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~de vinilo clorade tienen un coeficiente pequefio de contrac~

-2 - . REF:SFG/258

Se da un método para preparar espumas dé poli-
meros de cloruro de vinilo clorados. Las espumas se prepa—
ran p&r impregnacién del polimero de cloruro de vinilo Elorg
do con un alcohol alifdtico de 1 a 5 4tomos de carbono y pos
terior calefaccidn del pélimero impregnado. A

Campo de la Invencidn

Esta invencidén se refiere a un método para prepa
rar una espums de polimero clorado de cloruro de wvinilo.

Descripcidn de antecedentes

Las espumas de polimeros clorados de cloruro de
vinilo tienen una buena resistencia térmica cuando se compa-

ran con espumas de polimeros no clorados de cloruro de vini

lo. Mds particularmente, las espumas de polimeros de cloruro

cidn a temperaturas elevadas y pueden resistir altas tempe-
raturas y por eso pueden utilizarse en apiicaciones en las
gue la espuma ha de estaf en contacto con agua caliente o
tuberias de vapor para aiélamiento térmico. Ademds, la espu-
ma del polimero clorado es superior én cvanto a no~inflama-~
bilidad y es adecuada pafé su empleo‘como material de cons—
truecidn. Ademas la espuma del polimeroAclorado es superior
en resistencia mecénica ¥y en propiedades de aislamiento elég
trico. La espuma del polimero clorado también tiene excelen
te resistencia quimica,‘y puede utilizarse en aparatos para
la industria quimica. Por tanto es de esperar éue la espuma
de polimero de cloruro clbrado podré utilizarse en una gran
variedad de aplicaciones. “
No se conocen sin embargo un procedimiento sa-
tisfactorio para la manufactura de un articulo de espuma de

ua polimero de ciofhro de vinilo clorado. Por ejemplo, la
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Patente Estadounidense N2 3.366.580 describe un procedimien-

to en el que se impregna un polimero clorado de cloruro de

" vinilo con hidrocarburos halogenados como agente de espuma

y se calienta despues pare obtener un producto en forma de
espuna.

El procedimiento tiene sin embargo muchos incon
venientes. En primer lugar, el producto resultante es infe-
rior en resistencia al calor. Se cree que la razdén de ello
estd en oue los hiﬁrocérburos halogenados tienen una excelen
te afinidad para el polimero de cloruro de vinilo clorado y
esta expuesta una gran cantidad de hidrocarburos halogenados
a sér retenidos en el prodgcto en espuma, Los hidrocarburos
halogenados cue permanecen en el ﬁroducto de forma de espuma
actian como p}astificantes cuando se exponen a temperaturas
elevadas. El1 producto en espuma, " por esto, es inferior en
resistencia al calor. Ya que un polimero de cloruro de vini
1o clorado es superior & un polimero de cloruro de vinilo
no-~clorado con respecto a 1a7resistencia al calor, y ya que
es una de las principales caracteristicas del polimero clo-
rado de cloruro de vinilo, hay que entender que es un incon
veniente significativo del polimero clofado de cloruro de
vinilo gue la resistepcia al calor se deteriore despues que
se ha 1llevado al polimero clorado a la forma de espuma.

. En segundo 1ﬁgar_io§ hidﬁpcarburos halogenados
tienen, en generzl, una elevada toxicidad y contaminan el en

torno de trabajo. Ademds, los hidrocarburos halogenados,

cuando se calientan, se descomponen para generar un haldgeno

y un haluro de -hidrdgeno aque también contaminan el ambiente
de trabajo o atacan los aparatos utilizados.

En tercer lugar el procedimiento da un articulo
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de espuma con inferior estabilidad al calor y estd expuesto

a decolorarse cvando se somete a temperaturas elevadas.

- Los inconvenientes antes mencionados se deben al
ﬁecﬁo,dg gue los hidrocarburos halogenados se emplean como
agente de espuma para el bolimero clorado de cloruro de vini
lo.

Los solicitantes han intentado mejorar o evitar
estos inconvenientes y han encontrado que puede obtenerse
una resina en espuma que tiene celdillas cerradas finas cuan
do ée utiliza un alcohol que tiene de i a 5 datomos de carbo-
no como agente de espuma. Los solicitantes han determinado
también aue los alcoholes que tienen de 1L 2 5 dtomos de car-

bono son superiores en la propiedad de formacién de espuma a

los hidrocarburos halbgenados, ¥y que los alcoholes resultan

ventajosos en que no deterioran la resistencia al calor ni
la estabilidad al calor de la espuma de polimero clorado y
tienen, por lo genersal, béja toxicidad.

