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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la preparacién, por
el procedimiento de emulsion, de polimeros de vinilo halo-
genados que den plastisoles de escaSa‘%iscqsidad y nota-
blemente estables en el tiempo. o )

Sabido es que los polimeros p=é,ra plas‘é‘;soles se
caeracterizen por una grenulometria de 0,3 a 2 micras.

Para obtener esta granulometrie, .los métodos
empleados convencionalmente son dos:

1) El uso de un sistema emulgente:epropiado, con

catalizadores solubles en sgua o solubles en aceite;
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2) el procedimiento de "sembrar" el lstex.

Bn este ultimo procedimiento, la polimerizacidn
se efectua con un letex "sembrado" de particulas que
tienen un dismetro de O,‘i4 a O, 32'.micras, para aumentar
su dismetro hasta el valor deseado.

En la practica de esta técnica Be formen giempre
nuevas particulas en cantidad del 5%.

En la patente norteamericena n? 2,890,211,
depositado el 19 de Jumio de 1953, se ﬁlanifiesta que, por
la técnica de sembrado, se obtienen polimeros que den
plastisoles con gran viscosidad inicial, de 8,000 a 14,500
cps, y una duracion media de 4 a 8 semanas, después de
2 gemanas de envejecimiento (1la duracidn media de wm plas-
tigol es la relacidn entre la viscosidad des;pue's de cierto
tiempo de envejecimiento y la viscogidad iniecial). )

Ahora hemos descubierto, sorprendentemente, y
este es un objeto del invento que aqui 8e expone, Qque
cuando el procedimiento de siembra se usa segun el método
clédsico, ocurre efectivamente lo que se menifiesta en la
patente norteamericana n® 2,890,211, mientras que, por el
contrario, si se usa como siembra de polimerizacién un
letex resultante de wna mezcla de latices con diverso
diémetro de las particules (por ejemplo, 0,12 micras + 0,25+
micras + 0,6 micras), se obtienen polimeros que dan plas-
tisoles de escasa viscosidad y con un; durgcién media in-
ferior a 2. . | o7
| El procedimiento de siembrea Tnicemente es apli-
cable si se dispone de un método rapido para determinar el

diémetro medio de las particulas.
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Anora se ha descubierto que el metodo de deter-

minar el diametro de las particulas por titulacidn con
jebdn se ajuste bien a dichos fin.
Este método se conoce y ha sido aplicado ya por
5, Morton y colaboradores (J. Polymer Sci. ;8, nf 2, 215-224,
1952), Meron y colgboradores (. Colloid Sci. 9, 2,
89-112; 3, 263-268; 4, #7-358; 5, 382-384) y Jacobi
( Angew. Chemie 64, 539, 1952); el ultimo propuso la f£or-

mle
10.
0,67
B
en que d = didmetro de las particulas en micres y
15, E = gramos de emulgente necesariog pars revestir,
100 g de polimero de una pelfcula . monomole-
cular continua, pars detefminar el digmetro
medio de las particulas en los latices de
cloruro de polivinilo.
20. Los ejemplos que siguen ilustren el invento sin
limiter su alcance.
EJENPTLO 1, ' ¥
En una autoclave de 100 litros de cepacidad, proviste
de sgitador, se cargaron los ihgredienib!es s;.guientes'z
25, ague. ‘ < 51 ']‘;/i"bros

sulfosuccinato sddico de dioxilo 45 g
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latex de ¢loruro de polivinilo,

con wn diametro medio de 0,6

micras 1,5% ( caleulado
a bgse del
monomero )

> latex de gloruro de polivinilo,
con un diametro medio de 0,25
micras ! 2,5¢% ( calculado
a bgse del
monomero
bicarbonato sddico 68 g
10. persulfato potasico 6,8 g
bisulfito sddice 0,68 g.

