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HBEIORIA DESCRIPTIVA 

E ara s o l i c i t a r

P A T E N  ÍCB P E  I N V E N C I O N  

s  n

S 3 P A £  A 

p o r V3IHTE a ñ o s

a  nombre d e : SHELL IMERNATIONALE HBS3ASCH UAA23CEAPPIJ 

N .V . ,  e n t id a d  h o la n d e s a , e s t a b l e c i d a  en ; 3 0 , C a re l  van 

B y la n d t la a n ,  La H aya, H o lan d a , p o r;

"UN PROCEDIMIENTO PARA TRAIAS DISPERSIONES ACUOSAS PE UI'TA 

0 MAS SUSTANCIAS ORGANICAS KACR0KQ13CULAR23"

La presente invención se refiere a un prócedimien 
to para tra ta r  dispersiones acuosas de una o más sus tan— 
cias: orgánicas macr cunóleculares con líquidos orgánicos.
La invención se refiere en particular a l tratamiento de 

5 látex, obtenidos directamente por polimerización en emul­
sión como, por ejemplo, látex  de cauchos sin téticos, y 
tiende en particular a la  aglomeración de Isa  partículas 
sólidas macr omoleculares. La invención ss refiere asimis­
mo a l tratamiento de mezclas de dos o más lá tex  diferen— 

10 tes , o de lá tex  que contienen parte de la  sustancia o sus
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tañéis s  macromoleculares en solución, y/o que contienen 
sustancias, de carga tales coco negro de Iranio* 31 nuevo 
procedimiento comprende asimismo e l tratamiento de látex  
formados to ta l o parcialmente por soluciones de polímeros 
emulgentes en agua, incluidos los látex  consistentes en 
mezclas de dispersiones así obtenidas, y los preparados- 
por polimerización en emulsión.

El procedimiento conforme a la  invención tiende 
en particular a la  preparación de dispersiones estables 
de cauchos s in tltico s , ta les como los de estireno—butadie 
no, con gran contenido de materia sólida, y especialmente 
de látex que, debido a su elevado contenido de materia só 
lida , resultan adecuados para la  preparación de cauchos 
esponjosos o multicelulares y, si así conviene, de cau­
chos esponjosos que contengan cargas de refuerzo de, por 
ejemplo, negro de humo.

31 nuevo procedimiento es asimismo muy adecuado 
para preparar coagulados que contengan cargas muy homogé­
neamente distribuidas, en particular coagulados de caucho 
sin tético  que contengan negro de humo.

Sabido es que las partículas sólidas de los látex 
de cauchos sin téticos obtenidos por polimerización en emul 
sien, por ejemplo, de cauchos de estireno-butadieno, pue­
den agrandarse añadiendo a los látex  una vez concluida la  
polimerización, una proporción dada de un agente de expan 
sión consistente en uno o más hidrocarburos a lifá tico s , 
aromáticos o halogenados con un punto de ebullición com­
prendido entre —50fiC y 4-2008 C (Memoria descriptiva de la  
patente U.S. 2.897.168; Rubber World. 132 (1955), 471 -
477). Be cierto número de dichos agentes de expansión f

2 83 726- 2 -
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tales como e l benceno, tolueno, xileno, ciclohexano, clo­
roformo y tatraclorurc d© carbono, ©1 valor del parámetro 

de interacción de ílory-Huggins respecto a los cauchos 
de butadieno-estireno es menor de 0,6 ( Erans. Faradav 
3oc.. 54 (1958), 1731-1747 y Rubber Chenu' and Technol.,
34 (1961), 901).

2n este procedimiento es probable que ocurran per 
didas de coágulo, en tanto que los efectos beneficiosos 
se obtendrán solamente si se u tilizan  lá tex  de concentra­
ción relativamente a lta .

di las partículas sólidas de los látex  diluidos 
han de ser también agrandadas por tratamiento con dichos- 
agentes de expansión, las  proporciones de agente de expan 
sión necesarias son considerablemente mayores que las in­
dicadas en la  descripción del mencionado procedimiento, 
los efectos son entonces, además, menos fuertes y la s  pér 
didas-por coagulación mayores.

También es sabido que el agrandarais nto de partícu 
la s  de látex de goma sin té tica  cuyo pH sea a l menos de 9, 
puede efectuarse reduciendo primero e l pH a 4,5 -  7,5, 
añadiendo entonces un alcohol a lifá tico  o ci el oalifático 
ta l como el metílico, e tíl ic o , propílico, amílico, hexíli 
co, ciciohexílico u octílico , y volviendo a subir a conti 
nuación e l pH a por lo menos 9 (Memorias- descriptivas de 
las patentes Ü.S. 2.538.273 y 2.548.802). Con arreglo a 
otro procedimiento también conocido, se procura un aumen­
to del. tamaño medio de partículas de látex de caucho sin­
tético  mediante la  adición de una solución acuosa de ace­
tona (Memoria descriptiva de l a  patente ü .s . 2.484.425). 
Estos procedimientos tienen también la  desventaba de que
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si se quiere lograr un efectivo agrandamiento de la s  par­
tícu las, hay que añadir , ta l  cantidad de los mencionados 
alcoholes, o tanta acetona, que a menudo se produce de 
nuevo una floculación parcial.

Se ha descubierto ahora un procedimiento con 
el cual se obvian la s  desventajas de lo s  mencionados neto 
dos conocidos, a l propio tisapo que puede lograrse tai 
agrandamiento de partículas muy efectivo, sin necesidad 
de p a rtir  de látex  previamente concentrado; procedimiento, 
también, mediante e l  cual es sencillo incorporar a los la  
teje otras sustancias macr(Moleculares y/o cargas, o me­
diante el cual se obtienen productos de coagulación (coa­
gulados} partiendo de mezclas íntimas de diversas sustan­
cias mac roa ole cular e a o  de sustancias macr omoleculares y 
cargas.

Con arreglo al procedimiento que aquí se roivindi 
ca, la s  partículas sólidas de lá tex  se poenen en contacto 
con un cempanante A, que se definirá con mayor precisión 
más adelante (que incluye, entre otros, algunos de los 
agentes de expansión mencionados an la  Memoria descripti­
va de la  patente ü.3. 2.897*168) y con un componente B, 
que también se definirá luego con mayor precisión' (que in 
cluya los alcoholes arriba mencionados y también acetona), 
después de lo  cual se re tiran  o extraen de la  dispersión 
los dos componentes.

la  definición del campamente A es: uno o más com­
puestos orgánicos que:

X) no dan reacción acida en l a  fase acuosas 
. 2) tienen un punto de ebullición comprendido entra 

— 5060 y 42006Cs

f-- ’
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3) a l a  temperatura y presión a la s  cuales se efectúa 
el tratamiento, tienen una solubilidad de a lo  sumo 
10 gramos en 100 mi de agua; y

4) ae eligen de modo que, respecto a la  sustancia mar*
crcmolecular o en relación con al menos una de la s  
sustancias macrosmoleculares, e l valor del parámetro 

7^ de interacción de í’lory-Huggins (víase Trena» 
Faradav Soc», 54 (1958), 1731-47 y Rubber Chem» and 
Technol. , 34 (1961), 901) del compuesto orgánico,
o e l índice ~J(_ medio volumétrico de lo s compuestos 
orgánicos colectivamente considerados es menor de 
0 ,6.

El componente B puede definirse con mayor preci­
sión como consistente en uno o más compuestos orgánicos 
que no dan reacción acida hacia la  fase acuosa, contienen 
más de un átomo de carbono y tienen un punto de ebulli­
ción comprendido entre —508C y +1958C, y  cuya solubili­
dad a la  temperatura y presión del tratamiento es mayor de 
10 g en 100 mi de agua.

Por consiguiente, y en particular, l a  elección de 
A depende (según e l valor del índice ) de la  naturaleza 
de las  sustancias macromale calare a.

