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Ta 1nven016n e reflere a pcllmerlaaﬁos de estlreno expand1b1es
que se destacan por ‘presentar ﬁnauvomblnac:on de propledades

favorableéﬁyuque"sé prestan, en espec:al nara la obten01on de

cuerpos plésticos, celulares con valoros de conduct1v1aad calo—

AP

rifera Sptimos.. . B A

Los procedimientos-de obtencién de polimerizddos de estireno °

expandibles y su‘elaboracidér son conocidos. Ademis, es sabidc que

espumas de poliestireno de cilulas finas conrés'células/%m;'

presentan cortos tiemposvde residencia minima en el mdlq§;~im
literatura ofréce.Vaiios carinos rara loéfar faieé-esﬁumas]dq
poliestireno de células flnaﬁ. En la publlcac1on de sol 01tud

de patento a]emana DAB 1 520 790 se reccmlenda pars obtoner'-l
perlas de poliestireno espurables; de pnrtlculaq finas. efecbuar :
1a polimerizacidn del estireno, en presenc1a de~agentes-de ex- '
pensibn y polietilend o polipropileno con un feso'molecu:afura~ .;
dio por debajo de 4_060. Senﬁn 1é memoria de patente fraices:

1 520 701 se introﬁuoen:en las-praparaciénes de polimeri :aciin
compuestos brcmaﬁos'en cu&a.presencia sé“efémtﬁa_la foliﬁerirln

eibn.

Ta invencidn tuvo por cometido prevarar polimerizados de estireno
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qua se pueden elaborar dando cuerpos de plést1co celular con‘

valores de conduct1v1dad calorlfera especmalmente favorables._~i

El ob]eto de 1a 1nvenclon c0u31ste en. pollmerlzados de eqtlrenO'

'i f: ' expandlbles, de particulas flnas que estan caracterlzados por ‘con—

5 fener 0, 0001 a O 2 por ciento en peso, referldo al pollmerlzado

de estlreno, de una sustancia formadora de nucleo para el pol:-
estlreno expandlble, encontrandose dlcha sustan01a formadora de~
nﬁcleo solamente en la zona narglnal de las pawiculas mlentraS'

i,‘*que el 1nterlor de. 1a particula esté llbre de dlcha sustanc1a..

-
R

10A Otro ob1eto de la 1nven01on cons1ste en pollmerlzadOS de estlreno'
expandlbles, de partlculas flnas que estan caracterlzados por— .
ﬁique contlenen 1nhomogeneamente repartldos O 0001 a O 2 por 01en~ '
- to en peso, referldo al pollmerlzado de. estlrero, de unc o varlos

'7_; compuestos de bromo OrglnlCGd, pollmerlzables 0 copollmerlzables

-

con el estlreno con uno o varlos étomos de bromo en ' enlace all

v;fétlco 0" 01cloa11fat1co, en Porma de sus polimeros. copclimerns

'-'{IO‘monémeros, encontrandose el eompuesto de bromo orgénlco solﬂ— :

'w.f mente en una zona marqmnal delzada de 1as particula mlontr L

,;

R ""9

que el 1nter10r ae lﬁg articulas esta excento ﬂe dlcho vompucs—;,

. 20 to de bromo.

. \‘» .
. ‘~
Ly

Otro objeto de la 1nvenc1on “OnSlSte en pollmerlzados de estJieno

expandlbles, de particulas i inas que estén caractermzado% por

antes v las alcanolamlnas 3 _ Lo
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inhomogéneamente repartidos (1,000 a 0,2 por cierto en peso,

referido al polimerizado de @s+ireno, de uno -0 vmrios compucstos

de bromo oreanlcow, ‘vrolimerizables o copollmcrlzables con el

estireno, con uno o varios ‘Atomos de bromo en el enlace allfa-

tico o c1cloa11€atloo, en. forma de sus polimeros, copolimeros

o monbdbmeros, enconfrandose el éomﬁuesto de bromo. orvénlco so]a—

Yo

mente en una zona maralnal dnlgada de 115 particulas, mlentrao_

que el interior de las particulas&esté.excenﬁo;de dlcho compues;:

to de bromo.

La pequcna vona nargingl de ﬂelulas finas de cada rarticaJa sn
ruede obtener sepun la inven ién haciendo dlfundlr una sustavnla
Tormadora de nucleo apropiad. bajo condiciones adeouadqs desdp
?fuera en las partiéulag liﬁxtando, sin embarﬁo, el. tlempo

disponible parafIa‘difusién de tal forma.que solamente-sewnuclei—

za una zona marginal, delgada, ' ' Ty

Seme jantes particulas tienen después'del éspumado:5 at céluias/

“mm en el 1nter10r, mlentras .ue la nequena zona marglnal pre-

senta un. ntmero de células ¢ n31darablemente mas “elevado. . Sep"n ‘
el procedimiento de obtencibn respectlvo para el pollestnvenc
expandible se puede proceuer de dlferente forna. Preparardo

el polleatlreno expendlble, ror e1emplo por pollmeriza01€n en

suspensidn se dosificard la sus tan01agformadora de nuclec,

convenientemente, poco antes, durante o después de -termirado .1

.ciclo de reaccidn, en la suspensibén y se enfriard en forma ue nl,

Pero tembién es posible suspender granulado terminado, expandible



;en un medlo 1nerte, arroplaxa, alentarlo bajo preﬂién a'una'
""temperatura por encima del punto de plastlflcac1on del poll—

B estlreno erpandlble, d051f1car la sustanc1a formadqra de'nucleo,

:,y enfrlarlo nuevamente despups de c1erto tlempo para dlfundlr
k'la‘sustancla formadora-de.nucleo. Ademas-es~p051ble.en la obten—:'
- -cibn de pollestlreno expandwble 1ntroduoir la sustanc1a forma--
f&ﬂ?dora de nucleo medlante una asi llamada 1mnrezna016n poster1or
“-3i5ha01a el flnal del c1clo de 1mpregnacibn en. - el reclplente de o

reac01on y conclulr el pr000ao de 1mpregnac1on en forma uuua“,jﬂ‘}

Ui

jEn ©€aso. de utlllzar compuestos de bromo pollmerlzable

,de obtener 1a pequena zona marglnal de céhlas flnas de

'f:particulas prev1sta conforme’a la 1nvenc1on, hac1endo dlf'ndlr

.”_'un compuesto orwanlco, pollworlzable o copollmerlzable con estlren(

"-if ue contlene uno 0 varlos a*omos de bromo 11 ados en forma all—
I £a

:f :fétlca o clclo~a11fat1ca derde afuera en las partiqulab dp poll-

a

‘5'est1reno expand:ble, ellzlcndo las COﬂdlClOHGS de tal forma quer,
A*flla pollmerlza01on 0 bien 1a copollmerlzaCLOn del compuesio de

’ﬂifbromo organlco se reallza s multaneamente. Los pollmerlzxdos de

Tn

"l,elevado peso molscular que se forman en 1a pol1merlza01on o CLE

TA;blen copollmerlzaxlon practhamente ya no son leundlble“_
'}provocan que’, solampnté se nucleiza una - zona marzflnal delgada
‘de 1as partlculas Denendlendo del procedlmlenta de obtenc1on

:’para el pollestlreno expandlble se puede proceder en dlferentes

?formas para obtener la’ zona marzlnal delgada. Freparando el roll—
'-siestlreno exranllble, nor e1wnplo por pollmer12301on en suepen—-

7310n ‘se d031flcaré el compu‘sto de bromo que actua como u;tnrcma
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formddora de rucloo, ventaje: amenie en el momento cntre el "pqr~A
ticle identity point" y el final de ciclo de pol;merlzac;on;

en la suspensibn y se enfrisrd en forma ﬁsqdl.«?efql%ambiéﬁ”es
posible suspender granulado berminado, exﬁandible_gn‘medib'iner—V
te, ahropiado} cé1entarlo baioipreoiénwé ﬁna.temperatura por
encima del runfo de plastlfnwacaon de} polleatlreno expandlb]e.

dosificar:- el compuesto de bromo que actua ‘como suqtanc11 forma~

dora de nucleo, y enfrlar]o nuevamente despues de cierto tlempo

')-\w

-ypara dlfundlr y pollmerlzar la uUSﬁ&HCl& formadora de ﬁucleo.

