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X Procedlmlento para la’ obtencion de disbéréi@hegfdéfi};ff‘
K pol:l'.meros smteticos" ' S

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entldad in-

glesa realdente ‘ens - ;-vﬁ" fiif

j— bt

Este invento se reflere a la preparaomon

de dlsperaiones de polimero sintetico en liquldo or
- génico.

Con anteriorldad se ha comprobado gue es

pos:Lble proporcionar dlspersiones estables de poli

.
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Vi meros sinteticos polares, en liquido organlco rela—
'tlvamente no~polar, estabilizando 1a disper51on por
“00polimeros de a00p1am1ento 0 yuxtapos;cion de los

...~ T que un constituyente es compatible con el pollmero
-

y se incorpora en. las particulan dispersas del mls~=f

no y otro se. agocia o oombina con el liquido orga—

* ‘nico. Ia incorporaoion del eopol{mero de a00p1amien
. to o yuxtaposicion en las particulas diSpersas, da

' por resultado el que el constltuyante asoclado 0 ooﬁ:7
?binado de estabilizacion se fiae energiea e irrever~‘f
= siblemente o las particulas, por los enlaces quiml-;

‘fcos primarlos del c0polimero de aeoplamiento o yux—

tap091eiono, Esto contrasta con el empleo de agentes”

, '“ifestabllizadores convenclonales en los que 1os grupos o
15,

ﬁfﬂindirectamente a las particulas dispersas a traves

7asociables 0 combinables de estabillzaclon se fljan .

de STuPOB que, a su vez, se hallan solamente adsorbiﬂ_

"dos en la superflcie de 1as partlculas dlspersas, me,"f
o ,h_,_,ar”diante fuerzas de segundo orden. -
R N

Un metodo de preparaoion de estas dlsper-';,

'*ﬂfeiones es por co«precmpltaclon del polimero ¥ del °° 

‘"7lpollmero de acoplamiento o yuxtaposicion, en el 1{-1_1J

,fquldo organico,9el polimero y el oopolimero se for— ffjbf

' **Qman "in gitu" por polimeriza01on del monomero y del

hcomponente asoc¢ado o combinaao, 00p011merlzado, en'ﬂ”

el 1£quido organlco, en el que el polimero resultan

te ha de dispersarse. La polimerizaclon de la mez-b

cla da por resultado la formacmon de polimero y de;:

~irun copolimero de acoplamiento 0 yuxtap051cion del

30. bomponente asociado 0 combinado, k4 parte del monome-ff




Y. N

ro; el polimero y el copolimero se co—precipltan al

'formarse, para dar 1ugar a una dlspersion estable

'“en el llquldo organlco.

Cuando el copollmero de acoplamiento 0=

yuxtap03101on se . forma, "in situ" por 00polimeriza-f

 ;cion de un constituyente asoc1ado o comblnado con -

parte del monémero, el rltmo de formacion de dlcho

'copolimero no ha de diferenciarse en alto nrado del

‘;equllibrlo con el ritmo de formaclon del polimero

iS;;ﬁm

'-:_eon el que ge preeipita, 8i la rea001on de yuxtapo-;

81c16n se desarrolla con exceso, dara por resultado~

el enlace oruzado del” componente asoclado (o] combina'

‘ do en el llquido organico, con lo cual se producera‘

el espesamlento o eoncentraclon, e inoluso la geli-

flCaClOD, de toda la fase contlnua.

El pellgro de conoentracién ) ge11f10a01on,,

resulta especialmente elevado cuando se. trata de pre

”'parar dlsper81ones de gran contenldo de solidos, es—u

o

f:movmmiento 11bre aun con un elevado contenldo de séuif;f»

" to es’ superior al 40 % Esto resulta contraproducen"

te, dado que 1a potenoialidad de obtener liquidos derﬁlfﬁ 

: lmdos, es 1o ‘que hace que las, dispersiones que. este

invento se refiere sean de valor esPeclal para 1as

=3 :}composioiones de revestlmieﬂD.A Por egemplo en una
::éfcomposicion de revestlmlento convencional, tipo la-

‘ffca, basada en una soluclon de un. polimero tal como

el metacrilato de. metilo, el contanido de polimero no“

7fpuede ser muy Buperior al 20 % dado que las caracte

'R

ﬂristicas de V1sc051dad de. la composicion 11egan & ser;f}”?

c 5....1 ~m . ”un_,-.,m -§~m_-nr\r1-|'h'|’g e m-\'l-!man- r{n _mamn -nn'l-m:.-n-?- N
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’zaoion 0 r001ado.. Es evidente, que una dlspersion* ;ff

de polimero con mas del 40 % de dste y que sin em- i.J

bargo-oonstituya wn liquido de mov1miento [ 01rcu- “A

,lacion 1ibre, formar{a una base excelente para una,

comp05101on de revestlmiento.