El procedimiento que aquí se reivindica puede aho 
ra describirse con mayor precisión como procedimiento pa­
ra  tra ta r  dispersiones acuosas de una o más sustancias só 
lid as  orgánicas macrom ole cu la re s  por contacto de estas  dis 
peral caaes con un c empánente A como el arriba definido, y 
extracción u lte rio r de este compañas.te respecto de la s  
dispersiones, siendo rasgos característicos los de que 
(1) las dispersiones, adaaás de con A, se ponen también en

-  5 -
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contacto con na ccnnpment© B cmo ©1 también definido mée 

arriba? (2) en este tratamiento* la  relación o cocí®.te 
de pesos de la s  sosias de sustancias (s) macrcmolecular 
(es) más el componente A respecto a la  suma del agua más 
el' campana, te B vale a lo sumo 5 i y (3) a l fina l del tra­
tamiento se re tira  o extrae también de la3 dispersiones 
e l componente B.

La relación de pesos arriba mencionada bajo e l  
epígrafe (2) se considera de preferencia comprendida en­
tre  0,5 y 3-

EL contacto con los componentes A y B puede lo ­
grarse de un modo cualquiera, y se hace generalmente míen 
tras  los ingredientes 3on vigorosamaite agitados, por 
ejemplo, can e l auxilio de un turbamezclador o una batido 
ra . Ls duración, del contacto na necesita ser mayor de uno 
o unos pocos minutos.

SI efecto de este contacto sobre la s  sustancias 
macrcmolecularea es el de producir expansión o hinchazón, 
además de lo cual puede también efectuarse una aglomera­
ción s i los lá tex  están suficientemente concentrados*

3i e l companm te A conste de más de un compuesto 
orgánico, lo s  índices 7( de estos compuestos pueden dife 
r i r  entre s í ,  siempre y cuando el índica medio volumé 
trico  da la  mezcla de estos compuestos satisfaga e l requi 
s itio  indicado. Per consiguiente, e l componente A puede 
incluso contener un componente Ar que conste de uno o más 
compuestos cuyo índice 9( &&& de 0,6 o más.

Bate cempanante A* puede ponerse en contacto con 
la  dispersión a l mismo tiempo que la  otra parte de compo­
nente A, y e l A' puede entonces considerarse, por ejemplo,

-  6
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cono diluyante del reato de A. Ahora bien, el contacto de 
A* con loe látex  puede tener lugar temblón antes o des­
pula de efectuado el contacto con la  otra parte de A, por 
ejemplo, añadiendo por separado el componente A’ .

SI componente B, de preferencia, se pone en con­
tacto con la  dispersi en al misto tisapo que e l componente
A, o bien despula de haber puesto en contacto e l componen 
te A con la  dispersión. Sin embargo también es posible po 
ner primero 8n contacto e l componente B con la  dispersión.

Loe látex a tra ta r conforme al invento son de pre 
ferencia látex obtenidos por polimerización en emulsión.

Aun cuando, como ya se ha dicho, e l contacto del 
látex  con los componentes A y B puede lograrse de un modo 
cualquiera, los látex  obtenidos por polimerización en emul 
sien, de preferencia, no son mezclados con el compenen te 
A hasta después de concluida la  polimerización. Su mezcla 
con e l componente B, en estos casos, se efectúa también 
de preferencia después de la  polimerización. La adición 
del componente B o de una mezcla del componente A y e l ccm 
ponente B durante la  polimerización es, con todo, también 
posible, si bien asimismo e l componente B, por ejemplo, 
puede adecuadamente estar ya presente cuando comience la  
polimerización.

La temperatura a la  cual se realiza e l tratamien­
to reivindicado se hallará comprmdida generalmente entre 
08C y 1008C* Ahora bien, pueden también aplicarse tempera 
turas inferiores y superiores. La presión durante e l trar* 
tamiento dependerá principalmente de la  temperatura apli­
cada y de los puntos de ebullioión de los componentes A y
B, y en general se elegirá de modo que los componentes A

-  1 -
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y B están líquidos.
la s  dispersiones a tra ta r  son, en particular, l á ­

tex obtenidos por polimerización en emulsión a temperatu­
ras superiores a OftC, de preferencia con el auxilio de 
fórmulas "redox" a temperaturas de 08-40ÁC.

31 procedimiento conforme a la  invención 3& apli­
ca , en particular, a dispersiones que contienen copolíme- 
ros de estireno-butadieno. En la  preparación de estos eo- 
polímeros puede haberse aplicado cualquier relación de es 
tireno a butadieno. Además de los cauchos de estireno-bu- 
tadieno, pueden u tiliza rse  copolímeros que contienen más 
de 45£ en peso de estireno y se conocen con el nombre de 
«resinas de a lto  contenido de estireno". Además» la s  sus­
tancias macromoleculares pueden ser polibutadieno y polis 
tireno. Son también adecuados los copolímeros de butadie- 
no-acrilon itrilo , tales como los cauchos de n i tr i lo ,  y 
también e l neopreno, poliisopreno, poli(cloruro de vini­
lo) y poli(ásteres de v in ilo ), tales como el poli(acetsto 
de vinilo).

En ciertos casos puede ser importante que haya más 
de una sustancia macrcan ole otilar presente en la  dispersión 
a tra ta r , por ejemplo más de uno de dichos polímeros y/o 
copolímeros. A este fin , por ejemplo, se pueden mezclar 
dos o más dispersión es de d is tin ta s  sustancias, maer omole 
culares y someter la  mezcla a l tratamiento conforme a la  
invención. Así, por ejemplo, lasmezclas. de látex  de cau­
chos de n itr i lo  obtenidos por polimerización en emulsión 
y los látex de poli( cloruro de vinilo) pueden muy adecuada 
mente ser tratados con arreglo a l nuevo procedimiento.

31 nuevo, proeedimiai to puede ser aplicado asimismo

-  8 - ¿  0 . c , 5  í  O
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al tratamiento de látex  a r tif ic ia le s  obtenidos por disper 
sión en agua de soluciones de compuestos orgánicos macrcmo 
leculares en disolventes orgánicos que no muestran reac­
ción acida hacia la  fase acuosa, y que luego en general s© 
extraen o separan de las  dispersiones obtenidas. Los látex 
a r tif ic ia le s  pueden prepararse, por ejemplo, partiendo d© 
soluciones de caucho natural, poliisobuteao, caucho de bu 
t i lo ,  copolímeros elastcmericos formados, to ta l o predcmi 
nan temen te , a base de a lfa id e  finas, por ejemplo, etileno 
y propileno y/o. butileno-1, y también eis-1 ,4-poliisopre- 
no y cis-l,4-polibutadieno. Las soluciones de estos polí­
meros a emulsionar son en general las  soluciones obtenidas 
en polimerizaciones con disolvente. Los látex  a r tif ic ia le s  
se mezclan entonces de preferencia, antes de o durante el 
tratamiento con Á y B, con látex producidos por polimeriza 
ción en emulsión.

Mediante e l procedimiento conforme a la  invención 
es posible también producir lá tex  que contengan más de 
una sustancia macroanolecular, por adición, a los látex a 
tra ta r , antes de o durante e l contacto con A y B, de otra 
sustancia orgánica macr emole cular en forma de solución.
SI disolverte utilizado a ta l fin , como los componentes 
A y B, no debe mostrar reacción acida para con la  fase 
acuosa*

Usualmente, el disolverte elegido para l a  sustan­
cia macromolecular a añadir eonsiete en uno o más compues 
tos del tipo del componente A y/o del componente B, y de 
preferencia se hace uso del mismo componente A, del mi ano 
c empanen te B o de l a  misma mezcla de c empanen tes A y B 
con los cuales se vaya a tra ta r  a l látex .
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En. c iertos casos como» por ejemplo, cuando se aña 
de un poli(acetato de vinilo} saponificado (por tanto, un 
poli( alcohol de vinilo)} se puede emplear agua como di sol 
vente*

Es asimiano posible u t i l iz a r ,  como disolvente pa­
ra  la  sustancia macromolecular a añadir, un componente á' , 
esto es, un constitutivo de A que se distingue del resto  
del componen.te A en que su índica o e l valor medio vo 
lumltrico de ^  , es. de a l menos 0,6. Si así conviene o 
es necesario, cuando se u tilic e  ta l disolvsxte, l a  solu­
ción así obtenida de la  sustancia mscromolecular a añadir 
puede i r  dispersa en e l resto del componente A, en e l cesa 
ponente B o en una mezcla de ambos.