Ademés es p051b19 en la obtzn01on de pollestireno expanﬁlble
introducir 1a sustancma forraaora de nficleo. medlanieiuna asi
1lamada 1mnregnad16n poaternor hacia el flnal del ciclo de
1mpremna016n en el recipientec de re3001on y conclu1r e1 rroorqo

de 1mpreanac1on en forma usual

Tn caso de utilizar adicionaimente apéntes ignifucos conueniendo

‘ «,o- )

bromo y alcanolamwnas un prcmed1mlento apropmado para la ob-
tenci n de tales pollmcrlzados de est:reno expandlblcs conalqte
en polimerizar estireno y, en caso dado, comonomeros usuxlea
en forma en si “conodida en =usnen51on acuosa medlante in cia~"
dores de radlcalos a temperaturas nor en01ma -de 85 v Sn ad -

ciona una alcanolemlna solulle en la Tase orgénlca de la suswrn~

sibén antes o .durante la nollmerlza01on. Bl compue&to de hromv

que actha como sustancia formadora de nucleo se. adlconara a la
pension, ventawoqamenfe, en el tlemno enfra ¢l "parbicle

identlty point" y el_flnal-del c1clo?de.pollmerlza016n_y la



polimerizacidn- se terminara ¢n forma usual.
vl ot Como: sustancis Tormadora de nGcleo se pueden utilizar, en prin—-
'_.cipid,'ﬁodasilas susﬁancias.éonocidéé,Cdmo.fo:madoraé de- gérme-

' fnes para pollestlreno expandible, en espécial las suétancias~"

C;{fﬁ.:.orgénlcas muy eflclentes con tres y. més étomos de bromo 1lpados

:‘fen forma allfétlca 0 01cloa11fatzca por molecula y los polime-'

Jf‘g

;;;jros bromados de un l 3~ dleno con un grado de pollmerl"aﬂlén

2 La sustancma formadora ‘de nﬁcleo esté contenlda en el

-‘, “ea 4

polmmerlzado de estlreno expandlble, Ventawosamente ‘en una con--;

.centra016n de un O OOOl - O por c1ento en la dlstrlbucnén :

;,nnomogenea descrlta.

:Como sustancias formadoras dn nucleo se prestan; ademés, en'prln-
;“clplo, todos los compuestoq 1e bromo organlcos, pollmefibableﬁ
‘fcon étomos de bromo almfétlcos 0 cicloallfétlcos. En eé?éVéaso,‘
_”%';una sustancla presenta un efﬂcto tanto més favorable cuanto mp—‘
zkxtaor pollmerlzable o blen copallmerlzable es con estlreno..=i'»
T'fSegﬁn\una forma ‘de egecucmbn especiflca de la 1ﬁvennlon 1os'ra-'f5
:'11merlzados de g@tlreno expandlbles contléﬁen adlolonalwonteAif‘L
'iiifcomo agentes 1pnifugos unos compuestos de haloceno orgén-cos,
:fi:ademés de las alcanolamlnas. Como compuestos de halogeno orq(
._:finlcos; lgnifugos se ut1llzan, especlalmente, los compues .08 _ff,-”
'Q;bromo tales como los ollgomeros de butadleno o del 1sprrno'
'hi.bromados con un grado de pollmerlza01on medlo de 2 8 20.‘La

' bromaclon puede ser parc1al o total. Como representantes tip1nos'
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sean men01onados° el l 2,5, —tetrabrom001clooctano, el 1, 2,5.64,
10~hexabromoc1clododeoano, el pollbutadleno bromad¢ con un '

grado de pollmer12a01on ‘de yor eyemrlo 3 a 15 el ] (d.y&dlbromo—

et11)—3 4—d1bromoc1clohexanc. Las cantidades aSCIenden usualmen~

“te a 0, 2 a 3 por 01ento, proferentenente, 0,4'a" 1 0 por c1ento.-n

. l’n'unz
Puede ser wenta -o adlclonﬂr sustan01as de efecto 51nerglsta,

s

tales comouel perox1do de dl-t-butllo, el peréxido de dlcumllo,

cengae

A 70
~y "

el po]1~p-d11 opropllbenceno etc. :f 'f."”‘: - '{_;.q.

A

LIRS

_ Seghn. 1a misma’ forma de e]ecu01on de la 1nven016n los pollmerlza-c

n?

dos de estlreno exrandlbles contlenen, ademas, productoa de

1‘)\‘

oxalqu11a01on del amoniaco ¢ de aminas prlmarlas 0 secundar:as,

anvzn s

tal y. como .se re1v1nd1can por eJemplo en la publlcacion de w011~7
citud de patente alemana DO% ? 164 967 Alcanolamlnaa blen

apropiadas son'por ciemplo las monoalcanolamlnas, tales ¢omo. la

"W e

Nwd9011 etanolam:na, la N~mrt:lctnnolam1na, la N—eetoarlln
etsnolamlna, la N, N—big-n-u\ieclletanolamlna y la N, N-blq clolo-
hexmlpropanol(z ~amina, 1aq.dialcanolam1na ; tales como 1a N, N
blq(2)~h1drox1 nropll-n dodrﬂllamlna 0 la N,N- bis~h1drox1eﬁil-
N octadecmlamlna N las trlalcanoldmlnas, tales oomo le tﬂi (Ns
2-h1drox1bub11)-am1na. Las alcanolammnas ge emplaan en cuntidn-
des de O, OOOOl ha s ta l especlalmente, 0, OOOl hasta O 1 por '
ciento en~peuo, referido al pollmerlzado de estlreno. Ias
sustancias se pueden adiciorar 6 blen a la fase organlca 0.a

1a fase acuosa o tamblen a - a mezcla do roncelbn duranfe o hacia




‘el final de la_polimerizacién.

.-

Se ha verlflcado que los cuelpos de moldeo preparadas a parflr

de los pollestlrenos expandlnles conformes & la 1nvgn016n se
pueden desmoldear sorprendlentemente, al cabo de t;empos de
5 f;f re31den01a mlnlma muv breves. la estructura celular en el 1nterlor

de cada particula es gruesa 1o que resulta en un coeflclente

de conduct1v1dad calorifera vavorable, a saber bajo, y salamente

una pequena zona marelnal qae es 1n51gn1ficante compa”ado con
ila superflcle total ‘de. 1a sec01on transversal de perla, preeenta )

una estructura celular fana.

Otra ventaja de los nollestlrenos expandlbles, conpormes a la 1n-i'
venc1on con51ste en que 105 cuerpos de moldeo obtenldoq a par-
tlr de ellos tienen dmmen51oqes muy. estables, es d301r la de—’.

pre816n superf1c1al de los lados que se observa normalmente es -

practlcamente 1nex1stente.

