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due se acompafia a la solicitud de

una PATENTE DE  THVENCION = por 20 aifios, en Espafia

a tavor de
CINPSRTAL CHUMICAL IUDUSLRIES LINITED, | de nacionalidad
_.entidad inglesa.  domiciliado en . Imperial Chemical House,

. xulbede  1Millbank, Londres, Inslaterra. ndim. ..o
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por:

« Procedimiento para la obtencidn de polimeros sesmentadog”.

N 14418

Agente Sr, .. Gomez-Acebo y Modet,
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sote:
“Frocedimisnio para la obicncidn de polimeros
gegnentados",

STotbcitanles  THESNIAL JILITCAL TUDUSUHISLS LIMITED,
entidad inlesa, residonie en
Inmperial Chenlecal Tlouse, Fillbank,

Londres, Iuslaterra.

Hegte invento se refiere a un procedimicuto mara
la obtencidu de materiales polimeros.

Cuando se uwtiliza el Drocedipiento de esde in—
vento para la obdeuncildn de copolimeros, los productos

Se obtenidos s¢ caracilerizan por la Presencia en la moldculs
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de larcos gemenbos homopolimeros. Zstos copolimeros se

conocei:

conl el nonbre do eopolimeros seznentadog. Fucden
ger dol vino demdm. 140 copolimeros de enlaco, qgue consig-
ten on moldenlas dotadns de uns colunra o epyueleto de un
polimers de uno vor ~iedad, v oon cadengs o rarlficaciones

laterales de un nolfnms

ro disvinto y, por tanto, dtlsuen
una estructura del Hipo
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en la cue & revresenta ol grupo nondmero del polimero

cue conaguituye 1o colvrmne de escueledto deldl co%ollm““o,
2 - -y oy mar ol " - A - -y oy . e -
v 3 represenia gl srupo mondnero cue congbtituye las ca-
denas o ramificaciones laterales. Pueden ser también
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una egtruciura del HiP0 sesee — A - A - A - A ~-~B =3B~ 38B-
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tados, se utiliza como
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tipo andes indicado, ¥ dambien log copolimeros seimentados.

De acnerds con egto invento, g2 Hroporciona un
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a 1708C,3 por onyo recdio se

ds log orinos perd xido, en
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13 pdlice, & VO coria digtaqeia de 12 ariosa, en la

Covey gy

diroceisn 61 U2 oo drignines ¢l polimero & travds del

w1 Polinero, con wpefercwcia, s wasiica a una

FR 7 S . . o e e -
Berpera oird < S dne mede avnlicarse al nieno el esfuerzo :

Al PR . . ’
mfxino ds cFPllanieuse, por el equipo de rasticacidn .
usgado, Smando 8¢ wiilizar polinsroz amorios, esto si-ni-
o Ny - ey (1 4 [
S reinea sy con referve nela sy OS5Wa euvre 20eC,

por dchajo dol vago Ae veblandecirienso del polincro,

) v ed 1y J s . - -~ - . S vdopeagnt Lo w2 »
doporpinada POr ol eunayo D, 548 de Aigtorsion ssrmieca,

Go la Socicd8t Anericain 1 do dnsayos d¢ ilateriales y

1702¢, Tor ol Contravic, ecuando se usan polimeros cris—
Galiuog, POY ¢Jeunlo molitsuo o cloiurn de olivinilideno,

la tempera st R Drotosida egtd conprondida suisre unos 209C.

G ot ¢ N « s .
nor AedEjo del minto de freion cristaling desl 2olimere

Ry

v alrsdedor 48 45¢Z, por encime del punio de fusidn ;

erisaliom, ® 17028, ge 2% ¢l cue se2 inferior.
gon objevo de cue la vempersiure d2l polimero i
wueda cOnHIOLlE vyn aO’””QOﬁi wte durante la masiicacidn,

el eouino nillizado 12 4o egsar “rovisto ds medios efi-

einntes mra calensar y/o savfriar ¢l maderial sonetido

91 se desea; Maede incorporarse sl polimero
durauite la mogsicacidl, un catalizador de polimerizacidn
de werdxia or;jdunico v otre Hipo litrs Jde radicales,
GUS 00 8¢ dugeompon e repidamende 2 la temperatura a gue
el poliwcie oy masiica, con onjeto de aumoniar el zrado :
v ritmo de ohfencidn del polimers sesn entado, en la :
scounda sigpa del procedimiento de este invento. Para