Para componente A se prefieren los representati­
vos que tengan un índice X  ®n relación con la  sustancia 
macromolecular, o a l menos con una de la s  sustancias ma¡- 
crcmoleculares, de menos de 0,5. Asimisao, en presencia 
de un cempanen te A ', e l valor medio en volumen de Tí pa­
ra  los constitutivos colectivos del componente A es de pre 
ferenda menor de 0,5. Son representativos, particuLaraen 
te buenos, como componentes A para el tratamiento de cau­
chos de estiro i o—butadieno y de butadieno-aerilcnltrilo, 
e l benceno y lo s  bencenos que contienen como sustitu í i  vos 
uno o más grupos de alechilo como, por ejemplo, tolueno, 
xilano, eumeno i asimiano, e l tr io l  órame ta i o (cloroformo) 
y e l tetraclorametaro (tetracloruro de carbono). Para los 
cauchos de estiren  o—butadieno y cauchos bu tílicos, los M 
drocarburos c ic loalifá ticos saturados, con 5 ó ó atemos 
de carbono en l a  molécula son también adecuados represen­
tantes del campanéate A.

-  10 -
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Sn general» los representantes adecuados del com­
ponente &* son principalmente hidrocarburos o hidrocarbu­
ros halagenados, naturalmente siempre que tsigan un índice 
X áe e l menos 0,6.

Como ejemplos de un componente A que contiene un 
constitutivo A* están, en e l caso de los cauchos de e s t l -  
r  en o-hu taái enot e l he rano comercial» que contiene eiclohe 
xano entre otros compuestos* y también la s  mezclas de ben 
ceno y he xano.

Como componentes B son particularmente elegibles 
lo s  alcoholes saturados con 2-4 atesaos fie carbono, en 
particular e l alcohol fie isopropilo, y también la s  esto- 
naa, ©n particular la  acetona. Son ejemplos de compuestos 
también muy apropiados como componente' B lo s siguientes; 
me t i la  tilce  t  ona» alcohol de fu rfurilo , me t i l —cellosolve 
(= 2-metoxietanol), alcohol de diacetona, dioxano» é ter 
dimetílico, p iridina, nitrametano, etilenclorahidrina y 
acetato de metilo.

la s  relaciones en volumen fie componente A a ccmpo 
nente £ a aplicar están usualmaite ocmpraifiifias entra 
10t90 y SSsl.

Cuando se u tilizan  como componente B alcoholes mo 
novalentes saturados de 2-4 atomos d© carbono como, por 
ejemplo, alcohol de isopropilo, la  relación en volumen fie 
componente A a componente B está  fie preferencia comprendí 
da mitre 70s30 y 95t5* Sato es lo  que sucede en particu­
la r  cuando como c empanen te A se u t i l iz a  benceno, un alcc- 
hilbenceno, triclorcmetano o te trac la r  orne tan o.

Si, en condiciones por lo demás similares, se sus 
tituye e l alcohol por acetona, prefiéranse la s  relaciones

<Tb(&-  11



en volumen de A a B comprendidas entre 70*30 y 98*2.
SI procedimiento conforme a la  invención es apli­

cable asimismo a lá tex  que contengan pimientos o cargas,
Y en particular cargaa de refuerzo ta les  como negro de hu 

» 5 mo o ciertas reginas c o t o ,  por ejemplo, resinas de fenol
*’ " —formaldehido, resinas de urea—formaldehido, resinas de

cumarana j  resinas a base de aceites minerales* Las car­
gas pxaeden ser añadidas antea de o durante e l tratamiento 
can A y  B, por ejemplo, en foma de dispersión en e l can- 

10 ponente A, en e l cempeñarte B, en una mezcla de componen­
tes A y  B o en e l componente A' . De esta manera se asegu­
ra  la  obtención de una mezcla muy íntima de lo s  materia­
le s  de carga con la s  sustancias macromoleculares. Ahora 
bien, es asimismo muy posible añadir una disper si ón de la  

15 carga en agua a l látex , antes de ponerlo en contacto con 
dichos componentes* Las dispersiones de cargas menciona­
das son de preferencia dispersiones estables, por ejsaplo, 
dispersiones obtenidas aplicando un estabilizador de d is­
persiones ccmo, por ejemplo, un emulgente y /o  un co lo id e  

20 protector.
Son particularmente elegibles como emulgentes pa­

ra preparar las. dispersiones a tra ta r  conforme a la  inven 
ción, las sales de ácidos grasos, ácidos resínicos o áci­
dos monocarboxílicos ramificados que tengan de 8 a 40 ato 

25 mos de carbono en la  molécula. lambién pueden emplearse: 
otros estabilizadores de dispersiones, coto los emulgen- 
tes snionógenos, así coto cationógenos o no ionógenos, y  

también los coloides protectores, para la  polimerización 
en emulsión o para la  dispersión de soluciones de sustan- 

30 cias macromoleculares o para la  dispersión de cargaa en

¿r?)
-  12 -



agua o en mo o más de los componentes A y B o en sus ccm 
ponentes constitutivos.

21 procedimiento conforme a la  invención puede 
ser realizado asimisno en presencia de uno o más e lec tro ­
l i to s .  Cuando se usan látex  obtenidos por polimerización 
en emulsión, e l e lec tró lito  se añade de preferencia antes 
de o durante la  polimerización. 3on ejemplos de e lec tró li 
tos adecuados e l cloruro potásico, cloruro sódico, fosfato 
trisódieo, fosfato tripotásico, pirofosfato potásico, s i l  
fato potásico, sulfato sódico, borato sódico, cloruro l£ 
tico y* en particular, las  sales amónicas ta les como el 
sulfato amónico y e l carbonato amónico.

La presencia de e lec tró lito s durante la  polimeri­
zación es conveniente porque tiene un favorable efecto 
bre e l tamaño de la s  partículas de polímero formadas, en 
tanto que se impide que suba demasiado la  viscosidad de 
la  mezcla de reacción.

En ciertos casos, puede ser aconsejable concen­
tra r  las  dispersiones antes del tratamiento con los com­
ponentes A y B, por ejemplo, por evaporación pelicular.
Loe lá tex  de cauchos de e 3tiren o-butadieno producidos- de 
manera usual, tales como los obtenidos por polimerización 
en emulsión después de extraídos los monómeros sin con­
v e rtir , 2($ en peso. Un látex da esta genero puede con­
centrarse, por ejemplo por evaporación a un ccntai ido de 
materia sólida de alrededor de 30£ a 45£ en peso, sin que 
su viscosidad suba demasiado n i ocurra floculad ón.

Después del tratamiento de los látex , hayan sido 
o no eoncsi trados» ccn componentes A y B conforme a la  
invención, resulta, en particular con látex cuyas dimen-

- 13- 283726
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siones de partículas sólidas eran pequeñas antes del tra ­
tamiento» que estas partículas se han agrandado considera 
bl emente. Esto resulta evidente, por ejemplo, de las medi 
clones, realizadas sobre los látex , de su densidad óptica, 
distribución de tamaños de partículas, tensión superfi­
c ia l, o por medidas comparativas de viscosidad con un con 
tenido constante de materia sólida.

la  separación de loa componentes A y B respecto 
de la  dispersión tratada puede realizarse fácilmente, por 
ejemplo, por extracción con. vapor de agua, por destila­
ción al vacío o por destilación al vacío y  con vapor de 
agua.

Si la  separación se efectúa con e l auxilio del va 
por de agua, la  combinación y la  relación de componaites 
A y B o de sus constitutivos se eligen de preferm cia de 
manera que éstos pueden ser fác il y completamente separa­
dos como azeótropo por medio del vapor de agua. Así, cuan 
do se aplica benceno como componente A y alcohol de iso- 
propilo corno componente B se forma con el vapor de agua 
un azeótropo que hierve a 66,58C y cuya composición es:
73,§£ en peso de benceno, 18,%. en peso de alcohol de iso 
propilo y en peso de agua.

