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en '
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g nembre de N..V. DE BATAARSCHE PETROLB™M MAATSCHAFPLJ,
antlidsd holandesa, establaéi&a en 30, Carsl van Bylendtlsan,
'Ia’Haya, Holanda, por:

WON PROCEDIMIENTO PARA LA POLIMERTZACION IR
COMBINACIONES NO SATURADAS EN BMUILS ION ACUOSA™.
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Bl invento se refiere a la polimerizacidn -
de combimmcidnes no satursdes en emulsidén aonosa, que com-~
prende la formacidén de dispersiones poliméricas estables ¥

ofrece un nuevo método para realizar esta polimerizacién.
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Bn eate nnevo métode, una corrisnte de gotasg de le combie
naeidén o combinaciones & polimerizer se dirige s1 travds
dp vea solucidn de ur emnlsifficedor en egua, solucidn que
constituye le fnse sonosa de la emulsidn en gune le poli-
merizacién tiens lugar. El movimiento de las gotas mono-
mérioms ocon relacidn @ la fase 2cuose es deter&inado BT in~
cipalments pcr la difersncias de reso especi{fico de las dos
fases. Bsto significa que, sl se empleen dispesiiivos agi-
tadores mecdnicos, su influsincia en el movimients de lss
gotas moncmérices es menor Qua la de dicha diferencia de
peso especifioco, por le gne con preferencis se omite tcdo
disrositive agitador o sacndidor mecdnice.

81 o1 mondémero es mfs ligero gue lz fase
sonogs, su corrients serd dirigide hacis arriba, y en caso
contreric serd dirigida heacia abajo., ¥s recomendable mon-
tar un dispositivo distribuidor adecuazdo, en el lugar en
gque el monémero entre en la fase acuosa, #n dlcho digyo-
gitive distribuidor las abertnras pneden tensar un &ifme-
tro de, por ejemplo, 2-10 mm; Bl mondmerc se divide en
goetayg, gque en el otire lado se unen en une capa cerrmda,

Una cdmara 4e reaccidn en forms de ocolumnm
és muy adecuada, pueg permite condncir cantidades relati-
vamente grandes de mondmerc al través de le fase acuos
mediznte un disrositivo distribuidor relativamente peque~
fis y sencillc. Por otra parte, la proporcidn de separs-
cién de mondmeros de la fuse scuosa aumenta con la Super-

ficle de esta fase en el lugar de separacidn. Ms rpor tanto
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recomendable, cuando se emples uma cdmara de remceidn en
forma de columna, hecer que la separaoldn tenga luzar en
un espacic mfe dmplio que la cdmera de reacoldén, es deoir,
gque tenga msyor seccidn horizontsl.

Bn la meyorf{s de los casce el monémerc se
devolverd desde la saelida al punto de carga, de monera que.
se hace circuler de nneve., (on preferencia en mondmeroc ge
haos volver 21 puntc de ocarga por un oonduocto exterior a
la cdmara de remccidn,

1= fose aoubsa debe contener tanio emuisifi-
cador que la dispersidn polimérica obtenids see eatable.
Tanbién pueden emrlearse mayoreas concentraciones del enul-~
sificadcr, pero en general las concentraciones altas no
s8on recomendables,

Cuando la fase aouoéa contiene ain poco ©
ningin polimero, la ocirculeoidén del monémere origine 1a
formacién de una capa de emnleidén concentrade en el lngar
en gue se desea separar el mondmeroc de la fose aonosa., Kl
eumento de la formaelén de polimerc da pcr resultedo que
le capas de emnlsidn concentrads se reduzos consliderable-
mente, 1o que 86 &upone determinmdo porgnue 6l emnlsifios-
dor s combinado por el pol{mero. |

Pare evitar un crecimiento considersble de
la capa de emulsidn oconcentrads en el comienzo es desezble
mentener relstivamente baja la proporcidn de ciroulacion
del mondémero. Cusnde la capa de emulsidn se he reducids

@& caunsa de la formecidn del polfmero, pnede aumentarse
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la provoreidn de circnlacién del monémero. Pera facilitar
ol procedimiento en este primer periodo se punede partir
de una fnse acuosa con slgo de polimere, preparada de
antensno, ,

