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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A

qu.e se acompaña a una s o l ic i tu d  de p a te n te  de invención  
por v e in te  anos, p ara  España y sus P osesiones, por UN PRO­
CEDIMIENTO PARA OBTENCION DE UN POLIMERO FUNDIBLE, a favor 
de l a  firm a FOOD MACHINERY AND CHEMICAL C o., de n a c io n a li­
dad norteam ericana, re s id e n te  en Nueva York, 161 E ast 42nd 
S tre e t  (EB.UU.)

5

La p resen te  invención  se r e f i e r e  a un procedim iento 
p ara  l a  ob tención  de polím eros só lid o s  de un paso molecu­
l a r  re la tiv am e n te  b a jo , y en e sp ec ia l a l a  ob tención  de 
prepolim eros formados por monómeros fu n c io n a le s  o p o lifu n -  
c io n a le s .

E l térm ino "prepolím ero" se u t i l i z a  pgra d e s c r ib ir  
productos de p o lim erizac ió n  te rm o p là s tic a  de un paso mole­
c u la r  re la tiv am e n te  b a jo , que con tienen  una in sa tu ra c ió n  
r e s id u a l ,  pndiendo vo lver a p o lim eriza rse  h a s ta  ob tener 
e s t ru c tu ra s  r íg id a s  de enlace t r a n s v e r s a l .  Generalmente se  
p rep aran  por medio de l a  ad ic ió n  de p o lim erizac ió n  de monó

10



<%d

15

2o

25

3o

39

4o

- 2 -

H 3.Í8meros p o lifu n c io n a le s , que con tienen  más de un grupo in sa ­
tu rado  p o lim eriz ab le . Tales prepolím eros se u t i l i z a n  en i 
polvos de m oldear, lam inados y re v e s tim ie n to s , en forma dej 
agen tes de enlace t r a n s v e r s a l ,  en combinaciones con o tra s  ] 
re s in a s  y en muchas o tra s  a p lic a c io n e s . El uso de p re p o li-  
meros o frece  muchas v e n ta ja s  sobre e l  co rrespond ien te  a lo s  
monómeros, t a le s  como su  f a c i l id a d  de manejo, l a  f a l t a  de 
co n tracc ió n  durante e l  curado f i n a l  y l a  e s ta b i l id a d .

El prepolím ero id e a l  de u t i l id a d  g en e ra l debe e s ta r
en forma de polvo su e lto  y l i b r e .  De e s ta  forma p o d ría  ma-¡ 
n e ja rse  y alm acenarse, puliendo tam bién fácilm en te  fu n d irse , 
v e r te r s e ,  m ezclarse y d iso lv e rse  en d iso lv e n te s  adecuados, 
o b ien  t r a t a r s e  en o tra s  formas cuando se t r a t a  de ap lic a -  
.io n e s  p a r t i c d a p e s .  ¡

Una de la s  d i f ic u l ta d e s  mayores para l a  ob tención  deii
p repo lím eros, co n s is te  en l a  recu p erac ió n  en forma no v i s ­
cosa, s in o  s ó l id a ,  de e s to s  m a te ria le s  po lim éricos term oplás- 
t ic o s  desde l a  m ezcla de p o lim erizac ió n .

Inc lu so  cuando se t r a t a  de polím eros de un peso mo­
le c u la r  re la tiv am e n te  elevado , s i  se mezcla una so lu c ió n  
p o lim èric a  que contenga un monómero no reaccionado  con un ! 
no d iso lv e n te  d e l po lím ero , con m iras a ob tener un p r e c ip i ta ­
do d e l polím ero y d iso lv e r  e l  monómero, e l  polím ero se preL 
c ip i t a  generalm ente en forma de una masa pegajosa que con­
t ie n e  monómero ab so rb ido , y que no puede som eterse fác ilm eh- 
t e  a l  a p l ic a r lo  a l  procedim iento h a b i / tu a l  p ara  e x tra e r  e l  
monómero.