Al condensarse asta mezcla se forman dos capas: 
una capa de a lto  contenido de benceno, consistente en 79£ 
en peso de benceno, 19£ en peso de alcohol de isopropilo 
y %c en peso de agua, y una capa de alto  contenido de 
agua, cuya composición en peso es: 3£ de bencene, 33£ de 
alcohol de isopropilo y 7% de agua, la  proporción de far­

sa de alto  contenido de benceno es del 92,6^ en peso del 
condensado to ta l.

-  14 -



Así, si después de la  separación de fases se devuel 
v© al proceso tan sólo la  fas© de a lto  contenido de henee 
no, es posible recuperar:

. .O.??? . 100 * 99,3£ del benceno y
73,8

- QA9... $2,6 ' 100 »  94?s del alcohol de isopropilo.
18,7

Si se devuelve la  totalidad del condensado es po­
sible recuperar e l 10Q£ de ambos componai tes, pero esto 
naturalmea te eleva e l contenido de agua de los látex.

Si e l presente procedimiento se aplica a látex 
que hayan sido obtenidos por polimerización en emulsión, 
en presencia de sales amónicas como e lec tró lito , estas 
sales se descomponen en cuanto los látex  entran en con tac 
to con el vapor. A menudo e l contacto con el vapor de 
agua tiene lugar dos veces, la  primera de e lla s  para la  
retirada o eliminación del moncañero. Al producirse esta 
de se ampo alción las sales amónicas desaparecen bien por 
completo, como cuando se usa carbonato- amónico, o bien 
dejando detrás tan sólo el ácido del cual se derivan, co­
mo es en e l caso del sulfato amónico.

Después de separados lo s  componentes A y/o B de 
la s  dispersiones tratadas, éstas pueden ser (de nuevo) 
concentradas s i asi conviene. La concei traclón, por ejem­
plo, puede realizarse por evaporación (por ejemplo, en un 
evaporador de película) o por centrifugación, siendo fá- 
climen te posible alcanzar asi contenidos de materia sóli­
da de más de 5% en peso? por ejeaplo, d6 60 a 7 en pe­
so.

Los lá tex  así producidos son eminentemente adecúa
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cica para preparar espumas consistentes en sustancies orgá 
nicas macromoleculares, en particular candios esponjosos 
o espumas de estucho. Los candios esponjosos pueden hacer­
se a base de lá tex  de caucho expsnsibles obtenidos canfor 
me a la  invención, por ejemplo por el procedimiento de 
Dunlop que se describe* por ejemplo, en l a  Memoria d© la  
patenta británica 332.525 y en la  de l a  patente Ü.3. 
1*852.447. has espumas de lá tex  inicialmente fornadas en­
tonces, y que están aún sin vulcanizar, tienen una gran, 
estabilidad y una viscosidad lo  bastante baja para asegu­
ra r  un buen llenado de los moldes e¡n lo s  que se vulcanizan. 
Loa cauchos esponjosos terminados tienen nna; estructura de 
espuma más homogénea que los cauchos esponjosos usuales, 
y al ser comprimidos no forman arrugas en su superficie y 
tienen mayor elasticidad.

31 a lo s  lá tex  se le s  incorpore una sustancia de 
carga de refuerzo como e l negro de humo, dispersándole en 
uno o mas de los componentes A y B o en sus contitutivos 
por medio de un emulsivo, pueden obtenerse dispersiones a 
p a r tir  de la s  cuales sa preparan cauchoa esponjosos de me 
Jores propiedades mecánicas.

Los métodos hasta ahora asnalmente empleados en 
la  industria para fabricar lá tex  de caucho esponjoso son 
o d ifác iles y costosos, como en e l caso de la  aglomera­
ción por congelación, o menos eficaces, largos de rea li­
zar (40-3Q horas) y mal reproducibles y mal controlables 
por lo que concierne a la  distribución de tamaños de par­
tícu las, como sucede en e l caso de manufactura directa 
por polimerización en emulsión aplicando elevadas concen­
traciones de moa amero, procedíala! to que se describe, por
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ejemplo, en le  publicación Rubber World, ju lio  1955, 
475-476.

El presente procedimiento es fác il y rápido, y s i 
así conviene puede realizarse continuamente, lo  mismo si 
la  meta es manufacturar lá tex  de caucho esponjoso. El 
nuevo procedimiento es altamente eficaz, y su distribución 
de teman o 3 de partículas fác il de controlar.

21 presente procedimiento pus de, por consiguiente, 
aplicarse muy bien, además de para fabricar lá tex  de cau­
cho esponjoso, para preparar lá tex  de un contenido de ma­
te ria  sólida de 40 a 6o£ en peso para lo  cual pueden ser 
menores la s  proporciones de componentes A y B a aplicar. 
Estas dispersiones pueden aplicarse en procesos por inmer 
sión, en soportes de caucho para alfombras, en la  inmer­
sión de cordiales de refuerzo de neumáticos, en la  aplica^ 
ción de recubrimientos de caucho a objetos en general y 
en la  impregnación de géneros tex tile s .

la  distribución de tamaños de partículas en lo s  
látex  obtenidos por el presente procedimiento puede regu­
la rse , s i así conviene, modificando e l  |H j /o  la s  can t i  da 
des d© componentes A y S. S3ta distribución se mueve, den­
tro de amplios lím ites según que el pE del látex  a tra ta r  
sea menor y/o la s  proporciones de componentes A y B apli­
cadas sean mayores.

3i e l lá tex  contiene sulfato amónico corno electro 
l i to ,  durante e l tratamiento con vapor se forma ácido sul 
fúrico, a consecuencia de lo  cual se reduce e l pH del lá ­
tex.

l a  distribución de tamaños de partículas depende 
asimismo del contenido to ta l de materia sólida y del tama

-  17 -
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So de partículas del látex  a tra ta r .
Una particular ventaba del procedimiento conforme 

a la  invención consiste en que es posible obtener, de mo- 
ao reproducxble, látex  mecánicamente muy estables que pue 
den ser almacenados durante largo tiempo» por ejemplo a 
808C, sin que se coagulen. Asimismo, e l nuevo procedimien 
to permite disponer de una emplia selección de enulaivos, 
a desemejanza, por ejemplo, del método de congelación, 
que generalmente se lim ita a l empleo del oleato potásico,

Ejemplo I

Se preparó un lá tex  de caucho de butadieno-estire 
no, por copolimerización en emulsión de butadieno con es- 
tireno a 5®C con arreglo a la  fámula siguiente, en la

15 cual las  c ifra s  significan partes en peso:
butadieno 71
estireno 29
terc-dodecilmercaptano 0,055
ácido oleteo 4,3

20 KCH de 5<?¿ en peso 1,53.
«lamol Nw#(sales sódicas condensa- 

das de ácidos ale ohilnaftaleno 
sulfonicos) 0,5

sulfato potásico 0,30
agua 155

25 ?e304 . 7 H20 0,0055
sel disódica de ácido etilendiamina 
tétráacetico 0,011

fomaldehido gulfoxilato de sodio 0,055
hidr oper óxido de para-mentano 0,028

30 Al cabo de 11 horas, la  conversión ascendía a

283726-  18 -
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60,5?¿, 3T â. reacción se detuvo mediante la  adición de 
0,1% en peso de dimetil ditiocarbamato de sodio y 0,02% 
en peso de n i tr i to  sódico (calculados ambos sobre la  can­
tidad to ta l de monomero). 31 copolímero formado tenía un 
contenido de estireno de 23,4f  en peso y una viscosidad 
de Mooney de 148. Despula de separar de la  mezcla de reac 
cién e l monedero no convertido, primero dejándolo escapar 
y luego con e l auxilio de vapor de agua, se obtuvo un lá ­
tex q.ue tenía un contenido de materia sólida de 25,4£ en 
peso, un pH de 9,9 y una tensión superficial, a la  tempe­
ratura ambiente, de 66 dinas/cm.