RESUMEN DE LA INVENGION

Segun la presente invencidn se da un método pars

preparar un articulo de espuma de un polimero de cloruro de

vinilo clorado que comprende la impregnacion de uwn polimero

de cloruro de vinilo clora@o con 1 a.SO partes en peso, So-
bre 100 partes en pes& de polimero, de alcohol oue tiene de
1 a 5 4tomos de carbono, teniendo el poliméro clorado un con
tenlao en cloro entre 60 y 75ﬁ en peso; y calentando para
gue forme espuma el pollmero 1mpregnado.

DESCRIPCION DE LOS ASPECTOS PEEFERIDOS

Segin la presente inveneidn, con la terminolo-
gia "polimero clorado de cloruro de vinilo" o "polimero de

cloruro de vinilo clorado" se pretende indicar productos ob-
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‘tenidos por posterior cloracidén de un polimero de cloruro de

" 'vinilo. El polimero de cloruro de vinilo al que esta solici-

tud se refiere incluye tanto homopolimeros de cloruro de vi-
nilo como copolimeros de cloruro de vinilo. Los copolimeros
incluyen copolimeroé'y poiimeros de injerto que contienen
mds de wn 90% en peso aproximadamente de cloruro de vinilo

¥ qﬁe se preparan por copolimerizacidn de cloruro de vinilo
con uno o més mondmeros capaces de copdlimerizarsé con el
cloruro de vinilo,'o por injerto de cloruro de vinilo, a un
polimero adecuado. Los mondmeros capaces de copolimerizacién
con cloruro de vinilo incluyen mondmeros de vinilo o vinili-
deno tales como etileno,‘propileno, acetato de vinilo, esti
rené, acrilonitrilo ¥y clbrﬁro de vinilideno.

Ia post-cloracién del polimero de cloruro de vi-
nilo puede 11évarse a cabo segin los métodos conocidos en la
técenica. Por ejemplo puede realizarse por el método de clora
cién en suspensidén en el éual.se suspende un polimero de clp
ruro de vinilo en una solubiép acuosa en una vasija cerrada
provista de agitador. El oxigeno de la vasija se reemplaza |
por gas inerte y después se introduce cloro en la suspensidn
miéntras que la suspensién es irradiada'con rayos ultraviole
ta. Alternativamente, la reaccidén de cloracién puede llevar-
se a cabo por un método de cloracién en solucién en el cual
se disuelve el polimero ‘en un medio que contiene un disol-
vente pars el polimero, siendo el disolvente un compuesto or

génico halogenado tal como cloroformo o tetracloruro de car-

" bono, introduciéndose cloro em la solucidén para llevar a ca-

bo la reaccidn de cloracidén mientras que estd disuelto el po
limero en el disclvente. Ademds, la cloracidn puede llevarse

‘a cabo por un método de cloracidn en fase gaseosa en el oue
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se. fluidiza un polimero en polvo de cloruro de vinilo en clo

ro gaseoso 0 una mezcla gaseosa de eloro y aire, mientras se

irradia el polimero clorado con rayos ultravioleta.

 El polimero clorado de cloruro de vinilo asi ob~
tenido es ﬁreferiblemente un polve blanco que tiene un tama-
fio medio de particula de aproximadamente 100 micras y un gra
do de polimerizacién medio, o grado de polimerizacién entre
100 y 2000. Si el polimgro clorado tiene un grado de polime-
rizacion ﬁedi6 menor que 100 no presenta buenas propiedades
fisicas y i tiene un grado de polimerizaéién medio superior
a. 2000 es.dificil de conseguir el estado de espuma debido a

wne viscosidad muy elevada cuando estd fundido. Mds preferi-

blemente, el polimero clorado tiene un grado medio de poli-

‘merizacidén entre aproximadamente 300 y 1000.

Se requiere que el polimero clorado de cloruro
de vinilo empleado segin la presente invencidn tenga un con-
tenido en cloro de mds de aproximadamente un 60% en peso.
Cuando el polimero clorado ti%ne tal,contenido en cloro, se
puede obtener un producto despues de la obbencién de ia espu
me. que tiene celdillas finas y uniformes. En general, cuando
el polimero clorado tiene un elevado contenido en cloro, el
péiimero mejora progresivamenfe asi en resistencia gl -calor
como en su propiedad de formacidn de espuma. Por otra par-
te, si el coﬁtenido en cloro es demasiado grande, es dificil
calenter y fundir el poliﬁero. Adicionalmente, se requiere
un largo periodo de tiempo paras clorar el polimero. No es
econdmico por tanto emplear un polimero que tgﬁga un elevado
contenido en cloro. Segin esto, se emplea tipicamente un po-

limero clorado que tenga un contenido en cloro de menos que

75% aproximadamente en peso. Entre ellos, se emplea preferi-
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-blemente un polimero que-tenga un contenido en cloro entre

den actuar como agentes de reblandecimiento para el polimero.

gproximadamente -entre 1 a 50 pertes en peso por 100 partes

.en peso de polimero c¢lorado de clorurc de vinilo. Si..se em-

aproximadamente 65 y 72% en peso.