Aunque es posible utilizar en el procedi”.>
miehto "in situ", un componente asociado combinado

dotado de una reactlvaaad tal que la produccion de'

:copollmeros de aeoplamlento o yuxtaposiclon avence
:praeticamente e la par con 1a produeci6n del poli—”'

" 'mero & estabilizar, la seleccion de un constltuyenf'”

"'“ fte de.este naturaleza impone una limitacion ulterior

5.

25,

) nado..

'ﬂ'sobre la elecclon del oomponente asooiable 0 combi

Ademds, ocuando lss suspensiones hen de

usarse en'composicionés de revestimiento, han de

. gér, por otra parte, 1iquidos de ‘movimiento o cir-

culacidn’ llbre, y poseer las caracteristlcas 8i-

guientes. e .‘f - 1—.1' i~

B €9 EE E peso molecular del polimero disperso
4”i ha de ser del orden de 50 000 a 250 000, con. prefe-;
:3rencla, ‘entre 90.000 y. 150 000, T ‘
'~(II) A -ﬁagfparticulas dlspersas han de ser de ta

7_~maﬁ6'pequeﬁog 1nferior a 1 Q/u'por termino medio y,

Gon preferen01a, no smperlor a 0, ?//b

Se ha encontrado un metodo diatinto para

| :consegulr el equlllbrio deseable ente 1a formacion

7mdel pollmero ¥ del 00polimero de ac0p1amiento 0 yuxe;;fii

taposicion, que da por resultado une, diapersion de

'movimiento 1ibre, y que, al mismo tiempo, hace po-

N




7;- sible el ajustar las oaracteristicas de. la dmsper~<f

B -_usuariOo

-fsion de pollmero de acuerdo con. lae neoesidades del

De acuerdo con este 1nvento, una dispern ﬂnggvf

, sion de polimero aintetleo polar, en’ llquido orga-

nlco relatlvamente no-polar, se prepara polimerlzan

”tdo monomero en solucion en el llquido organlco, en,;g

- premencla de un conponente asoclado o combinado que

10.

tlenda a formar un copolimero de acOplamiento 0 yux-

taposicion con el monomero, en'cantidad superior,a la -

"precisa para estabillzar el pollmero dlsper30° la

E formacion de copollmero de aeoplamiento 0 yuxtaposi-ff

;eion, ge retrasa por 1a presencla en la solu01on de

L un agente, de cadena.organiea, de transferen01a 0

15+

retardador que pueda incapacitar a los radicales 1i-

.[bres del componente asocisdo o oomb:.nado o del co_po-'

“;flimero de acoplamlento 0 yuxtaposicion, para Teaccio:ﬁ‘.

-‘nar con el monomero.

20.

En une. aplica01on de este 1nvento, el agen‘: -

ite de cadena organlca, de transferencia (o} retardador, |

f ge- aﬁade en’ parte del proceso de polimerizacion, pa-

Zﬂra penmltir en 1la etapa'inicial una eonstltucion no-

"25.~'

'hretardada de copolimero de acoplamiento o yuxtaposi-

cion, hasta un nivel conveniente, susceptible de pro -

: ducir una’ dlspersion de particulas de tamaﬁo flno.m

En los. procedimientoa en los oue se. desee .

. afladir monémero & intervalos o continuamente durantq

:,el curso de la polimerizaeién, ge preflere afiedir elii

'agente de cadena organlea de transferencia o retarda ;Q

dor, con ol monomero, convenientemente mezclado con .
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20.
L ";[polaridad adecuada, pueden obtenerse de este inventoA

'f30{ f

thribucion mas llmitada del peso molecular..~

tante.

'mla solucion y continua 1a pollmerizaoién en la par—f

-zleste. Aﬁadldo de este modo con el monomero, el ag__
‘:te de- transferenc1a o retardador resulta eflcaz para;
‘;retrasar la tendencia a un grado superlor de produc-i
7{-cion del copolimero de aOOplamlento o yuxtaposicion ﬁi”‘
:{;oon respecto PRE que se obtiene por la adicion del mdj_j"
1,nomero de este modo. Ademas, cuando el agente orga—f
v}inzco de transferencla o retardador se utiliza adicio"f
‘Cﬁnalmente para el oontrol del peso molecular del poliii{;?