egie onjeio, ol peréxido de butilo derciario es un
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caﬁaiizador ggpecialnsa it
Despuds de la
converiirse dapsdietonsiite en un yolim ero sexmentado
Pero, cono varicwis, si 8sc desca, Daede almacenarse inde-
finmidancnte a tormeraturas de haste -rnos 4000, 8i ol
polimers maedicado In 4 almacsnsrse &nses de convertirse
en un polinmcwo se meniado, se transforma, cou oreferencie
en zwduvlos o viratag. Asi,_si la masvcicacion se realiza
eri un nolino de rodillos, el pollu,ﬁ Juedes retirarse del
moline en forma de v Plancia, e luitrodreirse en una |

cortadove iasson, o eculpo de fracciomaniento andloso,

Los polineros que ge Iwn nesticado en ua remelador interno,

pueden couverltlrge entlosamznie & la forma de planchas,

poxr =edlic de madillosg, ¥ degintesrarge a owbinuacidu.
3 4 - Py ot s, s 1 o - g S -
Por ¢l conitiario, i la mastlezeldn se realiza eu un

exmulsor, ol polimero mzsiicado micde cortarse en pedaszos

pecueiios al salir dsl cupunlgor, dc modo conocido, pOT
ejenslo pedisnte una cortadora rotativa.

ta - z
Los conpuesitns mondmeros adecuadog para usalrse

tapa dsl proccdimleante de estz iuwvento,

en la scounda e

comprenden: Scido acy {lico 7 osus ésitsres coun alcoholes

satvrados, Dor c¢jenplo 2cyilato de netilo, de etilo

T oo ’ P ( . L. . I L 2 o
¥y ds li=tmiiloy ficidos acrilicos sustituldos ¥ sus esteres

con Qlcorolaa satarados, DO ¢ jentlo acido netacrilico,
netaerilato de nevilo, de evilo, de i=imatilo, de 2=oGoxi~
etilo 7 dc 2-¢loro-etilo; nitrilos r anidaa de dcido
crflico v de deidos acrilicos sustivuldos, por ejemplo
acrilonltrilo, netacrilonitrilo, acrilamids y n=budil
acrilumida, compuesios 42 vinilideno, por ejeamplo cloruro

de vinilideno ¥ metildsgsornropenil ketonas conpuesisos de

o
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vinilo, por ejemnplo cloruro de wvinilo, estireno,

s ’ . . .
esflrsuos sugviinllos, por ejemplo vinil-toluenos y
deidos vinil-tolueno~sulflnicoy, acetato de vinilo,
nevil-vinil Ieivona, il-vinil pirolidona, vinil-piridims

y vinilecuribgazol; y compuestos en Los cue el enlace

por ejemplo ccenafialenc. Pucden uvsarse tanvidn com-—
mestos mondneros quc contelma mfs de wn enlace doble
olefinico, eaire ellos los comple 808 cue coniensan
enlaces dovles olefinicos conjuxtdos, POT € jemplo,
butadieno, isopireno, cloropreno y divinil-=benceno, ¥
compuestos ern 1os quc 1los emloccs dovles oleinicos

no eastdn conjuredos, wal como detercs de dcido acrilico
y de deidog nerdlicos sﬁstituidos, cow: 2lcoiioles no
saturacdos o0 glicoles, por cjewplo el acrilato de alilo,
el metacrilado dz 2lilo ¥ el dimedacrilato de etileno.