, Los alcoholes que contienen de 1 a 5 4tomos de
carbono se emplean como agentes de espuma segin la invencidn.
Se incluyen, por ejemplo, alcoholes monohidroxilicos tales
como alcohol metilico, alcohol etilico, alcohol propilico, al
cohol isopropilico, alcohol butilico, alcohol sec-butilico,
alcohol terc-butilico, alcohol isobutilico, alcohol amilico,
alcohol sec-amilico, alcohol terc-amilico, alcohol isoamili-
co, 2-metil-l-butanol, y 3-metil-2-butanol. Entre estos al-
coholes se prefiere el alcohol etilico. Los alcoholes se pue

den utilizar solos o en forma de mezclas. Los alcoholes pue-

Los alcoholes de mds de seis dtomos de carbono generalmente

tienen puntos de ebullicién altos y tienden a permanecer en

las espumas de los polimeros en grahdes caﬁtidades, ¥y no son

adecuados, por lo tanto, para preparar espumas de polimeros
5

que tengan celdillas finas y uniformes.

Fl agente de espuma se emplea en cantidades de

plea el agente de espuma en,una;cant'dad_ménor que aproxima~.

damente 1 parbe en peso, no da una, acclon osnumante suflclen

u"%q{nf St ’!«.“" B 8 i

te. Si el agente espumante se emplea en una cantlaad supe-
rior a 50 partes en peso aproximadamente, no e obtiene una
espuma de polimero que tenga una buena resistencia al calor
debido a ocue el agente de formacidn de espuma no se elimina
por completo por evaporacidn y permanece en 1@ espuma en

gran centidad. El aéente de'espuma se emplea preferiblemente

en una cantidad entre 5 a 20 partes en peso.
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' en pequeﬁa centidad, no se produce efecto perceptible.

lubricante, debido a que ei agente de espuma, es decir, el

mico para el polimero y puede obtenerse un articulo de espu-

Se pueden incorporaf diversos aditivos al boli-
mero en adidién al agente de espuma. Por ejemplo pueden in-
corporarse conocidos agentes de nucleacidn al polimero con
objeto de producir celdlllas uniformes. Como agentes de nu-
cleacion se pueden emplear polvos Tinos de carbonsto cdlei-
co, sulfato cdlecico, silice y arcillas refractarias..Los
agentes de nucleacidn se emplean prefer;blemente en una can-—
tidad entre aproximadamente 5 a 50 partes en peso por 100
partes en peso de polimero clorado'de cloruro de vinilo y més "’
preferiblemente en una cantidad entre 10 220 partes en pe~-
so. 51 se utiliza el agente de micleacién en una cantidad
graﬂde da. lugar a que aparezcé une. espuma polimera quebradi-

za y por el contrario si el agente de nucleacién se emplez -

"Cuando se callenua el pollmero clorado 1mpregna—
do con el agente de espuma en un molde cerrado como se des-

cribe despues, no se requiere.utilizar ni estabilizador ni
alcohol de 1 a 5 carbonos, actia como un estabilizador tér-

ma blanca. En contraste con esté, si se utiliza un hidrocar-
buro halogenado como ag ente de espuma, el articulo de eaupuma
tendra color amarillo si no se emplea estabilizador. Ha de
hacerse notar, sin embargo, que cuando el polimero clorado
impregnado con un agente de espuma,segin la presente inven-
cidn, se somete en un aparato de extrusidn a la operacidn de
formar espume, se necesifa Largo tiempo para calentar el po-
limero y se utiliza preferiblemente wn termoestabilizador.
Se pueden utilizar los estabilizadores ¥ 1ubficantes conven—

cionalés tales como, por ejemplo, sulfato dibdsico de plomo
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y laurato de dibutilestafio.

~‘ También pueden aﬁédirse otras sqstancias 8 los
poliméros gque incluyen pigmentos, fibra de vidrio, y reéinas
distiptqs que el polimero clorado de cloruro de vinilo tal
como por ejemplo copolimefos de metacrilato de metilo-buta~
dieno-estireno, copolimeros de acrilonitrilo~butadieno-esti~
reno y similares. Si estos otros aditivos se incorporan en

cantidades muy grandes, tienden a evitar que la resina forme

_ espuma. Asi se incorporan preferiblemente en una cantidad en

tre'apréximadamente 5 & 30 partes en peso sobre 100 partes
en peso del polimero clorado.

