
CASE 0.176

P A T E N T E

I N V E N C I Ó N

p o r  "UN MEE ODO PARA PREPARAR, POR EL PROCEDIMIENTO DE EMUL­

SIÓN, POLÍMEROS DE VINILO HALOGENADOS", a favor de l a  firm a 

ita lia n a  MONTECAE INI, SocietA  Generala per l '  Industria  Mino­

ra r ía  e Chimica, dom iciliada en MILANO ( I t a l i a ) , Largo Guido 
Donegani 1-2.

-  /  -

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se r e fie r e  a la  preparación, por 

e l  procedimiento de emulsión, de polím eros de v in ilo  h a lo - 

genados que dan p la s t is o le s  de escasa V iscosidad y nota­

blemente estables en e l  tiempo. '

5. Sabido es que lo s  polím eros p^ra p la s t is o le s  se

caracterizan por una granulometría de 0 ,3  a 2 m ieras.

Para obtener esta  granulometría, lo s  métodos 

empleados convencionalmente son dos:

1) E l uso de un sistema emulgent e : -ap r  op i  ado, con

10 . cata lizadores so lu bles en agua o solubles en a ce ite ;



5.

10.

15.

20.

25.

275746
2) e l  procedimiento de "sembrar" e l  lá te x .

En este último procedim iento, la  polim erización  

se efectúa  con un lá te x  "sembrado" de partícu las  que 

tienen  un diámetro de 0,14 a 0 ,32  mieras, para aumentar 

su diámetro hasta e l  v a lor  deseado. -

En la  p ra ctica  de esta  técn ica  se forman siempre 

nuevas p a rtícu las  en cantidad del 5%.

En la  patente norteamericana n  ̂ 2,890,211, 

depositado e l  19 de Junio de 1953, se m anifiesta que, por 

la  técn ica  de sembrado, se obtienen polím eros que dan 

p la s t is o le s  con gran v iscosidad  in ic ia l?  de 8,000 a 14,500 

cps, y una duración media de 4 a 8 semanas, después de 

2 semanas de envejecimiento ( l a  duración media de un p la s - 

t i s o l  es la  re la c ión  entre la  v iscosidad  después de c ie r to  

tiempo de envejecimiento y la  v iscosidad  in i c ia l ) .

Ahora hemos descubierto, sorprendentemente, y 

este  es un ob jeto  d e l invento que aquí se expone, que 

cuando e l  procedimiento de siembra se usa según e l  método 

c lá s ic o , ocurre efectivamente lo  que se m anifiesta en la  

patente norteamericana n  ̂ 2,890,211, mientras que, por e l  

con trario , s i  se usa como siembra de polim erización  un 

lá tex  resu ltante de una mezcla de lá t ic e s  con diverso 

diámetro de las p artícu las  (p or ejemplo, 0,12  mieras 4 0, 2$^ 

mieras 4 0,6 m ieras), se obtienen polím eros que dan p la s ­

t is o le s  de escasa v iscosid ad  y con una duración media in ­

f e r io r  a 2. ^

E l procedimiento de siembra únicamente es a p li­

cable s i  se dispone de un método rápido para determinar e l  

diámetro medio de las p a rtícu la s .

=  2 =



5.

10.

Ahora se ha descubierto que e l  método de deter­

minar e l  diámetro de las partícu las por t itu la c ió n  con 

jabón se ajusta  bien a dichos f in .

Este método se conoce y ha sido aplicado ya por 

Norton y colaboradores ( j .  Polymer S c i . 8, 2, 215-224,

1952), Marón y colaboradores ( j .  C o llo id  S c i . 9, 2, 

89-112; 3 , 26 3-268 ; 4 , 347-358 ; 5, 382-384) y Jacobi 

(Angew. Chemie 64, 539, 1952); e l  último propuso la  fo r ­

mula

d =
0,67
E

diámetro de las p a rtícu las  en mieras y 

gramos de emulgente necesarios para rev estir ;

100 g de polím ero de una p e líc u la  . monomole- 

cular continua, para determinar e l  diámetro 

medio de la s  p artícu las  en lo s  lá t ic e s  de 

cloruro de p o l iv in i lo .

20. Los ejenplos que siguen ilustran  e l  invento sin

lim ita r  su alcance.

E J E M P L O  1.

En una autoclave de 100 l i t r o s  de capacidad, p rov is ta  

de agitador, se cargaron lo s  ingredientes s igu ien tes:

agua 51 l i t r o s

su lfosuccinato  sódico de d io x ilo  45 g

15.

en que d = 

E =

25
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lá tex  de $loruro de p o l iv in i lo ,  
con un diámetro medio de 0,6 
mieras

lá tex  de $loruro de p o l iv in i lo ,  
con un diámetro medio de 0,25 
mieras '

bicarbonato sódico 

persu lfa to  p otásico  

b is u l f i t o  sód ico

Se c ie rra  la  autoclave y se cargan en vacio  

34 l i t r o s  de cloruro de v in i lo .  La temperatura sube a 

15 , 50^0 y, a l cabo de 3, 6 y 9 horas de operación , re sp e cti­

vamente, se introducen 45 g cada vez de su lfosuccinato 

sódico de dio e t i l o .

Al cabo de 11 horas de operación se observa una 

caída de presión ; se introducen otros 45 g de s u lfo s u cc i-  

2o . nato sódico de d io e t ilo  y luego se descarga la  autoclave, 

después de r e t ira r  e l  cloruro de v in ilo  monomérico gaseoso 

resid u a l.