:
o

. - » - .
&l compucsio mendnero puede usarse cono tal,

fal

o eu foira do una golucidn en nn disolventc incrte.
N £ - -
Se comnronderd cue si el polimero ¢levado
te 4 L4 CId - - - - . .
normalimeric aolido ntilizade en ¢l rocedimieciso de
eale 1nvenyo es uno gue 8¢ hava obuenido por la poline-
U & _ - o = R 4
rigaclon con yadicaleg 1ibhiras de un compuesso nONOMETo
S Y cn e S S - e
aue convoiinif un enlecs dnbnle olofinico, ¥ el compuasto
- [4 ~ o, ola g 2 . - - = e m e
nononso usade en la sgorunda etvans del procedimicnto es
- ul » - - - 4
nal el de oue g doriva el polimero, el oroduct2 sera
) - . N . (4
wr polinere memonsads del ipo hwonopolinero. For ol
[ 4
contrario, si ol cormegto mONCI2T0 €8 N0 (Ue S
. ] » M . - - l - - -,
polimerice pare propovciommy un polimero de estructura
< . - - ’
Aisviantz & 1o gel polfiwero uszdo, ¢l produzto sard un

copoliiiero sermentado.

o v

RS-,

e

H
H
K
¥

Lt gt s

- g—

e M et



5a

10.

15.

20.

30.

- v 4 -
nEro

5C a 100e0.

TABGBTU0 MO

cals

conocen varios metodos para

[

a2 mezcla del polimero

idog, 7 del commusEuo

guperior a uwnog 50%C., 7, con

7 e

t

AU COonVelliailve, COnsls

» luzar a

QP

N - s 2 Id
el ritmo 4z obivencion del polimero

BRI S
OB

I é .
Q20 . a4 e zoL:

cue acuslillog 1o

cadow forng

v opaede

del

aeden

[oH

0!

. ?
reacelon,

4 -
cuneha




j

oo
alabes 35

-
!

BN

10

Gor

[e))

v oy
il e

)

s

[

¥

O
2

153

[o]
n
=
]
(0]
jad

&

e

2y et
/’5’

i

iag anl

.0 vay

a de

ussnedi

o3

e
i

2NLC 9

¢l co

10.°

“r
DY

oL

£ Y
xfsll

SRR N

14

ono

bt
W

Nals R

29

"2 s

Oz

o
o

C

e
W)

ekt

ey

wede

o
()
Tl

.
O
ol

<a

~in

P L S

&
C
o

,ne'q,

<

By

(0

2Ll

LYs
-

oo
GG



A}
.

10.

15

e »
srietilsno-uo

¥ la dipropileno-

la f-Lidroxi-

2), v la

2
2. suando el agente reducscor se usa

il avio-diay

sesividad eg a

tolosa, Lo luz nlo

nna lonzitud .

Tom. L2 luz

B o T [N
TG O Suparior a

[0}
<

de londsudes de onda irnferiores, puzde usarsce gi lag

. . ’
~ecinlentte son de sillice.

s




il
3

10.

20.

N
L&}
.

gc Zogconnorne log Srnpos DPe Scido del yolimero, por la

. . , -
enciado, en ninsun orado
¥ corrientemznis conviene

sraturas no muy distintas

Las btenporota

s S - ¢ - g e e |
cn ¢l 2olimero por medio

do aonnsze coduesorne o 4c lug vldravioleta, son cspe-
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GO LIQADRLSPO 28

PO, p
Vo ha i osas

oAagcos0, dann aus g2

ardador sobre
“ . . . V4
TS, 08 cOoMe g s0s xuo..o;-v;os. Ast

cONVIILoGT ¥ oen alpuinos casos

4 .
rizzeno dura: la segunda etapa

del nrocedinmieanto de esvys iavouto, pPor cjcuplo reali-
zando ¢85 etapn en e(nlpo ¢ne previamcuits se haya
evacuade o irundado con un ~as inerte, tal como el

’ 14
ivro cno, o aue esis comvletancuie lleno dez la mezcla

. . . - 4
cue se calizuiae. La cxclasion de 8s preciso
cus @es ionrosa, DO ejenplco, no es necesario cwvacuar

el solimero o el coniuesio mondmciv

¥ en alsunod casos,

. R T ..
gin execlulr el oxwienn c¢a poeivls un ritio rd Dido de

5 1 = 2. Ty - " — -
nolinerimacilon. ba C couveunidenrcia de exeluir el

[ L4 vt - o
oxigeno esui tamdicn afecuada por oviros fzctores tales

como la auseucis 0 1a Mrasencin fs inkibidores de

~

polimerigacion en el polimero v on el conpuesio mondmero,

por ¢jemplo, si a8 i1ln pregeate un iuntividor, vuede
por nds serdo ¢l e¥eClto retardador debido a oxfieno.