. . . . ) s

7 Con los pollestlrenos expanoLbles conformes a 1a 1nven01én.se
l:f obtlenen, ademas, cuerpos de moldeo en 1os cuales los pesos ;
' volumetrlcos de pequenos elenentos volumétrlcos praptlcamenta
no se dlferen01én_pofmtodo el cuerpo de moldeq. Dstp adqulere N_:f

: gran 1mportanc1a en la obtenulon de lémlnas de pléstlco ¢elular

e . _, "

a partlr de’ b10ques en cuyo caso es prec1so asegurar determlnados_

B -pesos volumetrlcos mlnlmos.' s ;;;'-' gu'f~;-3"'“,‘{fij’5'

":Folimerizados.de estireno scn a,los efectos de 1a-invenc:ém -
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polivstireno v corolimerizados e estiréno qunwcontienen; éomo
minimo, un 50 por ciento en peso de ostlreno 1ncorworado por |
polimerlzacién. Como compue=tos de copollmerlzaciom entran en
considerdcién por eiémplo “-metilestireno, estirenos haIOFe—
nados en el nficleo, estirenns alqullados en el nucLeo, acrl—

lonltrllo, metdcrlqonltrllo, 5&Lareg_del dcido aorilxco o mel-

-
1

acrilico” de alcoholes con 1 a 8 atomoo de carbono, ‘vinilearbazol,

‘\ﬁ\»\A

anhidrido de dcido malelco ) tamblen pequeflas cantidndes de

“

compupstos conteniendo dos enlaces dobles pollmerlﬂableh» ta]es

-

como butadleno, dlvnllbencelo, butanodioldlaorllatq etc..

Los pollmer:zadév de estireno contiener uno o vurlos agentes
de expan91on en dlstrlbuclov homogenea Como apentes de ex-
pansidn se prestan, por e]emplo los hldrooarburos kY Jos hldro—
carburos halogenados gaseoscs o llqu1605‘ba39 condlclones,nor- i
males, que no disuelven el wolimerizado de estireno y éé&o : 7

punto de ebullicién esté por debajo del punto de plastifica- P

cibtn del polimerizado. Agen*es de expanslon aproplqdos son,

por ejemplo propano, butano, pentano, c1clopentano hexano,
cnclohexano, dlclorodlfuorometano Yy trlfluoroclorometano.'
Por regal general, los agentes de expans16n-espén contenidos
en los polimerizados de estirenoc en cantidades de ehtré 3 Ej;

¥ 15 por ciento en peso, reverido.al polimerizado.

E1l polimerizado puedé contener, ademas, aditivos tales como

‘plastificantes, estabilizadores, colorantes, cargas o agenten
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1gnifugos. Los nollestlrenok expandlbleo conforme ‘2 la. invenolon

TR pueden estar recublertos en forma’ conocida con sustanclas con’ .
las que se logra la d1f1011 1nflamab111dad se . ev1ta un apelma—i
.  zado durante la preexpan51or y una carga estatlca, y se 1ogra

redu01r aun més el tlempo ds realden01a minlma en el molde.

Los pollmerlzados de estlreno expand;bles se preparan segun
los procedlmlentos usuales Se pueden obtener en forma de ‘per-

'*, la o en forma arbltrarla. L¢s particulas poseen vvnta]osamente,'

S

: La distrlbuolqn 1nhomogenea de la sustancla formadora'de.

nucleo dentro de cada particula prev1sta segun la 1nféneion se,,7

.puede 1ograr ha01endo dlfunﬁlr una sustancla formadora de nucleo

apropmada desde afuera en 1as particulas,rreduc1endo 51n embargo,

,‘el tiempo de dmfuslbn de tal forma que solamente se nucleiza

"una pequena zona marg;nal dcpendlendo del procedlm;entj de obtenn‘

ol ‘dlferente forma. Preparando el pollestlrenp expand;ble, por ;{,2’w
‘-Jemplo segun el procedlmlento de pollmerlza016n en.suspen316n
;‘donocldo se 1ntrcﬁupe-la suotanCLa formadora de nucleo en un
‘-momento determlnado en la suspen31on. Este momento depende,a

,.empleando sustan01as formadnras de nucleo no. pollmgrlzables :;Q

g raute . B
‘reno expandlble se realea 1a ad1c10n poco antes o poco des—
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pués de terminado el ciclo de polimerizacién. Lo importante en

este contexto es la velocidad con que’éefen?riaﬁel feéihiente* ;

de reacciébn desrueq de termlnado el eiclo de pollmerlzaonon.

“Cuanto mas bawa es 1a temperatura de no]lmerlza016n tanto méﬂ
temprano gé adlclona~la sustancia formadora de nucleo' por reg]a

general se. d031flca O a 120 mlﬂ&#@ﬁrantes de flnalnzado ol c:clo

,, R

de pOL]meflza . n.»La qustarcma formadora de nuclem se. 1ntrodu~

o
. <\\ e

ce, convenlenfemante, en forna dlsuelta en una sustancla 0. una

ﬁai's

" mezcla de varlas sustanc1ao que son apropiadas como ageﬂtes dev

expansidn para el pollestlrﬂno expandlble, preferentemente, en

B T

la 0 en las sustancias:que se emplean como azentes de nmpan-

'szén para el prcducto respertivo. Dn caso de que la suam&ncia

formadora de nucleo sea soluble en agua o blen soluble éh ‘al-

cohol se puede ad1c1onar en solu016n aouosa 0 blen en - aalueién

~alcohblica, También se pueden emplear otros liquldos orpﬁnlcos’

miscibles con apua e 1nsolub10 en pollestlreno como - dlso vena-

tes pare la suqfanc1a formadora de nucleo..

Esta d:atrlbuomon 1nhomogénca de la sustancia formadora de
nucleo dentro .de las particulas se puede 1oprar conforme a la
invencién ha01endo dlfundlr un oompuesto de bromo oraénlco
apropiado como sustanc1; formadora de nqcleo,y-pollmeplzable

o copolimerizable con estireno desde.afuera en las particulds,
eligiendo las condiciones de tal forma que mediante 1la poli-.
merizacidn que tfanscurre a1 mismd tiempo‘se:impidé que:gi"

compuesto de bromo orgénico penetre demasiado profurndamente on’




WIS

1as partlculas y solamente se nuclelva una zona marglnal

delgada. Dependlenio del procedlmlento de obtenc1on para el
pollestlreno.exnandlble se'nuede'proceder.de‘dlferente'forma{

Preparando el polles?lreno oxpandlble por e1emplo &egun el p1o~';

. 5 “: cedlmlento de pollmerlzac1on en suspen51on con001dp se Lntro—
3 duce la suqtancla formadora de nhcleo en un momento detorm1nudo
'} en la suspensmon Lste momento’ depende, por un 1ado, de laq con -
dlClones de pollmerlzac16n clegldas ¥ por el otro lado, de 1a "

-

'3:ve1001dad de pollmerlza01on o bien copollmer12301on del compuas~ v

174) ya que de 10 contrarlo el compuesto de

Scx., 3 1960

l

ggtltas de la fase organlca hauta este punto por todo el corte

_rtransversal de partlcula..Por el otro *ado se tlene que rea¢ ;ffﬁ

llzar la adlclon fanto tlemyo antas del pupto en que la temnera-;:

ura del pﬂlestlreno expandlble pasa durante el enfrlamlento,ﬁi‘?"

;_al flnal dd.c1¢lo de pollmerlza01on por deba)o de 1a tempera~~’“;'
tura de tran51chﬁn~vijrea, que el compuesto de bromo pollmerlza—_

ble todaV1a se nueda dlfundlr en lus particulas y pollmarlzar.-‘

i

a.95 por cmento del tlempo e pollmerlza01on.if7 fi#l:f
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en forma-disueltu en una sustancin 0. una mezéla;déiﬁaria§
sustancias que son aprdpiadas_como.égéntesfde expanéi6g para
el poliestireno expandiblé,'ﬁréferénfementé, en la 6Vén las
sustancias que se emplean como azentea ‘de expanq1on para el
producto reqpect:vo En caso. de que la sustancla formadora de
nucleo sea solublg en agua « b;en soluble en alcohpl se puede
adlclonaruen °oluc10n acuos#- o bleqqen soluc16n aloohollca.-
También se'pueden emplear o1r0° 1iqu1dos orpénlcos mlscibles
con agua e 1nsolub1es en pollpstlreno como dlsolventes pa“a 1a

sustancia’ formadora de nuclvo Efectuando la adlclén relptlvr-

Taw

mente temprano se puede 6031flcar la sustanc;a formadora ‘de

nficleo en soluc i6n de. estlruno, 31n que sé aumente el contenldo

restante en monomeros en el producto final. K - - .