2sbe látex  se dividió en seis porciones que fueron 
luego tratadas por e l procedimiento conforme a la  inven­
ción (experimentos 1 a 6). De algunas partes se redujo 
primero e l pff haciendo pasar CÔ  a través del látex (ex­
perimentos 3 a 6). Cada porción de lá tex  fu© mezclada en 
una turbobatidera a la  temperatura ambiente, durante 1-2 
minutos, con una cantidad dada de una mezcla de 80 partes 
©n volumen de benceno y 20 partes en volumen de alcohol de 
isopropilo (AIP)• El índice X benceno en relación 
con e l copolímero es de alrededor de 0,4, la  solubilidad 
de benceno en 100 a l  de agua a la  temperatura ambiente es 
de 0,082 g. La solubilidad del alcohol de isopropilo en 
100 mi de agua, a la  tem pera tura ambiente es in fin ita .

El benceno y e l AIP fueron separados azeotrépica­
mente de los látex  así producidos, por extracción con va­
por de agua, siendo la  espuma resultante deshecha en un 
rompedor de espuma, y condensada la  mezcla azeotrópica a 
fin de recuperar e l benceno y e l AIP. Los lá tex  tratados 
no contenían coagulado alguno, y fueron a continuación

283726



i

¥

10

Ü.tó f 

>

concentrados en un evaporador de película a 608C hasta 
llegar a un contenido de materia sólida de 6O-70f¿ en pe­
so* De los látex , finales así producidos se determinaron 
las  propiedades siguientes: el pH, la  tensión superficial, 
la  viscosidad (medida, si es preciso después de dilución, 
en lá tex  de un contenido de materia sólida de 6% en peso 
y a 25íC con el auxilio de un viscosímetro ro tatorio  del 
tipo Drage, utilizando un rotor con un diámetro de 24 mm 
y aplicando una velocidad de rotación de 200 revoluciones 
por minuto), y la  estabilidad mecánica (medida después de 
d ilu ir  a un contenido de materia sólida de 5% en peso, 
conforme a ASO! nfi. D 1076-59).

Otros detalles particulares, así como los resu lta  
dos, se refle jan  en la  tabla I que sigue:
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De los lá tex  finales obtenidos de los experimen­
tos 3» 5 y 6 ae hicieron cauchos esponjosos por e l proce­
dimiento de Dunlop descrito en la  Memoria de la  patente 
británica 332.525. Para esto se añadió a los látex lo si­
guiente, en partes en peso calculadas por cada 100 partes 
en peso de polímero seco:

azufre 2,5
d ie ti l  ditiocarb amato de cinc 0,95
cinc-mercaptobenzotiazol 1

antioxidante fenólico 0,5
Vulcafor ElA (producto de condensa­

ción de formaldehido, amoníaco y 
cloruro de etilo) 0,8

lylos® C 30 ( sodio-carboxiaetilce- 
lulosa) 0,1

A continuación los látex  fueron agitados durante
10 minutos y batidos basta obtener una espuma de un volu­
men que era de 7 a 8 veces e l volumen original. Hacia el 
final del batido, se añadió lo siguiente ( también en par­
tes en peso):

ZnO 5
ffa23ÍF6 2,4

después de lo  cual se pusieron las  espumas de látex en 
unos moldes y se sometieron a gelificacion y vulcaniza­
ción a 1008C con el auxilia’ de vapor de agua. Dos cau­
chos- esponjosos resulten tes  tenían una excelente estruc­
ture. de espuma y no presentaban formación alguna de arru­
gas ("p ie l de elefante10 11) a l 3er comprimidos. Algunas de 
sus demás propiedades se refle jan  en la  tabla II .

<j) a1-  22 -
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&iemplo IX

3e rep itió  varias veces ©1 experimento número 5 del 
ejemplo I ,  pero cada vez con la  diferencia de que, en la  
mezcla de 80 partes en volumen de benceno j  20 partes en 
volumen de alcohol isopropílioo, e l benceno como componen 
te A fue sustituido por lo s  líquidos orgánicos relaciona­
dos en la  tabla I I I .  la s  propiedades de los látex  finales 
entonces obtenidos se dan en la  miaña tabla, j  fueron de­
terminadas de la  miaña manera que en los experimentos del 
ejemplo I .
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Ejemplo I I I

Se temaran 100 mi de un la te s  de caucho de estire  
no-butadieno, preparado como se indica en el «janpío I  y 
cuyo contenido de materia solida era de 2<$ en peso, de 
un pH de 9 y 65 dinas/cm de tensión superficial, y se mez 
ciaron con 0»2£ en peso (calculado a base de materia seca), 
de íícviol F 50-88 (poli(acetato de vinilo) saponificado 
hasta en peso) en solución de alrededor de % en peso 
en agua. El lá tex  fue tratado a continuación como se indi 
ca en el ejemplo I  con 100 mi de una mésela consistente 
en. 80 partes en volumen de benceno y 20 partes en volumen 
de alcohol de isopropilo, siendo luego estos componentes 
separados por arrastre con vapor de agua. Para ©1 trata­
miento con la  meada de beneenc/dcdhol isopropílico, la  
relación en peso de (caucho + benceno) i (agua 4 AH) era 
de aproximadamente 0,9. Despula de concentrado a continua 
ción e l lá tex  a un contenido de materia sólida de 58¡- ©a 
peso por evaporación de película, se vio q.u© el lá tex  f i ­
nal tenía una tensión superficial de 42 dinas/em y une 
viscosidad (con 58*- en peso de materia sólida) de 500 cen 
tipoises.

Ejemplo 17

3© tomaron 100 mi de un lá tex  de caucho de estire  
no-butadieno preparado como se indica en el ejemplo I  y 
cuyo contenido de materia sólida era de. 25,5f en peso, cu 
yo pE había sido reducido a 8,5 con C02 y cuya tensión su 
perfic ia l era de 66 dinaa/cm, y se trataron en un turbo- 
mezclador con 190 mi de una mezcla consistente en 80 par­
tes en volumen de benceno y 20 partes en volumen d© aleo-

283726
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bol isopropílico (AI3?) * mezcla, sn la  cual se disolviexon. 
3*8 g de polistireno y 0 , ^  g de oleato potásico. le  re ía  
clon en peso de (caucho 4* polistireno 4 benceno) : (agua 
4 álP) era de aproriraadamsite 1*55. Después de separar e l 
benceno y e l AID por arrastre con vapor de agua, e l lá tex  
se concentró en un evaporador de película a un contenido 
de materia sólida de 6% en peso, quedando e l lá tex  de 
una consistencia líquida diluida, la s  partículas sólidas 
macremoleeulares de este látex* según se vio* consistían: 
en una íntima mezcla de partículas de polistireno y cau­
cho, que no pudieron separarse entre sí por centrifuga­
ción del lá tex . El lá tex  final tenía un pH de 10,2, una 
tensión superficial de 32 dinae/ca* una estabilidad mecá­
nica de más de 30 minutos y  una viscosidad de. 420 centi- 
poises, medida en un viscoaímetro Brookfield LVF con eje 
3 a l a  velocidad de 30 rp u

Ejemplo T

3® rep itió  e l  experimento descrito en el ejemplo 
IV, pero con l a  diferencia de que el polistireno fue sus­
titu ido  por 11,4 g de negro de humo (hollín , Haf) y de que 
no se añadió oleato potásico a la  mezcla de bencai o/AlP.
La relación en peso de (caucho 4- benceio) s (agua 4* AIP) 
era de alrededor de 1,5. Después de haber mezclado el lá ­
tex de caucho de estireno-butadieno ccaí la  mezcla de ben­
ceno/ AlP/hollín, se vio que la  totalidad del caucho y del 
negro de humo se había coagulado en foma de íntima mez­
cla.

Ejemplo VI
3e temaron 100 mi del látex  in ic ia l mencionado en



el ejemplo IT y ge mezclaren con una dispersión consisten 
te 6n 25 g de agua, 2,5 g de negro de Humo (hollín HAS1) y 
2,5 g de oleato potásico. A continuación, se añadieron 
200 mi de una mezcla de 80 partes en volumen de benceno y 

- * 5 20 partes, en volumen de AIP. La relación en peso de (cau­
cho 4- benceno) : (agua 4- Alí) era de aproximadamente 1,3*
Al cabo de algunos minutos de tratamiento en un turbómezcla 
dor, durante el cual se produjo una coagulación parcial, 
el benceno y el AIP se separaron de la  mezcla por arrastre 

10 con vapor de agua. Después de re tira r  e l coágulo formado 
se obtuvo un látex estable que con ta i ís , calculado respec 
to al caucho, 1C£- en peso de negro de humo incorporado a 
las partículas, de caucho. Este látex  ful a continuación 
concentrado a un en peso de materia sólida, obteniendo 

15 se una disper&ón adecuada para procesos de inmersión, y 
que seguía s i oído estable.

