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DESCRIPCION
Método para producir cuentas de poliestireno expandibles que tienen excelentes propiedades termoaislantes
Campo Técnico

La presente invencion se refiere a un método para producir cuentas de poliestireno expandibles que tienen
excelentes propiedades termoaislantes, y mas particularmente a un método de produccion de cuentas de
poliestireno expandibles que es un procedimiento en dos etapas que comprende extrusion y polimerizacion por
siembra.

Técnica Precedente

Se conocen diversos métodos para producir poliestireno, que utilizan generalmente polimerizacion en emulsion,
polimerizaciéon en suspension, polimerizacion en dispersion, etc. Por ejemplo, la Publicacion de Patente Japonesa
No Examinada n° Hei 2-14222 ensefia un método de produccion de poliestireno que utiliza polimerizacion en
emulsién. Métodos para producir poliestireno expandible que utilizan polimerizacién en suspensién se divulgan en
diversas bibliografias patentadas, incluyendo la Publicaciéon de Patente Japonesa No Examinada n® Showa 46-
15112, la Publicacion de Patente Japonesa No Examinada n° Hei 5-317688, la Patente de EE. UU. n° 5559202, la
Patente de EE. UU. n°® 2652392, la Patente del Reino Unido n°® 1188252 y la Publicaciéon de Patente Coreana 10-
1999-0024927.

Sin embargo, los métodos conocidos para producir cuentas de poliestireno expandibles que utilizan polimerizacion
en suspension presentan varias desventajas, tales como una gran distribucion del tamafo de las particulas, una
calidad no deseada, creacion de lodo o residuos, requiriendo un ndmero de etapas de clasificaciéon que utilizan
aparatos de tamizado a fin de dar productos puros.

Otros métodos para producir particulas de poliestireno extruidas y cuentas de poliestireno expandibles es utilizar
extrusién afiadiendo particulas de poliestireno granuladas con un agente soplante. Sin embargo, en el transcurso de
la adicion del agente soplante al poliestireno, es necesario controlar la dispersion de productos fundidos y el calor
generado. Ademas, durante la extrusion, el peso molecular de las cuentas de poliestireno se puede reducir y los
aditivos utilizados se pueden descomponer. En particular, las cuentas de poliestireno producidas mediante extrusion
y expansion no pueden fabricar articulos moldeados que tengan una densidad baja de 20 kg/m3 0 menos.

La Publicacion de Patente Coreana 10-2005-0111820 describe un método para preparar cuentas de poliestireno
expandibles que contienen grafito, que comprende suspender granulos producidos al reextruir granulos de
poliestireno generales junto con grafito en un reactor e impregnar afiadiendo un agente soplante.

Segun este método, puesto que los granulos extruidos se extruyen adicionalmente y los granulos reextruidos
resultantes se someten a suspensién e impregnacién, los costes del procesamiento de extrusion de los
microgranulos se incrementan considerablemente. Ademas, es bastante dificil adoptar medidas de tratamiento
adicionales para conseguir una gran funcionalidad, tal como gran expansibilidad, resistencia o estabilidad térmica.

En la expansion de las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito obtenidas, se pueden
emplear condiciones de expansién convencionales sin ninguna limitacién particular.

Las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito se pueden expandir para tener un
tamafio de las celdillas de aproximadamente 70-300 micras, y tienen diversos beneficios y ventajas, incluyendo gran
expansibilidad, excelentes propiedades termoaislantes, resistencia y absortividad.

DE 198 28 250 A1 se dirige a cuentas de espuma de poliestireno expandido y su produccién y describe que la
polimerizacion se realiza en una suspension acuosa bajo condiciones comunmente conocidas. Sin embargo, no se
menciona un hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono.

JP 62 015238 A describe un método para la preparacion de cuentas de resina basada en olefina expandibles
modificadas con estireno que comprende la polimerizaciéon en suspension de un mondémero de tipo estireno que
contiene estireno como componente principal en presencia de cuentas de resina basada en olefina que contienen
carbono usando un iniciador de la polimerizacion que produce un radical alcoxi terciario, en un medio acuoso, y
afadir al sistema un agente espumante organico que tiene un punto de ebullicién inferior que la resina basada en
estireno durante o después de la reaccién de polimerizacién para impregnar las cuentas de resina basada en olefina
modificadas con estireno. Se describe que se usan como disolvente tolueno, xileno o ciclohexano. Sin embargo, en
la presente invencion el hidrocarburo aromatico no se usa como disolvente.