' Se pueden emplear diversos métodos conocidos pa-
ra impregnar el polimero clorado de cloruro de vinilo en for
ma de polvo con el agente de espuma. Por ejemplo, el agente
de espums puede mezclarse con un polvo o con grageas del po-
1imero clorado de cloruro de vinilo en condiciones ordina-
ries, es decir, a temperafuré y presidn ambientes, y la mez-
cla resultante se coloca en una vasija cerrada a la tempera-
tura ordinaria durante un periodo suficiente para impregnar
el polimero con el agente de espuma. Un segundo método es in
froducir el polvo o las grageas en mn aﬁarato de extrusidén
donde se calientan y se amasan en presencia de un agente de
espﬁma para imﬁregnardel polimero. Un fercer método consiste
en mezclar el agente de espuma con polvo o grageas del poli-
mero 6lorado a la temperatura ordinaria y calentar la mezcla
resultante a presidn en un recipiente cerrado. Intre estos
métodos, el primer método mencionado es mas ventajoso desde
un punto de vista econdmico. EL polimero clorado puede im-
pregnarse facilmente*coﬁo los alcoholes incluso s presidén y

temperatura ordinarias, debide a que los alcoholes son menos
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volétileé en comparacién con los agentes de espuma conoci-
Para transformar en espume. el pOliﬁero clérado ‘
de cloruro de vinilo que cpntiene ei agente de espuma, se co
loce el polimero, por‘ejeﬁplo, en un molde cerrado, y se ca-
lienta y se prensa o comprime, a una temperatura a la cual
el polimero funde o comienza‘a fundirse junto, por ejemrlo,
a una temperatura entre 160 y 2102C durante varioé_minutos.
El prehsado ayuda a la-fusién mutua de las particulas de po-
limero y subsiguienteménte a la formacidn de una espuma de
polimero integral. Por lo tanto, cuando se abre el molde,'
bien éradualmente.o.de repente, se pbtien@-una espuma de po-
1fmero que tiene finas células cerradas. )
| Alternativamente, puede prepararée la espuma de
polimero por extrusién continua del polimero que contiene el
agente de espuma en un aparato de extrusidn. En este caso,
el extrusbr ge ajusta preferiblemente de. tal manera que se
mantengs la vecindad de la to}va a baja temperaturs preferi
blemente inferior a 502C, que la porcién delantera del cilin

dro de extrusidén se mantenga a temperatura mds alta, prefe-

’riblemente de entre aproximadamente 100.y 1502C, y la ma-

tr;z se mantenga- a uﬁé temperatura entre aproximadamente 130
y 2002C. Ajusténdo la'temperatura de esta maners, se puede

obtener de modo continuo una espuma de polimero que tenga’

‘numerosas células cerradas, uniformes, finas. El polimero

clorado de cloruro de vinilo puede impregnarse con el agente
de espuma de antemano o puede impregnarse en la posicidn de~
seada del extrusor.

' La espuma del polimero clorado de cloruro de vi-

nilo obtenida segun la presente invencidn, es excelentc en
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contraccidn (%)

..l;[_....

cuanto a resistencia al calor, no inflamabilidad y propieda~
des aislantes. Ademas, segun ia presente invencidn, la éspu-
ma de polimero puede obtenerse en forma econdmica.

El método de la presente invencién puede compreg
derse en forma mis completa en relacién a los ejemplos ope-
rativos que se dan a continuacidn en los cuales las.espumas
preparadas segin el método de la invencidn-se comparan con
las espumas obtenidas segin los métodos conocidos. En los
ejemplos ‘se dan todas ias partes en peso a menos que se espe
cifique'otra cosa. Las relaciones de contraccidn, relaciones
de disolvente remanente y grados medios de polimerizacidn se
miden segin se describe a continuacién: .'

(1) Relacién de contraccién g

Se corta una probeta de 10 mm de anchura y 100
mm de longitud de una espuma de polimero de 5 mm de espe~
sor. La probeta se coloca en un termostato a 209C durante
tres horas, despues de las cuales se mide la longitud por
medio de un calibre pie dé reéy. Este valor es la longitud
antes de la calefaccidn. ?e calienta entonces la probeta du
rante tres horas en un termostato en el cual el aire circu-
la a 1209C. Despues de enfriar durante tres horas en un ter
ﬁostato a 209C, se mide de nuevo la longitud. Este valor es
la longitud después de la §alefaccién. La relacidén de con-

)

tracecidén se calcula por la siguiente férmula:

(1ongitud antes de)_(longitud des—
1la calefaccidn pues de calef. x 100
( longitud antes de la )
calefacecidén

