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MELORIA DESCRIPTIVA

para solicitar

PATWLUNTGS LB INVENCION
en

ESFPALRA
por VEINTE saifios
a nombre de SOLVAY & CIE., entidad belga, establecida en 33 Prin
ce Albert, Ixelles, Bruselas, Bélgiva, por:
"PROCEDILIENTO DE COAGULACION DE LATEX 2N SSTADO DE PARTICULAS
SENSIBLEMENTE ESFERICAS";-

La presente invencién se refiere a un procedimiento para

la obtencidén én forma de perlas de los polimeros obtenidos en

estado de ldtex por polimerizacidn en emulsidn acuosa,
Se sabe gue la coagulacidén de los létices puede realizar
5 se por calentamiento, por refrigeracidn o bien por mezcla con
electrolitos o alcoholes.

Bl polimero coagula en estado de particulas muy finas,
dificilmente filtrables, y cuyo lavado se muestra particular-
mente dificil. Durante el secado del létex en secadores de pul

10 verizacidn se obtienen particulas de dimensiones andlogas. Los
productos obtenidos asi tienen un peso especifico aparente dé-
bil lo que limita la capacidad de produceién de los aparatos

de extrusibn y de moldeo.
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Se ha preconiegado ya coagular el latex en el estado de
particulas sensibleumente esféricas dispersando el létex en el
estado de gotitas en un liquido coagulante soluble en el agua,
pero no disolvente del polimero por ejemplo, alcoholés que no
contienen mis de tres &dtomos de carbono (Patente norteamerica-
na ndm, 2.556,286V), iste procedimiento presenta el inconvenien
te de necesitar la evaporacidén de toda el agus constitutiva
del létex parea recuperar los alcoholes utilizados como coagu-
lante. Por lo demds este procedimiento es de aplicacibn difi-
c¢il por el hecho de que es dificil dispersar el létex en esta-
do de gotitas en un medio acuoso o miscible con el agua,

Se ha preconizado también (Patente norteamericana nime-
ro 2.530.368) inyectar el létex por un orificio estrecho en un
baflo coagulante constituido por una solucidn acuosa de sales
tales como 1igCly, NaCl, etc., de modo que se coagule el poii-
mero en forma de filamentos continuos o discontinuos, sste pro
cedimiento presenta sensiblemente los mismos inconvenientes
que el precedente y no parece aplicable més que al tratamiento
de emulsidén de polimeros que coagulan y decantan répidamente,

La presente invencidn tiene por objeto un procedimiento
de obtencién de polimeros insolubles en el agua bajo forme de
particulas esféricas, de dimensiones variables a voluntad del

operador evitando los inconvenientes de los procedimientos an-

teriores,

La invencidn consiste en dispersar el lédtex en estado de
finas gotitas en un wedio coajulante no acuoso liquido o geseo
so, separar las particulas coaguladas asi obtenidas para lavar
las eventualmente en el agjus y secarlas,

Como medio de dispersidn coagulante no acuoso puede uti-

lizarse una atmdsfera gaseosa cualquiera generalmente inerte
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frente al polimero, calentada o ehfriada, o bien una atmbsfe-
ra que contiene vapores Acidos o un electrolito en forma de
aerosol, por ejemplo une atmdésfera que contenga cloruro de hi-
drégéno, o aln mn wedio 1lf{quido no miscible con el agua en el
cual se hace de coazulacidn bajo la accién del calor, del frio
o de un electrolito en estado disuelto,

Una variante particularmente ventajosa consiste en pul-
verizar el lidtex en una cdmara llena de aire mantenida a una
temperatura préxima a 1002 C o que contiene algunos>volﬁmenes
% de IIC1 gaseoso. A fin de evitar la coagulacibén a la salida
de las toberas de pulverizacidn, conviene sustraer la zona cir
cundante a la accidn del agente coagulante, ya por enfriamien-
to de esta zona si la coagulacidn se efectla bajo la accién del
calor, ya por barrido con un ges inerte si la coagulacidn se
efectla bajo la accién de un electrolito,

Bl trayecto de las gotitas en la zona de cosgulacidn de-

be ser suficiente para coagular las capas periféricas y obte-

ner esferas gue pueden ser manipuladas sin romperse y sin adhe
rirse unas a otras, Las particulas coaguladas son rennidas en
el agua para ser lavadas, y luego son secadas, Se puede igual-
mente alcanzar la coagulacidén recibiendo las particulas en un
electrolito después de lo cual se las lava en el agus y se se-
can.

liste procedimiento de coagulacidén en fase gaseosa permi-
te la conservacidn, en el producto terminado, de la totalidad
de los auxiliares contenidos en el létex tales como estabili-
zadores, plastificantes, ete.