,
~

TaaT

En caso de ya. tener un pollrstlreno expandlble, llsto, y qué~
riendo obtener solamente la zone marginal de particula de ce-

Y

lulas finas se puede procedwé bor ejemplo del éiguientg modo:

Se susﬁende el“poliestiréno expandible en uﬁ veactor raéistewfe
a la presién émpleando un dispefsante orgéﬁiéo 0 inorgﬁxido
conocido, en un medio-de suspensiSn inerte,;nor@élmehte ague.,

y se calienta. la suspensiodn é'dna teﬁpergtﬁra'ﬁue ge halla

por encime del punto dglplasfificacién_dei'ﬁolieqtifénb éxﬁan-
dible. Te. sustancia formadora de nicleo se adicions on la min-
me forma descrita en el procedimiento de obtencién.por poli-
merizacibn en uu~pon 1on. I. su@nénéién'se maﬁtiené todavia

por clerto tiempo a una temferatura por enc1ma del punto dn

v
+
%
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L:;-_,- plast1f1c301on del polleetlreno exnandlble y, a contlnua01on,
'} se enfrla. El tlempo necesario rara la dlfu31on de la sustan—"
01a formadora de nucleo ¥y su pollmerlza01on ~-en ca o-de utl—

llzarse sustanc1aa formadorao de nucleo pollmcrlzables - v1ene

'7_5';. determlnado de la temperatura eleplda, ascendera por lo general

a 15 a 120 ¢ bien 300 mlnuto 5. Tscoglendo sustan01as formadoras

de nucleo pollmerlzables puede ser convenlente én’ qaso de que
se apllquen temperaturas relatlvamente ba]as acelerar la pol1~':‘

' merlzaclon del compuesto de bromo orgénlco, pollmerlzable

;tan01a formadora de nucleo €2 ad101ona s1mplemente en un ma#ﬂto:‘

;-determlnado antes de flna117ado eljnroceso de 1mpregna01bn en<

el r901p1ente de rea0016n y.el proceso de 1mpregnac1on se con-

: luye en forma us'al La sustan01a formadora de nucleo se doq1-{f

\-.ﬂ.-( 4~ a

ollmerlzaclon en susnen316n. El momento en. que se efectua la

o3

flca en 1a mlsma forma que en el procedlmlento de obtencidn porﬂ'”

merlzables se encuentra ent; 15 y 120 mlnutos'y en caso de svs-v

adlolon depende aqul nuevamente de la altura de 1a temperatura e

® eglda:jEn caso de sustanc:as formadoras de nucleo no poll~ ;535’
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minutos antes de Termxnado el ciclo de 1mprennacion Ee coanando
sustanc1a~ v“ormeflora‘~ de nficleo nollwernzableq pupie qer con-
veniente en caso dé que se apliquen temperaturas rélatlyamente'

bajas acelerar la nolimerizacién del compuesto de'bromo ofeé—

nlco, pollmerlzablo adlolonando una requenﬂ nantldad de un 1n1~

ot

‘ciador formador;ﬁenradlcal 3 d ;do.

ol

\1_--.»

_Las-su +anc1as formadoras de nuﬂeo apronladas seegln el rroce~

dlmlento conforme a la 1nvenc1on son. eqpeclalmenfe, cownueqtoe

' A

que confmenen»tres o-més étomo ‘de bromo 11pados en fqrma a11—
fética o 01cloa11fa+1ca como por ejemplo, bromoformo broma]

tetrabromoetano teirabromoe+1]eno trlbromoetlleno. tribromo-

" etano, tetrabromobufano. l-L—clnro 2,2,2~ Tr1bromo7ret11—? 3—

dlbromoproplona1o hexabromnetano acelte de parafina bromado

con un conten;dq en bromo d# un 30 por ciento,i.-[fi,?-drbromo-

et117-3, 4-aibrbmo~ciéiohexano, 1,2,5,6-tétrabromo~giclosetano,

fénil- trlbromoetano, p-bls—/"trlbromometl_ZLbenceno,.2,‘,27
trlbromoetanol vis-/72,2,2- tr1bromoet1ﬁ7—éter, 1,1, l-tribromo-
acetona a01do tr1bromoaeet1co, monobromalurea ¥ atros._ -
Sustancias formadorasde nuc]eo apropladas para reallzar el pro—'
cedlmlento conforme a la 1nven01on son, ademés, comvuestos
polzmerlzables o) conollmerlgables con estlreno-quo contlenén
uno o mas &tomos de bromo en enlace allfétlco 0 czcloalmfétlco,
como por ejemplo el 2 3-dibromopropiléster de- aclﬁa acri‘;co,

el 2,3~ dloromoproplleoter de &cido metacrillco, e] ?-broqopro-

piléster de ac1do acrilico, el - bromopropxlester de deido mei—
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'acrillco, el bis-2- bromoctllester de a01do malelco el 2—br6mo—
C etlltrletllanonlo—acrllato, el metllester de éc1de r'bromo—cro--

- tonlco, el 2~bromo c1clohex31ester de é01do acrillco, la meulen-

'ﬁigﬂzrécrllamld_7, la [“2 '3 dlbromoproplonamla;7 da. NwZ'Q—bromo—,;.

.aket1_7-metacrllam1da el broruro v1nillco, el bromuro v1nllden1-

;%1sz11_7lfosforlco, el 2,3~ dibromopropllalleter, el 01[_1 2—
?1gd1bromoet1;7—est1reno, el m»[—trlbromomet1_7¥estlreno, el [71-:

7:El compuesto de bromo organlco, pollmerlzable ha de con nner -

_« 01ento. Tamblén se pueden entremezclar.

3

“7;tco, el ester ae a01do 172 3- d1brom0prop1_7—["2 3~dicloroprop1_ZL;

Eicloro 2 2, 2~tr1br0m“7-etll—acrilato, el Z"l-cloro 2 2,a-tr1br0m_2}

}un‘lo a 90 por~oiento en bromo, preferentemente un 30 a 80 porviﬁ
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7 - o.g.

- Ia polimerizacién se inicia en forma usual mediante una o vArias

sustancias fofmadoras de- radicales, bor'eiémbié~t-butilp@r;‘
benzoato,, t butll rerlqonononanato, peroxido de dlwt—butJIOa pers

bxido de dlbenz01lo 0 me7clus de estas sustanclas.

Se ha v1sto que 108 tlempos d% re%iden01a minlma en el molde

de cuerpos de mdﬁeo obtenldns segun 1a 1nven016n a partlr de'
pollostlreno expandlﬁb sonfwucho mhs cortos en comparacién con
productos obtenldos segun e! mismo prooedlmiento ppro preﬂ01n—
dlendo de nuc]eiaar la zona marglnal de particula. chhos .
tiempos se han reauoido parﬂ el producto conforme a la invencién:
por w 60 < - 99 por clento, normalmente, up 75 < 95 por clenLo.

El grado de- reduoo:én depende, obv1amente, de la cantldad &e

gustancia formadora de- nuo1~o utillzada..

.