Otro Zzetor eg La 80ladilidad del oxi jeno en el nolimero
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yen el materinl nondinero. Gn aliinos cacsos se comprueba
Gue regnlea benelficliose und haja conconiracidu dae oxigeno,
POr 2umeantuy &1 ritmo ﬁﬁv‘OIlJ izacion.

41 procedimiento de segde invento nuede aplicarse
por prwniifan o de nedo contimio,. mn la f£is. 1 del dibujo
adjunto, €o rapresernisa ura formn convendense de aparavo
rara aplicar el inventn en la prdcitica, Bl aparato repre-
sentado c¢n Ia fi~, 1 cs wn expulpor de hdlice sencilla,
provisio de unk tolva 1 en la rue sc¢ denosita el polimero,
<ste, se desplan sravés del bparrilete 2 del expulsor,
por la :dlice 3 de wmaso veriable. D1 barrilete estd

rodeado pﬁﬁnna seric de envoliures 4 ftravés dc las

cuales pueden hacorse civeulsr los fluidos de caldeo
y/o eufriaviento, Adonmds, la ndlice Wicre un taladro

5 a lo lavrzo de su eje, de $al modn ¢ue pucds acoplarse
un tubo con lakélice, rara el suministro de fluido
resulador 4Ac la feaporoimrs. Ll oevreilete estd rrovisio
de una abcrin-a de endrnda 5 a sravés de 1o cual nuede
iatroliicirse oxljeno. Hgia averiurn Q¢ ensrada se abre

en el barriledie en un punto doco cistanie, mds alld

4 .
de la secclon de crmpresidn elevada de la kflice, com

fu)
(&4
P-
H
Q
o
I

ae indica ¢ el dibnjo, con objeln 48 evitar le
locibn dsl oxirno on sontido condrerio o la dcl polimero,
con la comsiruicunte pérgida de oxi;eno a través de la
golva del expulsor. Bl polfmero se masiica en preseucia
de ox{-oino, & UMR Lomberpinie adecufdl, ea la parte
=ilsts conpreniida euntre la aberitura de entrada

5 v lafsalida T. =1 excegs Qo oxfjeno se retira despud

de 1a pasticoeidn del polfmero cn esva seccidn del

s A

baprrilste, splicards nna pregidn redvcida a la awertun
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s 2 - P S BT SN . 4
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el nowbre de wyilathene", {Iaprea fomoreinl Nogistrada),
;redo 2, en ppegonsla de oxfseno, a vis Gemperaivre de
15080s 28T wor 1o domds, las coundiclones fueron onde
lom@s a 188 Jogerlites cu ¢l cjenplo 1. Bl prolucto se

’
calento & 15007, Auranic

15 minusos, con 1/3 de su peso

de e8bir@ilo, o ni recivicinic herrdiicsr mwtc cerrado

FRPN

e ge rabis gyaenado an’les dn ipbroducir ¢l estirenc.

w1 ppodneto sooetlondraba fueilmente dc 110 a

1158%0., Mpe any vun o

i

a suave, asbta Loja era muay

[V

adecundl My 1. convarsidin en g nenorand de cambio
d= iones, Hratdndols coun c¢lomice de sulf forilo, & una
temperamra de 35% a 4580, pmra introtucir srupos gcido
gulfdnico en 1ms moldeulas de egtireno nolimerizado
nregentesd en 1z L.oja.

SJETELG 8.

en grescncic de oxizeno, & wnn temperatiya do 15090,
por lo demds en condiciones andloms a las descritas

en el ejendlo 1. Ll profucio se calentd a 1500C, dvranie
15 minnios, con su iismo Peso de medacrilato de metilo,
en il recipients cerrado cuc ge lanfe evacnmdo autss de
iuntrodrels ol netierilato de metilo. BL prodrcio se
X5rjo con Gter dc peirdleo, (nunto ds ebullicidn de

50 a 80°C,) cuc diguelve cl wolipropileno aﬁéctico, Dero
1o el honopolinero de mevacrilato de metilo de 880

moleerlar glevado. Se aisld la paric soluble que,

por &z 91131», sc conprohd ene comsenda 155 en pego de

metacrilato dc netilo polimerizado.
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