"mero, este modo de adicién pezudie obtener una dlB— L

Si el agente de transferencia, de cadena R

"forganioa, 0 retardador, é continuacion denominado ex
":pulsor, txne por mision retardar la r93001on del. cons
' tltuyente asoclado o) comblnado o del coyolimero de

"acoplamlento o] yuxtaposzclén, con el monémero, corrien a

temente podra también modificar en czerto grado 1a :

: polimerizacion del mondémero mismo, Q sea podrd usar—.rr;-:

‘g8 péralredncir el peso moleculsr del polimero resul -

Se’cdmprenderé que cuando el éXpuléor se ha

’1la presente dursnte la polmmeriza01on el liquido or—

vanico, en realidad se repartira entre el llquido y

_.las partioulas dlsPersas. El coeflclente de le a'én

ﬁ!fdependera de la polaridad del expulsor oon respecto

fdtlles ventaaes secundarias.

Por egemplo, cuando se han formado parti-

i culas dlspersas de polimero, se absorbe nonémero de

al Lquido y al pollmero, ¥ ellgiendo un expulsor de. ;f}j’




”iifnco, la polimerizacién puede realizarse en la parti- '_”f7;

”tlcula misma.- Dado que la terminaclon al azar del

:;,creclmiento de la cadena del polimero se restrlnge

en- estas condlcioncs, es. esta polimcrizaclon en la

.-fpartieula la que da 1ugar ala formaclon de un poﬁr

'mero de peso molecular esPeclalmente elevado, la ;

';polimerlzacion que se realiza en 1a solucion puede
gﬂcontinuar solamente en nrado llmltado, a causa de

3ylla mayor probabllidad de terminacion al azar. En o

-‘el caso, por ejemplo, de metacrilato de metilo, la ﬁ;

':lpolimerlzaclon de la solu01on proporclonara en gene;;gii'“
.Jral pollmero de un peso,molecular de 100, 000 aproxi

’f‘madamenteop Al pr901p1tarse en hidrocarburo alifati:*

'3aﬁcu1a dlspersa hasta un peao molecular de’ 1,000, 000

ERRT
/'fgslon de peso molecular reducido 0 una distrlbuoion

- 20_?“.,: k

5.

$ribucidn lograda en la. polimerlzacion de. la solu-

- de peso molecular restrlngido, pueden consegulrse,j_f

fde acuerdo con ung caracteristica de’ este invento,

;“ﬁutilizando un expulsor que g distrlbuya en alto grai;ﬁf

do hacla las particulas dlsPersae de pollmero.A De

: este modo, puede reduoirse o eliminarse la ulterior

'pollmerlzacion aobre las particulas, para prodaoir

una disPerSlon de pollmero de peso molecular reduci'

’;do y-de llmltada distribuoion de peso molecular, en-ﬁ

el limite aprox1mada al. peso molecular y ala dis-

eidn. Este expulsor, desde luego, como resultado del

: la lelsion, tendra menos efecto sobre la polimeri-
- zaclon que se realiza en la solucion, 0 sea en la

"5f3901_--reaccion del monomero con componente asoclable 0 comzé;;s.

) mas.. Oonsecuentemente, si se preclsa una disper-”;-~"‘
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3  o gellficacion de la dlsper81on y tendra solamente ;ﬁf

'?’5;;_,,

—; mero que a la del llquido or-ganlco._j~jt,’3;v

binable o con copolimero de aédplamientd ° yuxta- -
p081010n ¥, por tanto, 1& proporcion de establli—
zador serd mis olevada. Esto, . en comblnacion econ . .

el retardo de pollmerlza01on v el con51gulente ere-

rclmlento de las particulas dlSpersas, llevara-a ia

p051b111dad de dlsperslones mas flnas, por su par-
te otra ventaja en algunas apllcaclones, por eaem-”f
Plo en las composiciones de revestimlento.z Sin emif,;uﬁ~'
bargo, debe ‘cuidarse de que el efecto del expulsor;;fpf;,j
en-la- polimerizaoién de. la solucién no sea- tan re‘;iﬂ R
duCldo aue. lleve a un nuevo peligro de espesamien*;,_f~"ﬁ
to o] gellflcacion exceslvo de 1a disper51on. La?f

d1v1s10n delexpulsor en gran Darte sobre las Dartll‘fjvi"

‘ culaa de- pollmero, puede consegulrse utillzando uno

de aquellos de polaridad mae proxlma a la del poli_ : C

‘ Por otra parte, 51 se precisan dispersio
nes de elevado peso molecular, el expulsor elegldo 3'..
ha de ser una polaridad tal que, al d1v1dirse perma

nezca en su mayor parte en el liquldo organleo. Eq';~

este easo, desde luego, sera mas eflcaz en su funuf

"V'Zcion prumarla de impedlr el exceso de espesamlento f; S

un reducido efecto sobre 1a pollmerizaclon de las ‘
partlculas dlspersas. Debe tenerse presente deade,&fiﬁp
1uego que 31 el expulsor _es demaslado eficaz y ao- ;};
tua como supresor nés que como retardador, la dia-.Fv
parsion sera de partlculas de tamaﬁo grueso.