Bn su forme mfe sencills el procedimiente
del invento puede expliocarse con referencia a la figurs
1; Xl espacic de Tescelén 1 en forma de columnz estd abun-
dantemente llenc de ls fasge scnosa 2, Sohre ssta fmee hay
me cape 3 d4e mondmero separade., Xl mondmerc vuelve & cir-
cular, por el tubo al efecto 4, por la accién de la bomba
de recirenlacién 5, hagta el dispositive distribuidor 6,
dtaa9131 cval sube en gotas gruesas por le fage acuoea;A
Bl diegreme es apliocsble al ozsc d que el monémerc sea
mde ligerc que la fase acuoss, S1 el mponémerc es mds pe-
82do que esta fmse, el dispositive distribuidor 6 se men-
ta en la seccidn superior del espacio de resccidn, la caype
monomérica I se aepare en el fondo de le fase acuosa, y la
direccidn del mondmerc en el conduoto 4 es de abajo arriha;

Bn la realizecidn primeramente descrite, uns
tande d¢ fage aoucss Se convierte en tna dispersién poli-
mérica, Pero ee mde atractiva une realizecién en .la omel,
durante le polimericaci6n,»so suministra fase aouose fres-
o=, y se extrue le d1spereién polimérica formeds, Bs pre-
ferible oquilibrer_lé elimentacidén y la extraceién de la
fage acncaa. Debe recomendarse gue la extraccidén de la
dispersién polimérios tenga lugar en el espacic de reso-

oién en el lzdec en que se suministra el monémere y desde
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la parte del espabio de rescoidu detrds del digpositive
distribuidor; entre este disvositive y ls selids la fase
acuose 8se liverta de monémerc emulsificado.

Bste realizecién del procedimiento se ex~
rlicard con referencis & la figura II, gue también es apli-
cable en el ocaso de gue el mondmerc sea ms ligerc gue
la fuse acucvse, Bl eapacio de reaceidn en forma de oco-
lamnz 7 estd abundamtemente lleno de faose acnoss B, sobre
1= ocual hay uns oapas de monémero seperedo 9., Bl mondémerc
separado en lao capa 9 es conduwcido, por la tuberfa de ocir-
culacidn 13 v por le accidn de l= bomba 14, el diapositi-
vo distribuidor 15, desde el cual snbe por la fese aouose
en gotas gruesas, la fase acnose se sumintatrz por el tubo
16 ror la accidén de la bomba 11 y se extrae detrds del dis-
rositivo &istribuldor 15 per la twberfs 12, E1 mcndmero
gestado por la reaccion de polimerizmcidn se rellens por
dosificaocidn mediunte le bomba 17 y al través del conducto
16,

8l rrocedimiento del inventc ofrece muchzs
ventajss,

8iendo supérfluos los dlapositivos agiie-

" dores, el aparato es sencille, baratic y fdeil de limpier,

los depdeitoa poliméricos, favorecidos en
los métodoa de polimerizacidén conocidos por lag tensiones
de oorte debldes a le sgitacién mecsniocs, no se presentan
en abasoluto, ¢, en todc caszo, se ofrecer en medida mucho

mencr en el presente procedimiento, Y= medida en gune se-
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dimenta el polimero de la suspensién formada depende tam—
bién de la concentracidn del emuwlsificzdor. Dentre de 1i-
mites prdctlicos, cwarnto mmyor es la concentracidn del emul-
sifi cador mencr es la sedimentscidén de polimero; & igusl-
d=d de conceniracién de emulsificador, el invents dz sism-
pre por resultado menor sedimsntacidén de polimerc que los
procedimientos conocidcs gue comprenden agitacidn. '

Iz recirculacién ofrece mnz buens oporiu-
nidad pere enfriar de menera muy sencilla y eficaz. #n los
rrocedimientos conocidos, en que no haey recireuwlaoidn, es
preciso recurrir al enfriemiento al travds de la parod
d8l espm=cio de remccidn, pues en estos casos cualguier
ctre slstem= de enfrismiento presénts conslderables 4ifi-
cnltades técnicas. Gomo este invento, por medio de refri-
peradores de gran superficle refrigerante en el tubo de
recirculacidn, hace posible sepsrsr considerables ocenti-
dades de calorfas sin la mfs minime difiocultad, pueden
admitirse proporciones de pclimerizacidn gue deben evitar-
88 en los proceso s conoclides, Como no recircula fase acno-
g8 en 6l tubo de reclrculmcidrn, es muy posible aplicar

refrigerasdores metflicos, aprovechando asf{ el alto coefi-

~clente de transmisidn del omlor.