Los ‘tiempos de residencia minima en el molde (TRM) se determinan -

‘seglin el método qué sigue! las particulés.dé,pélimerizado de

estireno preexpandidas se sinterizan en un molde mndiante

vaper de zgua en cuerpoq de moldeo en cuyo centro ¢ ha colo-

cado una sonda de pre bn. Se ﬁeterm:na el tlempo que transcurre

desde el comiénzo de] anfrlwmlento hasta el momenLo en qua la
presidén en el interior.del Cueryo de moldos ha bajado e 1,05

ensefia que el cuerpo de moldeo ee Tlﬁde

desmoldear sin pelimro bajo esta presién. -

Log cuerros .de moldeo que Selobtuvieroan;hartir'dm polimerizaios
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”de estlreno expandi bles, de. partlculas flnas no tlenen normalmen~

tey el mlsmo peqo volumétrico en cada elemento volumetrlco,
. jszno presentan una ‘distribucién de ‘densidad tal que en las zonas

hmarglnales del cuerpo de moldeo hay pesos volumetrlcos mﬁs

’.'elevados que en las zonas hanla el 1nter10r dcl cuerpo de mol—~

;!'deo Puede llegar a tal extremo que el peso volumetrlco en la

“x;{uzona marglnal es el doble del peso en el 1nterlor En ]a ob—

15 : E

20

'?es 1ndeseab1e aesde el punto de v1sta de 1a ealldad

ﬁéten01on de laminas a partlr de bloque de espuma plastlca esto

n@ftconduce a lém1nas con dlferentea pesos volumetrlcos lo que

e

t'F,fSe ha constatado ahora que a partlr de 1os pollmerlzados de

estlreno expandlble ; de particulaq fxnas, obtenldos segun la B

ﬂ 1nvenclon se pueden preparar cuerpos de moldeo que prétxuamente

r.'

._r-

partes de 15 'S 15 X 5 cm. De cada ung de los dlez pedazos se

determlna el peqo volumetrlco J de esta manera se. obtlene 1a dls~‘

N

) tnlbuc1on de peso volumetrlco desde la mltad de una de 1as
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métrico asi. ob+en1dq son el exceso 4de pe%o volumetrnco (LPV)
y la dlferencna de  peso volrnétrico (DPV) que se deflnen
como:ﬁ -

Txceso de besb'voluméfrico (zpv) [# ;;}

Peso volumetrlco med:o de 103,19 peﬂazos - .peso voJumetrlco

del pedaze .mas 11v1ano '";,“ [
- e — -~ x 1C0;

peso volumétrico del pedazo més liviano -
Diferencis de peso. volumétrico (DPV) = . =~ . .. o

peso volumétrico del pedazo mhs pesado - peso volumbtrics.

peso volumétrico medio de les 10 pedazos.

£l exceso de peso volumétrico .en por ciento'indica por-cuahtos

.por cientos es precmqo auméntar la peSada 0 blen el peso espe~

cif:co aparente de] pollmernvado de estireno preexnnndldc de par—'
ticulas flnas en la obtenciln de 1am1nau, sl se’ desea gaxantj-

zar un determlnado reso volumetrlco minlmo para la 1ém1na mas )

'11v1and La d1ferenc1a de peso volumetrlco constltuye una me»

dida para la dlfaﬂncla ente el peso de 12 14mina més liv1ana ¥y

la més resada; referido’al peso volumetrlco medio.

Las partes mencionadas en los siguientéé,ejémplps-son'partes en

peso.
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. En una caldera de agitacidn resistente & la presién a partir Ae

‘acero inoxidable se calienta una mezcla a partir de ‘150 parﬁes

l_de agua potable, O 1 parte dn fosfato sbdico, 100 partes de

';Jestlreno, 0, 45 partes de peroxmdo de-benz01lo, 0,15 partes de
terc.«butllperbenzoato vy 1 p%rtes de pentano bajo agltaCLOﬁ a’

'-;90 C. Al cabo de 2 horas &' 90%C se adloionan 4 partes dé una'

’V~'solu01on de. p011v1n11p1rrolldona al 10 por c1ento..A1 cabo da 6

.-l} horas a 90°C se . callenta por 2 horas a lOO Cvy por 2 horqs a 2

‘iy_seca y se tamlza.,ﬁ

V745 mlntuos antes del flnal dp c1clo se adlclona 0 01 parte
rfde tetrabromdetano dlsuelto en 1 parte de pentano._DeSpués de.
Ja,termlnado el c1clo de pollmevlzac1on se enfria. Bl pollmsrjza~‘:

 do de perla formado Se separd de la fase acuosa, se 1ava, Se

>

: {1fLa fra0016n de perlas con un dlémetro de entre 1 O y 2 3 mm se

5'“l§preexpande en un aparato de preexnansion contlnuo con/agltador

ff,'de tlpo Rauscher meclante vapor de ‘agua a - peso especiflco

e

"'aparente de 15 g/l, se almacena por 24 horas Ve contlnbaclon,,

‘*f:fse s1nter1za en‘un“molde de bloque de tlpo Rauscher por LO g€~

' ‘jﬁgundos medlante tra+am1ento con vapor con una presmén de 1, 8

'Zbar dando un bloque El tiempo de- re51den01a min1m~a en el molde

:»1 asclende a 8 mlnutos, el exceso de neso volumetrlco a un 6 3 por

"ii’c1ento v la dlferen01a de PEOO volumetrlco a O 15 Ias perlas
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preexpandidas tienen la siguiente estructura celular: zona mar-

ginal aproximadamente 0,7 mn de ancha, un promedio de 18 células

por mm; zona interior, & células por mm en promedio, .

EJENTLO _COMPARATIVO

|,‘ |'l\ P

Ay

FAS

ProcediendO'como eﬁ~e1 ‘ejemplo 1, rrasemndlenao, sin embarzo,

l

de adlclondr tetrabromoetano se obtaene un producto que preqerta,

al moldearlo baio las mismas condlc10nes del e1emplo 1 en

un bloque, los siguientes resultados: -

gsidencia minima en el molde 105 minutos; .

exceso de peso volumétrico 31 %;

diferencia de peso volumétrico - 0745 ;

las perlas preexpandidas no +4ienen una zona marginal, sino

una estructura celular uniforme. por toda la seceibn transversal

de perla de 5 células/ mm.

EJEMPLO 2

Se procede como en el ejemplo 1 cambiande, sin ‘embargoy, «Ll.

tiempo en que se adiciona la solucidn de la misma cantidnd

de tetrabromoetano en- pentano., .Los resultados obtenidos sé

aprecian en la tabla 1.
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‘Tabla 1

~ tiempo’ de -TRM EPV - TPV  anchura . nGmero de celulas .
adicién an- ' : . - de la zo-. -

- tes del final L na margi- ”1nterlor Z

. del ciclo : nal - '

‘°lﬁi‘f:5i ::,i(mih)j o (mln) (%)  (mm) . :(celulaS/@m)i;f-

18
15
17
13
10

T05 0,7
c,19 . 1,2

a5t 6,3
95 .
6,5 0,16° 0,6 .
4,8
5,2

g0 g
S [
TYS1s 300

0,52 0,6 -

RO R

EJEMPLO

' the procede como en el e]emplo 1, varlando, 91n embargo, La
A“:chantldad de tetrabromoetano Se adiciona otra ez en forirs. de

“':‘fzfsolucién en pentano Se adiciona cada vez" 30‘m1nutos ety de
,;ft{itermlnado el ciclo Se obtlenen 1os resultados 1nd1ca&os en

.-*:'??la tabla 2. T SRR AR

i"fcantidad . TRM EPV . DRV anchura de . fnumaro de celulas ”ﬁ
?;d031f1cada '_;;i;_; S la ZIM ;'uﬂ Allnterlor al- S
(ParteS) A{min) (%) - -,-_(mm3 ";(celulag'/lmﬁY L

(O, 70

M
Il ey
i e 2T

'-1 0,00 8 6,5 -0,157:'f“o,6 S R U
- . 0,008 .28 14,2 70,44 0,5 5 - I11. .
.25 00,0033 52 14,5 0,537 0,4 . . 4 -9

. i‘ )
DER.