JP 2005-248098 A divulga un método para fabricar particulas de resina de estireno expandibles que comprenden
suministrar un monémero de estireno a un liquido de dispersidn obtenido al dispersar particulas seminales de resina
de estireno expandibles que contienen un silicato escamoso en agua, impregnar y polimerizar el monémero
estirénico con las particulas seminales de resina de estireno, e impregnar las particulas de resina de estireno
resultantes con un agente espumante después de hacer crecer las particulas de resina de estireno para producir las
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particulas de resina de estireno. Segun el parrafo [0048], se describe que se pueden afadir un disolvente y un
plastificante a las particulas de resina de estireno. Como tal disolvente, se puede utilizar un hidrocarburo alifatico
ciclico, tal como materiales organicos aromaticos.

KR 2007 0053953 A describe un agente soplante que se afiade a los granulos sin una etapa de polimerizacién por
siembra.

Divulgacion
Problema Técnico

La presente invencidén se ha elaborado a la vista de los problemas precedentes, y un objetivo de la presente
invencidon es proporcionar un nuevo método para producir cuentas de poliestireno expandibles que contienen
particulas de grafito, mediante el cual se puede reducir la conductividad térmica de las cuentas de poliestireno
expandibles y se puede compensar el envejecimiento de la conductividad térmica.

Otro objetivo de la presente invencién es proporcionar un nuevo método para producir cuentas de poliestireno
expandibles de alto rendimiento que contienen particulas de grafito que tienen una distribucion del tamafio de las
particulas deseada, que no se puede alcanzar mediante polimerizacion en suspension normal.

Otro objetivo mas de la presente invencion es proporcionar un nuevo método para producir cuentas de poliestireno
expandibles que contienen particulas de grafito, mediante el cual se pueden resolver los problemas asociados con
los productos que utilizan grafito en la polimerizacién en suspension, p. €j., un tamafio de las celdillas grande, falta
de uniformidad del tamafo de las celdillas.

Un objetivo adicional de la presente invencidon es proporcionar un nuevo método para producir cuentas de
poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito, un nuevo método para producir cuentas de poliestireno
expandibles que contienen particulas de grafito, que se pueden utilizar en diversas aplicaciones, incluyendo
materiales de aislamiento de alta calidad y bajo coste, al resolver el problema de los costes de procesamiento de
extrusion incrementados asociados con el procedimiento para producir microgranulos que contienen grafito al afiadir
grafito a granulos de poliestireno extruidos, fundir, reextruir e impregnar el producto resultante.

Solucion Técnica
Los objetivos anteriores se resuelven mediante la materia reivindicada segun la reivindicacion 1.

A fin de alcanzar los objetivos anteriores, en un aspecto de la presente invencidon se proporciona un método para
producir cuentas de poliestireno expandibles a través de polimerizacion por siembra utilizando microgranulos que
contienen grafito, que tienen una conductividad térmica reducida y que exhiben diversas propiedades fisicas al
afadir aditivos y ajustar los pesos moleculares durante la polimerizacion por siembra.

Efectos Ventajosos

Las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito asi obtenidas tienen una conductividad
térmica considerablemente baja en comparacion con poliestireno expandible convencional, y pueden mantener
propiedades termoaislantes durante un periodo de tiempo prolongado debido a un ligero cambio en la conductividad
térmica a lo largo del tiempo, que esta provocado por la adicion de las particulas de grafito.

Mejor Modo

La presente invencion se consigue mediante un método para producir cuentas de poliestireno expandibles que
incluyen microgranulos homogéneos suspendibles procedentes de una composicién mixta preparada al mezclar
particulas de grafito con una resina basada en estireno y extruir la composicion, y llevar a cabo polimerizacién por
siembra al suspender microgranulos que contienen grafito en agua y anadir un monémero basado en estireno y un
hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono, que se selecciona del grupo que consiste en
benceno, tolueno, p-xileno, o-xileno, m-xileno, etilbenceno, propilbenceno e i-propilbenceno, e impregnacion al
afiadir un agente soplante, en donde el hidrocarburo aromético que tiene de 6 a 10 atomos de carbono se utiliza en
una cantidad de 0,1 a 5% en peso con relacion al peso total de las cuentas de poliestireno expandibles que
contienen grafito.