B enfriar en la tuberfa de recirculacién
es también de gran importancisa cuendo la polmerlzabién
se reslize & temperaturas inferiores a 0f¢. & puntc de
congelacién de 1la fase scuosa e reduce entonces por la

mezcle de mgentes enticongelantes, Ie refrigeracién adle
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gl través de la pared del reciplente de reacoidn, segin se
aplica én los procesoz conocidos, es efiocaz 8dlo cuardo la
temperatura del asgente refrigerante es mucho mis baja que
le temperatura deseads en el espacio de remccidn, A no ser
que se &flad® tanto agente snticongelente que el punto de
congelacidn caiga por debajc de la temperatura del agente
refrigerante, se depositard hiele en la pareav. B el pro-
cediniento del invento, una diferencia relativamente peque-~
fie mntre el mondmero y el agente refrigerante bastard ou;n-
do se emplesn refrigerantes ds gran superficle de refrige-
racidén, o metdlicos, ¢ unos y oiros, en ls tuberfis de re-
circulacidn, Se evitan los inconvenlentes inherentes & los
depdsitos de hielo en la pared o a le aplicocién de uma
cantided considerable de agente anticongelante,

Aparte la preperacidén de homopol {meros, el
rrocedimiento del invento es también muy splicable & la
copol imerizacién. Por dste se entiende la polimerizacidn
conjunte de dos o mfs mondmeros, BL invento hace ficil
dirigir una copolimerizacidn de tal mahers que'se’ fo me
un copol{merc homogénec, esto es, ur copolimerc de mscro-
moleculas, todss compuestas de moléculas monomézicas en
ls misma proporcidn.

&n general se usan diferentes mondmercs,
aungue estén presentes en la misma concentracidn, é. ai-
ferentes velocildades en la copolimerizacién. 32 propore
olén en gue estdn presentes los mondmeros en ls mezdla

de reacocién muestra, por consiguiente, tendencis & oam-
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blar, Una alterecidén en le prororcidén de la concentracidén
de mendmercs en l2 mezcle de remccidn d= a su ves POT Y@~
sultedo la composicidn de las macromoléculas formedse que
estdn sujetas & alteracidn, de manera que 6l oopolimero
viens & ser 1o gve se llama heterogéneo,

S2bido ea que para obtener copol{mere homo-
género la proporcidn de los mondmeros en la mezcla de
reaccién deve mantenerse constante, siendo la menor manere
de conseguir esto mesclar ocantidades adecunadas de todos
los mondmeros participantes, o mesclar cantidades =decua-
des de todos los mondmeros con excepcildn del mondmere con-
sumido mds lentemente en poroentaje. Kh 61 procedimiento
del invento, esta mezcla puede tener lugar del modo mds
eficaz en la tuberfa de recircnlacidn, Con preferencia en
este oago puede montaree un depéeito en &diche tuberfza, Enton-
ces 1s mezcla 4e monémero tiene lugar ocon preferencia en di-
cho depésito ¢ en la parte de la tuberfs &e reciroulaocidn
delante del depdsito. CGnando se usa un depbesito ellmoné-
merg pnede mezclaras continna o intermitantemﬁnte;

h Pare 1o exrlicacidn se hard referencie a la
fignre III, Bn sl espaclo de renccidn en forme de columna
18 hsy_una frag scndsa 19 y sobra ella une ceps d9 mezcla
monomérica saersrada 20. 8 suponse que la mezcla moncmérioca
es mefs ligera qne lz fose scuoss, HBsta dltima se suminie-
tre por ai conducto 21 medicnts lu bomba 22 y se extrae
por el conducto 23, L= mezcla moncmérica es conduncide por

la tuberfa ds reclronlucidn 24 desde lz cape ssgparada 20

-8 -



10

15

20

{ 95939
2l disrositivo distribuldor 25; I2 li{nea de rsciroulacién
24, aperte la bomba zé, contiene el depdsito 27, al_cuai
se suministre mondémers nueve por la bomba dosificzdora 29
el través del conduecto 28'.