La coagulacidn puede estar acompafada por un secado par-
cial si se desea,

Otra variante del procedimiento consiste en pulverizar
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el létex o dispersarlo mecdnicamente, por agitacidén por ejem~
plo, en un liquido o no miscible con el agua en el cual se afia
de luego un agente coagulante tal como el cloruro de hidrdgeno.

Como liquido de dispersidn se pueden utilizer liquidos
no miscibles con el azua, no disolventes o disolventes débiles
del polimero, por ejemplo, éteres de petrdleo, tricloroetileno,
etc,

Las perlas se reinen entonces en un medio acuosc donde
la coazulacidén puede terminsrse eventualmente, después se la-
van y se secan, Cualquiera que sea la variante utilizada el did
metro de las perticulas puede ser reguladc actuando sobre el
grosor de las gotitas dispersadas, ya modificando el didmetro
de la tobera de pulverizacidn ya modificando la velocidad y el
modo de agitacién.

#l procedimiento es aplicable a cualquier létex obtenido
por polimerizacibn o emulsidn acuosa, particularmente a los po
limeros y copolimeros de compuestos vinilicos teles como el clg
ruro de vinilo, el ¢loruro de vinilideno, el estireno, el ni-
trilo acrilico, el nitrilo metaacrilico, los acrilatos y meta-
acrilatos de alquilo, el acetato de vinilo, etec; los copolime-
ros de estos mondmeros polimerizados entre ellos o con otros
nondmsros tales como el anhidrido maléico, el butadieno y sus
derivsdos, isopreno, cloropreno, ebc,

41 procedimiento es tanto més fécilmente realizable cuan
to que el polimero tratado tenga una tendencia wis marcada a
le cristalizacidn, ror ejemplo, se obtienen muy fécilmente per
las honogéneas y resistentes cuando el létex estd constituido
por un poliaero o un copolimero a base de cloruro de vinilide-
no.

Cuando el litex cstd constituido por un polimero cuya
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coazulacibén es larga y dificil, se puede reforzar la resisten-
cia de las particulas obtenidas sesin el procedimiento de la
invencién haciéndolas sufrir un tratamiento térmico ulterior
que provoca la azlomeracibén de las micelas superficiales o0 even
tualuente la fusidn parcial o total del yfanulo sin alterar su
esfericidad,

ssbe tratamiento consiste, por ejemplo, en un paso den--
tro de un bafio de agua hirviente o dentro de una solucidn acuo
sa de cloruro de¢ calcio o de glicerina cuya temperatura estéd
préxime e la zona de temperatura de reblandecimiento del poli-
mero ., Se puede igualmente poner las perlas en contacto répido
con una superficie sdlida eleveda a una temperatura prdxima al
punto de reblandecimiento del polimero.

L1 tratamiento en el agua hirviente presenta laz ventaja
de purificasr el producto por eliminacidén de iones perturbado-
res a la vez que refuerza la resistencia mecdnica de los g ré-
nulos,

Los ejemplos siguientes se dan para ilustrar de forma més
completa el procedimiento segin la invencidn, sin limitarlo en
fofma alguna.

Bjemplo 1,

Un ldtex de 30j% de un copolimero de 88,y de cloruro de vi
nilideno y 12j% de cloruro de vinilo se pulveriza en estado de
gotitas finas en la parte alta de una cédmara constitufda por
un cilindro de vidrio de 10 cm. de didmetro y 80 cm. de altu-
ra. Se mantiene én la cémara una atmbsfera de aire y de HCL,
siendo la concentracién de TI01 de 5 vol. % con excepcibn, sin
embargo, de la zona en la cual se encuentra el orificio de sa-
lida de la toveres de pulverizacidn, manteniéndose esta zona

exenta de IIC1 por barrido por medioc de una corriente de aire,
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Las gotitas transformadas en perlas son reunidas en la
base de la columna en una corriente de sgua de lavado; después
de engugedo, el producto contiene todavia £U-255% de agua que
se elimina por seczdo en la estufa,