=~ ¥i -
v
LI
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RIEMPLO 4

Se procede como en el ejemplo 1, empleando, sin'eﬁbargow én.f
lugar del tetrabromoetano QCOS'parteé'de'tetrébfomobutano Ai“'r
sueltos en 1 parte de pentaro, Se adiciona,45 minutos anfés3de
terminado_el ciclo. En lakobtencién de un bloque a pértir.dei

producto obtenido se midieron logwshguientes valores:  .--.

] Mo

T - . a4
& . »

r 2

tiempo de residencia minima. en el molde: 21 minGios;

»

exceso de peso volumétrico . . 9,5 %5

k)

. diTerencia de peso volumbtrico : 0,37.". %"

las perlas preexpandidas ticnen una zona marginal de células
fines con una anchura'de 0,5 mm. E1l nimero medio de células en
la zona marginal asciende a 13 células/mm y en el interior de

las particulas a 6 células/ma, "

EJEMPLO 5 -

Se procede como ecn el ejemplo 1, adicionandc, sih embare,,

- en lugar del tetrabfomqetano 0,0025 partes de ["l~oloro-?.2,2w

tribrong~eti1~2,3-dibromoﬁropionato disueltes en 1 parte de

pentanc’ 60 minutos antes dal Ffinal dél_éialo. En la obtoncién

~de un bloqﬁe a partir de este producto ce miden lop siguientes

valores:
tiempo de residencia minima en el moldet 9 minuton;
exceso de peso volumétrico ©5,T Ny

diferencis de peso volumétrico 0,19
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Las perlas preexpandidas presentan una zona maréinal de células
flnas de 0,4 mm de ancho con 19 celulas/mm én prodeIO, y una

zona 1nter10r de celulas gruesas con & celulas/mm, n. promedloo

 EJEMPLO 6

-<‘5;V En un re01p1ente cerrado rewlstente a la preqlon de acero. inox1—_

”;{xdable se encuentran 150 partes de agua. potable, una solvc:nn

“;de fosfato sodlco y 1 5 partes de™ hldrox11apat1to que se nan pre~75

"lclpltado medlante la ad1c16n de’ una soluc1on de cloruro de cal—

:;é'01o, ¥ en este reclplente sa suspenden 100: partes de un granula-
- d?fextruido a partlr de pollestlreno expandlble. La suSpen91on
fseucallenta ba]o agntac16n a 120 C Luego se agregan O 01 par-
“a'?;tes de tetrabromoetano dlsueltas en 1 parte de pentano. La o

1~:temperatura se mantlene otros 45 mlnutos a 120 C, -y despues ce

) fenfria. Despues de enfrlar se separa el granulado de la fase

' s

‘;5}5_‘?'acuosa,Ase,1ava y-se,seca.

"4}A part;r del granulado se moldeq.un bloque en e, f¢rma desarlta

";en_e; enemplo 1 obteniendo,e loa 31gu1entes resultadoe.'i

tlempo de re51den01a minlma en el molde.v'll-hinutpsj

."' v'

4.

exceso”@e Peso- volumetrlco -Vu“ - tf 7 3 N'

”';ﬂf”f'~~ﬂ o dlferen01a dE'PeSO volumetrlco . Q 19, o

Las particulas preexpandlda tlenen una zona marzlnal dn 037 mm;‘"’”

da ancho y con 15 celulas/mﬂ en- promedlo- - la zqnaﬁlnteriof
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presenta % células/mmf Tn comparacién, el mismo éranulado de

>

egtireno exnandnb]e gin la zona marplnal presenta en’ la ob_

tencibn de blogue los sigui-ntes reoultados"

tiempo da reuldoncna minima en el mo]de. 95 m1nutos~“

exceuo de peso volumo rlco 25 4;

,c-,"f", ]
EASE

djforeno:a de peso volumbtricon ® 0,57. - .

Las particulas iuvieron 4 célylas/mm. No hubo una zona margi-

4 +n.

nal.,

BIRNPLO T - B

En una caldera de apltaclon de acero inoxidable se cal;enta

una mezcla de 150 partes de agua potable, 0,1 parte de piro~

fosfato sbddico, 100 partes e estireno, 0,45 partes Qe per—'
dxido de benzoilo,’o 15 paries de ferc.—bﬁtilﬂerbeuzoato ? 7
partes de pentano baijo agit..cibn a 90 7. Al cabo do 2 horaa

a 90°C se agresan 4 rartes ‘Je una solucibdn devpolivinilpirroli-
dona acuosa al 10 por cients, Al cabo de € horas a 90°C f9e oca~

lienta por 2 horas & 100°%¢ < horas & 12000.

2 horas antes del final del ciclo se adicionan 0,002 partes de

[ 1-cloro-2,2,2-tribromo/-etilacrilato disueltas en 1 porte

de pentano. Terminado el ciclo de polimerizacibn se enfria.
El polimerizado de verla formado se separa de la fuse acuosa,

e lava, se seca y se tamizmn,
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~"':"'_yufl promedlo de 7 ¢élulas/mm,
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»

La fraccién de perla de un diémetro de entre 1,0y 2,3 mm.

‘se.preexpende en un aparato de preexpansidn continuo ‘de tipo

RaﬁéCher con vapor de agua a un peso especifico qparente de

:215 p/l se almacena por 24 horas ya contlnua01on,'se 51ntcr1—t‘
':fza durante 20 segundos por tratamlento con vapor con. una pre—:
l53316n de 1,8 bar dando un bloque. El tlempo de r551dencla ini-
'”‘ima en el molde medido asciende & 7 mlnutos, el eXCPSO“de'peso"
’}volumetrlco a 0,06, Las perlas preexpandldas tienen. 1a sxw“
ill}gulente estructura celular. zona marglnal de aproxlmadamente

{O 4 mm de ancho, un promedlo de 25 celulas/mm, zona 1nt9rlor,

EJEMPLO. CCMPARATIVO. AL BJEMPLQ 7

ho

‘P?oéediendé cdmo en el ejemplo 7, preSCindiehdof sin. emdargo,
o ' de adlcionar el acrllato contenlendo bromo, se' obtlene Am pro- _
15

f:mas cond1c10nes del e]emplo 7 1os sigulentes resultados.:.

-ducto que presenta en la obten01on de un blogue bajo. las mls—f

tlempo de re51den01a minlma en el molde. 105 mlnutos, f €3
.511 exceso de peso volumctrlco :, 31 %

'ﬁ:;dlferen01a de peso volumetrzco t>;:ﬁf 0, 65

4.-..
-

SRR
Las perlas preexpandmdas no tlenen una zona marginal éino"que_
presentan una estructura celular unlfOrme por toda la. secc16r

transversal de 5 celulas/mm._'.
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Procediendo como en el ejemulo 7, psro cambiando el.tiemﬁo aé'

_adicibn de la solucién de 1 misma cantidad-de ["1+éloro-2,2,é- -

tribromo/-etil-acrilato en 1 parte de pentano se Obtienen los

resultados indicados: en la tablfuZe..: ".“ o

.t K

Tabla 2

tiempo de adi- TRM EPV . DPV  anchura nimero de.véiulas
cién antes de ~ de la Z2M interior "7ZM
terminado el : e

ciclo » _ .
(min) }(min) (%) .. . (mm) (eblula/iom)
120" | 7 3,0 0,06 0,4 .1 25
180 8 3,5 0,086 0,3 B R4

240 - 10 4,5 0,12 0,3 5 . 2R
300 10 5,0 0,15 0,3 6 2
360 12 5,0 0,17 0,3, g 18

60 .9 4,0 0,12 ' 0,4 5 22
130 15 5,7 0,18 0,7 5 A7

i
|

" idéntico con el eiemplo 7

FJENTLO 9

S0 procede como en el afemplo 7 pero se varia la eantidad de
(”lmeloro~2,é,thrihromg7~etil~acril&tm que se adieiona otra
vez en forma disuelta en yentano. Se afectfia la adicidn en op-
da ¢aso 120 minutos antes de’ terminado el ¢iele. Los resul talos

obtenidos fiaﬁran en la. tabla 4,



e 20

J‘;zona marglnal as01ende a 19 celulas/ - en promedle, en el 1n-'

_-cantidad = TRM  EPV. DPV  anchura de nfmero de cél
';ad1c1onada . la -ZM © interior :

R b.zf 30 894/899/31 103,
Tabia.4~

ulas.