Bl aparato represeniade en le fismra III
puede tambldn usarse =l aplicar el procedimiento del inven-
to en un casgc en que una tenda determinada de mondmere se
convierte an polfimerec o copclfimero. Si en este casc se
desea obtensr un copolimero homogénec, se introdmcird pri-
mero en el depdsite 27 parte de la ocantidad de mondmeros
a8 convertir en ccrolimero, cuidande de que la proporeidn
sea la mismn que 1o que da macromoléoulas de la compnsi-
cidn deseads eu la corolimerizacidn., Al avanzar ests Ulti-
ma la ocomposicién de la mezula en el depdsito se mantendrd
censtente mezclande el monémero que fud retenido origina-
riamente,

Pueden prepararse segun el inventc ocopolf-
meros heterogéneos (copol {meros ouyas maocromoldoulaa no
eafe’n compuestas de moléonlass monomériocas en la misme Lro-
poreién), introduciendc en el depésito toda la cargs del
monémere a convertir y no corriglends la proporcidn de los
mondmerog durante la ocopolimerizacidn., Tambidn es posible
preparar corcli{mercs heterogénecs de une eomposicidn dada
que s¢ desee alterando la composicién de la mezcla mono-
mérica durante la copolimerizacidén de manera predetermi-
nada, mezclendo clertcs mendmercs sen clertas cantidedes.

Bsta alteracidn podrd hacerse sdbita o gradualments.
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Bn la forme siguiente puseden obitensrase de
mode continuo copol{meros heterogénsos. §e calculan las
diversas dimensiones de tal manera gque 61 depdsito see
grende con relacidn al volumern del mondmero en 61 circui-
to exterior el d_epdsito-. 8lempre gus se ha oconsumido ¥4 o
t1camente el contenido del depésito, se mezcla por tandas
nueve mezolsa m@nomér:lca, volviendo la cantidad y comrosi-
01én de la mezola menomérice en el depdsitc & los velores
originarics, Los corol{meros as{ obtenidcs socn prdetica-
mente de la mismes ocomposicidn que los que se preparan por
tandas. »

Por medfc de la tuberim de recircnlacién,
particularmente cmando comprende dicho depdsito, el pro-
cedimiento del inventc se pusie controlar fdoilmente, Si

ee trata de coroilmerizacidu, la composicidén de la mezdla

monomérica oiroulante puede controlarse midiendo una propiedad

£{slen mensurable, Para este objeto pueden usarse el Iin-
dice de refrscoldén, el peso espec{fico ¥y otras mnchss
propledades fslone meneurables. Je mezcla de mondmero
en el cursoc de la copclimerizacidén puede regularse a la
fuerza de las lecturas de los instrumentos de medicidn
por los cuales se controla la composicidn de la mezdla
monomérica, §i se quiere, estc mezdle puede hacerse to-
talmente sntomdtica & base de las lecturss de dichos ape-
ratos de medloidn. _

El procedimiento del invento puede apli-

caree sin exoepcidn e todas las combinaciones polimeri-
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zables y copclimerizables en emulsidén. Debe hacerse men-
cién especial de las combinaoiones de vinilo y vinilideno,
combimaciones de alilo, eteno y butadienc, Dd las conoli-
merizaciones son de considerable importancias las de bute-
dieno con estireno y nitrilo scrilioo.

Pueden aplicarse catalizadores de la miama
naturaleze y en las misncs cantidades gue en los conocli-
dos procedimientos de polimerizacidn en emulsidén que dan
disperasiones de polimeros estables, Bn general, pueden

usarse con buen efecto amceleradores de polimerizacidn eo-

lublee en asgua. Bn casos eapeciales por ejemylo en siste-

meg de redox, pueden splicarse catalizadores solubles en
aceite, gque pueden mezclarse con buenos efectos sl mand-
mero o polimerizar.