#1 producto seco se presenta en forma de perlas de (,2
a 0,5 mm, de didmetro, porosas en el interior y cuyo peso espe
cifico aparente medido ppr derrame libre es de 0,83 Kgr./dm3
en tanto que el peso especifico aparente del mismo copolimero
obtenido por secado del léfex pn un aztomizador es de 0,3 Kg/dmg
Bjemplo 2,

Litex de 30 de un copolimero idéntico al tratado en el
ejemplo 1 se pulveriza en estado de gotitas en éter de petrd-
leo en el cual se ha disuelto una pequefia cantidad de cloruro
de hidrdgeno. wLas perlas formadas se relnen en una solucidn
aguosa de HC1l a 5. después se lavan en agua y Se secan en la
estufa a 802 C,

81 producto seco asi obtenido es andlogo al descrito en
el ejemplo 1, ustos productos tienen la perticularidad de fluir
fédcilmente y su transforimcidn en las méguinas utilizadas para
el moldeo se ha mostrado muy sencillo.

Bjemplo S,

Un lédtex de 40% de cloruro de polivinilo se coagula en
esférulas seglin el procedimiento descrito en el ejemplo 1, Las
perlas obtenidas son ligeramente quebradizas. Fara aumentar su
resistencia mecénica, se relnen despuds de la coagulacidn en
una solucidén acuosa de cloruro de calcio a 1302 C y se mantie-
nen a1l durante 1 a 5 minutos. Las perlas se lavan entonces
en agua y se secan en la estufa a 8082 C,

Ljemplo 4.

Un létex de 34, de un copolimero de 85, de cloruro de vi
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nilideno y 15% de nitrilo acrflico se pulveriza en estado de
gotitaes por agitacién mecénice en éter de petrdleo, al cual
se afiade cloruro de hidrégeno. Después de la coagulacién, las
part{culas se ponen en suspensién durente 8 minutos en agua
mantenida a 1152 C bajo presién. Las perlas se enjugen direcw
temente y despuds sgse secan,

Puede obtenerse un productoc transparente mediante el pa-
so répido por un tembor rotativo mantenido a una temperatura
orédxima a la del punto de fusién del polfmero,

Bgta solicitud, que corresponde a la presentada en Bél-
gica, con fecha 27 de Diciembre de 1956, bajo el némero 436,689
se acoge a los beneficios del artfoulo 51 del vigente Bstatuto
sobre Propiedad Industriel,

NOTA

Los puntos de invencién propia y nueva gue se presentan
para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencidn
en Egpafia, por VEINTE aiios, son los siguientes:

le, - Procedimiento de coagulacidn de létex en estado
de partfculas sensiblemente esférioas, caracterizado porque ge
digpersa el létex en estado de gotitas en un medio coagulante
no aocuoso y porque se separan las partfculas coherentes para
lavarlas y secarlas.

22, - Procedimiento gegén la reivindicecién 1, oaraéte-
rizado porque se dispersa el létex en estado de gotitas en una
atmésfera gaseosa, realizéndose la coagulacién bajo la aceidn
del calor, del frfo y/o de un electrolito,

38, - Procedimiento segdin la reivindicacién 1, caracte-

~

rizado porque se dispersa el lAtex en estado de gotitas en un
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medio liquido no miscible eon el agua, no disclvente o disol-
vente débil del polimero constitutivo del ldtex, rezlizéndose
la coagulacién bajo la accidén del calor, del frio y/o de un
electrolito disuelto en el medio liquido, :

42, - Frocedimiento segzin las reivindicaciones 2 y &, ca
racterigado porque el agente coagulante em el cloruroc de hidrd
geno,

52, - Procedimiento caracterizado porqde la resistencia
wmecénica de las particulas coaguladas obtenidas sezln una cusl
quiera de las reivindicaciones precedentes, se aumenta por trg
tamiento a una temperatura préxima al punto de fusidn a de rev
blandecimiento del polimero,

68, - Procedimiento segin una cualquiera o verias de las
reivindicaciones precedentes, aplicado a la coazgulacidén de los
létices de polimeros de compuestos vinilicos, vinilidénicos o .
de sus copolimeros,

7%, - Procedimiento de coagulacibn .de létex en estado de
particulas sensiblemente esféricas,

Tal y como se ha descrito en la iemoria que antecede y
con los fines que se hen especificado.

Bsta ilemoria consta de ocho hojas escritas a mdquina por
una sola de sus caras,

26 OCT 1057
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