E ste e fe c to  es más acusado cuando se t r a t a  de p re p o lí-  
meros, cuyo peso m olecular es re la tiv am en te  b a jo , hacen que 
l a  p re c ip i ta c ió n  y la  sep arac ió n  del polím ero no contaminado 
sea  in c lu so  más d i f í c i l  de consegu ir. Ha s id o  n ecesa rio !
u t i l i z a r  so lu c io n es realm ente d ilu id a s  y conversiones redu!-
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¡oídas de polím ero o biem ana g ran  can tid ad  de exceso de !
! !jd iso lv e n te , para  poder re d u c ir  l a  can tid ad  de monómero ab -¡
so rb id o . Ninguno de e s to s  procedim ientos es f a c t i b l e ,  te n ié n -¡R° en cuenta e l  punto de v i s t a  com ercia l. En r e a l id a d , l a s ! 
d i f ic u l ta d e s  para ob tener l a  sep arac ió n  de prepolím eros com-
p ie tá s e n te  s é l le o s , de la s  m ezclas de p o lim erizac ió n , han 
sido  t a le s  que e s to s  productos se han sum in istrado  h a s ta  
ahora a l  comercio en forma de so lu c ion es en la s  que se d i ­
sue lven  lo s  p repo lím eros, b ien  en e l  monómero o en o tro  di-L 
so lv en te  cu a lq u ie ra  p a ra  ambos, prepolím ero y monómero. Con 
a n te r io r id a d  a e s t a  invención , no ha habido procedim iento 
alguno conveniente p ara  p re p a ra r  un prepolím ero seco d o ta­
do de buenas propiedades f í s i c a s  y de buen asp ec to . i

¡

Una de la s  f in a lid a d e s  de e s ta  invención  c o n s is te  en 
o fre c e r  un p ro ced im ien ti de perfeccionam ien to  ap licado  a 
l a  ob tención  de p repo lím eros.

De acuerdo con e s t a  invención , se ha d e sc u b ie r to  que 
un prepolím ero fu n d ib le  que afluy e  lib rem en te , puede sepa­
ra r s e  fácilm en te  de una so lu c ió n  de prepolím ero en monómero 
no reaccionado , u ti l iz a n d o  un exceso re la tiv am en te  pequeño 
de p re c ip i ta n te  p a ra  e l  p repo lím ero , aunque p rec ip itan d o  
e l  prepolím ero l ib r e  de monómero absorb ido , para que pueda 
se ca rse  fác ilm en te  en forma de polvo no v isco so  de f lu id o  
l i b r e .

j Esto  se r e a l i z a  pasando l a  so lu c ió n  de prepolím ero
en monómero no reaccionado , dentro  de una zona de co rte  o

ic i z a l l a ,  t a l  como l a  formada por un m o lin illo  c o lo id a l , pa¡-
, idando sim ultáneam ente dentro  de d icha zona un p re c ip ita n te :!l íq u id o  que sea d iso lv e n te  para e l  monómero y no d iso lv en te  

p a ra  e l  p repolím ero . La mezcla e s tá  som etida a fu e rzas  co r­
ta n te s  obteniéndose como re su lta d o  la  p re c ip i ta c ió n  inme-
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d ia ta  d e l prepolím ero desde l a  m ezcla, en un es tad o  p r in c i
pálmente l ib r e  de cu a lq u ie r monómero ab so rb ido , en un p re -  
c ip ita d o r  o cu a lq u ie r d iso lv en te  que p ud ie ra  haber estado
p resen te  du ran te  l a  p o lim erizac ió n . A con tin u ac ió n , e l  pre
c ip ita d o  se co n v ie rte  en un polvo de f lu id o  l ib r e  t a l  só lo
con la v a r le  y se c a r lo .