También pueden usarse normelmante en el pre-
sente procedimiento otras sustancias que desempeiian un pa-
pel en la polim;rizacidn, tzles como los llamesdos tapones
de cadems .

4 Los emulsionadores aplicados en dl proce-~
aim_ento del invento son loe miamoa gue se usan en las po-
limerizeciones conocidag realizadas en emunlsidn que con-
ducen a dispersiones poliméricas estables, Pero se pre-
fieren los smulsionadores fon-actives, Comparando el pro-
cedimiento del invento con los conocidos en que 86 prepa=~
ran suspensiones poliméricas estables, el primero aventaja
a los dltimos porgue con la misme estebilidad de la disper-

8ién polimérica a preparsr, esto es, con un porcentaje de
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depbésito polimdrico igualmente bajo, se requiere una oon-
centracidn mgs baja del qmulsifiaador;

En el procedimiento del Linventc, las oznti-
dades adecuzdas de emulsifi cadores ion-sctivos estdn en
generzl comprendidas entre 0.01 y 0.20, particularmente
entre 0,02 ¥ 0.06 equivalentes de grano por kilograme d4e
poli{mero dltimamente presente en dispersidn,

Fuede @er recomeniable lavar el mbnémaza
oircnlante con agna para libertarlo de restos de polimere
¥ omtalizador, Un levado eficientis 50 realiza sntes 46 pe-
saexr por le bomba 1&1 mondmere circulante, pues lza bombe
estarf{s muy expuestia & ataec&zs;.

» = ocorriente monomérice puede coniucirse
en sucesién por dos o mds reacteres; Bn este cago sélo se
necesita une bombe de circulacidn para el servicio de dos
rgaétores. Bn ves de consctarleg en serie, los reactores
pueden montarse en paralelo en relacién con la corriente
monomérica, dividiéndese la corriente monomérioca gue deja
el depdeito y yendo les diversas ramificaciones al través
de los distintos reactorés, para volverse 2 unir subsi-
guientemente, También es posible la conexién en serie de
los reactores con respectsc 8 uﬁa fase acuoss que fluye.

En la figurs IV &e muestra un diagrams en
el cusl la corriente monomé;lea cironlante pess sucesive-
mente por dos reactores y sdemfs se lava con agua. Aquf
se presume que el mondmerc es m£s pes=do que el agus. B=

condncldo por la bomba 22 desde el depdsito 30 al reaotor

-dg -
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33 por el conducto 31, ¥y pasa en gotas al través de la
fage acuosa 34 & la yarte mfs anche 25, donde se sersra
de 1la frse =cuoss; subsiguientemente pasa ror el conducto
36 2l remctor 37, después de lo ousl va & la columna de
lavado 39 por el condncto 38, y finmlmente vuslve al de-
pésito 30 por el conducto 40 uns vez que @@ ha sepzrado
de 1 elmgua. Io fese mcucss se suministra por ~1a bomba
42 a1 travds del tubo 41, se divide en los doa reactores
33 y 37 y sale de ellos por los conductos 43 y 44, gne se
unen para formar el conduoto 45. & aguna de lavéac se su-
mirnistrs por la bombe 47 al través del conducto 46,.entra
en la columna de lavado 39 y sale de ella ror el conducto
48.Pusde cargerse monémero en el devpésito 50 ror lea bomba
50, mediante €1l conducto 49. Ls superficie de sepuracidén
de la fmse acuosa y el monémero en ambes resctores y en
la columns de lavedo puede mantenerse al nivel dese=ds
ror los mecanismos reguladores 51 gue corresponden & vedl-
vulesg de los tubos 43, 44 y 48‘.
| Bjsnrlos.

Ios rorcentajes y provorciones relativas

de los siguientes ejemplos mon por cent=jes de pesc,

T.- Eolimerisacién de dloruro vinilidéuico,

Bl sparate consigtiz en un tubo de vidrio
verticel de 60 cm., de longitnd y 3,5 om, de didmetro, ce-

rradc en ocada extremo por un tapén perforado, Rl euellt;

~ de un embudo de gotas se pasdé por la perforacidn dsl

tepén superior, al paso que un tubo de vidrio estrecho
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atravesabe le eberturs del tapdn de fondo, conduciendo al
embudc de gotas mediante una bomba exterior al tubo pri-
meYo.