E,iemule VII

20

25

30

Se tomaron 80 g de un lá tex  de caucho de estireno 
-butadieno de 2% en pego, preparado como se indica en el 
ejemplo I ,  y se mezclaran con 20 g de un látex  de 25̂  en 
pego de "regina de a lto  contenido de estireno" preparado 
con a rre z o  a la  misma fórmula, pero con 20 partes en pe­
so de butadieno y 80 partes en peso de estireno, en lugar 
de la s  71 partes en peso de butadieno y 2S partes en peso 
de estireno. Esta mezcla de látex , cuyo pH se ajustó a 
8,5 y  cuya tensión superficial era de 65 dinas/em, fue 
tratada durante algunos minutos en un turbomezclador con 
190 mi de una mezcla consisten te en 80 partes en volumen 
de benceno y 20 partea en volumen de alcohol isopropílico

¿“57
,\
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(AI?). l a  relación en peso de (caucho 4- resina de alto  
contenido de egtireno + benceno) ; (agua 4- Al?) era de 
alrededor de 1,5* Después de separar los líquidos orgáni­
cos de tratamiento en una extracción con vapor de agua, 
el lá tex  resultante fue concentrado en un evaporador de 
película, a un contal ido de materia sólida de 645C en peso. 
Medido con arreglo a la  especificación A3® n«. D 1076-59, 

este lá tex  tenía todavía una estabilidad mecánica de 33. 
dinas/em. El látex, final consistía en una dispersión esta 
ble de aglomeraciones cimpuestas de partículas de los dos 
copolímeros, estireno y butadieno. Del lá tex  final caneen 
trado se pudo hacer un buen caucho esponjoso reforzado 
con resina de a lto  contenido de estireno, siguiendo la  
fórmula descrita en el ejemplo I .

Ejemplo VIII

Se temaron 100 partes en volumen de un látex de 
2%  en peso de copolfmero de butadieno-acrilonltrilo, pre 
parado por polimerizaden en emulsión con ayuda de oleato 
potásico c<mo emulsivo, y del cual e l copolímero estaba 
constituido por 6f%:. en peso de butadieno y 33£ sn peso de 
aeriloni'trilo , con una viscosidad de Hooney de 50, y se 
mezclaron con 50 partes en volumen de un látex de 2%  en 
peso de poli(cloruro de vinilo) (PCV) obtenido por polime 
rización en emulsión con ayuda de laurato potásico como 
emulsivo, siendo de 0,9 la  viscosidad intrínseca del PCV.
El pH de la  mezcla de látex se ajustó a 9,0. A continua­
ción la  mezcla fue tratada en un turbóme zelador durante 
2 minutos con pma mezcla de 90 partes en volumen de cloro 
fomo y 10 partes en volumen de alcohol isopropílico (AIP).

_ 29 -
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15
la  relación en volumen de (caucho de n itr ilo  4- PC? <4 clo­
roformo) : (agua 4- AIP) era de alrededor de 2,3. El índi­
ce del cloroformo respecto al eopolfmero de butadieno 
-ac rilo n itr ilo  es de aproximadamente 0,2. l a  solubilidad 
del cloroformo en 100 mi de agua es de alrededor de 1 g.

Despule de separar e l cloroformo y el AIP s© obtu 
vo un látex cuya fas® sólida consistía en partículas agio 
aeradas compuestas de una mezcla de copolímero de butadie 
no-acril oni t i l lo  y poli(cloruro de v in ilo). l a  coagula­
ción de este lá tex  dio una excelente (,polimezclaM o mez­
cla de polímeros que, después de la  vulcanización, resul­
tó resistente a l envejecimiento, así como al ozono y al 
aceite.

15

20

25

30

E.i emolo IX

3e preparó por polimerización en emulsión a 5#C 
un látex  de caucho de estireno-butadie no con arreglo a la  
fórmula siguiente, donde las. c ifras significan partes en
pesos

butadieno 71
e atiren o 29
terc-dodecilmercaptano 0,05
"■Qresinats 515tt (jabón potásico

resínico) 2,11
estearato sódico 2,07
"lamol^N*1 (sales sódicas, oondensadas 

de ácidos de alcohilnaftaleno sul- 
fónicos) 0,02

tere-fosfato potásico 0,40
agua 200
PeS04 . 7 H^O 0,012
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sal disódica de ácido etilendiamina
tetraacético 0,015

sulfoxilarto de sodio-fomaldehido 0,.03
hifiroperóxido de para-crentano 0,072
lia polimerización fue interrumpida a una conver­

sión de 54£» de la  manera descrita  en e l ejsaplo I .  SI 
contenido de estireno del copolímero formado era de 22,55- 
en peso. Después de haber separado de la  mezcle de reac­
ción e l mon omero no convertido» primero dejándolo esca­
par y luego por medio de vapor de agua, se obtuvo un lá ­
tex de un contenido de materia sólida de 185' en peso (lá­
tex I ) .  Parte de este látex fue concaitrado por evapora­
ción. pelicular a un contenido de materia sólida de 3% en 
peso (látex  II} . itabos lá tex  I  y I I  se dividieron en va­
rias  porciones, c sda tina de la s  cuales fue tratada con 
una mezcla de benceno y alcohol de i  sopro pilo (AIP), ha­
ciéndose variar la  relación en volumen de mezcla de bence 
no y kTB respecto al lá tex  y/o 12 relación en volumen de 
benceno respecto a l AIP. Después de l a  puesta en contacto 
con los líquidos orgánicos» que tuvo lugar también a la  
temperatura ambiente en un torbcmezclador durarte 1-2 mi­
nutos, e l benceno y e l áIP fueron separados en'un extrac­
ta r  con vapor de agua, siendo e l tiempo de residencia en 
este extractor o ‘'separador1* de 20 minutos* Algunos da 
los lá tex  así. producidos se concentraron aún más en un 
evspcrador fie película, hasta llegar a un conten ido de ma 
te ria  sólida de 6Q£ en peso. Antes y después de estos tra  
tamiantos, se determinó cierto  número de propiedades de 
los lá tex . lo s  resultados d© estas determinaciones y 
otros detalles concernientes a loa tratamientos se refle­
jan en las  tablas- IT, 7 y VT aue siguen.

W  M A  /  Á ®-ij/ U
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3.1 emulo X

15

20

25

30

3s preparó un látex: de caucho ds butadieno-estire 
no por polimerización en emulsión a 5fiC con arregle s  la  
fórmula siguiente (en partes en peso):

‘5 butadieno 70

* estiren 0 30
terc-dodecilmercaptano 0,08
oleato potásico 2,52
nIgQol N,f 0,02

10 tere-fosfato sódico 0,70
agua 200

Pe 30̂  . 7 SgO
sal disódica de ácido etilendismina

0,02

sulfoxilato de 3odio-forsraIdeMdo 
hidroperóxido de para—mentsne

0,025
0,05
0,06

l a  polimerización se interrumpió a una conversión 
de 6C¡£, y el monómero fue separado del látex cono se indi 
ca en e l ejemplo I* EL látex resultante, cuyo pH era de 
10,4, y que tenía un contenido de materia sólida de 2(£ 
en peso y una tensión superficial de 69 ¿inas/ca, se di­
vidió en dos porciones A y B. De una de las porciones (B) 
se redujo ©1 pH a 7,5 haciendo pasar CÔ * ¿tabas porciones 
de látex  fueron luego tratadas con dos veces su volumen 
de una mezcla consistente en 80 partes en volumen de bence 
no y 20 partes en volumen de alcohol isopropílico (AIP). 
la  relación en peso de (caucho 4- benceno) : (agua 4* AIP) 
era de alrededor de 1,4. Después de separar loa líquidos 
orgánicos per arrastre con vapor de agua, y de concentrar 
las dos dispersiones a 60£- en peso, se determinaron la

3.5
*■ ; ‘=¡q>nt
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tensión superficial y la  viscosidad de los látex  resulte» 
tes» l a  viscosidad fue medida en el viscósímetro de 
Brookfield 1VF, aplicando e l  eje 3 a 30 rpcu los re su lta ­
dos se reflejan en la  tabla VII.