(artes) - (min) (#) . (). (obuidas/m) ©

Qooz -ﬂ" 7 0,06 04 .. 725

© 3,0
0,015 . 10. 4,3 0,09 0,4 . 5 - .22
L0001 - 15 6,8

'.0’21 0,3 6 ', : ]9 '

. *.idéntico con'el ejemplc 7.

-,.‘..._-'—-—r—“"“‘

EJEMPLO 10

-

‘{EQSG prooede como ‘on el ejemplo 7 empleando, Bin. embargo, en 1ugar =3
Vf;fdel ["l eloro-2,2;2- trmbrom_7—etll—acr11ato 0,01 p@rte dg”’ 2 3-
?J:dibromopropll-acrllato dlsuelto en 1 parte de’ pentano..La adl-
 1',ci6n se efeot ua 120 mlnutoq antes de termlnado el clclo.,.‘ v
l;=En 1a obtenc1on de un bloun a partlv dol producto obtenldo se

'f.:gmmden los sigulentes valore

--tiemp° de résidencia minima én el molde: 12 minutbéé* -
:;QXééso de PG?OAvolumétrico '.:' 5, 4 %
”:&ifereﬁcia“de pesb'volumétriéo Ly, ?2

s et e

x{_Las perlas preexpandldas tlenen una zona marglnal de celulas

flnas con una anchura ‘de 0, 8 mm. El numero de celulas en 1a .

:";terlor de 1as partlculas a tan solo ‘5 celulas/mm.,
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EJEMPLO 11

En un recipiente cerrado, resistente a la presidn de acéro-in--
oxidable se encuentran 150 partes de agua‘pétable,'ﬁna'solucién'
de fosfato sédico y 1,5 partes de'hidroxilapatito queisé han

pre01p1tado medlante la adlclon de una 'solucidn de cloruro do

fougt v *,
rE e EEPRRe

TR e e

- calcio, y en este rec1p1ente se suspenden lOO partes de un

a A

granulado extruido a partir de polleqtlreno expandlble."La
suspensibén se callenta bajo ag1tac1on a 120 c. Luego se-azrevan
0,005 partes de /T1-cloro-2,2,2- tr1brom_7¥et11—acr£lata di—
sueltas en 1 parte de pentano, La temperatura g6 mantiene

otfas 2 horas a %2600, y deczpués se enfria. Después de éﬁ?riur
pe separa el granulado de la fase acuosa, se lava y se,seea.

A partir del granulado se mnldea un bloque en 1a forma- deacrita

eh el ejemplo 7, obteniéndose los s:pulentes resu]badoa'

tiempo de residencia mina en el molde: 9 m;nutoa;

exceso de peso volumétrico b6 % . :
diferencia de peso volumétrico 0,16,

Las particulas preexpandidas tienen una zona marginal de 0,7 "
mm de encho y con 17.células/ mm en promedic;  la zona interior

presenta 6 células/mm, En comperacién, el mieme granulado de

tencibn de hloque los siguientes resultados:

tiempo de residencia mipima en el molde; 99 minutor;

excesc de peso volumétrico .29 %y .
.AifTerencia de pepa volimétrico 0,67, :




B R SO D S

nal.

' 2 : ”;’La mezcla se pollmerlza bago aglta01on en la calde*aﬁ_

Las particulas tuvieron 6 células/mm. No hubo une zona.margi- -

EJEMPLO 12

. f;zjo"g_de
2307 g de
560 g de.

. :.420 g de
C 4,5 kg"

1’3 kg

.7 150 g:de’
© 160 g de

1, 9 kg
42 g de

"i‘{ﬁégéyova) En una caldera de pre316n prov1sta de agltador y
o a 'en]uagada con nltzégeno de 1000 1 .se. 1ntrodu»e
7.'.1a smgulente mezc]a. : . _ - o
,::450 lltros de agua con. una dureza de 15 DH .
| “(Qureza alemana) C e
‘fosfato. mddico

acetato ¢6d100 -
sulfato de magnesmO

eetireno

de acrllonltrllo o
de t-butllperbenzoato R
't-butllporoctoato

”peroxido de dlcumllo ) 2
de- 1 2,5,6,9, 10~hexabromoclclodedecano
'bls-hidrox1etll—dode01lam1na )
(equlvalcnte a un 0, 01 por clento, referlﬂoz
a estlrcno)

'>;::cerrada por 2 horas g 85°¢ i a- contlnua¢16n, por ‘Z'f
" horas é'll5 g. Durante el calentamlento de. 85 C'a i"7-
115 se
_'jp011v1n11p1rrolld ‘na al 10 por cmento con el valor K
”’”de 85 3

- 1troducen

agregan & la mecha 15 kg de una aolu016n de

horas despues de alcanzadoq 1os 115 C se in¥~ '

21 kg de nupentano en el curao de 15 minu o8
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" en la caldera. 2 horas antes de terminada el ciclo se

Ensayo b)

Ensayo ¢)

adicionan 42 g de [‘1—clorc—2r2h2;§ribfomg7letilacri-

lato disueltos en 5 kg de n~péntanb en el curso de -

'15 minutos.

Ed el seéundo ensayo-é?k@blimeriza la misma mezcla

ba]o la$ mismas condlclones de. a), pero con una can—
tidad .de 63 g de [fi—cloro-z 2,2~ tr1hromq7 etlLacrlla-
to. - R . j;‘ “

= eiemplo compara*Lvo a a) y b)" o

Se pollmerlza la misma mezcla de a), pero gln ]a a61016n -
del /Ti-cloro-2,2, 2~ tr1brom_7letllacr11ato. Loq~5 kg

de’ pentano de la segunda adlclon ge .suman a la prlmara.

Los polimerizados de los tres ensayos &, b, y ¢ se lavan,

ge secan y se tamizan. Se preexpande cada vez la

fraccibn de perla de. entre 1,0 yﬁ2,3 mm de d?émetfo'

en un aparato de preexpansibn continuo de tipo Rauascher
mediante una corriente de vapor dé ague a'un'peso
especifico dparenpe de 15 g/1, se almacena por 24

horas y, a confinuacién, se sinteriza en un molde de
bloque de tipo Rauscher mediante vapor de agua con

una presién'de 1;é bar durante 20 segundos dando um
bioque. Los resultédos~0btenidoé se desprenden en‘la

tabla 5.
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& Tabla 5
mediciones .:'_ ensayo a) ensayo b) ensayo c).-.
TRM '(fx}in) . T .20 C 15 50
LU omm 6 4T
.5 DRV - . 0,1 . 0,06 0,25
5 o Arvdepr3316n late~’_ T o S L
“ral(#) . - 0,3 0,4 0,4. = T
CEEBPOLY - T

.ﬁ'iif;Ensayo a) Se pollmerlza esenc1almente la mlsma mezcla ba]o las ; fj
. ' _;mlsmas condiciones 1nd1cadas en el e1emplo 1? ensayo
| uza), pero se- adlclonan 82 g de Zfi-cloro-a 3- dlbrom*7l
,f;propll-acrllato 2 horas antes de termlnado e1 c1clo

"?.dlsueltosen 5 kg de pentano en el curso de 15 mlnutes

.'7:«fa 1a caldera.'