Rl tubc primero se llend en sus tres cuer-
tas pertes de una solucién de 0,6% de mersolate sdédico,
0.5% de persulfato potdsico ¥y o'.zﬂ de bicarbonato s6dice
en egua. Luego se admitid cloruro vinilidénico desde el
embudc de gotas & la temperatura embiente, y se separd
en la parte inferior del tubo. Cuando el tubo se hubo lle-
nado enteramente de este mcde, se puso en accidn la bomba‘.

Al principio el didmetro de las gotas de
monémero en la fase =cuosa era menor de 1 mm,, y habfa
une cape de emulsidn concentruada de un grueso de 1 a 2
em, en el monémero que se habia separado en la seccién
inferior del tubo. Para impedir el crecimiento de ests
cape. de emulsién concetrada,.la proporeién de paso del
mondémere se mantuvo a8l principio en una cifra no supserior
& 3 litros por hore,

® didmetro de estas gotas de mondmere
aumentd gradmalmente, 1o cual se expliocz por el enlace
del emulsificador con lss pert{oulas poliméricas fomadas,
Coando se hubo formado aproximedamente 1% de polfimero (oel~
onlzade sobre le fase acuosm) @l didmetro de la gote habia
sumentado & 0.5~ 1 om, y el grueso 4e la caps de emulsidén
concentrads se habfa reducido & unos cuantos milimetros,
Ie proporcidn de paso del cloruro vinilidénico pudo enton~

ces sumentarse fdocllmente haste 12 1litros por hora,

- 14 -
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Bl procedimiento continud hesete que la fase
acuosa contenfs 10% de polfmerec. Iz temperatura era de 182(.
Lo proporcidn de formecidn del polimero fué en promedio de
10 g. por litrc de fase acuosa y por hora, Bl tamsiio de par-
t{oulas del polimero era menor de 0.2 mu. Ho hubo separa-
oién de polimero de 1 muspensidn,

| IT.- Polimerizacién de slormre vin{lie.

‘ Ia polimerizacidén se realizé en un tubo de
vidrio vertical de peredes gruesasg, de 60 om. de largo y
de 3.5 om, de didmetro interior, y cuyes extremos tenfan
clerres de metal perforados. Los extremos superior e infe-
rior del tmbo se conectaron por conductos meidlicos de 3 mm.
de didmetro con un cilindro lleno de cloruro vinflice 1{qui-
do. Ia ﬁuberia de alimentacidn que desemboozba en la parte
del fondo del tubo estaba provista de una bomba de émbolo.
Ia tuberfa de descarga gue conducis de retorno de laz parte
superior del tubo al cilindro estaba provista de wna vdlvu-
la de presidn,

BL tubo se llend en tres cuartas partes de
ure suepensibn el 104 de cloruro polivin{lice en ague, gue
edemdls, y calculado gobre la fase acuosa, contenis 0.5%
de mersolato sddico, 0.5/ de peraulfato potdaico ¥ 0.2%
de bicarbonato séidico y se habfa preparado de antemene
por el procedimiento de gque se trata, o por un procedl-

miento conoocido,

2 tubo se colocé em un bafie calentador,

por el cusl la temperstura de la suspensidn pudo mentensrse

- 15 -
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8 4520, Bl cilindro estaba a la temperatura de 259C.

A bomba se envid al tubo clorure vinilioce,
que subild en la fase eacuosse en gotas de 0.5 &2 1 om. de
didmetro, y ae»seyérd en le mrte superior de la fase
acuosa. 38 pr0porci6n de separecién fué tal que 61 paso
pude gin dificuitad aacender & 20 litres de clorwre vi-
nflico 1{quido por hora deade el comienzo. ;

1s polimerizascidn continué hagta que la .
concentracién del polfmere mumentd sl 20%. Ia preporcidn
de formacién ael polimerc subid e 20-25 g, por litrc de
fa®e aocnose y por hore, I tamafio de particulas del poli-
mere fué inferior a 0.2 mu, No hubo separacidn de polime-
rc de la suspensidn,

I1I.- Preparacidn de wn copolfmero homogé-

neo_de cioruro vinllidénics y metmcrilato metflico,

su8rtisndo de¢ wa wezcla de ciorusic vinili-
dénico y metacrilato met{lico en proporcidn de 96 : 4, se

formé un copolfmerc & temperatura constante de 302C, come

- puesto ds clorurs viniligdenico y metacrilate metilics en

progporeidn 90 : 10.