Este invento es apllcable en general a la

prepara01on de dlSper91ones de polimsros sinteticos
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' polares, como se indica en | general anterlormente¢;v~7”
rx‘f?i"{“‘fxii'. Este 1nvento resulta espeaalmente apllcable a pro_ﬁ”'i
“ I cedlmientos de preparaclon de dluper51ones de po-:”
' llmeroe de acrllato -y con euya denomlnacion se

5.' fﬁ indican pollmeros y copolimeroa ‘que contengan acl_

hl 'do acrilico o metacrillco o un ester, amida o nl-L"
trllo del mismoe Los materiales clasicos adecua— ';-‘
doa como monomeros en este invento, comprenden acrl

S 1onitrilo, -acrilatos y metacrllatos de alcoholes

“16.'f- allfatlcos tales como - alcoholes octillco, laurillco :
» -y grasos naturales. Los monomeros preferldos para :
L fwfluimfn—” usarse en 1a produ001on de polimeros para la prepa !»
- ji_;’:;’:‘:{" _____ r301on de comp05101ones de revestimiento pOr este f‘
L }fi,,; | procedimiento, son el metacrllato de metilo, meta- - |
'?ffgy_:ﬁ' crilato de /3 -etoxi-etilo, acrilato e etilo, acr1<);,:.
S lonltrilo, los aoidos metacrilico y acrllmco, ¥ las;”.fh
- amidas de estos acidos° ~Pueden usarse combinacio-;f
'/,/' .) ﬁz‘iVJ‘ ‘nes de los monémeros anterioras, y otros materiales:
h | “,. tlplcos adecuados para usarse como comonomeros, oomfﬁfet;
'fZO,Qf % prenden el 1taeonato de dlmetilo, el maleato de dleffﬁir:
7 tilo el aunigrido me:Leico.,_,__}_. R e

Estoa polimeroa 86 preparan adecuadamentefﬁ:;ﬁﬁ

-

.’f. en’ liquidos organicoa relativamente no-polares, ta—fﬁ°w’f

les como hldrocarburos allfaticos, alcoholes de ca—;L,f

L '25Q': dena 1arga, ketonas grasas elevadas y esteres grasos
“ :;;“#;} _u,; f elevados, y mezclaa de 1os mismos. Como componente
‘fw§w f7ff;{N,1¢;1T asociable 0. combinable adecuado, son adecuados 106‘
) 751;;% 1 | hldrooarburos pollmeros no saturados, por e;emplo el -
. ‘_ cauoho natural, con preferencia degradado, y 1os po-fﬂi

0.0 1ibu'badienos liauldos.
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100

T 200

25,

;51n dlsponer unse, cantidad exceslva en soluclon en

fjel 1iqu1do organico.

Los expulsores adecuados para usarse en

estos procedlmientos comprenden los mercaptanes al

’ oohol alilico, y los derlvados terpenicos tales co

'mo el alocimeno y mirceno.

Para obtener una diSper31on de acrilato -

de.carécﬁerlstioas eminentemente adecuadas para~su'“

%”lflere emplear mercaptanes alk111cos en los que el

ZF’pueden usarse mercaptanes alkilmcos sqperlores, Los

que. contxnen mas “de 14 atomos de carbono, tienden

 'a la demasiada falta de polaridad para 1as disper
‘-siones de- acrllato destlnadas 8 usarse en composiab

4nes de revestlmlenxo' sus coeflclentes de dlstribu-

oion son tales que no puede realizerse el control

ksobre el. peso molecular de las partlculas dlspersas,

- Las diepereiones de polimero de mov1m19n S
M[ito 1ibre, preparadas por el procedimiento de este ‘

.'invento, puede usarse oomo base de oomp09101ones de
revestlmiento, incorporandoee cuando 'y oomo se pre-A"“

':.clse, por metodos con001dos, plastlficante para el

¥w?ﬁpolimero y pigmento dlsperSOe’,}; o

Este invento se aclara por los ejemplos :

P

slguientes, en los que las partes son ponderalea. 14;--iﬂ

;killcos, 103 compuestos alilicos tales como el al-f f .3-

u“empleo en composiciones de revestimiento, ge pre— ‘f:' 

‘grupo alkilo contengs de 429 atomos de carbonooi.,-n”"

- Cuando el oontrol del peso molecular no es esenclal,”f 




i;f5.i~

100

20.

