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pare aolioiter
PLA?ENTBE DE IEVENCIGOEN
‘en
BESPAK &
por VELNTE efios
& nombre de SOLVIC, S.A‘., entidad belga, estsblecida en
%3 rue Prince 4Albert, Bruselss, Bélgice, por:

"UN PROCEDIMIRNTC DE POLIMERIZACIUN BN EMULSIUHN',
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El presente invento se refiere & un proce-

dimiente pera le polimerizacién y copolimerizscién, en
enuleidn acucsa, de compuestos orgdnicos monémeros no sa- /
turados, insolubles o pooo aolubles en ague, que contie- |
nen el grupo mz-c'( . m procedimientc se splioa part;- R

-1 -




*,

10

15

25

cularmente & la polimerizecidén de los compuestos de vinilo
y de vinilideno, sl acetato de vinilo, & los esteres del
doldo amorflico y metacr{licc, & los nitrilos acr{licos y
wetacrflicos, & loe compunestos alkf{licos, & lag mezclas de
dos o de verios de estos compnestos en presencis o no de
sustencias no polimerizebles,

s finelided principal 46l invento consiste
en oresXr un procedimiento ¢gue permita obtensr por polimeri-
zacién en emnleidn, un 1dtex de muy buene estebilided, el
mismo tiempo gque solamente se ntilize una cantided rednoida
de agente emulsionante,

Es sablde que las reacciones de polimeriza~
0ién, en estedo ds emlsién, de compuestos de vinile, de
vinilideno o de otrae sustencias polimerizables necesiten
le incorporacién de ocantidades determinsdas de sgente emul-
sionente, En la prdetica, con el cbjeto de obtener un latex
estable, que permita una cdmoda recuperascidn del polfmere,
se ediclonen-antes de la polimerizacién ¢ en el curso de
elle~cantidades de egente emulesionante que exceden les gne
son rigurosamenie necesarias paera el mecanismo de le poli-
merizacién en emulezidn,

Bate exceso de agente enuls ionsnte presenta
graves 1nccnvenientes.. En efecto, algunocs de estos compues-
tos son inhibidores que di eminuyen la velooided de le poli-
merizacién, Adends, %040 exceso de emunlelonante exige uxn
congumo suplementaric de reactivos guimicos parsa romper
la emulsién cuando se recupere el polimero, Por efiedidure

tanto unoe como otros permmrnscen varcislments en el produncto
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acabado, 1o gque tiende & perjudlcar les propiedades de
los polimercs obtenidos;

El invento tiene por objetivo evitar estos
inconvenientes, Permite former un latex muy estable, por
polimerizecidn y/o copolimerizacién en emulgién de los md-
némeros que contienen el grupo CHp=C< & pesar de emplear
une cantided redncida de egente emulsionente; se ceracte-
riza por el hecho de gue se efsctda la polimerizacién en
rresencia de un agente emulsionante preparsde "in situ"
por seponificecién de un £oldc orgdnico, soluble en el
monémexo y conteniendo por lo menos 10 (preferentemente,
10 = 18) dtomos de carbono en la cedens hidroocarburads,
Por medio 4 une base orgénioe o inofgdnice soluble en
el agua;

Entre loa numerososz sgentea emulsionantss
que pueden ser utilizados de acnerdio con el procedimiento
de esta invencién, se pneden citar mdsg eapeciclimente: las
sales de metales, alcalinoe, de amonio o de amine de los
dcldos leuricos, pelmf{tices, linocleies, eatesrico, disl-
kilosucofnico, alkilonsftaleno sulfdnico, lenrflico y
cleflico sulfdrico, sulfurioinoleico, etc.

Jos elementos utilizados para la prepara-
cidn del egente emulsionente pueden ser adicionsdos ocon
los elementos constitutivos de le emnlaidn, disolviendo
& esatng, por ejenplo: en su fese respectiva, es declir;

los 4cidos orgénicos en el 0 108 mondmeros y la base en
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el egne, Bate modo de operar presenta la ventaje de poder
efectnar ia'eapcniftéaoidn en la care neutre de 10s cons-
tituyentes @ emnlsionar. Resulte de ello un poder emnlsio-
nente acrecido del prodvcto de saponificacién y un estade
de digpersién netamente mejor gune ouando se prepara le
emulsidn con la adicién de un sgente emnleionante previa-
mente diapueato..