2.5 kg. de 12 mezcla mondmsrica cireuleron
por 800 am3 das fase aonesa, que contanie 0;5% de mersclato
sdaloo, O.5% ds persulfate amdnico, 0.25% de snlfito sddi-
o0 (Map S¢z) ¥ 0.26% de hilcarbenzte sfdice. M aidmetro
interno de la columns ds reabciéa.era de 5 am,

Siendo le mezcla monomériocs mg resmde gne

la fose acuoss, se condujc hacla abajo €l espacic da reac

= 16 -
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idn en formm de oolumma. Al rrincipio se formd uwna cara
gruess ds emulsidn concentrada 9 lo unidin de la faae
zcnosa 7 la mezcla monomdrics ds debz jo de ells, pero di-
oha cape prédctlicamente desararscid mda t&rde; Ia propor-
ciér de cironlscidn pudc zumentarse a 10-15 1litros de
mezcle meonomérica por hora.

la proporcidn de formaoldén del corol {mere

escendld a 50-100 g. por litre de fase acuosa y por hore,
Durantse la cofclimarizaoién le mezcls monomérica ge redu-
Jo por horas aproximmdaments a le mnildsd y comnosicién
originnles por le mezcle de mendmercs en la proporeidn

90:100. CGuandn 8l yvaso espacifico de la fase acuosa sumen~

%6 = 1.10, se siznidé menteniendo constante extrayende la

gngpen®idn chtenida y oargando nneva foae mouodsa.

Se obtuvo ure suapensidn de 20% dsl ocopeli-
mero. No aparecieron deposltos del copol{mero. Este resul-
%6 ser fdceillmente soluble en ciclohexmnona,

IV.~ Preparacidn de un covol{mero homogénec

ds_dlorure viantlidénlco y metacrilo-nitrilo,

Partiendo de una mezcla de cloruvre vinili-
dénico y metucrilo-nitrilo eu la propcroidn de 98;5:1.5,
se obtuve un ocopolfmsro a tempsraturs: consiante de 30¢p,
compuesto d9 clorurc vinilidénice y nitrilo metacrflico
en proporoidn de 95:5.

K} procedimiento se realizd totalmente
segin el ejemylo III. I& provrorocidn de formacidn del co-

rolimero aecendié a 30-40 g por litro de fase acuosa ¥

- 17 -
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vror hora, Bl pesoc espec{fico de la smvensidn obtenids as-

‘cendié a 1,08-1.10.

-t S S (i p——

cloruro vinilidénlco y scetato vinflico,

Partiendo de una mezdla de clornre vinili-
dénlco y acetato vin{lico en la provoreidn 75:25, se obtuvo
ua copclimero & temveratura constante de 3028, compu;estd de
cloruro vinilidd:sioe y acetsto vinf{lice en prozeroidn 95:5.

2.5 kg. de la mezcla monomérica oircularon al
través de 800 om3 de famse szoucsa, que contenfs 0.74 de mer-
solato sddico, 0.6% de rersulfato aménico, 0.25% de sulfite
addiao (Fa, 803) v 0.25% de curbomto sddico. Bl didmetro
interno de la columns de reacoidén ers de 5 cm,

Cusndo la capa de emulasién que se formd pri-

‘meramente en la unidn de la fase acnosa y le mezcla mono-

mérica hubo dessparecido prdcticamente, el pasc de la mez-
ola monomérica se mentuve a 10 litros por hors, Cuando el
contenido de polimero de la fase acnoss aumentd a .1'5%, esta
corcentraoidén se mantuve también constante afindiendo fase
aouose noneve y extraysnde la susrvensidn obtenida. ¥as can-
tidades de mondmero gsstadas durante la copolimerizacidn
89 volviaron a carger cade hora afindisndo una mezcla de
cloruro vinilidénico y acetato vin{liocs en la proporcidn
95:5, Y& proporcidn de formacidén del conolimero fué en pro-
nedio aproximadamente de 50 g., ror litro de fase acuocsa

¥ por hora.