En una realizaciéon de la presente invencion, en la obtencién de los microgranulos homogéneos suspendibles, la
extrusion se lleva a cabo utilizando una extrusora simple o una extrusora de doble tornillo con una granuladora de
corte subacuatico o una granuladora de fresa plana enfriada por agua a una temperatura de extrusion que varia de
aproximadamente 200 a aproximadamente 250°C, obteniendo de ese modo microgranulos homogéneos
suspendibles. Sin embargo, los microgranulos producidos mediante la granuladora de fresa plana enfriada por agua
exhiben una escasa uniformidad en la distribucion de los tamafios de las particulas. Segun esto, a fin de obtener
particulas que tengan tamafios uniformes, preferiblemente se utiliza una granuladora de corte subacuatico al llevar a
cabo la extrusion. Los microgranulos homogéneos suspendibles producidos mediante la etapa de extrusion tienen
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preferiblemente un volumen medio de 2 mm® o menos a fin de hacerse suspendibles usando un sistema de
suspension empleado en un procedimiento de produccién de poliestireno expandible general.

En una realizaciéon de la presente invencion, los microgranulos que contienen grafito que resultan después de la
etapa de extrusion se producen utilizando la granuladora de corte subacuatico, y tienen particulas de conformacion
circular u ovalada que tienen volumenes medios de aproximadamente 2 mm?® o menos.

En una realizaciéon de la presente invencién, la resina basada en estireno es un polimero y/o copolimero de un
monodmero basado en estireno seleccionado del grupo que consiste en estirenos; alquilestirenos ejemplificados por
etilestireno, dimetilestireno y para-metilestireno; a-alquilestirenos ejemplificados por a-metilestireno, a-etilestireno, a
-propilestireno y a-butilestireno; estirenos halogenados ejemplificados por cloroestireno y bromoestireno; vy
viniltolueno, o un copolimero de un monémero que es copolimerizable con el mondémero basado en estireno,
incluyendo acrilonitrilo, butadieno, un acrilato de alquilo tal como acrilato de metilo, un metacrilato de alquilo tal como
metacrilato de metilo, isobutileno, cloruro de vinilo, isopreno, y sus mezclas.

En una realizacién preferida de la presente invencion, el peso molecular medio en peso de la resina basada en
estireno varia de 180.000 a 300.000 g/mol.

En una realizacion de la presente invencion, las particulas de grafito utilizadas tienen un tamafio de las particulas
que varia de 0,1 a 20 ym y estan presentes en una cantidad que varia de 0,1 a 30% en peso con relacién al peso
total de la resina basada en estireno.

En una realizacion de la presente invencion, mientras se lleva a cabo la polimerizaciéon por siembra al suspender
microgranulos que contienen grafito en agua y afadir un monémero basado en estireno, un iniciador y un
hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono, se lleva a cabo impregnacion al afiadir un agente
soplante. Aqui, se pueden utilizar cualquier agente de suspension e iniciador con tal de que se utilicen generalmente
en la polimerizacion de poliestirenos expandibles. En la presente invencién, se utilizé6 un dispersante inorganico
como el agente de suspension y se utilizaron dos tipos de iniciadores que tienen diferentes temperaturas de
iniciacién para iniciar la polimerizacién por siembra.

Ademas, a fin de impartir caracteristicas versatiles a un polimero, se pueden afadir aditivos durante la
polimerizacion por siembra. En detalle, se pueden utilizar como los aditivos un hidrocarburo aromatico que tiene de 6
a 10 atomos de carbono, un agente de ajuste de las celdillas, un pirorretardante.

El dispersante puede ser cualquier dispersante que se pueda utilizar en la polimerizacion de poliestireno expandible
convencional, y ejemplos del mismo incluyen un dispersante inorganico; fosfato tricalcico, pirofosfato magnésico, un
dispersante organico; poli(alcohol vinilico), metilcelulosa, polivinilpirrolidona. En una realizaciéon de la presente
invencion, se utiliza fosfato tricalcico en una cantidad de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 1,0% en peso,
con relacion al 100% en peso de agua ultrapura.

Ejemplos utilizables del mondmero basado en estireno incluyen estirenos; alquilestirenos ejemplificados por
etilestireno, dimetilestireno y para-metilestireno; un a-alquilestireno ejemplificado por a-metilestireno, a-etilestireno,
a-propilestireno y a-butilestireno. El mondmero se utiliza preferiblemente en una cantidad de aproximadamente 10 a
aproximadamente 90% en peso con relacion al peso total de las cuentas de poliestireno expandibles que contienen
grafito. Se puede fabricar una variedad de tipos de productos fisicamente versatiles muy funcionales segun el tipo y
la cantidad de monémero utilizados.