E l procedim iento de e s ta  invención  puede a p lic a rs e  
a l a  sep arac ió n  de prepolím eros que contengan una in s ta u ­
ra c ió n  r e s id u a l  procedente de la s  so luciones en la s  que se 
han p reparado . Un monómero que contenga más de un grupo po 
l im e r iz a b le , b ien  no d ilu id o  o en p re sen c ia  de un d iso lv e n ­
t e ,  co-monómero u o tro  elem ento, se  p o lim eriza  h a s ta  o b te ­
n er un polím ero fu n d ib le , deteniendo l a  re a c c ió n  con a n te ­
r io r id a d  a l a  form ación de g e l .  Cuando se u t i l i z a  un d is o l ­
vente puede a ju s ta r s e  l a  concen trac ión  y l a  n a tu ra le z a  del 
mismo para  c o n tro la r  l a  tem peratura a que se r e f l u j a  l a  mez­
c la ,  y también p ara  a f e c ta r  a la s  reacc io n es de so lu b ilid a d
e n tre  lo s  componentes de l a  mezcla de reac c ió n , se u t i l i ­
za generalm ente un c a ta liz a d o r  de peróxido , s i  b ien  también 
puede u t i l i z a r s e  un c a ta l iz a d o r  de a i r e ,  lu z , b ás ico , a s í  
como o tro s  d is p o s it iv o s  p ara  que tenga comienzo la  polim e­
r iz a c ió n  r a d ic a l  l i b r e .  La po lim erizac ió n  se interrum pe 
con a n te r io r id a d  a l a  form ación de g e l a l  c o n v e r tirse  e l  
polím ero fu n d ib le . El tiemponde reacc ió n  v a r ía  con la  n a tti  
r a le z a  d e l monómero, e l  c a ta l iz a d o r , l a  concen trac ión  de 
lo s  re a c tiv o s  y la s  condiciones de l a  re a c c ió n . La in te rrd p . 
c ión  de l a  p o lim erizac ió n  puede r e a l iz a r s e  con a n te r io r id a d  
a l a  form ación de g e l por d iv e rso s  p roced im ien tos, t a l  coijio 
e l  descenso de tem p era tu ra , h a s ta  de tener l a  re a c c ió n , o 
añadiendo un in h ib id o r , b ien  an tes o b ien  duran te  l a  reac  
c ió n  de p o lim erizac ió n . Dado que para cada sistem a de poli 
m erizac ión  es d if e r e n te  e l  grado de conversión  que se ob
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t ie n e  con a n te r io r id a d  a l a  form ación de g e l ,  la s  té c n ic a s  
de p o lim erizac ió n  pueden v a r ia r  den tro  de una am plia e sc a la .

La separación  d e l prepolím ero de l a  mezcla de polime 
r i s a c ió n  se r e a l i z a  en l a  forma s ig u ie n te /  l a  mezcla de 
p o lim erizac ió n , que c o n s is te  esencialm ente en perpolím ero 
d is u e l to  en monómero no reacc io n ad o , y que puede con tener 
un d iso lv e n te  a d ic io n a l , se m ezcla con e l  p re c ip ita d o r  en 
e l  cual ta n to  e l  monómero como e l  d iso lv en te  son so lu b le s , 
no s ién d o lo  e l  polím ero, o mejor d icho , e l  p repolim ero . La 
fa se  de m ezcla se r e a l i z a  en una zona de c o r te ,  pasando s i ' 
multáncamente l a  mezcla de p o lim erizac ió n  y e l  p re c ip ita d o r  
den tro  de d icha zona, y sometiendo a ambos a  fu e rzas  de c o i-  
te  o z ig a l l a .  Elm prepolim ero se p r e c ip i ta  instan táneam ente 
y e l  monímero y e l  d iso lv e n te , s i  lo  hay , se  d isu e lv en  en 
e l  p re c ip ita d o r  l í q u  id o .

Un d is p o s i t iv o  f á c i l  de fu e rza s  de c i z a l l a  co n sidera  
b le s ,  p a rticu la rm en te  adecuado para u sa rlo  en la  p resen te  
in v en ció n , c o n s is te  en un m o lin illo  c o lo id a l . E ste ap ara to  
es un r o to r  g i r a to r io  l ig e r o ,  in c lu id o  en un e s t a to r ,  con 
pequeños esp ac io s e n tre  e l lo s ,  u tiliz á n d o se  generalm ente

ip a ra  p rep a ra r em ulsiones y suspensiones c o lo id a le s , en lasj 
que¡ f in a lm en te , se suspende un só lid o  o un l íq u id o  d isp e rso  
en o tro . En e s te  procedim iento nuevo para sep ara r y p re c i­
p i t a r  prepolím eros de la s  so lu c io n es , e l  monómero n o reacc io ­
nado se d isu e lv e  sim ultáneam ente y se sep ara  d e l prepolím e­
ro  p re c ip ita d o r .