' cargo.-_ o

Lo &

i - -.11.;—__ L ’

v _._Emm.o - 1. ’{ n @5 4
A.‘f- n', Se introdugeron los componentes 81guientes;;,j

en un reaetor de vidrio de 3 lltros prov1sﬂ;;;

to de revestlmlento de caldeo y refrigeracion, agitaf,,f

dor, termometro para la masa, indicador de muestra yfﬁfz
oondensador de reflujo. ‘ ' “

Metacrllato de metllo 7 900 Paftééf.f,

"' Bsencia pesad& _: o .4”:,ﬁ*i.‘- 450 f:‘“”.w
~ Eter-de pe'broleo 60-8090. _»,—" Lo 630 " ‘f.,"j;':
" Caucho_degredado (peso molecular R
©30.000) , 30

Peroxido de benzoilo _" I '?T" ;’1' &M<

Egta carga se calento a. la temperatura de

refluao (aproximadamente 809) y se conservo durante

3 horaa. 30 minutos aprox1madamente desPues de alcan

zar el reflugo, la r630016n se hizo energicamente exo
termica y se preciao 1a refrlgeracion. Al cabo de 3
horas da. convers;on se habia reallzado en el 95%, ¥y
la masa 86 enfrio a 1a temperatura ambiente y se- des

El produoto era une crema extremadamente'

'73#i§coéa,vo gel debil. El Deso molecular total me- -

dlo ‘era, de 2. 400000 determinado por mediclones de .

v1scosida.d en dicloruro de el:ileno.

o

'me;' T Se repitlo el ejemplo A, excepto que la

oantidad de metacrilato de metilo se elevo 8 1 200

partes con el intento de aumentar los sélldos de l'ﬁr

disperaion flnal de 45% a 55ﬁ°1

Aproximadamente 40 minutos despues de al-i“f?

'; eanzar el reflujo, y alrededor de 20 mlnutoe despues coe

Ao Ana T8 -r-nnrm'i An ‘wa nm'nm -r-'h n'ma an. Ana'mri nnmani‘a
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"”fexotermlca, la masa se espeso y al cabo de pocos mi-7 .

';Lﬁ nutos se estabillzo en forma de un gel de caucho te—ﬁ{"'

Se repitio el ejemplo B exoepto que se. aﬁa?»

dio a la oarga in101a1 o 3 parte de mercqgk;<f

tan dodeoilico terclario altamenﬁe solubl f

I “{en esencla pesada,:'Ia reaccion prosiguié normalmen-j
’“1:;2;;1‘te, acusando la caracteristica aeeleracion despues |
-,~:¥ }2"}de 30" minutos aproximadamente de pammanenoia en 1a G
“’fib.?5::temperatura de reflujo. Sin embargo, no hubo seﬁal {:f?'
o 1de espesamiento y el producto flnal del 53% de soli—ﬁff“
  doa, obtenido despues de la reaccién durante 3 horas,
'“tfera un liquido movil y. de circulacion llbre, -con una,
VISOOSid&d de 1 0 2 poiaeS'aproximadamente.'ME1 pesq-n
15, " molecular medio del polimero era de 1.750 000, no A"
o fsignlficativamente inferior al obtenido en el ejem-* T
' plo A.v -
}4 La comparacion de loa ejemploa A B y C in—
:‘dlca la efectividad del ‘mercaptan expulsor para im-
:20, : 5_pedir el espesamianmo ¥ la gellflcacion.l N' ’
) - Se preparo una, pasba ue plgmento dlspersan.: ‘
| f’;»ao 30 partea de Tutilo, dz.oxido de titanio, em 15 <.
”17¥ipartes de’ ftalato de dibutilo y 30 partes de dilu-'“
_ B Vw*fyente de ptroleo, em@leando una “parte de una solu- -
 25;‘gf11_cion del 60 % as solldos, de una resina alkilica de
 &f“ace&e de cadena 1arga, modificada con r681na, como
”:agente de disperslon, A egte pasta se aﬁadieron 100
pertes’ del producto del Egemplo I () junto ‘eon 10
' “partes de ftalato de dibutilo, 20 partes da eter de-
5;30;;ﬁ'xﬂipetroleo de bago punto de ebullieion y una parte de