Relacidn de

Generalmente, a inferior contenido en cloro del polimero
clorado de cloruro de vinilo, mds alta relacidén de contrac—

cidn.
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(2) Relacidén de remanente del'diSOIVenté

Se corta una ppobéta de 100 mm x 100 mm dg‘@n ra
ngl’de espums, de 5 mm de espesor inmediatamente después de
haber. preparado la espuma. Se coloca la probeta durante 3l
horas en un termostato a 2090 y se pesa despues de esto. Es-
te valor es el peso antes de la volatilizacidén. Despues se
calienta la probeta durante 12 horas en i ‘termostato por el
que circula aire caliente a 1402C, despues de lo cual se en~
fria la proteta &urﬁnte'3 horas en un termostato a 202C., Ta

probeta enfriada se pesa entonces para obtener el peso des-

pues de su volatilizacidn. La relacidén de disolvente rema~

nente se caleula por la siguiente férmulas

Relacidn del (peso anterior a )_(peso despues de la

disolvente re = la volatilizacion’ ‘volatilizacion ) % 100

manente (%) ( Peso anfes de la
. ~volatilizacidn

(3) Grado med;o’de polimerizacién

El grado medio de polimerizacidén se mide por el
método de JIS K-6721 (Japanese Industrial Standard).A

7 EJEMPLO T ’ |
_ (a) Se introducen 45 kg de cloruro polivinilico

en polvo que tiene un grado medio de polimerizacidén de 1000
y un tamafio medio de pafticula de 200 p y 180 kg de agﬁa pu~
ra en una vasija de reaccidn forrada de vidrio que tiene uns
capecidad de 300 litros y'que estd provista de unz camisa y
agitador aue gira a 300 rpm. para obtener una éuspensidn eﬁ
la vasija. Se introduce gas nitrdgeno en la vésija para
reemplazar el aire en la vasija mientras gira el agitador.

Durante este tiempo, se pasa agua caliente a través de la
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camisa parsas mantener:el interior dé la vasija a 502C. Enton~
ces se introduce gas c;oro en la éuspensién para séturar la
suspensidn. Después de esto,rse irradia la susﬁensién con ra
yos ultravioletas para que tenga lugar la reaccidn de clora
cién. Entre tanto se ajusta la cantidad de cloro introduci-
da en la vasija de manera que la suspensidn esté siempre sa
turada de cloro y se descargé de la.vasija una decima de la
cantidad del cloro introducido. Despues que se ha realizado
la reaccidn de cloracidn duraﬁte 16 horas, el clorurc de po-|
livinilo tiene un contenido en cloro de 70% en peso. Se de?
tienen entonces la irradiacidén de rayos ultravioleta y la
introduccidén de gas cloro y despues se introduce gas nitrdge

no en la vasija para reemplazar el gas cloro. Se filira en-

,

" tonces la suspension y se diluye con agua el c;oruro de hi-

drdgeno formado en la suspensidn y despues se neutraliza por
adicién de una solucién acuosa diluidé de hidréxido sédico.
La porcidn de sdlidos se aisla de la guspensién por centri-
fugacidn, se lava con agua, se deshidrata y se seca para odb
tener un cloruro de poliviniio clorado que tiene un grado
medio de polimerizacidn de 620.

(v) Se éﬁadeﬁ 10 partes de carbonato cédlecico y
10 partes de alcohol etilico a 100 partes del cloruro de
poiivinilo clorado obtenidé en (a) v la mézcla resultante se
mezcla cuidadosamente. Se colocan 30 g de la mezcla resul-
tante en una cavidad del molde cuyas dimensiones son: 50 mm
x 50 mn x 1 mm (espesor). Se calienta el molde a la tempera-

tura de 1809C durante 3 minutos a una presién de 100 kg/cm2

(manométrica). Inmediatamente despues se rebaja repentina-

mente la presidén obieniéndose wna espuma polimérica blanca

gue tiene una densidad de 0,056 g/dc y finas células unifor
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“te de 0,73% y una relacidn de contraceidn de 0,30%. .

con la excepcidn de cue se emplean 10 partes de tricloromo-
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mes oue no se comunican unas con otras, es deecir, células

cerradas. La espuma tiene une relacidn de disolvente romanen

EJEMPLO CONMPARATIVO T

P

En este ejemﬁlo se emplea el cloruro de polivi-
nilo clorado obtenido en el Ejemplo I (a). Para obtener la
espuma de cloruro de polivinilo clorado, se llevan a cabo
las mismas operaciones que en el Ejemplo I (b), con la ex-—-
cepeidn de que se usan'lo‘partes de dicloroetileno como agen| -
te de espuma en lugar de 10 partes de aleohol etilico. Como
resul?ado, se obtigpe una espuma poiimérica gue tiene una
densidad de 0,350 g/cc y color amarillento, La espuma tiene
una relacidén de disolvente remanente .de 4,00% y una Qelacién
de contraccidn de 1,50%.