irs meterins primes utilizades para le pre-
peracidn "in situ" del’omulsionantc pueden ser adicionzdms
csmplotaménte antes ¢ bien &l comienzo de la polimerizacidn;
no obatante, cuando la velocided de la saeponificacifn resul-
te demasiado rdpida en comparacidn con la velocidad de la
polimerizacidn, puede adicionerse progresivamente uno de
estoa elementos, sea el Acido, sea la base @ inocluso ambos,

Jos catelizadores utiiizados normalmente p&-
ra la polimerizacién en emulsién ordineria, resultan con-
venisntes para la aplicacién del procedimiento gue conati-
tuye el cbjeto d6 la presente invenocidn, 1os sistemss emta-
1{tfcos @ bese de compnestos peroxidados (Agna oxigenszda,
persulifatos, perboratos, perdxidos ocrgénicos) ¢ d® compnes-
tos &201c08 producen buenocw resnltadea;

Segin las caracterf{stiocas del sistema ca-
talftics, la polimerizacién se efectia en presencis 0 en
ausencia de oxigenso,

Lot ejemplos siguientes en 10s cusles todes
les partes se indican en peso, ilustran la prdética del in-

vento y hacen regaltar les ventajas resultantes de le apli-
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caclidn del procedimisnto,

SJRIPIO 1: Bn un sutecleve,provisto de un dlapositivo
agitador, ae introducen 1800 partes de agua, dessireada

y llevade & 509C, 1.2 partas de dcido peimftico en paji-
tes, 0,25 partes de persulfato de potaslo y partes de dis-
tilamine, Después de haber cerrado el autoclave, se desa~
loje la stmfsfere gaseose mediente uns corriente de nitrdé-
geno y se realize un vacfo de por lo menos 71¢ mm de mer-
ourio., Se intrcducen entonces, bajo presidn, 1000 pertes
de une mezcla de 900 purtes de cloruro de vinileo y de 100
pertes de cloruro de vinilideno recientemente ractifieadoa;

Hebiendo puesto en mercha la agitscidn, se
mentiere le temperastura de 50°C mediente un digpositive
externo que permite calentar o enfriar e volunted,

Durante 9 hores aproximadsmente, ee mantie-
ne le presién de régimen a 6,6 Kgr, e/an?‘, gue después co-
mienca & descender pregresivamente pere tloanzer deepués
de merchar durente 12 horas, 3 Kgr;y o[cmz. En este momen-
to, se da escepe a l1los mondémercs no convertidos -es decir:
se dejen esceper los mondmeros no cenvertidos que se hellan
presentes en sstado de vapor;

Bl 1dtex obtenido posee un contenido en co-
polfmero de 30% y contlene 93~96% de monémeros convertidos,

Bate latex se caracteriza por une notable
estabilidad; sometido & une violenta agitacién aole me
coagule despuds de 15 minntos, mientras que un letex obte-

nide introduociendo, desde 2l comienzo, le cantidad correge
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pondiente de le sal de le dletilemina y del dcido paimfti-
co previamente preparado, (o seen: 2 partes) se coagnla,
bajo el efecto de la misme agitacidn violenta, despuds

de¢ 5 minntcs aprcximadamante;

Pare obtener un latex que poses propiedades
ﬁe egtabilidad comperables & las del produncto ¢btenide
conforme el procedimiento del presente inventoc, hnblerz
sido necesario adicionar una cantlidad doble de la sal de
le dietilamina y del doido pelmitico prefebricado,

El copoli{merc preparado conforme el proce-
dimiento del ejemplo, presenta ademés uns estabilidsd tér-
mica y fotogufmica, una trensparencie de¢ les pelfoulas
pasedas por ls celandris, mejores ¢gue las del producto
obtenido oon el agente emulsionante prefabricado, si las

restentes condlicionses permanecen 1dénticas @ las del ejem-

, plo,

EJBPLG 2: En un antoclave, provisto de un dispositive
de esgitecidn, se introcducen 1800 partes de egua desairea-
de y lleveads & 55¢C, en 1s que &e¢ han disuelto 0.25 ﬁar-
tes d¢ persulfato de potasio, y 2.5 partes de sosa cdusti-
ca, Decpués de haber cerrado el autoclave, se deseloja
le atmdésfera por circulacién de une corrisnts de nitrd-
geno y ae introducen bajo presidn, 1000 partes de cloruro
de vinilo mondmero en &l cual hen sido disuelteae prelimi-
nermente 1.5 partes ds dcido 1€urico,

Despuds de heber mantenido la temperatura
Iinterior de sutooclave & 558-, as observe una dieminuocidn

de la preaidn intericr que se menifieste hacia la décime
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hora, Despuéds de haber funcionsdo durante 12 horas, esta
presion no glcanze ye més que 4 Kgr, o/am .