TABLA Vil

10

pH antes del 
tratamiento

látex

Después de tra ta r  con benceno/AIP» 
extraer con vapor de agua, y concen­
trar;____________________________

” tensión s u p e rv is c o s id a d  
pH fic ia l dinas7 (viseosíaetro 

cm de Brookfield)

A 10,4 10,5 46 2400
B 7»5 10,0 34 280

Si emolo U

Se preparó tan látex  de caucho de butadieno-e s tire  
no por copolimerizacá ón en emulsión de butadieno con estíL 
reno a 58C, con arreglo a la  fórmula siguiente, en la
cual las cifras: son partes en pesor

20 butadieno 70
eatireno 30
terc-d odec ilmer c apt an q 0,08
estearato potásico 4,5
"Tamcl F« 0,02

25 tere-fosfato sódico 0,70
agua 200
Fe304 . 7 E20 0,02

sa l disédica de ácido e tilendiamina
tetraacático 0,025

aulfoxilato de sodio-fomraldehido 0,05
30 h idr oper óxido de para^nentaao 0,06
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La polimerización, ae interrumpió a usa conversión 
de 6Q£» como se indica en e l ejemplo I .  £1 mesonero sin 
convertir se re tiró  de la  mezcla de re aceden, primero de­
jándolo escapar y luego por medio de vapor de agua* £1 lá  
tex resultante contenía 2Cgí en peso de materia sólida* EL 
pH del lá tex  era de 9,5, y la  tensión superficial de 69 d¿ 
nas/cm. EL copolímero ta ifa  un contmido de es tiren  o de 
23»5?í en peso y una viscosidad de Moaney de 150*

Este látex  fue dividido en varias porcianea, que 
se trataron luego con la s  mezclas relacionadas en la  ta­
b la  VIII, aplicando una relación en volumen de mezcla de 
líquidos orgánicos a látex , de 1:1, después de lo  cual I 03 

líquidos orgánicos fueron extraídos por medio de vapor de 
agua. De loa látex  resultantes se determinó el contenido 
de coagulado y la  tensión superficial, loa resultados de 
estos: experimentos se reflejan  también en la  tabla VIH.

(O ^
/< O - x'V;- v .'
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3e preparo caí lá tex  de cauclio de butadieno-estire 
no a 5#C con. arreglo a la  fórmula siguiente, en la  cual
la s  c ifra s  significan partes en pesos

butadieno 71
estiren o 29

terc-dodacilmercaptano 0,055
oleato potásico 4,0
"Tarad F« 0,5

(SSg)gS04 0,3

agua 150
ifeS04 . 7 HgO 0,016

sal disódic^. de ácido etilendiamina
tetraacetico 0,020

aulfoxilato de sodio—fomaldehiáo 0,04
hidroperóxido de pare^ieataao 0,048

Xa polimerización, se interrumpió como en e l ejem­
plo I ,  a una conversión de 6Q£* EL copolímaro formado te­
n ía  un contenido áe estiren o de 23,4^ en peso* Después de 
haber retirado de l a  mezcla de reacción e l man omero sin 
convertir, primero dejándolo escapen* y luego por extrac­
ción con vapor de agua, se obtuvo un lá tex  que tenía un 
contenido de materia sólida de 2% en peso, una tensión 
superficial de 69. dinas/em y un pH de 7 ,5» Este lá tex  se 
dividió en tres  porciones, de la s  cuales »««■ se diluyó a 
un con tosido de materia sólida de 2Q£ en peso, otra se de 
jó  a la  migna concentración, y  la  tercera se concentró a 
un contenido de materia sólida de 28  ̂ en peso» Cada uno 
de lo s tre s  lá tex  fue dividido en varias porciones más 
pequeñas, cada una de la s  cuales fue tratada con una mez-



c ía  de benceno cono componente A y acetona o alcohol isopro 
p ílico  (AIP) como componente E. Loa compensa, tes A y B se 
volvieron a separar de lo s  lá tex  tratados» por extracción 
a l vapor de agua. En la  tab la  IX se dan* para cada expe­
rimento* la  relación en volumen de cada una de la s  mez— 
d a s  de A yB  respecto a l  látex* la  relación en peso de 
caucho 4- A a  agua * B» y la  cantidad de coagulado en lo s  
lá tex  finales, así como la  tensión superficial de éstos.
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Ejemplo XIII

Se preparé tan trímero de látex de caucho de buta­
dieno-estíreme a  580 con arreglo a la  formula mencionada 
en e l ejemplo XII, con la  diferencia de que variaban la  
naturaleza y cantidad de e lec tró lito , y de que en algunos 
de los experimentos se u tilizó  también una cantidad d istin  
ta  de agua. Los látex  que contenían como e lec tró lito  
(HH )̂g30 dieron un pH de 7,5 después de extraído e l mono 
mero mediante tratamiento con vapor de agua. SI pE de los 
demás lá tex  era de 10. Haciendo pasar COg, se redujo e l 
pH de estos, látex  a 7,5 también. Todos loa látex  tratados 
con una mezcla de benceno y alcohol isopropílico (A * B) 
en la  relación, en volumen, de A:B ** 80:20, haciéndose: la  
relación en volumen de la s  mezclas de benceno/AIP respec­
to al lá tex . Después de este tratamiento se separaren, e l 
benceno y e l AIP también por extracción al vapor de agua. 
Otros datos sobre estos experimentos se dan en la  tabla 
X, donde también se reflejan  los resultados- concernientes 
a la  composición del coagulado y a la  tensión superficial.

283726
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Ejemplo XIT

3e preparó un látex  acuoso de poliisopreno que 
consistía predominantemente en l a  configuración cis-1,4» 
emulsionando una solución al 1<#> en peso del poliisopreno 
en isopentano con e l auxilie da oléate potásico como emul 
slva, y  a continuación extrayendo e l  di solverte con vapor 
de agua y  concentrando a 2% en peso de materia sólida* 
Bate lá tex  tenía una tensión superficial de 30 dinas/cm. 
De este lá tex  se tomaren 80 g y  se mezclaron con 20 g de 
un lá tex  de 2% en peso de "resina de a lto  contenido de 
eatirenc% de una tensión superficial de 65 dinas/cm y  
que había sido preparado por polimerización en emulsión 
de 20 partes en peso de butadieno y  80 partea en peso de 
estiren o» por el método descrito en e l e^mplo VII. Esta 
mezcla de lá tex , cuyo pE fue ajustado a 8 ,5 , 3e puso en 
tratamiento durante algunos minutos en un turbomezclador 
con 150 mi de una mezcla consistente en 80 partes en volu 
aren de benceno y 20 partes en volumen de alcohol Isopropí 
Ileo (AIE). l a  relación en peso de poliisopreno 4- ''resina 
de a lto  contenido de estiren© " 4 benceno, con respecto a 
agua 4- AXF era de alrededor de 1,4. Después de separar 
los líquidos orgánicos de tratamiento mediante extrac­
ción con vapor de agua, e l lá tex  resultante fue concentra 
do en un evaporados- de película hasta tener un contenido 
de materia sólida de 64fe en peso. la  estabilidad de este 
lá tex  (medida con arreglo a  la  especificación A33$T n i.
D 1076—59) era superior a  30 minutos, y  la  tensión super­
f ic ia l  de 33 dinas/cm. El látex  fin a l dio una tensión su­
perfic ia l de 30 dinas/cm y consistía en una dispersión es 
table de agí amerados compuestos de partículas de poliiso—
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preño y partículas de resina de a lto  contenido de e s tire - 
no» A 1)303 del látex  concentrado fina l se pudo hacer un 
buen caucho caponó oao de. polilaopreno reforzado con "reai 
na de aLto contenido de estireno '', aplicando la  formula 
indicada en el ejemplo I .