"T;;l}EﬁééYO'b) e pollmerlza esenclalmente la. misma mezcla y ba]e
o kf;las mlsmas cond101ones 1ndlcadas eh el ejnmplo 12,
a*fensayo a), pero se adicionan 210 g de. 2 » 3~ dlbromo—»

'5fprop11-acrilato dlsuelto en 5 kg de pentano 2 hpras B g

L ;antes de tsrmmnado el ciclo en el éurso de 15 minutos

g la caldera.

’ﬁthl ensayo comparatlvo a los ensayos a) y b) es 1dent1co eon el

ensayo c) del e]emplo 12

A partlr de 1os pollmerlzados de 1os ensayos a) y b) 58 fabrlcan
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en la forma descrita en los ejemplos bloques de espuma plastica.

Se obtienen los resultados indicados en la tabla 6.

Tabla 6
medicibn " ensayo a) ensayo b) - ‘ensayo ¢)
RN (min) .-.© "1 B DA T
EDPV (%) oo 5. 7 237
DRV 0,1 0,15 - . 0,25
depresidn la- ,
teral (%) 0,4 0,3 0,4

EJEMPLO 14

L3

Insayo a) Se pqlimeriza esencialmente la misma mezcla bajd s
nismas condioioneﬂ.indicadas en el ejemplo 12, ensnyo
a), pero se adicionan 42 g de [“1-cloro-2,2;2Ltri-
bromg/-etil-acrilato -3 horas antes de terminado el

ciclo disuelto en 5 kg de n-pentano en el curso de

G ames Rt s e

15 minutos a la cikldera.

Ensayo b) Se polimeriza esencialmente la misma meﬁhla ¥y bajo las
mismas condicione.: indicadas en el ejemplo 12, ensayo
a), pero se adicicnan 42 g de ["l—cloro—é,Z,2rtribromg7;A
etil-acrilato disuelto en 5 kg de n-pentano 1 hora
antes de terminado el ciclo en el curso de 15 minu' os

g la caldera,
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El ensayo compuratlvo a los ensayos a) y b) es 1dentlco con el

‘ ensayo c) del ejemplo 12.

A parﬁir de ios-polimerizadbs'de los ensayos a) y ‘b) se fa-
.bfican en’'la forma-descrit&ign los_ejemplbs“bquueéAdejégﬁﬁma

.pléstical Se obtienen los resultados indicados en_la_ﬂab}a 7.

C e v

‘Tabla 7.

'parémetro de ensayo/

- ‘medicidn S ensayoua) -ensayo b) - ensayo g) .

"$iempo de adicibn de

la sustancia forQado~.

v 0,17 0,20 0

0,3 - .. 0,4 T .03

- * (n) antes del final del giclo -
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NOTA.""
Degscrita suficientemente la naturaleza del invento,

as{ como la manera de realizarse en la prdetica, debe hacerse

- constar gque 1as disposiciones anteriodrmente indioadas son sug-

ceptibles da modificaciones de detalle, en cuanto n 0 alteren
su princlplo fundamental. Tamblén se hace constar que. el in -
vento oorresponde a uns solioitud de patentes presentaﬁaa en
Alemania), bajo los mimerogs P 24 48 476.2, de fecha 11 de Oc~
tubre de 1974, P 24 48 956, 3, de 15 de Octubre de 1074 v,

P 25 01 680,2, de 17 de Enero de 1975, aoogiéndoee por 10 tan~ -

© to B los beneflclos que conceden 1los Convenios tnternaciona -

les en vigor, siendo lo que constituye la esancia del referi-
do invento.y, por 1o que se solicita Patente de Invenoidn por
20 afios en Espefia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA FREPARAR POLIME-

RIZADOS DE ESTIRENO EXPANDIBLES; caracterizéndosé por lo si-

guientes
l.-Procedimiento para preparar éolimerizados de eg~
tireno expandibles, de partfculas finas, para la obtencidn de

cuerpos de moldeo de espuma pldstica, conteniendo un 0, 0701

‘hasta 0,2 por ciento en reso, référido &l polimerizado de s~

tireno, de una sustancia formadora de mfclec para: poliestire—
no exbandible en distribucidn inhémogénea,‘halléndosu la’ ug-
tancia formadora de nifcleo solamente en la -zoma marginal iel-
gada de las partfculas, mientras que el intgrioﬁ de nartioue

le estd exento de la sugtancia formadora de mfcleojcaracte=-



B
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>rizado porque se hace actuar sobre las rartfeulas de polies-

tireno expandibles por encims del punto de plastificacién

unos compuestos de bromo orggnicos con, como minimo, tres .

 dtomog de bromo ligados en forma alifdiica o ci¢loalifétiqa

én la molécula, 1imiténdo el tiempo disponible para la difus

‘gién déi compuesto de bromo eh'las partfculas de polimarizado

de tal forma que sdlamente una zZona marginal delgada @8, alcanv

~zada por el compuesto de hromo..

. 2e= Procedimienuo segdn la reivindieacidn 1. carac-' '

_terizado porque el compuesto de’ bromo 8o introduce en lag
'fpart{culas del estirenc expandible durante  su obtencjdn de

_polimerizacidn en suspensién, e‘kgiendo el momento para la e

o adicién del compuesto de bromo de tal forus que 86 dispone S0~

15

25

‘}lamente de un perfodo liritado para la- difusidn del compueato ‘

’de bromo ¥ solamente une zona marginal delgada ©8 alcanzada

por la sustancia formadora de nﬁcleo.
.3,= Procedimiento segin la reivlndicagldn 1, carac-

) terizado porque el compueato de brqmo polimeringle q,copoli-;-3
, fmerizable eon el estirenc: se'hace difhndir'deédé afheré en :
20 .

nes bajo las cuales “Te afeotda simulténeamenze iy polimeriua-

rlas partfculas del poliestireno expandible bajo 1aa condi 1o .

cidén o bien la oopolimerizacidn del oompuesto de bromo.

4.~ Procedimiento ségin la reivindicaqmdn 3, carac~

terizado porque se hace actuar los compuastos de bromo aobre

las partfculas de polimerizado, que estan en suapenaidn acuosa,:

- - :
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a temperaturas por encima del punto de rlastificacidn del po-
liestireno expandible. '

5e- Procedimienfb segin la reivindicécidn 3, carec-

terizado porque 105 compueatos de bromo se introducen en las
o

particulas del - pollestirero expandlble &urante su obtenoidn por
pollmermzacldn en suspensién, halléndose el momento pala la’
adicidn del compuesto de bromo polimerizable o cepolimerizablé
con egtireno entre el “particle idantity point" Y el final del
cielo de la polimerizacién.

6,= Procedimiento segdn la reivindicacién 3.'.'o'a-i'ac-
terizado porque como compuesto de bromo se emplea el [’luéloroé

2,2y 2=bri~bromo /=etil-acrilato,

- T.= PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR POLIMERIZADOS DE ES-
TIRENO EXPANDIBLES, tal y como queda sustancialmenté desorito.

on lapresente Memoria,

Bgte Yemoris consta de 37 Hojas esorites a mdquina.

por una séla cara.

18 FEB. 1978
Msdrid, '

' BASF ARTIENGESELLSCHAFT,

Z AGEBS Y MODE)

rmador L. %&%
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