; Lvuna soluclon al 10 g de polisiloxano 1iqu1do. fLé‘ﬂ
’ Lo : :;,j com9081cion ge agito a fondo, se flltro ¥ se a@li
cé por pulverizaoién o rociado a plancaas de crls"

W.{é  i'fi,;¢>;ital, que se dejaron renosar durante 5 minutos y

-5;ngvluego se calentaron a 1279 C;Zdﬁrante media hora. f

.if73;? { ,};}>q,?£; Se obtuvo una pelicula extremadamente dura, tenaz,;: e

‘"nwlresistente 8, manchas y deterioros,’susceptibles deuié'"

}g-pullrse para comunicarle un elevado brlllo. s

A T S ========:==== - T

ﬁﬁb:f, Se npitio e1 eaemplo I (B) excepto que se

”f}ilatlvamente pOIGTr 2 1a carga, primitiva,rj

TETLE - f*fﬁotras tres partes de peroxado de benzoilo. .
‘ ”fn;f; me ;} i_ o Em este caso, la reaccion ge desarrollo;j.};; ;
 ];15§f,v'suavemente sin ningun aumento acusado en el rltmofif;

y 31n tendencla a espesarse. En 24 horaa se con—fhf

€ _s¢gu1o una oonversion superlor al 95n.

_ _ TEL producto final fue un 1iqu1do de mo— ”»A.
) ‘”vimiento libre, de visoosidad 3 p01ses auroximada— '¥'.
20,  mente dotado en general de particulas de un tama~ _
-.H:'.ﬁo extremadamente fino, inferior a 0 3/”’, pero es-aw;fz}hc
. tropeado por contener una. pequeﬁa pr0porcion de pe—f'
zlicula:extremadamente gruesas, superiores a 1, 9/00 :
S Que pudieron ellminarse por- flltracion.
25. . ' El peso molecular del pollmero era de -
105,000 ', _‘ B
R Se repitio el eaemplo II(A) excepto que

no se aﬁadleron a la carga primltiva las

3 3 partes de mercaptan isopropilico. Lqrmasa sg f”

.. i . . e . et .



10. L

25,

30.

o 5{.

“'”iera tamblen dura, tenaz y r951stente a las manchas,‘“.

7Vf:era tan lustrosa o brillante que no preclso el puli

'fformo en una, comp05101on de revestimlento y se apll

?oo como se descrlbe en el eaemplo I'a La pelicula

o T S s s S o -

un 54 % de slidos de particulas de tamefio £ino, y

-

267054
calento a la temperatura de refluao y despues de

unos 15 mlnutos, se hicieron evmdentes las: sena-~
les de-un rltmo de reaccion aumentado. Inmedla-ﬂ'

tamente se aﬁadieron las 3 3 partes de mercaptan.

El rltmo de. reaccién se elevo al encontrado en el

eaemplo II (A) y todo al curao de la reaccion ul-?‘”I‘ )
tezﬂor, fué como en el egemplo II (A) El peso moz‘fhnIV
lecular del polimero ersa de 105.000 aproximadamen— L
te, el producto final fluido, era todo el de par-ffr“;"'ﬂ
tieulas de temafio £ino, hebiéndose eliminado 1a pg
queﬁa proporczon de partioulas bastaa encontradaa -
en el egemplo II (A) Esto indica la ventaaa de B
permitir el establecimiento de un c0polimero de aco -
plamiento 0. Juxtapos1cion desde el prlncipio. L '%< :

El producto del eaemplo II (B) se trans-L;f%t?

pero a causa ael menor peso molecular del polimero,

do' :: .
EJEMPLO - III

o v g s o e

S Se repitio el egemplo I (B) excepto que & E
la oarga inlcial se aﬁadleron 15 partes de derlvado
terpenlco-alo-ooimeno- con otras dos partes de per x; .
do de benzoilo. pr:s reaccion oontlnuo suavemente con f‘;i
una pequeﬁa aceleracion despuea de unos 30 minutos

a8 partir del principio del refluao.‘ El producto fi-ff

nal era un liquldo cremogo de mQV1miento llbre con'~l



r;i 39:y

f~'5un peao molea;lar medio de 222 OOO. _%f:' --*'¥;v * M¥’ff‘
".")Emmo IV T T e e

. eohol’ alilico y. 3 partes de peroxido de. benzoilo.‘
j<Los resultados. obtenidos fueron practicamente ana“

flOgos a los del eaemplo 111, e ,‘ =

;excepto ‘que les 630 partes de eter de petroleo ae
M;ijsustltuyeron por’ esencla pesada. Te reacclon no. se .
»77reallzo sometlda a reflugo pero la temperatura se - :l :
m:eonservo, por control adecuado de 1os revestlmien-'f?ﬁ
"Titos de calefacclon y refrigeracion, a 809 C. y se o
B  uti1iz6 una atmosfera de nitrogeno pavre . excluir el