EJEMPLO COMPARATIVO IT

Se utiliza el cloruro de polivinilo clorado ob-
tenido en el Ejemplo I (a) sin posterior tratamiento. Para
obtpner'la espuma de clorufo de polivinilo clorédo, se lle~

ven a cabo las mismas operaciones gue en el Ejemplo I (v),

nofluormetano como agente de espuma en iugar de 10 partes
de. alcohol etilico. Como resultado se obtiene una espuma de
pol%mero gue tiene una densidad de 0,1 gfce y un color ame=
rillento. La espuma tieﬂe una relacidn de disolvente rema-
nente de 3,5% y una relacidén de contraccidén de 1,3%.

De los resultados sefialados antes se deduce que
la espuma obtenida segin la presente invencidn tiene uma re
lacién de contraccitn inferior y wna relacién de disolvente
remanente inferior a la cﬁrrespondiente espume, obtenida se~

gin los métodos convencionales. Adicionalmente se determina
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- paracién con las espumas obtenidas segin los métodos conven-

ma que tiene una densidad de 0,083 g/cc. El articulo de es-

“*

también que la espuma obtenida segun la presente invencién

no se colorea ni se deteriora su estabilidad térmica en com-

éiona;eg.
EJEMPLO II

En este ejemplo se emplea el cloruro de polivi-
nilo clorado obtenido en el Ejemplo I (a) como resina de ma~-
terial de partida sin ningin tratamiento posterior. Para ob-
tener la .espuma del cloruro de polivinilo clorado, se lle-
van.a cabo las mismas operaciones que en el Ejemplo I (b), .
con la excepcidn de aue se emplean 10 partes_de'aléohol me~
tilico como agente de espuma en lugar de 10 partes de alco-

hol etilico. Como resultado se obtiene un articulo de espu~

puma tieneuna relacién de disolvente remanente de 0,75% y
una relacidn de contraccidn de 0,24%. 4
BJEMPLO III |
Bmpleando el cloruro de polivinilo clorado ob-
tenido en el Ejemplo I (a), se realizan operaciones idénti-
cas a8 las del Ejemplo I (b), con la excepcidn de que se uti
lizan 10 partes de alcohol amilico eﬁ lﬁgar de 10 partes de
alcohol etilico. Como resultado, se obtiene un articulo de
eséuma con una densidad de 0,531 g/cec. El articulo de espu-
ma tiene una relacién de disolyente remanente de 1,50% y wnal
relacién de contraccidn de 0,90%.
EJEMPLO IV
(a) Se obtiene cloruro de polivinilo clorado
oue tiene un grado medio de polimerizacién de’iﬁo y un con-
tenido en cloro de 75% en peso llevando a cabo una reaccidn

de cloracién en la misma forma que en el Ejemplo I (a) con
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(a) se 1leva a la forma de espuma de la misma-forma que- en

‘en cloro de 67% en peso realizando la reaccién de cloracidén

- 16—

la excepeidn de oue el tiempo de reaccidn es de 50 horas. °

(b) Bl cloruro de.polivinilo clorado obtenido en

el Ejemplo I (b) para obtener un articulo de espuma. El ar-
ticulo de espuma “tiene una densidad de 0,263 g/cc, una rela-
cién de disolvente remanente de 0,96% y una relacidén de con-
traccién de 0,47%.
EJEMPLO V
(a) Se obtiene cloruro de polivinilo clorado que
tiene un”érado medio de polimerizacidn de 370 y un conteni-
do en cloro de 73% en peso llevando a cabo uma. reaceidn de .
cloracién de la misma forma que en el Ejemplo I (2) con 1la
excepcidri de que el tiempo de reacéidﬁ es de 30 horas.
(b) Bl cloruro de polivinilo clpraéo obtenido en
(a) se lleva a la forma de espuma de la misma forma aque en
el Ejemplo I (b) para oblener un articulo de espuma que tie~
ne una densidad de 0,130 g/cc, une relacidn de disolvenfe fg
manente de 0,81% y una relacidn de contracéién de 0,47%.
EJENPﬁO VI
(a) Se obtiene un cloruro de polivinilo ciorado

con un grado medio de polimerizacidn de 740 ¥y wn contenido

dé'lg misms forma.que-en el Ejemplo I.(a), con la excepeidn
de que el tieﬁpo de reaqoién es de 10 horas.