E l p re c ip ita d o r  e s ,  conforme a lo  dicho an te rio rm en te , 
un d iso lv en te  p ara  e l  monómero no reaccionado y para cu a l­
q u ie r  d iso lv en te  p re se n te , y un no d iso lv e n te  para  e l  p re­
polím ero . N aturalm ente que e l  p re c ip ita d o r  que se e l i j a  pa­
r a  cu a lq u ie r se p a ra c ió n  p a r t i c u la r ,  dependerá d e l monómero 
p a r t ic u la r  y d e l polím ero en cu estió n . En g e n e ra l, lo s  a l
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coholes a l i f á t i c o s  más bajos dan un ex ce len te  re su lta d o  co--
14o jmo p re c ip i ta d o re s , p re f ir ié n d o se  debido a que pueden la v a r le![y seca rse  con f a c i l id a d ,  separándose d e l prepolím ero p rec i-

¡ p ita d o , y tam bién sep a ra rse  de l a  so lu c ió n  d e l monómero no 
reacc io n ad o , f a c i l i ta n d o  a s í  l a  recu p erac ió n  y e l  re c ic la d o  
de ambos: p re c ip ita d o r  y monÓmero.

En d icha zona de co rte  o c i z a l l a ,  se u t i l i z a n  por lo  
i menos dos y con p re fe re n c ia  de cuatro  a d iez  volúmenes de 
) p re c ip ita d o r  por volúmen de mezcla de p o lim erizac ió n . Gene* 

ra ím ente son in n e c e sa r ia s  grandes can tid ad es de p r e c ip i ta ­
dor para  conseguir l a  sep arac ió n  adecuada y l a  d iso lu c ió n  
d e l monómero absorb ido  y la  p rd c ip ita c ió n  d e l polím ero, reL 
su lta n d o ,n a tu ra lm e n te , antieconóm ico para u t i l i z a r  innecesa­
riam ente grandes can tidades de p re c ip ita d o r ;  por o tra  p arte  
e l  uso de can tid ad es excesivas de é s te ,  puede r e s u l t a r  ven­
ta jo s o  s i  se desea e x tra e r  lo s  ú ltim os v e s tig io s  del monómero 
ab so rb ido , del po lím ero , o s i  o l  monómero p a r t ic u la r  en cues­
t ió n ,  t ie n e  una so lu c ión  l im ita d a  en e l  p re c ip ita d o r . Si dn 

{ e l  procedim iento se usa e l  p re c ip ita d o r  en pequeña can tidad  
se disminuye l a  e f ic a c ia  de l a  sep arac ió n  a l  no p roporc ionar 
en e rg ía  d iso lv en te  adecuada para  e l  monómero no reaccionan­
do. Los volúmenes r e la t iv o s  se a ju s ta n  convenientem ente 
graduando e l  ritm o  de a lim en tac ió n  de la s  c o r r ie n te s  de 
po lim erizado  y p re c ip ita d o r  d en tro  d e l m o lin il lo  c o lo id a l.
Las condiciones de tem peratu ra dependen de la s  re la c io n e s  
de so lu b ilid a d  d e l s is tem a p a r t ic u la r  de que se t r a t e ,  pe-L 
ro  debido a l a  n a tu ra le z a  te rm o p lá s tic a  y a l a  so lu b ilid a d  
de lo s  mismos p repo lím eros, se p r e f ie r e ,  con f re c u e n c ia , 
r e a l i z a r  l a  p re c ip i ta c ió n  y la s  fa se s  su cesiv as en f r í o .
Una vez que e l  prepolím ero se ha p re c ip ita d o , pasando a 
tra v é s  de l a  zona de co rte  o c i z a l l a ,  se sep ara  por medio 

17o de l a  f i l t r a c i ó n ,  lavándose y secándose y produciéndose
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a s í  un polvo que flu y e  librem en'
Los prepolím eros qué pueden adap tarse  a l  p ro ced i­