E l lá tex  tien e  un residuo seco de 35,7% y un 

diámetro de p a rtícu las  (determinado por t itu la c ió n ) de 

25. 0,6 mieras.

Secado en un secador de pu lverización , e l  polím e-
.v"

ro muestra las características Teológicas siguientes, en 
una mezcla de 6oAo PVC/DOP, según medición con un vis cos í- 
metro rotativo InterChemical:

1,5% (ca lcu lad o 
a b$se del 
monomero)

2,5% (ca lcu lad o 
a b§se del 
monomero)

68 g 

6,8  g 

0,68 g .



al cabo de 1 día 

v iscosidad , en cps 4,200

a l cabo de 14 dias 

6,000

E J E M P L O  2.

En una autoclave como la  d escrita  en e l ejemplo 1, 

se efectuó un ensayo de polim erización  con la s  variaciones 

sigu ientes respecto al ensayo del ejemplo 1 :

lá tex  de cloruro de p o l iv in i lo ,  con un

diámetro medio de 0,6 mieras 2, 5% (calcu lado
a base del 
monómero)

lá tex  de cloruro de p o l iv in i lo ,  con un

diámetro medio de 0,25 mieras 2, 5% (calcu lado
a basa del 
monómero)

En ensayo se re a lizó  como en e l  ejemplo 1, pero la  

caída de presión  se observó a l cabo de 9 horas y 45 minutos 

de operación .

El lá tex  obtenido tiene un residuo seco de 37)5% 

y un diámetro de p a rtícu las  de 0,85 m ieras.

El polím ero obtenido, después de secar e l  lá tex  

por pu lverización  y mezclado con DOP en una proporción 

de 60/40, mostró la s  ca ra c te r ís t ica s  reo lóg ica s  sigu ien tes:

a l cabo de 1 d ía  %í cabo de 14 días

viscosidad en cps 4,600 7,000



E J E M.B.Í3..3,.
En la  autoclave del ejemplo 1 se efectuó otro  

ensayo con las variaciones sigu ientes respecto a l ensayo 

del ejemplo 1 :

lá tex  de cloruro de p o l iv ia i lo ,  /

con un diámetro medio de 0, 12. mieras 0, 025% (a  b^se del
monomero)

lá tex  de cloruro de p o l iv in i lo ,

con un diámetro medio de 0, 25  ̂ mieras 2, 5% (a  b$se del
monomero)

Se rea lizaron  la s  mismas operaciones descritas 

en e l  ejemplo 1 y , a l f in a l  de la  polim erización , se obtuvo 

un lá tex  que ten ia  un residuo seco de 35% y un diámetro de 

p articu las  de 0,65 mieras.

E l polímero obtenido secando e l  lá tex  por p u lve-, 

r izao ión  ten ía , después de mezclado con DOP en la  propor­

ción  de 6oAo, las ca ra cter ís tica s  reo lóg icas  sigu ien tes:

tiempo de determinación v iscosid ad  en eos

1 día 5,200

14 días 9,400

Se efectuó luego otro  ensayo, pero cargando

40 l i t r o s  de cloruro de v in ilo  en lugar de 34 l i t r o s .

E l lá tex  obtenido presentó un residuo ..seco del 
' *40% y un diámetro de partícu las  de 0,74 mieras.



E l polímero obtenido secando e l  lá tex  por pulve­

r iza c ió n  mostró, en mezcla con DOP en la  proporción  de 

60A 0 , la s  ca ra cter ís t ica s  Teológicas sigu ien tes :

tiempo de determinación visco_sidad en_ coa

5. 1 día 

14 días

2.500
4.500



= 8 =

N O T A

D escrita  e l  ob jeto de la  invención, se declara nuevas 

la s  sigu ientes re iv in d icacion es , con p r io r id a d  ita lia n a  núme­

ro 5448/^1 del 24 da Marzo de 1961.

1. Un método para preparar, por e l  procedimiento de 

5. emulsión, polím eros de v in ilo  halogenados capaces de dar

p la s t is o le s  de ba ja  v iscosidad  que son estables en e l  tiem­

po, consistente en obtener una granulometría conprendida 

entre 0,3 y 2 mieras por e l  procedimiento de "sembrar" 

lo s  lá t ic e s  y caracterizado por e l  uso de dos o más lá t ic e s

10. que tienen diámetros medios de las p a rtícu las  d iferen tes

entre s í .

2. Un método en conformidad con lo  defin ido 09 la  

re iv in d icación  1 , caracterizado por el,hecho de que se em­

plean lá t ic e s  de cloruro de p o l iv in i lo .

15. 3. Un método caracterizado por e l  hecho de que cuando

se efectúa en presencia  de una siembra constitu ida  por la ten  

de cloruró de p o l iv in i lo ,  ésta  siembra se prepara, mezclan­

do por lo  menos dos lá t ic e s  que tengan d iferente diámetro 

medio de las p a rtícu la s .

20* 4 . Un método para preparar, por e l  procedimiento ^
de emulsión, polímeros de v in ilo  halogenados.

Según se describe y re iv in d ica  en la  presente memoria 

que consta de 8 h o ja s , fo lia d a s  y e scr ita s  a .máquina por una 
so la  de sus caras.

25. Madrid, a 23 de Marzo de 1962
p .a .
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