Como el iniciador, se puede utilizar cualquier iniciador con tal de que se pueda utilizar generalmente en la
polimerizacion de poliestirenos expandibles. En una realizacion de la presente invencion, se utilizan dos tipos de
iniciador, esto es, perdxido de benzoilo (BPO), peroxibenzoato de butilo terciario (TBPB), cada uno en una cantidad
que varia de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 0,5% en peso con relacion a 100% en peso del mondémero
basado en estireno afadido.

Ejemplos del agente de ajuste de las celdillas incluyen cera de polietileno, etilenbisestearamida, carbonato caicico,
talco, arcilla, silice, diatomita, acido citrico y bicarbonato sddico, y el agente de ajuste de las celdillas se utiliza
preferiblemente en una cantidad que varia de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 3% en peso con relacion a
100% en peso de las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito. La utilizacion del
agente de ajuste de las celdillas reduce los tamafos de las celdillas, mejorando de ese modo las propiedades de
termoaislamiento y las propiedades fisicas de los articulos moldeados.

Ejemplos del pirorretardante incluyen pirorretardantes basados en bromo tales como hexabromociclodecano,
tetrabromociclooctano, tetrabromovinilciclohexano, 2,2'(4-aliloxi-3,5-dibromofenil)propano o tribromofenil-alil-éter,
pirorretardantes basados en cloro o fésforo generales, y se prefiere el hexabromociclododecano. El pirorretardante
se utiliza preferiblemente en una cantidad que varia de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 5,0% en peso,
con relacion a 100% en peso de las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito.

El hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono se utiliza en una cantidad que varia de 0,1 a 5,0%
en peso, mas preferiblemente de 0,1 a 1,0% en peso, con relacién a 100% en peso de las cuentas de poliestireno
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expandibles que contienen particulas de grafito.

Si la cantidad del hidrocarburo aromatico utilizada es demasiado pequefia, la escasez da lugar al deterioro en la
expansibilidad de las cuentas de poliestireno expandibles y hace dificil conseguir cuentas de poliestireno esféricas a
partir de los microgranulos. Por otra parte, si la cantidad del hidrocarburo aromético utilizada es demasiado excesiva,
el exceso puede disminuir de forma no deseable la estabilidad térmica de los articulos moldeados finales.
Hidrocarburos aromaticos incluyen benceno, tolueno, p-xileno, o-xileno, m-xileno, etilbenceno, propilbenceno e i-
propilbenceno, se utiliza preferiblemente tolueno o etilbenceno.

Como el agente soplante, se puede utilizar un agente soplante C4~C6 utilizado en la fabricaciéon de poliestireno
expandible normal, y ejemplos utilizables del mismo incluyen butano, i-butano, n-pentano, i-pentano, neo-pentano,
ciclopentano e hidrocarburos halogenados. En una realizacion preferida, ejemplos del agente soplante incluyen n-
pentano, i-pentano, ciclopentano, etc., y se pueden utlizar en una cantidad de aproximadamente 4 a
aproximadamente 15% en peso.

En una realizacion de la presente invencién, los microgranulos que contienen grafito se someten a polimerizacion
por siembra e impregnacion al mismo tiempo del siguiente modo.

Con mas detalle, agua ultrapura, microgranulos que contienen grafito, y un dispersante se inyectaron en un reactor
para mantener la dispersién. Cuando se completa este procedimiento, la temperatura del reactor se eleva hasta/se
mantiene a una temperatura que varia de aproximadamente 60°C a aproximadamente 90°C, seguido por afadir
lentamente al reactor un mondémero basado en estireno, un iniciador, un agente de ajuste de las celdillas, un
pirorretardante y un hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono durante mas de 2 a 3 horas.
Posteriormente, se cierra una entrada del reactor y el resto del monémero basado en estireno se afiade lentamente
al reactor, lo que se realiza mientras se eleva la temperatura del reactor mantenida a la temperatura que varia de
aproximadamente 60°C a aproximadamente 90°C hasta una temperatura que varia de aproximadamente 100°C a
aproximadamente 130°C durante mas de 3 a 6 horas, completando de ese modo la polimerizacion. En esta fase, se
afade al reactor un agente soplante para llevar a cabo la impregnacién. Después de la adicion del agente soplante,
la impregnaciéon se mantiene a una temperatura que varia de aproximadamente 100°C a aproximadamente 130°C
durante mas de 3 a 6 horas, completando de ese modo un nuevo procedimiento de polimerizaciéon por siembra de
cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito.