miento de e s ta  invención  se derivan  de lo s  compuestos p o li  
n o sa tu rad o s , que contengan dos o más grupos p o lim e riz a b le s . 
R esu ltan  de un e s p e c ia l  in te r é s  lo s  á s te re s  p o l i a l í l i c o s  de áci< 
dos p o lic a rb o x ílic o s  ta le s  como e l  a l i l o  y lo s  e s te r e s  me- 
t a l í l i c o s  de ácido o f to r t á l i c o ,  i s o f t á l i c o  y t e r e f t á l i c o ,  
o ácido b ic ic lo  (2 ,2 ,l ) -5 -h e p te n e -2 ,3 -d ic a rb o x ll ic o  ó ác id  
b ic ic ío  (2 ,2 ,1 ) -5 -h ep ten e- 1 ,4 ,5 ,6 ,7 ,7 , -h e x a c lo r-2 , 3 -d ic a r -  
b o x ílic o  y de ácido t e t r a h id r f t á l i c o  á h e x a h id ro f tá l ic o ,
ávido c ia n á r ic o , ác ido  iso c ia n ó r ic o , ácido m aleico y muchojs 
o tro s  á s te r e s  p o l i a l í l i c o s ,  Los p repolím eros pueden se r  ho¡-
mopolímeros o copolím eros, con o tro s  compuestos mono o po­
l i s  a tu rad o s .

Los ejem plos que a con tinuac ión  se exponen co n s titu -j 
yen v a r ia s  v ers io n es de e s te  p rocedim iento , d e ta llán d o se  ¡ 
ta n  só lo  como ejem plos, pero s in  c a rá c te r  l i n i t a t i v o ,  de 
l a  invención . Todas la s  p a rte s  van ind icadas en peso , a no 
se r  que específicam en te  se mencione o tra  form a.

190

195
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EJEBPLD I .
Se preparó  en la  forma s ig u ie n te  un prepolím ero de

! f t a l a t o  d i a l í l i c o :  se cargó un re a c to r  de acero  inoxidable!
j i¡ con 8860 l ib r a s  de monómero de f tM a to  d i a l í l i c o ,  622 l i -  }
¡ !¡ b ras de isop ropano l (91% por volumen) y 75 l ib r a s  de peróxji-
i do de hidrógeno a l  50.4%. Todo e l lo  se a g i tó  f  uertem ente 

calen tándose a una tem peratu ra  de c o c c iín  e n tre  104-108SC. 
Sometiéndolo a r e f lu jo  t o t a l  a la  p re s ió n  de l a  a tm ó sfera , 
extrayendo todo exceso de isop ropano l h a s ta  a lcan zar l a  -  
tem peratu ra  que se d e se a . La reac c ió n  de p o lim erizac ió n  
fuá seguida de l a  medida continua, de l a  v isc o s id ad  de l a  
m ezcla de re a c c ió n , que depende d e l p o rce n ta je  d e l monó­
mero convertido  y d e l  peso m olecular medio del prepolím ero
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formado. Después de 10 h o ras , l a  v isco sid ad  h ab ía  aumentado 
en unos 27 ops. a 106sc correspondiendo a un 27% de con­
v e rs ió n  d e l monómero en préjáolím ero. Una conversión  conve­
n ie n te  p ara  e l  prepolím ero de f t a l a to  d i a l í l i c o ,  con a n te ­
r io r id a d  a l a  form ación de g e l ,  se h a l la  comprendida e n tre  
e l  25 y e l  35%. El producto crudo de reacc ió n  c o n s is tió  en 
prepolím ero de f t a l a t o  d i a l í l i c o  d is u e lto  en monómero e iso
propano l. Al p re c ip i ta r s e  e l  prepolim ero co n v ertid o , se en­
f r i ó  e l  producto d e l re c ip ie n te  de reac c ió n  bombeándose s i
multáneamente con unas 5 veces su volumen de isop ropano l 
(91% por volumen) den tro  de un d is p o s it iv o  de m o lin illo  co^ 
l o id a l ,  para a c tu a r  a 3600 revo luc iones por m inuto, con
0.001 pulgadas de espacio  e n tre  e l  ro to r  y e l  e s ta to r ,  y 
un ritm o  de f lu jo  de 200 galopes por h o ra . Se u t i l i z ó  una 
can tid ad  t o t a l  de 48.000 l ib r a s  de iso p ro p an o l, en friándosb  
p ara  que l a  p re c ip i ta c ió n  tu v ie se  lu g a r a 02C. La mezcla 
que se obtuvo en e s ta  fa se  de sep arac ió n  c o n s is tió  en par 
t i c u l a s ,  de prepolím ero p re c ip ita d o , suspendidas en una 
so lu c ió n  de isop ropano l monómero. E sta so lu c ió n  se ag itó  
d u ra n te -45 minutos a 15^0 p ara  coagular la s  p a r t íc u la s  más 
pequeñas, ayudando a la s  f i l t r a c io n e s .  La mezcla p as to sa  
se e n f r ió  después a 0-5 se f i l t r á n d o s e  en un f i l t r o  con tínu  
v ac ío . La masa d e l f i l t r o  se v o lv ió  a hacer p as to sa  en iso  
propanol f r í o ,  vo lviéndose a f i l t r a r .  Se lle v ó  a cabo un 
te r c e r  lavado y f i l t r a d o  con l a  mezcla p a s to sa , con agua 
f r í a ,  después de lo  cual se secó l a  masa del f i l t r o  hdmeda 
a una tem peratu ra  de 80SC. El prepolím ero de f t a l a t o  d i a l í  
co que se obtuvo, fu e  un polvo blanco fluyendo lib rem en te  
te rm o p lá s tico  , so lu b le  en q  uetonas de escaso  peso molecu­
l a r  y en h id ro ca rb u ro s arom áticos, e in so lu b le  en agua, a l ­
coholes y d iso lv e n te s  de p e tró le o .
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EJEMPLO I I
Se preparó  un prepolím ero en la  forma s ig u ie n te :  Se 