. (b) EL cloruro de polivinilo clorado de (a) se
1leva a la forma de espuma de la misma manera que en el Ejem
plo I (b) para obtener un articulo de espuma. El articulo de
.espuma tiene una densidad de 0,036 g/cc una relacidén de di-
solvente remanente de 0,85% y una relacidén de contraccidn

de 0,30%. o
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. EJEMPLO VII _ _

(a) Se obtiene un cloruro de polivinilo clorado
que tiene un grado medio de polimerizacidén de 860 y un con-
ﬁénidg en cloro de 64% llevando a cabo una reaccidn de clo-
racidén tal como se descriﬁe en el Ejemplo I (a) pero emplean
do un tiempo de reaccidén de 6 horas.

(b) EL cloruro de polivinilo clorado obtenido en
(a) se 1leva a la forma de espuma de la misma manera que en
el Ejemplo I (b) para obtener un articulo de espuma que tie-
ne wna densidad de 1,104 g/cc, una relacién de disolvente Tre
manente de 0,80% y una relacidén de contraccidn de 0,56%.

EJEMPLO VITI

(a) Se obtiene cloruro de polivinilo clorado por

realizacién de la reaccidén de cloracidén del Ejemplo I (a),

pero empleando un tiempo de reaccidn de 3 horas. EL1 cloruro
de polivinilo clorado tiene un grado medio de polimerizacidn
de 950 y un contenido en cloro de un 60%.

(b) E1 clorurd‘dq polivinilo clorado se lleva a
1la forma de espuma & la manera del Ejemplo I (b) para obte-
ner un articulo de espuma: El articulo de espuma tiene una
densidad de 1,112 g/cc, una relacién de disolvente remanente
de 0,93% y una relacién de contraccidén de 2%.

EJEMPT,0 COMPARATIVO ITII

Empleando uwn cloruro de polivinilo no clorado
oue tiene un grado medio de polimerizacidén de 1000, se inten
ta obtener un panel de esbuma segin el método descrito en nl
Ejemplo I (b). El panel de espuma sin embargo no tiene apal
riencia de tal espuma. EL panel tiene una densided de 1,3
g/cc, una relacidén de disolvente remanente de 0,98% y una re

- LY "
lacidn de contraccidn de 3%.
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grado medio de polimerizacién 500) en lugar de cloruro de Do

-espuma. Il articulo de espuma tiene una densidad de 0,363

" =18

_ . Resumiendo Los anteriqiés resultados, se confir
ma, que puede obtenerse un articulo de espums, dg excelente
calidad cuando se lleva a la forms de espuma un cloruro de
polivinilo clorado que tiene un contenido en cloro de entre
aproximadamente 60 yﬁ75%.segﬁn el método de la presente in-
vencidn. No puede obtenerse gin embargo un articulo de espu~
ma de calidad excelente con un cloruro de polivinilo que no
se clore posteriormente. o - ' '

* BEJEMPLO IX
(2) Empleando un copolimero de propileno y clo-

rurc de vinilo (contenido en propileno de un 3% en peso,

livinilo'como material de partida, se lleva a cabo una reac-
cidn de cloracidn durante 10 horas de la misma.manefa gque se
describe en el Ejemplo I (a) para obtener un copolimero clo-—
rado de propileno y cloruro de vinilo que tiene un grado me-
dio de polimerizacién de 350 y un contenido en cloro de 66%.
(b) Se 1lleva a"l% forma de espuma el copolimero
clorado de propilenc y cloruro de vinilo de (a) de 1s misme

maners que en el Ejemplo I (b) para obtener un articulo de

g/cc, uns relacidn de disolvente remanente de 0,85% y una
relacidn de contraccidn de 0.43%.

De estos resultados se confirma gue un copolime-
ro clorado puede también llevarse a la forma de espuma para
producir wn articulo de espuma de excelente calidad seain el
método de la presente invencién. '

EJEMPLO X
A 100 pqrtes de cloruro de polivihilo clorado

obtenido en el Ejemplo I (a) se afiaden 10 partes de un copo-
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ge mezcla cuidadosamente y se introduce entonces en un ex-

alimentacién a 40°C y oue se eleve progresivamente la tempe
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limero de metadrilat6 de metilo, butadieno y estireno (Mar—

ca registrada Kureha BTA III-N), 10 partes de carbonato cdl-
cico en polvoe y 10 partes de alcohol etilico péra formar una
mezcla, la cual se megzcla cuidadosamente. La mezcla se lleva
2 la forma de espuma-a'lé manera del Ejemplo I (b) para ob~

tener un articulo de espuma. El articulo de espuma tiene una
densidad de 0,636 g/ce;, una felacién de disolvente remanente
de 0,79% y una relacidn de contraceidn de 0, 40%.

N De %stos resultadés se confirma que un polimero
de cloruro de vinilo clorado puede transformarse en espums
segin el método de la preéente invencidn para producir un ar
ticulo de espuma de excelente calidad incluso cuando sec afia-
den aditivos, tales como el copolimero seﬁalad9 antes, a8l
polimero clorado.