Segun la presente invencién, el método para producir cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas
de grafito se consigue al obtener microgranulos homogéneos suspendibles a partir de una composiciéon mixta
preparada al mezclar particulas de grafito con una resina basada en estireno y extruir la composicion; y llevar a cabo
la polimerizacién por siembra al suspender microgranulos que contienen grafito en agua y afiadir un monémero
basado en estireno, un iniciador y un hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono, que se
selecciona del grupo que consiste en benceno, tolueno, p-xileno, o-xileno, m-xileno, etilbenceno, propilbenceno e i-
propilbenceno, e impregnacion al afiadir un agente soplante, en donde el hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10
atomos de carbono se utiliza en una cantidad de 0,1 a 5% en peso con relacién al peso total de las cuentas de
poliestireno expandibles que contienen grafito.

La presente invencion se explicara mas especificamente en los siguientes ejemplos. Sin embargo, se debe entender
que los siguientes ejemplos estan destinados a ilustrar la presente invencién y no limitan de ningin modo el alcance
de la presente invencién.

<Ejemplo de Referencia 1>

Preparacion de Cuentas de Poliestireno Expandibles que contienen Particulas de Grafito (Usando una granuladora
de corte subacuatico)

Se afadieron 10 kg de grafito (HCN-905, Hyundaicoma Ind, Co., Corea) a 100 kg de poliestireno (GP 150, Kumho
Petrochemical, Corea) y se mezclaron, la composicion mixta se fundié en una extrusora de doble tornillo a una
temperatura de aproximadamente 230°C, y se sometid a granulacion utilizando una granuladora de corte
subacuatico para dar microgranulos que contienen grafito de tamafio uniforme que tienen un volumen medio de 2,0
mm?® aproximadamente o menos. Se afiadieron 0,2 kg de un dispersante (fosfato tricalcico; Dubon Yuhwa) a 40 kg
de agua ultrapura en un reactor de 100 ml, y se agitaron, seguido por afadir 20 kg de los microgranulos que
contienen grafito al reactor resultante. A continuacion, la temperatura del reactor se elevo hasta 60°C, se anadi6 una
solucion que se obtiene al disolver 1 kg de un pirorretardante (hexabromociclododecano disponible comercialmente
con la marca CD75P™, GLC), 0,05 kg de un iniciador de baja temperatura (peréxido de benzoilo; Hansol Chemical,
Corea) y 0,03 kg de un iniciador de alta temperatura (peroxibenzoato de t-butilo; Hosung Chemex, Corea) a 5 kg de
un monémero basado en estireno (mondémero de estireno; SK, Corea) durante 2 horas. Posteriormente, se cerré una
entrada del reactor y se afiadieron lentamente 15 kg de monémero basado en estireno al reactor mientras se
elevaba la temperatura del reactor mantenida a la temperatura que variaba de aproximadamente 60°C a
aproximadamente 125°C durante aproximadamente 3,5 horas, llevando a cabo de ese modo la polimerizacion.
Después de completar la polimerizacion, 3 kg de un agente soplante (pentano; SK) se inyectaron en el reactor a
125°C bajo presion de nitrogeno y se llevé a cabo impregnaciéon durante 5 horas mientras se mantenia la presién
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final del reactor a 13 kgf/cmz. A continuacion, la temperatura se enfrié hasta 30°C o menos y el producto final se
extrajo del reactor. El producto se enjuagd y se secd, seguido por revestimiento con un agente de combinacion
utilizado para poliestireno expandible convencional para la evaluacién de las propiedades fisicas.

<Ejemplo de Referencia 2>

Preparacién de Cuentas de Poliestireno Expandibles que contienen Particulas de Grafito (Usando una granuladora
de fresa plana enfriada por agua)

Se anadieron 10 kg de grafito (HCN-905, Hyundaicoma Ind, Co., Corea) a 100 kg de poliestireno (GP 150, Kumho
Petrochemical, Corea) y se mezclaron. La composicion mixta se fundié en una extrusora de doble tornillo a una
temperatura de aproximadamente 230°C, y se sometié a granulacion utilizando una granuladora de fresa plana
enfriada por agua para dar microgranulos que contienen grafito de tamafio uniforme que tienen un volumen medio
de 2,0 mm?® aproximadamente o menos.

Las etapas de polimerizaciéon por siembra/impregnacion se llevan a cabo del mismo modo que en el Ejemplo de
Referencia 1. El producto final producido se enjuagd y se seco, seguido por revestimiento con un agente de
combinacién utilizado para poliestireno expandible convencional para la evaluacion de las propiedades fisicas.