cargó un re a c to r  con 185 p a r te s  de f t a l a to  d i a l í l i c o ,  187 
p a r te s  de c ia n u ra to  t r i a l í l i c o ,  45 p a r te s  de isop ropano l 
(91% por volúmen) y 3 .7  p a r te s  de peróxido de hidrógeno 
a l  50% acuoso. Se a g i tó  fuertem ente todo, ca len tándose a 
una tem peratu ra  de cocción de l ió s e  d u ran te  4 .3  h o ras . Se 
e n fr ió  e l  producto crudo de re a c c ió n , bombeándose s im u ltá ­
neamente con 10 veces su volámen de m etanol, den tro  de un 
m o lin il lo  c o lo id a l , funcionando a 3ooo r .p .m . con 0.001 
pulgadas de sep arac ió n  e n tre  e l  ro to r  y e l  e s t a t o r ,  y con 
un ritm o de f lu jo  de 6 galones por minuto a tem peratu ra  de 
0 -5 SO. Desde e l  m o lin illo  c o lo id a l l a  mezcla se  e n f r ió  has­
t a  5SC f i l t r á n d o s e .  La masa d e l  f i l t r o  se  mezdó con m etanol 
f r í o ,  haciéndose p as to sa  y volviendo a f i l t r a r s e .  Se lle v ó  
a cabo un te r c e r  lavado y f i l t r a c i ó n  con agua f r í a ,  despuéá 
de lo  cual l a  masa de f i l t r o  b lanca se secó a 80SC. El pro­
ducto que se obtuvo fuá un polvo blanco de f lu id o  l i b r e ,  
con una producción r e l a t i v a  d e l 31;5%. Una so lu c ió n  a l  25%

i

de e s te  copolím ero de f t a l a to  d i a l í l i c o ,  tuvo una v is c o s i ­
dad de 1250 cps. a 25%C. E l punto de fu s ió n  d e l  copolím ero 
estuvo e n tre  100-120SC.

Este copolímero se curó mezclándole con perbenzoato 
a l  2% de t e r to b u t i lo ,  ca len tándo lo  duran te  15 minutos a 175^0 
y una p re s ió n  de 6.000 l ib r a s  por pulgada cuadrada, para 
p ro d u c ir un d isco  fu s ib le  c la ro .
EJEMPLO I I I

E l i s o f ta la to  d ia m e tílic o  se po lim erizó  en l a  forma 
js ig u ie n te :  Se cargaron  en un re a c to r  100 p a r te s  de i s o f t a ­
la to  d im e ta l í l ic o , 12 p a rte s  de m etanol y 0 .38 p a r te s  de 
perbenzoato de t e r t b u t i l o ,  ag itándose y re f lu já n d o se  a 110^0