EJEMPLO XI
A 100 partes del cloruro de polivinilo clorado
obtenido en el Ejemplo I (b) se afiaden 10 partes de carbona-
to0 cdlcico en polvo, 10 part%s de alcohol etilico, 3 partes
de maleato de dibutilestafio y un lubricante polimero (Nom-

bre registrado Wax O P) para formar una mezcla. EL conjunto

trusor cue tiene una relacidn_longitud a didmetro de 20 y
una relacidén de compresidn de 3. Se lleva a cabo la extru~
gidn de la mezcla a través de-une matriz montada sobre el ex
trusor para formar una varilla de ﬁn digmetro de & mm. El ex

trusor se ajusta de manera que se mantengs el orificio de

ratura a lo largo del extrusor en la direccidn de la matriz
siendo mantenide la matriz a 1702C. Como resultado se obtig

ne un articulo de espume que tiene una densidad de 0,06 g/ccl,

D e [
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una relacidn de disolvente residusl de 0,71% y una relacidn

‘de contraccién de 0,3%.

De los anteriores resultados, se confirma que el
método segin la presente invencidn se puede llevar a cabo
aflecuadamente por medio dé un extrusor.

EJEMPLO XII

Se afiade 1 parte de alcohol etilico a 100 partes
de cloruro de polivinilo clorado obienido en el Ejemplo I
(a) y el conjunto resultante se mezcla cuidadosamente. Se

lleva la mezcla a la forma de espume de la misms manera gue

“en el Ejemplo I (b) para_obtener wm articulo de espuma. El

articulo de espuma tiene wna densidad de 0,80 g/cc, una re-

lacidn de disolvente residual Qe 0,10% y una relacidn de con

tracecidén de 0,1%.
| ' EJEMPTO XTII

| Se afiaden 50 partes de alcohol etflico a 100 par
tes del cloruro de polivinilo clorado obtenido en el Ejem~
plo T (a) para formar un articulo de espuma. El articulo de
espuma, tiene une densidad de 0,040 g/cc, una relacidén de di-

solvente remanente de 1,03% y una relacidén de contraccidn de
0,42%. | -
) De los resultados de los Ejemplos XII y XIIT se
confirma"qﬁe un articu15 de espuma de excelente calidad se
puede obtener segin el método de 1a presente invencidén mien~
tras ei alcohol esté contenido en el polimero clorado en una
cantidad de 1 a 50 por.loé partes de polimero.

En resumen, la Patente de Invenciéﬁ que se S0lim

cita, deberd recaer sobre las siguientes

REIVINDICACIONES

1. Un método para preparar uns espume de un po-
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limero olorgdo de cloruro de vinilo Que comprende la impreg-
nacién del polimero de cloruro de vinilo clorado con 1 a 50
partes-en peso por 100 partes en peso del polimero clorado
de un alcohol oue tiene de 1 a 5 dbomos de carbono, teniendo
dicho polimero clorédo un contenido en cloro de 60 a 75% en
peso; y calentando el polimero clorsdo impregnado a una tem—
perétura y durante un tiempo suficientes para originar la es
puma. - ’

2. Un método, segin la reivindicacién 1, donde
el polimero clorado de cloruro de vinilo tiene un contenido
en cloro de 65 a 72% en peso.

3. Un método,rsggﬁn la reivindicacidén 1, donde
el alcohol se emplea en una cantidad de 5 a 20 partes en pe-
so por 100 partes en peso del polimero.

4: Un método, segin la reivindicacién 1, donde
el polimero clorado de cloruro dg vinilo tiene un grado me-
dio de polimérizacidén de 300 a 1000.

5. Un método, segin la reivindicacidn 1, donde
el alcohol es alcohol etilico.

6. Un método, segin la reivindicacién 1, donde
el alcohol es alcohol metilico. '

7. Un método,.segdn la reivindicacién 1, donde
el bolimero clorado dé cloruro de vinilo es homopolimero de
cloruro de polivinilo clorado.

Y 8., tn método, segin la reivindicacidn 1, donde

el polimero clorado de cloruro de vinilo es un copolimero

" clorado de cloruro de vinilo y propileno.

9. Se reivindica por filtimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:
‘UN MEIODQ PARA FPREPARAR UNA ESFUMA DE UN POLIMERC CLORADO

-
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" DE CLORURO DE VINILO.

Todo conforme queda descrito y reivindicedo en
la presente memoria descriptiva que consta de veintidos pa-

ginas mecanografiadas.

noviembre 1.976

Madrid, 5
. BE] DO UNGRIA
Ps
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