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PATENTE DE INVENCION 

Your Case NH 30813/S-lQi

"Procedimiento para preparar un producto de 
polimerización"

? f

A

MONSANTO CHEMICAL COMPAN Y, entidad norteamericana, 
residente en 300 North Lindbergh Boulevard,
St. LouiB 66, Missouri, BE. UU. de America.

Este invento se refiere a la polime­
rización en masa o en suspensión masiva de un mo- 
nómero monovinilico aromático que contenga un 
caucho dieno disuelto y, más eqp ecialmente, se 

5- relaciona con un mátodo de llevar a cabo dicha

n<*t. ni
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polimerización con objeto de mejorar el equilibrio 
lustye/resistencia al choque, del producto.

Algunos términos empleados por con­
veniencia en la descripción de este invento, de- 
bsn interpretarse como sigue:

(1) - "monómero monovinílico aromático" - un
monómero del grupo constituido por un 
hidrocarburo monovinílico aromático, 
un hidrocarburo ar-halo monovinílico, 
y mezclas de los míanos,

(2) - "caucho dieno" - polímero elastómero
conjugado 1,3-dieno,

(3) - "polímero resinoso" - polímero del monó­
mero monovinílico aromático,

(4) - "inversión de fases" - la inversión de
las fases de la dispersión polímero re­
sinoso/ caucho dieno, que constituye la 
parte polímera de la mezcla de reacción, 
que se presenta en la etapa de la poli­
merización en la que se ha formado po­
límero resinoso suficiente para el ajus­
te en las cantidades: relativas de polí­
mero resinoso y elastómero, para obli­
gar a que el caucho dieno se transfor­
me en la fase discontinua más que en la 
continua de la dispersión y que dá por 
resultado una disminución brusca de la 
viscosidad de la mezcla de reacción,

(5) - "suspensión masiva" - una técnica en
la que la polimerización se realiza30
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en masa durante las primeras etapas de 
la reacción,? o sea por lo menos hasta 
presentarse la inversión de fases, y se 
realiza en suspensión acuosa durante las 
óltimas etapas de la reacción, y 

(6) -"fractura" salvo indicación en contra, 
reducción en el tamaño de las partícu­
las de caucho más que ruptura de los en­
laces múltiples libres formados entre 
moléculas polímeras durante la polimeri­
zación, proceso de "fractura" que se de­
nomina escisión de la mezcla de reacción 
y puede llevarse a cabo a menores inten­
sidades de agitación, que las precisas 

- . para la escisión de las partículas de 
caucho.
Es sabido que los polímeros caucho-modi 

ficades pueden prepararse disolviendo un caucho die- 
no en un monómero monovinílico aromático (o un ma­
terial polimerlzable que comprenda un monómero mo­
novinílico aromático y uno o más comonómeros) y ca­
lentando la solución caucho-nonómero, con agitación, 
para polimerizar el monómero. Es sabido,tambián que 
esta polimerización puede aplicarse por técnicas de 
masa, emulsión, suspensión, o suspensión masiva, 
cada uno de las cuales tiene sus ventajas y sus in­
convenientes. Un inconveniente de los procedimien­
tos en los que la polimerización se realiza en ma­
sa, por lo menos hasta desarrollarse la inversión 
de fases, o sea, los procedimientos de masa y de
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suspensión masiva, ha sido 16} dif i cuitando lle­
var a cabo la polimerizaci ón de tal modo que al 
producto tenga un buen lustre o brillo al some­
terse a extrusión, sin afectar perjudicialmente 
la resistencia al impacto o choque. '

Un objeto de este invento es propox^* 
cionar un procedimiento perfeccionado para poli- 
merizar un monómero monovinílico aromático que 
contenga un caucho dieno disuelto, por una tác-. 
nica en la que la polimerización se realiza en 
masa, por lo menos hasta desarrollarse la inver­
sión de fases.

Otro jeto de este invento es pro- 
pord onar un método para la aplicación de dicho 
procedimiento con objeto de mejorar el equili­
brio brillo/resistencia al choque, ael producto.

Estos y otros objetos se consignan 
llevando a cabo la polimerización en masa o en 
suspensión masiva de un monómero monovinílico 
aromático, que contenga un caucno dieno disuelto, 
en condiciones de agitación modificada, de tal 
modo que <,i) la intensidad de agitación se man­
tiene a un nivel insuficiente para dar lugar a 
la escisión de la fase caucno de la mezcla de 
reacción, o sea, insuficiente para dar lugar a 
la escisión apreciable de las cadenas de las mo­
léculas de caucho, hasta que se haya desarrolla­
do la inversión de fases; (2) después de desarro 
liarse la inversión de lases, la intensidad de 
agitación se aumenta hasta un nivel suficiente pa30.
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ra dar lugar a la escisión de las panículas de 
caucho y se mantiene a este nivel elevado hasta 
que se ha realizado la reducción deseada en el 
tameRo de las partículas de caucho, y (3) la in­
tensidad de agitación se disminuye a continuación 
a un nivel insuficiente para dar lugar a la ulte­
rior escisión ste las partículas de caucho, y se 
conserva en esta nivel inferior, durante todo el 
resto de la reacción.