81 oopolimero asi preparado resulid ser fd.

- 18
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cllmente soluble en ciclohexanona,

Bsta @ollocitud, quse corresponde a la presen-
tada en Holanda el 27 de Diciembre de 1949, bejo el numelo
150.701, se mcoge a log benefiaios del.artf{culo 51 dsl vi-

5 gente Estztute sobre Prorpledad Industrial.

-0=- NOTA -0~

los puntos de invencidn propis y nueva que
8e preasentan para gue sean obJete de estn. Patente de Inven~
olén en Espafia, por VEINTE aiics, son loa siguientes:

10 ' 12, -~ Un procedimiento para la polimeriza-
olén de combinacionea no saturadas en enulsidn acuoss, for-
mendo dispersiones polimérices estables, en el oual uma
ocorriente de gotas de lo combinmcidn o combimaciones & po-
limerizer se hace pasar al través de la fage acuosa, y el

18 movimiente de laa gotas moz}omérioas con resrecto a la fase

' acuoéa ¢a determinado principalmente por la diferencia de
pesc especifico de las dos fases.
22, - Un procedimiento segin se reivindiom
en el punto 12, en el cual la. polimerizacidén tiere lugar
en un esraclo con preieranci‘a en forma de columna y que

@e carge con la fase =cuose, no realizgndose agitacidn por

- 19 -
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medios meodnicoa durante la polimerizacidn, y siendo el
mondémero cergado en un extremo y siendo el monémero que
ge separa siendo extrafdo en el otro extremo, y volvién-
dose el mondémero extraido de nuevo 2l lugar en gue 86 Bu~
minietre el mondmerc a la fhme de agum,

3ﬂ‘. -~ Un procedimiento segin se reivinii-
oa en el punto 22, en el cual el mondmero extratdec es de-
vuelto 21 lugar donde es suministrado & le fmme acnosa por
un conducto fuera del espacio de re=ccidn,

42, -~ Un procedimiento segin se reivindi-
ca en cvalquiera de los puntos 12 a 32, en el cusl el mo-
némerc se gepara de la fase acuose en una parte del apara~
te mfs ancha que 8¢nella en gue tiene lugaer virtuaslmente
la polimerizacién,

582, - Un procedimiento segin se reivindi-
c@ en cwelguiers de los puntos 12 a 42, en el cusl 1a
fese acuose contiene slgo de polimro preparadc de ante-
mEno cnendo @e inicis el proecumlentc‘.

69, - Tn procedimiento Bsegun se reivinai-
o2 en mlqulora“da los puntos 12 & 6§58, reaslizsdo con-
tinuemente, en el cwal se suminietra @aao acnosgs nueve
el .espacio de remccidn, y ls dispersién pelimérice for-
made se extreze, equilibrénices con preferencis el sumi-
nistre y le axtraooién;

’ 72, - Un procedimiéntc segién se reivindi-
o8 en cwmlguieras de los puntos 12 & 62, en el oual el

mondmerc se enfris entes de introducirlc en la fase acuo-
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93
82, - Un procedimiento segﬁn se reivlna?
oE e cualquieza ‘de lo® puntoe 22 & 7¢ para la Prepers-
oién de copol{mercs, en & cuel 1s oomposicién de la meg-
ole monomérice ciroulante en el circuito se lleve al valor
dessado, oontinuamntg 0 a intexvazlos pequefics o grandesg.
99, = Un procedimiento segdn e relvindi-
0% en oualquiera'de los puntos 22 & 82, en 6l onal el mo-
némere que circula fuera de la fuse souose es diriglde al
través de agua antes de pasar por la bemba.
| 102, - Un proocsdimients para la‘polimeriza-

oién de combireociones no satursdas en emulsidn souwosa,

Tal y como se ha descrito en la Kemoris ¢ue
anteceds, representzdo en los dibujos que se acompafian y
con los fines que &e han especificado,

Bste Menoria conste de veintiuna hojas es-
26 DIC1°™

P, 4.

oritas por un2 8sola oara,

Madrid,

Alkerto de Elzeburu

of Podar
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