- 1 0 -

265

27o

275

28o

285

duran te  3 .7  h . a una p res ió n  de 50 l ib r a s  por pulgada cua­
drada. Se obtuvo una v isco sid ad  en l a  mezcla r e a c to ra , de
300 cps (c e n t ip o is e s ) ,  medida a 25^0. La m ezcla se  e n fr ió  
a -10SC bombeándose sim ultáneam ente con cu a tro  veces su
volumen de metahol en un m olin ih lo  c o lo id a l q u ed ab a  4000 
r .p .m .', con una sep arac ió n  de 0.001 pulgadas en tre  e l ro to r  
y e l  e s t a t o r ,  y un ritm o de f lu jo  de 12 g. p .m .; l a  suspen­
s ió n  r e s u l ta n te  se a g itó  duran te  3o ni. a 15-C en friándose 
h a s ta  OSO y f i l t r á n d o s e .  La masa del f i l t r o  se v o lv ió  a
m ezclar con m etanol f r ío  volviéndose a hacer masa p asto sa  
y f i l t r á n d o s e  nuevamente. Se efec tuó  un te r c e r  lavado de 
l a  m ezcla p a s to sa , con agua f r í a ,  de la  que se sep aró , por 
f i l t r a c i ó n ,  secándose la  masa d e l f i l t r o ,  b lan ca , a 802C. 
El producto obtenido fué un polvo blanco de Ruido l i b r e ,  
con una v isco sid ad  de 628 c e n tip o ise s  a 25SC medido como 
una so lu c ió n  de 25% en e f ta la to  d i a l í l i c o .

El polvo se mezcló con 2% de perbenzoato  de b u ti lo  
(de t e r t - b u t i l o )  curándose m ediante ca len tam ien to  d u ran te  
15 m. a una tem peratu ra  de 175 2 C y p re s ió n  de 6.000 l ib r a s  
por pulgada cuadrada, p ara  p ro d u c ir un disco  in so lu b le , inL 
fu n d ib le , lim p io , dotado de una Hardness Rockwell (módulo 
de dureza) de 177 (E scala  M).
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EJEMPLO IV
Se m ezclaron 100 p a r te s  de b ic ic lo  (2 ,2 ,l ) -5 -h e p te n e -  

-2 ,3 -d ic a rb o x ila to  d i a l í l i c o  con 8 p a r te s  de isop ropano l 
(99% volumen) y 0 .37 p a r te s  de perbenzoato de te w t-b u t i lo ,  
en un r e a c to r ,  a g itá n d o se  y re fln ján d o se  a 108-109^0 duranj- 
t e  5.75 h . en cuyo momento l a  v isco sid ad  de l a  m ezcla de 
re a c c ió n  fué de 300 c e n tip o is e s , medidos a 25^0. La mezclaij se e n fr ió  a OSO bombeándose sim ultáneam ente con 8 veces su  
volumen en m etanol, también a Ose den tro  de un m o lin il lo
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c o lo id a l que actuó a  3600 r .p .m . con sep a rac ió n  de 0.001 
pulgadas e n tre  e l r o to r  y e l  e s t a t o r ,  y un ritm o de f lu jo  
de 200 galones por ho ra  a una tem peratu ra  de 02C. La mezcla 
se a g itó  durante media hora a 15 SO en friándose  a con tinua­
c ió n  a Ose y f i l t r á n d o s e .  La masa d e l f i l t r o  se lavó  con 
m etanol f r ío  y agua, secándose a 80SC. 131 producto obtenido 
fuá polvo de f lu id o  l i b r e ,  con v isco sid ad  de 705.5 c tp  a  
253C medido como una so lu c ió n  a l  25% en f t a l a to  d i a l í l i c o .

Finalm ente só lo  r e s t a  in d ic a r  que en e l  p resen te  p ro­
ceso cabe cu a lq u ie r variam te de r  e a liz a c ió n  que no a l t e r e  
l a  e se n c ia  de l a  invención .