<Ejemplo de Referencia 3>

Preparacién de Cuentas de Poliestireno Expandibles que contienen Particulas de Grafito (Adicion de agente de
ajuste de las celdillas)

Se produjeron microgranulos que contienen grafito del mismo modo que en el Ejemplo de Referencia 1. La etapa de
polimerizacion del nucleo se llevé a cabo del mismo modo que en el Ejemplo de Referencia 1, excepto que se
afadieron 0,05 kg de un agente de ajuste de las celdillas al reactor a 60°C (etilenbisestearamida; Sunkoo Chemical,
Corea) para llevar a cabo la polimerizacién/impregnacion. El producto final producido se enjuagé y se seco, seguido
por revestimiento con un agente de combinacion utilizado para poliestireno expandible convencional para la
evaluacion de las propiedades fisicas.

<Ejemplo 4>
Preparacion de Cuentas de Poliestireno Expandibles que contienen Particulas de Grafito (Adicion de disolvente)

Se produjeron microgranulos que contienen grafito del mismo modo que en el Ejemplo de Referencia 1. La etapa de
polimerizacion por siembra se llevé a cabo del mismo modo que en el Ejemplo de Referencia 1, excepto que se
afiadieron 0,05 kg de un disolvente (tolueno; Chemitech, Corea) al reactor a 60°C para llevar a cabo la
polimerizacion por siembra/impregnacion. El producto final producido se enjuagd y se secd, seguido por
revestimiento con un agente de combinacién utilizado para poliestireno expandible convencional para la evaluacion
de las propiedades fisicas.

<Ejemplo Comparativo 1>
Preparacion de Cuentas de Poliestireno Expandibles libres de Particulas de Grafito

Se fundid poliestireno (GP 150, Kumho Petrochemical, Corea) a 230°C en una extrusora de doble tornillo y se
granulé utilizando una granuladora de corte subacuatico para dar microgranulos que tienen un volumen medio de 2,0
mm?® aproximadamente o menos. La etapa de polimerizacion por siembra se llevé a cabo del mismo modo que en el
Ejemplo de Referencia 1, y el producto final producido se enjuagd y se secd, seguido por revestimiento con un
agente de combinacién utilizado para poliestireno expandible convencional para la evaluacion de las propiedades
fisicas.

<Ejemplo Comparativo 2>

Preparacion de Cuentas de Poliestireno Expandibles que contienen Particulas de Grafito (Impregnacion simple, en
lugar de polimerizacion por siembra, de microgranulos)

Se afiadieron 5 kg de grafito (HCN-905, Hyundaicoma Ind, Co., Corea) y 1 kg de un pirorretardante (HBCD HT,
Albemarle Corp.) a 100 kg de poliestireno (GP 150, Kumho Petrochemical, Corea) y se mezclaron. La composicion
mixta se fundidé en una extrusora de doble tornillo a una temperatura de aproximadamente 230°C, y se someti6 a
granulacion utilizando una granuladora de fresa plana enfriada Eor agua para dar microgranulos de tamafio uniforme
que contienen grafito que tienen un volumen medio de 2,0 mm™ aproximadamente o menos. Se afiadieron 0,2 kg de
un dispersante (fosfato tricalcico; Dubon Yuhwa) a 40 kg de agua ultrapura en un reactor de 100 | y se agitaron,
seguido por afiadir 40 kg de los microgranulos que contienen grafito al reactor resultante. Posteriormente, se cerrd
una entrada del reactor y la temperatura del reactor se elevd hasta 110°C. A continuacion, se inyectaron 3 kg de un
agente soplante (pentano; SK) en el reactor bajo presion de nitrégeno y se llevd a cabo impregnaciéon durante 5
horas mientras se mantenia la presion final del reactor a 13 kgf/cm®. Después la temperatura se enfrié hasta 30°C o
menos y el producto final se extrajo del reactor. El producto se enjuagé y se secd, seguido por revestimiento con un
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agente de combinacioén utilizado para poliestireno expandible convencional para la evaluacion de las propiedades
fisicas.

En las Tablas 1y 2 posteriores, las densidades de las muestras de cuentas de poliestireno que van a evaluarse son
todas 30 kg/ms, y la evaluacién de diversas propiedades fisicas se realiza del siguiente modo.