Se cierra la asutoclave y se cargen en vacio
34 litros de cloruro de vinilo. La temperatura sube a
15, 50%C y, a2l cabo de 3, 6 y 9 horas de operacién, respecti-
vazﬁen‘be, se introducen 45 g cada vez de sulfosuccinato ’
sddico de dioctilo.
Al cabo dell horas de operacidn se observa ume
caida de presién; se introducen otros 45 g de sulfosucci-
29, hato sddico de dioctilo Y luego se descarga la autoclave,
después de retirer el cloruro de vinilo monomérico g£8s6080
residual. _
El latex tiene un residuo seco de 35,7% y un
digmetro de particulas (determinado por titulacidn) de
25, 0,6 micras. & »
Secado en un secador de pulverf.zaci"én,/ql polime~
“ro muestra las caracteristicas reolég?‘icas‘ sigﬁientes, en
we mezcla de 60/40 PVC/DOP, segin medicidn con un viscosi-

metro rotativo Interchemical:
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al cabo de 1 dfa al cabo de 14 dfas

viscosidad, en cps 4,200 6,000

EJENPLO 2o

S En una autoclave como la debcrita en el ejemplo 1,
se efectué un ensayo de polimerizacidén con las variaciones

sigulentes respecto al ensayo del ejemplo 1:

latex de cloruro de polivinilo, con un

a base del

10%. didmetro medio de 0,6 micras 2,5% (calculado
’ mondmero )

latex de cloruro de polivinilo, con un

didmetro medio de 0,25 micras 2,5 (calculado
a base del

15 mondmero)

En ensayo se realizd como en el ejemplo 1, pero la
cafda de presidn se observé al cabo de 9 horas y 45 minutos
de operacidn,

) El1 latex obtenido tiene un.residuo seco de 37,%
eos y un didmetro deAparffculas de 0,85 micras.
m polfmero obtenido, después de secar el latex

por pulverizacién y mezclado con DOP en una proporcidn

de 60/40, mostrd las caracteristices reoldgicas siguientes:

2 o \ . .
> al cabo de«}“dia 41 cabo de 14 dfas

viscosidad en cps 4,600 75000
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En 1s autoclave del ejemplo 1 se efectud otro

EJEMRLO 3. 275748 A

ensayo con las veriaciones siguientes respecto al ensayo

~del ejemplo 1:

latex de cloruro de polivinilo, .
con un digmetro medio de 0,12 micras Y 0,025% (a bgse del
monomero)
latex de cloruro de polivinilo,
con un digmetro medio de 0,25 micres 2,5% (a bgse asl
monomero)
Se realizaron las mismes operaéioﬁes descritas
en el ejemplo 1 y, al final de la polimerizacidn, se obtuvo
un letex que tenfa un residuo seco de 354 y un didmetro de
particulas de 0,65 micras.
El pol:i'.mero obtenido secando el latex por pulve-,
rizacidn tenia, después de mezclado con DOP en la propor-

cién de 60/40, las caracteristicas reoldgicas siguientes:

tiempo_de determinacion Viscosidad epn cpg
1 dJI.a 5,200
14 afes 9,400

Se efectud luego otro ensayo, Jpero cargando
40 litros de cloruro de vinilo em lugar de 34 litros.
El latex obtenido presentd un.residuo.seco del

-
40f y un dismetro de particulas de 0,74 micras.
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El polimero obtenido secando el latex por pulve-
rizecidn mostro, en mezcla com DOP en la proporeidn de

60/40, las caracteristicas reoldgicas siguientes:

1 afa f 2,500
14 afes 4,500
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Descrita el objeto de la invencidn, se declara nuevas
les siguientes reivindicaciones, con priorided italiens nime~
ro 5448/61 gel 24 de Marzo de 1961.

1. Un método pare preparar, por el procedimiento de
emulsién, pol:fmeros de vinilo halogenados ceapaces de dar
plastisoles ‘dé baja viscosidad que son estables en el tiem~

Do, consistente en obtener une granulometria comprendida

entre 0,3 y 2 micras por el procedimiento de "sembrar"

los latices y caracterizado por el uso de dos o mas latices

que tienen dismetros medios de las particulss diferentes
entre si.

2. Un método en conformidad con lo definido en la
reivindicacidn 1, caracteriza® por el,hecho de que se em-
plean létices de cloruro de polivinilo.

3« Un método caracterizado por el hecho de que cuando
se efectua en presencia de una siembra constitufds por letex
de clorurc de polivinilo, ésta siembra se prepara, mezclen-
do por 1o menos dos létices que tengan diferente dismetro

medio de las particulas.

4. Un método para preparar, por el procedimiento
de emulsion, polimeros de vinilo halogenados.

Segun se describe y reivindiéé en -\la presente memoria
que consta de 8 bho:]a.s, foliadas y esgritas. a_,méquina por une
sola de sus cares. o

Madrid, a 23 de Merzo ge 1962
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