En este momentoc, se dejJa que esoczpe el mo-
nemero owve no he reaocionsdo 7y se sepsre un latex de poli-
cloruro de vinilo de wra ccncentracidn de 50%; Bete 1dtex
contiene 95% del mondmerc utilizado, Sometide & une agi-
tacién idéntica a la del primer ejemplo, no se coagula
gino despuds de 18 minutos, mientras qus el latex prepa-
rado por polimerizacién, en presencia de 1.5 partes de
laureto addico, se coagule despuds de 4 minutos, cuando
es sometido & le misma experlemcia de agitacidn,

BJEMPIO 3: Bn el mismo autoclave utilizaedo pare los ejem~
rlos precedentes, se introdmcen 1800 parteas de agua, ca-
lenteds & 45038, i, 2 pertes de mceite de ricinoe sulfonado
no neutralizado, 0,2 partes de persnlfato de amoniaoo.
o.ooa pertes de sulfato de cobre pentahidratado (au304.5320)
¥y 15 partee de una solucidn acuosa de sosa céunstice &1 1074,
resultande, ein embarge, esta sdicidn insuficlente para
neutralizar todo @1 zceite de ricino sulfonado; Despuds

de haber hecho un barrido con un gee inerts, se iIntrodu~
cen 1000 pertes de clorurc de vinilc y 8e regunle la tempe-
ratura del autoclave a 458C,

Después de 10 horas de funclonemjento, se ‘
introducen, bajo presidn, 10 partes de sose céustica a 10%.
Despuéds de 14 horas, la presidn interior comienze & descen-
der y la reaccidén se detiens daépuéa ds 17 horas, cmando

el 9574 del mondmero ha reaccionado,
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El letex de 30% de policlorurc de vinilo
esf{ obtenido se caracteriza por una estabilidad correspon-
diente @ 12 minutos de une agitacidn 1déntica a la de los
¢ jemplos precsdentes,

Je estebilidad del l=tex, obtenido sgitando,
en dog vecss, 1le misme caniidad de aceite de ricino sulfo-~
nado, previemente neviralizado por NaGH, se csracterizeria
por une rupiura del latex después de 5 minntos de agitacidn,

Bsta solicitud, gue corresponde a la presen-
tede en Bélglca el 11 de Merzo de 1952, bajoc el nimero
398,465, @6 mcoge a los benefioclos del articule 51 del vi-
gente Estatuto sobre PrOpiedaﬁ Industrial;

-0~ NOT4A -0 =

Ios puntos de invencidén propia y nusve qune
ge presentan para gque sesn objeto de esta Pastente de Inven-
cidn en Bspefia, por VEINTE efios, son los siguientes:

19; - Proced imlento pare lez polimerizacidén
¥ 1le copolimerizacién, en emulsién acuose, de mondmercs
gue contengen el grupo G32=0<' , caracterizado porgue se

opere en presencla de un sgente smnlsloncnte, preparede
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M"in situ® por amponificacidén de un dcido crgdnico, solu-
ble en sl mondmero y conteniendo por 1o menos }l¢ (preferi-
blemsnte, 10 & 18) gtomcs de oarbono en la csdens hidro-
carburada, mediente unc base orgdnice o inorgdnics, solu-
blie en el agua;

29.. - Procedimiento, de scusrdo con ls rei-
vindicacidn 1, caracterizado porque el dcido orgdnics uti-
lizado pera la preparacidén del amulslonante es introduwcide
en goluvcién en &l mondmero, miantras gue la base se introdu-
cs en estado disuelto en la fmse acuosa,

39, - Procedimisnio conforme leg rsivinii~
caciones precedentes, caracterizado em gue une fraccidn de
les meteriss primea utilizedes pa:;.'a la preparscién f_i_g_g_y._g:
del emnlsionante es introduclde 6n el ourso de la polime-
rizacién‘.

42, =~ Un procedimiento de polimerizszcidn en
enulsidén,

Tal y como se ha descriio en la kenoria que
&éntecede y con los fines que e h&an especificads,

Hate Hemoria oonsta de mneve hojas esoritaes
FOT une& soi& cara,

Yiadrid,

DG‘/. - O -
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