1) Expansibilidad a los 5 minutos: Tiempos de expansion (veces) cuando se expande 5 minutos en una presion de
vapor de agua de 0,3 K

2) Esfericidad: Relacion de anchura a longitud de la cuenta de poliestireno expandible (12)

3) Rendimiento de las particulas de tamafio principal: Rendimiento en % en peso de tamafos de las particulas en el
intervalo de Malla 14 Pase ~ Malla 18 Sin Pase mediante un tamiz industrial estandar coreano

4) Tamanfo de las celdillas: Diametro medio en mm entre las paredes opuestas de la cuenta medido mediante un
microscopio

5) Absortividad: Valor en g/100 cm?, obtenido al dividir la cantidad de agua absorbida por una superficie de material
de aislamiento térmico de poliestireno expandible usando el método de prueba de absortividad de materiales de
aislamiento térmico de poliestireno expandible definido bajo el patron industrial coreano KS M 3808

6) Resistencia a la compresion: Valor en kgf/cm2 medido usando el método de prueba de la resistencia a la
compresion de materiales de aislamiento térmico de poliestireno expandible definido bajo el patron industrial coreano
KS M 3808

7) Resistencia a la flexién: Valor en kgf/cm2 medido usando el método de prueba de la resistencia a la flexion de
materiales de aislamiento térmico de poliestireno expandible definido bajo el patrén industrial coreano KS M 3808

8) Autoextinguibilidad: Valor en s, medido usando el método de la prueba de inflamabilidad de materiales de
aislamiento térmico de poliestireno expandible definido bajo el patrén industrial coreano KS M 3808

9) Conductividad térmica: Medida mediante un dispositivo de medida de la conductividad térmica fabricado por
Netzsch (HFM 436/3/1)

- Tamafio de la muestra de prueba: 30 cm x 30 cm x 5 cm

[Tabla 1]
Propiedades fisicas basadas en el método de cuentas de tablero de aislamiento de EPS n° 1 (Densidad: 30 kg/m° o
mas)
Ejemplo de Ejemplo de Ejemplo de Ejemplo 4 Ejemplo Ejemplo
Referencia 1 | Referencia2 | Referencia 3 Comparativo | Comparativo
1 2
Expansibilidad 5 75 76 75 74 76 65
minutos (veces)
Esfericidad (12) 0,89 0,9 0,88 0,99 0,89 0,87
Rendimiento de 95 80 96,1 94,8 95,5 97
particulas de
tamafio principal
(%)
tamafo de las 80-120 80-120 80-100 80-120 80-120 80-120
celdillas (mm)
Absortividad 0,8 0,76 0,75 0,76 0,74 0,8
(9/100 cm?)
Resistencia a la 1,88 1,84 1,95 1,85 1,9 1,87
compresion
(kgflem?)
Resistencia a la 3,91 3,88 3,94 3,85 3,93 3,89
flexion (kgficm?)
Autoextinguibilidad 0,94 0,95 0,93 1,1 0,88 3,7
(s)




10

15

20

25

30

ES 2400 244 T3

[Tabla 2]

Conductividad térmica (Unidad: W/mk) basada en el método de las cuentas de tablero de aislamiento térmico de
EPS n° 1 (Densidad: 30 kg/m3 0 mas)

Ejemplo de Ejemplo de Ejemplo de Ejemplo 4 Ejemplo Ejemplo
Referencia 1 Referencia 2 Referencia 3 Comparativo Comparativo
1 2
Conductividad 0,0279 0,0280 0,0278 0,0278 0,034 0,0280
térmica inicial
Conductividad 0,0311 0,0311 0,0310 0,0312 0,0365 0,0312
térmica
después de 3
meses

Como se confirma a partir de las Tablas 1y 2, las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de
grafito producidas mediante el nuevo procedimiento de polimerizacién por siembra satisfacian todas las propiedades
fisicas que deseablemente son requeridas por el poliestireno expandible general. Desde el punto de vista de la
conductividad térmica, en comparacion con las cuentas de poliestireno expandibles libres de grafito, es decir, en el
Ejemplo Comparativo 1, las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito producidas del
modo descrito en el Ejemplo de la presente invencién mostraban niveles notablemente reducidos tanto en la
conductividad térmica inicial como en la conductividad térmica después de 3 meses. Ademas, en el procedimiento
de polimerizacion por siembra segun la presente invencion, como en el Ejemplo 4, se confirmaba que la adicion de
un disolvente mejoraba el grado esférico de los microgranulos. Por otra parte, aunque una diferencia en los métodos
de extrusidon no suponia una diferencia significativa entre las propiedades fisicas de los productos finales del
Ejemplo 1 y 2, es bastante dificil obtener microgranulos de tamafio uniforme que contienen grafito debido a una
diferencia en el tipo de granulacion en la extrusion, sugiriendo que los tamarfios de las particulas de los productos
finales estaban distribuidos a lo largo de un intervalo amplio. En el Ejemplo de Referencia 3, se confirmaba que la
adicion del agente de ajuste de las celdillas permitia que el tamafio de las cuentas fuera mucho menor y estuviera
uniformemente distribuido. Finalmente, como se confirmaba a partir de los datos del Ejemplo Comparativo 2, cuando
se afiadia un pirorretardante durante la extrusion, se producia una descomposicién intensiva del pirorretardante a
una temperatura elevada, disminuyendo de ese modo la pirorretardancia del articulo moldeado final.