310

N O T A -  D esc rito  su fic ien tem en te  lo  que an teced e , 
só lo  r e s t a  consignar que lo  que se d e c la ra  propio  y nuevo 
d e l s o l i c i t a n te  es lo  contenido en la s  s ig u ie n te s

REIVBIDICACIONES
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1 -  Un procedim iento p ara  ob tención  de un polím ero 
fu n d ib le , seco, de f lu id o  l i b r e ,  conteniendo in sa tu ra c ió n  
re s id u a l ,c a p a z  de p o lim erizac ió n  u l t e r i o r  en una r e s in a  de 
fraguado fó rm ico , c a ra c te r iz a d o  po rq ie  un á s te r  p o l i a l í l i c o  
monomórico de un ácido  p o lic a rb o x ílic o  se p o lim eriza  a l  soL 
m eterlo  a condiciones de p o lim erizac ió n  de r a d ic a l  l i b r e ,  
h a s ta  que una p a r te  d e l c itad o  monómero se co n v ie rte  en 
polím ero, estando e s t e  polím ero en so lu c ió n  en e l c itado  
monómero; pasándose l a  so lu c ió n  de dicho polímero a una !
zona de co rte  que a c td a  sobre un á rea  pequeña de secc ió n  
t r a n s v e r s a l  de l a  misma; som etiéndose en e s t a  fa se  a fu e r ­
zas e levadas en l a  c i ta d a  zona de c o r te .
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2 -  Procedim iento , según re iv in d ic a c ió n  1, c a ra c te ­
riz a d o  porque por lo  menos dos volúmenes de la  c i ta d a  so ­
lu c ió n , por volumen de un p re c ip ita d o r  líq u id o  no re a c tiv o
que es un d iso lv en te  para  e l  c itado  monómero, y no d i s o l ­
vente para e l  c ita d o  polím ero, se pasa sim ultáneam ente den<? 
t r o  de l a  z; ona de co rte  o c i z a l l a  an tes c i ta d a , p re c ip i ta n ­
do de e s ta  manera e l  polím ero, en ta n to  que en d icha zona 
de secc ió n  y sim ultáneam ente se d isuelve e l  monómero en e l  
mencionado p re c ip ita d o r  l íq u id o , y l a  so lu c ió n  de monómero 
co n s titu y e  un p re c ip ita d o r  l iq u id o  en la  c i ta d a  zona de se c ­
c ió n  ; separándose e l  polím ero p re c ita d o , de l a  so lu c ió n  
de monómero en e l  p re c ip ita d o r  l íq u id o , procesiendose a su 
lavado y secado por s í  misma.

3 -  P rocedim iento , según re iv in d ic a c io n e s  1 y 2, ca­
ra c te r iz a d o  porque d e l 25% a l  40% de monómero se co n v ie rte  
en polím ero como re su lta d o  de la  fa se  p reced en te .

4 -  Procedim iento , según re iv in d ic a c io n e s  de 1 á 3, 
c a ra c te r iz a d o  porque e l  monómero es un á s te r  d i a l i l i c o  de 
un ácido i t á l i c o .

5 -  Procedim iento , según re iv in d ic a c io n e s  de 1 a 4 , 
c a ra c te r iz a d o  porque e l  monómero es un á s te r  d im e ta lí l ic o  
de un ácido  i t á l i c o .

6 -  P rocedim iento , según re iv in d ic a c io n e s  de 1 a 5 , 
c a ra c te r iz a d o  porque e l  monómero es un o r to f ta la to  d i a l í -  
l i c o .

7 -  P rocedí m iento , según re iv in d ic a c io n e s  de 1 á 6 
c a ra c te r iz a d o  porque e l  monómero es un á s te r  d i a l i l i c o  de 
un ácido b io ic lo  d ic a rb o x íl ic o .

8 -  Procedim iento según re iv in d ic a c io n e s  de 1 a 7 ca-
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ra c te r iz a d o  porque se po lim eriza  una mezcla de á s te re s  po- 

i l i a l í l i c o s  monomáricos de ácidos p o lic a rb o x ílic o s  .
9 -  P rocedim iento , según re iv in d ic a c io n e s  de l a  8, 

c a ra c te r iz a d o  porque la  mezcla de monómemos dá por lo  me­
nos e l  c incuen ta  por c ien to  de un f t a l a to  d a l í l i c o .

! 10 -  UN PROCEDIMIENTO PARA OBTENCION DE UN POLIMERO
360 {FUNDIBLE.

365

¡ Todo según queda d e s c r i to  en la  p resen te  memoria,que! co n s ta  de t re c e  h o jas fo lia d a s  y m ecanografiadas por una 
s ó la  c a ra  con un t o t a l  de t r e s c ie n ta s  se sen ta  y cinco 
l í n e a s .

(

Madrid 21 a b r i l  196o 
p .a .
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