[;ﬁ aire. A parte de 1a dlficultad practica para la: fT_;f;

:’?durante la fase energicamente exotermica ae la reac

V productos finales no pudieron dlstlngulrsa de 108
v'“%jobtenldoe en los ejemplos correspondientes.‘:; -

CEIEPTO - VI . -

- Semsssmmmss

i7;to de. metilo, se ‘usé’ una mezcla de 740 partes de“
_ ﬁ_metacrllato de metilo, 60 partes de acido metacri'
,..,.‘,'1100, v 4-00 partes de me'bacrila‘co de /3 -e'boxi—etilo."" :

'¢}No 88 1ntento adOptar medidas para los dlferentes fuﬁ

'Vg”monomeros estaba presente en]a earga in101al.

_+5._.,

ﬁﬂ?@54

. 8e repltio el eaemplo I (B) ealvo que a
1a carga inlcial se 1e aﬁadieron 50. partea de al-,;f7

ETRMPIO = V T

=—-—=="—===—== Y

Se repitleron los ejemplos I (0) g II (B)

”?;°conservacion del oontrol adeouadn de temperatura jf l Tf;

clon, esta contlnuo exactamente como antes, y los 14-’“

‘ Se: repltleron los eaemplos I (C) ¥ II (B)

‘f;excepto.que en lugar de 1 200 partes de metacrila— ~1f

»

rltmos efectlvos de reacoién, y toda la mezcla de




7 Los resu*tados obtenldos fueron practlca-;;:;a
. - .'  mente como antes. No fhe posible determlnar-exac-“
5tamente los pesos moleculares de los copollmeros, y
'1as v1scos1dades reducldas en dicloruro de etlleno.
5.'7 7 etanol, 95:5, estuv1eron comprendldas entre + 20 % -
o ; de las obtenldas en los ejemplos correapondlentes."'.

En el aparato del ejemplo I, se cargaron B
N _ » 1os lngredlentes 31gu1entes. e
;50; “A 3:.-f_; Metacr11atn de metilo B ‘5;1QO~Par%es”ﬁ
o “-Esencia pesada R o - ’456  fﬁ; B
o L‘_Eter de petrdleo, - 60-8090 jfwj_‘_ 630
';:}:fjf' nf:Polibutadieno sintetlco (practi-' 'v'llh -

.. . . ‘“‘camente edicidn 1-4 y peso mo- -
5. ... leculsr 25.000. aprox:madamente) 24 "

LS L ‘Peroxido de benzoilo_ ;f"ﬁ;;;° ?ﬂif; 5£,¢%;_”

.:ffj “i*fﬂ‘.j- ;Mfﬁ:m _ Esta oarga se calento a la temperatura de’ |
o ;‘kwrefluJO, alrededor de’ 809 C., T se vertieron gota af&._7“
l~gota 800 partes de metaorllato de metilo en el conu f}f”““
,fi'ZGfk*:fvfdensador de reflugo para. mezolarse con la«corriente:fﬁf '
q /»illqide Tefluao de retorno« El ritmo de allmenta01on se.””
ndlsPus° de tal m°d° que las 800 partes se. aﬁadieron““

'fen algo nés de 3 horas.ﬂ'

Sin embargo, cuando se hubieron aﬁadidowu

fi,]i 125?'7;;l7menos de 200 partes, 1a dlSper51on de tamaﬁo de parf*J
e ticulas extremadamente fino que ae habia formado sef a
vff establlizo en forma de un gel elastomero. ”

B~,}ai' Se repltio el eaemplo VII (A), salvo que :}_j 

(I) %e aHedieron & 1a ‘oatga inicial Pl par
eg de meroeptan octi ico: primario.:;

e _."-( II) En las {’OO Iﬁrla 1ntrodu01das de metaorilato de-me




5.

10.