Aplicabilidad Industrial

La presente invencidén proporciona un nuevo método para producir cuentas de poliestireno expandibles que
contienen particulas de grafito. Segun el método de la presente invencién, se pueden resolver varios problemas
asociados con las cuentas de poliestireno expandibles que contienen particulas de grafito en la polimerizacion en
suspension, p. gj., un gran tamafio de las celdillas, falta de uniformidad en el tamafio de las celdillas, y proporcionar
una distribucion del tamafio de las particulas deseado, lo que no se puede obtener mediante polimerizacion en
suspension normal. Ademas, puesto que la cantidad de microgranulos para un lote de reaccién se reduce y se lleva
a cabo polimerizaciéon por siembra, en comparacion con un caso de produccidon de microgranulos que contienen
grafito mediante extrusion e impregnacion, los costes de procesamiento se pueden reducir considerablemente.
Ademas, las cuentas de poliestireno expandibles segun la presente invencion tienen excelentes propiedades de
termoaislamiento y se utilizan en diversas aplicaciones incluyendo materiales de aislamiento para edificios y
materiales de envasado.

Aunque esta invencién se ha descrito en relacion con lo que se considera actualmente que es la realizacion mas
practica y preferida, se entiende que la invencion no esta limitada a la realizacion y los dibujos divulgados.
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REIVINDICACIONES
1. Un método para producir cuentas de poliestireno expandibles que comprende:

obtener microgranulos homogéneos suspendibles a partir de una composicién mixta preparada al mezclar
particulas de grafito con una resina basada en estireno y extruir la composicion; y

llevar a cabo polimerizacion por siembra al suspender microgranulos que contienen grafito en agua y afiadir
un monoémero basado en estireno y un hidrocarburo aromatico que tiene de 6 a 10 4&tomos de carbono que se
selecciona del grupo que consiste en benceno, tolueno, p-xileno, o-xileno, m-xileno, etilbenceno,
propilbenceno e i-propilbenceno, e impregnacion al afadir un agente soplante, en donde el hidrocarburo
aromatico que tiene de 6 a 10 atomos de carbono se utiliza en una cantidad de 0,1 a 5% en peso con relacion
al peso total de las cuentas de poliestireno expandibles que contienen grafito.

2. El método segun la reivindicacion 1, en el que la resina basada en estireno es un polimero de al menos un
monoémero seleccionado del grupo que consiste en estireno, etilestireno, dimetilestireno, para-metilestireno, a-
metilestireno, a-etilestireno, a-propilestireno, a-butilestireno, cloroestireno y bromoestireno, o un copolimero del al
menos un mondémero y al menos un mondmero seleccionado del grupo que consiste en viniltolueno, acrilonitrilo,
butadieno, acrilato de metilo, metacrilato de metilo, isobutileno, cloruro de vinilo e isopreno, y el peso molecular
medio en peso de la resina basada en estireno varia de 180.000 a 300.000 g/mol.

3. El método segun la reivindicaciéon 1, en el que las particulas de grafito utilizadas tienen un tamafo de las
particulas que varia de 0,1 a 20 ym y estan presentes en una cantidad que varia de 0,1 a 30% en peso con relacion
al peso total de la resina basada en estireno.

4. El método segun la reivindicacion 1, en el que la relacion en peso de los microgranulos que contienen grafito al
monomero basado en estireno es 10~90:90~10.

5. El método segun la reivindicacién 1, en el que el monémero basado en estireno es al menos un monémero
seleccionado del grupo que consiste en estireno, etilestireno, dimetilestireno, para-metilestireno, a-metilestireno, a-
etilestireno, a-propilestireno y a-butilestireno.

6. El método segun la reivindicacion 1, en el que la impregnacion se lleva a cabo mediante la adicidon del agente
soplante y el agente soplante se afiade en una cantidad de 4 a 15% en peso con relaciéon al peso total de las
cuentas de poliestireno expandibles que contienen grafito.
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