la  presente solicitud que corresponde a la  presen 
tada en Holanda* e l 23 de Diciembre de 1961, bajo e l súme 
ro 272.986, se acoge a lo s  beneficios del a rtícu lo  51 del 
vigente Estatuto sobre Propie dad Industrial»

10

H 0 £ A

15
los. puntos de invención propia y nueva que se pre 

san tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente 
de Invención en España, por VEIMÜE años, son los siguien­
te sr

1*— Oh procedimiento para tra ta r  dispersiones a— 
cuestas de una o más sustancias orgánicas macrcsnoleculares,

20 poniendo en contacto estas  dispersiones con un componerte 
A consistente en uno o más compuestos orgánicos ques a) 
no dan reacción acida en l a  fase acuosa; b) tienen un pon 
to de ebullición comprendido entre —50ftC y +2008C; c) a 
la  temperatura y presión a la s  cuales se efectúa e l tra ta

25 miento, tienen una solubilidad que no excede de 10 gramos 
en 100 mi de agua; y  d) se eligen de modo que, respecto a 
la  sustancia macrcenole cular o en relación con a l menos

30

una de la s  sustancias macrcmoleculares, el valor d,el para 
metro % de interacción de FLory-Huggins del compuesto 
orgánico, o e l índice %  medio volumétrico de los cem—

o■\
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15
puestos orgánicos colectivamente considerados es menor de
0 .  6, y, después de haber puesto en contacto estos ingre­
dientes, separando de la s  dispersiones el componente A; 
procedimiento caracterizado por e l hecho de que: a) 
dispersiones, en presencia del componente A> se ponen tara 
bien en contacta con un componente B consistente en uno o 
más compuestos orgánicos que no dan reacción acida hacia 
la  fase acuosa, contiene más de un áten o de carbono en la  
molécula y  tienen un punto de ebullición comprendido en-»

“ *5090 y +1956C, y cuya solubilidad a la  temperatura 
y presión aplicadasr en e l tratamiento es mayor de 10 g en 
100 mi de agua? b) en este tratamiento, la  relación o co­
ciente de pesos da l a  sustancia o las  sustancias xaacromole 
culares más e l componente A respecto a la  suma del agua
más e l componente B vale a lo sumo 5 i y c) al fina l del »
tratamiento, e l componen te B se re ti ra  o extrae también 
de las dispersiones.

2. -  üh procedimiento conforme a la  reivindicación
1 , caracterizado por e l hecho de que en el tratamiento, 
la  relación en peso entre la  suma de la  sustancia o la s  
sustancias macrcmoleculares más el componente A y la  suma 
del agua más el componente B está comprendida entre 0,5 y 
3.

3*— Un procedimiento conforme a la  reivindicación 
1 o 2, caracterizado por e l hecho de que e l componente B 
es mezclado, con la  dispersión simultanéame! te con e l com­
ponente A, ó después de éste.

4 .— tfo procedimiento conforme a cualquiera de la s  
reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l hecho- 
de que la s  dispersiones a tra ta r  han sido obtenidas por



%
V

*5

10

15

20

25

30

polimerización en emulsión, y de que el componente A ae 
añade a las dispersiones después- de concluida la  polimeri 
zación.

5. — Un procedimiento conforme a cualquiera de las  
reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l hecho 
de que el componente A contiene un componente A* consis­
tente en uno o más compuestos orgánicos, teniendo este 
compensa te A* un índice % , o un índice %  medio volume 
trico de al menos 0,6, y de que e l componente A* es añadi 
do por separado.

6.  — Dh procedimiento conforme a cualquiera de la s  
reivindicaciones precedentes, caracterizado- por e l hecho 
de que la s  dispersiones de la s  sustancias, sólidas macromo 
leculares se mezclan, adeaás de con los componentes ¿ y  B, 
con una solución de tura sustancia orgánica macromolecular 
en un disolvente orgánico de reacción no acida para con 
la  fase acuosa.

7. — Efe procedimiento conforme a la  reivindicación 
6, caracterizado por e l hecho de que la  solución de la  
sustancia macromolecular es una solución en e l componente
A, en e l componen te B, en una mezcla de estos componentes, 
o en e l componente A*.

8*- Efe procedimiento conforme a cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l hecho 
de que la s  dispersiones de la s  sustancias sólidas macromo 
leculares, se mezclan, además de con los componentes A y
B, con una o más cargas como, por ejemplo, negro de humo, 
y de que las cargas se añaden como dispersiones en e l ccm 
ponente A, en e l componente B, en una mezcla de estos ccm 
ponentes o en el componente A'.

-  47 -
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9.  — Oa procedimiento conforme a cualquiera de las 
reivindicaeiones precedentes, caracterizado por el hecho 
de que la  relación en volumen de componente A a componen­
te B está  comprendida entre 10:90 y 99:1.

10. — 'Oh procedimiento conforme a cualquiera de las 
reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho 
de que, en relación con al menos una de las sustancias-ma 
cramoleculares, e l valor del parámetro %, de interacción 
del componente A, o el índice ^  medio volumétrico de 
los constitutivos que colectivamente forman e l componente 
A es menor d8 0,5.

11»— Un procedimiento conforme a cualquiera de 
la s  reivindicaciones precedentes, caracterizado por el he 
cha de que el compon®.te B es un alcohol a lifá tico  satura 
do monovalar te que tiene de 2 a 4 átomos de carbono en la  
molécula.

12.— Uh procedimiento conforme a la  reivindica­
ción 11, caracterizado por el hecho de que el componenta 
B es alcohol isopropílico.

13»- Un procedimiento conforme a cualquiera de 
las  reivindicaciones precedentes, caracterizada por el he 
cito de que e l componen te A es benceno, o un benceno que 
contiene como gustitutivos uno o más grupos de alcchilo, 
y de que las dispersiones a tra ta r  contienen copolímeros 
de estireno-butadieno.

14.- Un procedimiento conforme a cualquiera de 
la s  reivindicaciones 1 a 10, caracterizado por el hecho 
de que e l componente B es acetona y el compon® te A es 
benceno, o un benceno que contiene como sustitituvos uno 
o más- grupos de alcohilo, y de que las dispersiones a tra

01 (Q *T>
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ta r contienen copolímeros de e s tiren  o-butadie no.
15. — TM procedimiento conforme a cualquiera de 

la s  reivindicaciones 11 a 13, caracterizado por el hecho 
de que la  relación en volumen de componente A a componen­
te B está comprendida entre 70:30 y 95:5.

16. — ün procedimiento conforme a la  reivindica^ 
qión 14, caracterizado por e l hecho de que la  relación en 
volumen de componente A a c empanen te B está  comprendida 
entre 70:30 y 98:2.

17. — TM procedimiento conforme a cualquiera de 
la s  reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l he 
cho de que las dispersiones a tra ta r  son látex  acuosos, 
obtenidos por polimerización en emulsión en presencia de 
una o más 3ales amónicas como electrólitos* y habiendo es 
tado en contacto con vapor de agua después de la  polimeri 
zad ón.

18. — Oh procedimiento conforme a cualquiera de 
la s  reivindicaciones precedentes, caracterizado por e l he 
cho de que la s  dispersiones tratadas son concentradas des 
pues de habar separado e l componente A y/o e l B.

19. Bh grocedimierrto conforme a la  reivindicación 
18, caracterizado por e l hecho de que la s  dispersiones tra  
tadaa son concentradas h&3ta  alcanzar un contenido de ma­
te ria  sólida mayor de 5% en peso.

20. -  Oh procedimiento para fabricar artícu los, ca 
racterizado porque se hace uso de una dispersión obteni­
das por un procedimiento como el reivindicado en cualquie 
ra  de los puntos 1 a  19 o de espuma obtenida a p artir de 
dicha dispersión.

21. — t&L procedimiento para t ra ta r  dispersiones
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acuosas da una o más sustancias orgánicas macramoleculares.
2sX y como se ha descrito en la  Memoria que ante­

cede y para los fines que as lian especificado*
Esta Memoria consta de cincuenta hojas esc rita s  a 

máquina por una sola cara.

Madrid,
®6 4Sfl[ tJSJ

283725

G.D.S. -  50 -
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