5.7

_tiea, debe h&cerse constar que las: disposiclones an-.:

¢  ;terizandose por lo Siguiente.”  1,;

¥ se logro facilmente un fluido de un tamaﬂo de par
‘ticulas flno, en forma de una. dispersion eon el 45% ;3.

j-de solldos.
"faproximadamenteo

V(B) 1ndica nuevamenteei valor del eXpulsor para im |

:Tpedlr la gellflcaclon de la disperaione

“1terlormente indlcadas, son susceptlbles de modiflca-ﬂ_
5,iciones de’ detalle en ouanto no. alteren su principio

.tfundamental. Tamblen se hace constar que. el 1nvento

ﬁcorresponde 8 una solicitud de Patente presentada _
mlfen Inglaterra de feeha 4 de mayo de 1960, No.~ 15830/ ‘“
vi 60, acogiendose por lo tanto a los beneficlos que
tJ;coneeden los Convenlos Internacionales en v1gor y
5*f91endo 1o que constltuye la esencia del referido in
ff:vento y por lo que se sollcita Patente de- Invencion T
‘} por 20 aﬁos ‘en Espaﬁaz “PROCEDIMIENTO PARA LA OBTEN-rf.
”CION DE. DISPERSIONES DE POLIMEROS SINTETICOS"° carac

Vs

tilo, 86 disolvieron 8 partes de mer~.
: oaptan oxtilico y 5 partes de proxido

de ben201lo.

La reaooion continuo satisfactorlamente

El peso molecular del polimero era ‘de 85 OOO~

Ta comparacion de los ejemplos VII (A) y

Descrlta suflclentemente la naturaleza del.f

invento, asl como ‘la manera de realizarlo en - Zh.prac




13.- Procedimiento para 1a obtenclon de

?d19p9r91bnes de pollmeros s;ntetlcos" caracterizanu,

~do. por pollmerizarse monémero en solucion en el 11’”

; quldo organlco, en presencia de un componente aso~

ciado, que ﬁlenda a formar un copollmero de aco~ ffj} ?-'

'&3};*{; plamlento o yuxtap081cion eon el monomero, en can

‘tidades en. exceso de 1a neoesarla para establlizar

el polimero disperso, la formaclon de oopolimero

‘*fjff'ifl;;i'ﬁi ; de aooplamiento 0 yuxtaposlclon 8. retarda por 1a
| fff}i"“10 : presencia en la solucion de un expulsor segun 1o |
S definido, que puede hacer’ que 10s radicales libres
 en’el oomponente asociado 0 en el copolimero de a00"
plamiento o yux%aposiclén no puedan r63001onar con
el monomero. - 4 ' o
15, - . 28,- Procedlmiento para la obtencion de
: dispersidnes de pollmeros slnnmlcos, segun lo es-
peciflcado ‘en 1a.re1v1nd1caclon”1ﬂ,  garacter1zado-‘_‘
~?;g.i‘ e porque éifexpulsor~aé-aﬁa§e después de una étapa M ;;;"
. inielal del: proceso de polimerlzacion. L: »  t._ _
2Q4f ’:§35}j  300— Procedimlehto, segun lo especifica-  [1:}‘
7 do en la relv1ndlcacion 15, oaracterlzado porque el
e monémero y el expulsor se aﬁaden durante el trans-
e curso’ de la polimerizaclonoll Lo 4 -
S 43.- Procedlmiento, segun relvzndlcaclon B
“;f25p, 13 2°' é 38 caracterlzado porque el polimero es un
- pol:.mero de acrilato segin. se ha &finido. N
B li 58 Procedimiento, segun reivindicacion
43, caracterlzado porque el Oonatituyente‘ agppladpA

es un caucho natural 0 81ntetlco. ;*

o fifa;SO;'"j;»gjﬂg'fE_ 65.— Procedlmlento, segun reivindica01on




,.. ‘ - - ‘- ’”‘r;‘ ::
' ' -19 = L
Ryile
. \ ' é -
7 : 4§ caracterlzado porque o1 oonstltuyente asoclado i
FEST _33,»es un caucho nataral degradado.,g<jf ) CL
' 79.~ Procedimlento, segun re1v1ndica01on E

’ 4 59 o 65, caracterizado porque expulsor es un - o

89.~ Procedimlento, segun reivindlcaclon

5g o 68, caracterlzado porque el expulsor es unA:

"'fjo;ff_fa 9 atomos de carbonoo

9@.-} Procedimiento, segunir31V1nd1caoion

S es eaucho natural degradado. -5A,>J:Fhs?5 _ L
t’i'15~"?!ﬁ7:f, 1090_7 nprocedimlento para 1a obtencian de '

”dlSper91ones de pollmeros 51nteticos"' tal y como

a -",,‘4,queda. su.bs'ta.ncialmen‘te desorl'bo en la. presen’be memo-

1”.1@.'_ - o~

Eeta memoria consta de dieclnueve hoaaa

20, - escritas a maquina por una sola carao.
| \‘- o i R rﬁ
\' Madride? | mm
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