Los ejemplos siguientes se facilitan 
para aclarar este invento y no se destinan en 
modo alguno a la limitación del mismo. Salvo in­
dicación en contrario, las cantidades menciona­
das son pondérala&
RjhJMPLQ 1  -

parte A -
Cargar una mezda&licial de reacción 

constituida por (a) una solución de 7 partes de 
un copolímero elastomero butaaieno-eetireno 
(75*25) en 93 partes de esiireno, (b) 0,05 parte 
de peróxido de di-t-butllo, (c) 0,3 parte de un 
antioxidante, y (d) 0,1 parte de un mercaptan do- 
decílico comercial, modificador, en una marmita 
revestida de vidrio de un diámetro de 724 mm, pro­
vista de agitador tipo paletas con un diámetro 
igual al 96% del diámetro de la maimita. Purgar 
la vasija de reacción con nitrógeno. Luego calen­
tar la mezcla de reacción y mantenerla a 110*C 
durante unas 6 horas, mientras funciona el agi­
tador a una velocidad efectiva de las puntas de30.
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110 n/minuto, para dar lugar a las velocidades 
máximas de escisión, de 1/120 de segundo en la 
separación entre el agitador y las paredes del 
recipiente.

La polimerización en estas condicio­
nes, se encuentra en una etapa de alrededor del 
25% de conversión de estireno en poliestireno, y 
la viscosidad de la solución de la mezcla de reas 
oión, que ha aumentado continuamente con la for­
mación de polímero, disminuye bruscamente, indi­
cando la presencia de la inversión de fases. Cuan 
do la viscosidad de la solución empieza a aumen­
tar nuevamente, indicando que la inversión de fa­
ses es ya completa y que la fase caucho se ha 
transformado en fase discontinua o dispersa, aumen 
tar la intensidad de agitación hasta una veloci­
dad efectiva de las puntas de 372 m/minuto (máxi­
ma velocidad de escisión, de 2/400 de segundo) y 
continuar calentando la mezcla de reacción a 
110*0, con esta agitación más elevada, durante 
60 minutos.

La polimerización en este caso, se 
encuentra en una etapa de alrededor del 30% de 
conversión del estireno en poliestireno. Trasla­
dar la mezcla de reacción a un recipiente para 
la misma, provisto de un agitador tipo Pfaudler, 
y de deflector, y que contenga (a) 100 partes de 
agua, (b) 0,05 parte de cloruro de cálcio, (o)
0,13 parte de un copolimeio de ácido acrílicc/2- 
etilhexil acrilato con un contenido combinado de30
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2-etilhexll acrilato de 4,5 mol y una viscosidad 
específica de alrededor de 4 (detennmada en solu­
ción aouosa al 1% a 25*0), y (d) 0,2 parte de la 
sal sódica de bis (sulfonaftil)metano. Someter a 
presión, con nitrógeno, la mezcla de reacción y 
calentar a 130*0 durante 3 horas y a 140*0 duran­
te 5 horas con una intensidad de agitación en el 
agitador Pfaudler de 5.

El producto de la polimerización, 
Polímero A, ea un poliestireno caucno-modificado, 
obtenido en rendimiento prácticamente cuantitati­
vo, en forma de pequeños nodulos esfáricos, cuyas 
propiedades se indican en la Tabla i.
Parte B (Control)

Se repite la Parte A excepto que se 
conserva la intensidad de agitación a una veloci­
dad eficaz de las puntas de 110 m/minuto, en to­
da la prepollmerización masiva, en lugar de aumen­
tarla a 372 ni/minuto despuáa de la inversión de 
fases. Las propiedades del producto, Polímero 
figuran en la Tabla 1.
Parte O gbntrol)

Se repite la Parte A excepto que se 
conserva la intensidad de agitación a una veloci­
dad eficaz de las puntas de 372 m/minuto, duran­
te toda la prepolimerlzación masiva, en lugar de 
esperar a que se desarrolle la inversión de fases, 
para aumentar la intensidad a este nivel. Las pro­
piedades del producto, Polímero 0, se represen­
tan en la Tabla 1.

-7-
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Parte D (Control)
Se repite la Parte A, excepto que ae in­

vierten las etapas de la prepolimerización masiva 
que se realiza en condiciones de agitación con es­
cisión y sin ella, manteniendo la intensidad de 
agitación a una velocidad efectiva de las puntas 
de 372 m/minuto * hasta, desarrollarse la inversión 
de fase3, y luego se reduce a 110 minuto para 
el resto de la prepolimerización masiva. Las pro­
piedades del producto, Polímero D, figuran en la 
Tabla 1*

T A B L A  j

Polímero A B C D

Tamaño partícula caucho
(l) taicrones) 5 16-20 2 12

Brillo superficial 2) $0 25 80 30

Resistencia al impacto Izod 
(pies-librae/pulgada de 
muesca) 0.93 0.95 0.45 0.48

Resistencia a la tensión al 
deteriorarse (4) (libra s/pul 
gada cuadrada) *" 3000 2900 6500 6500

Elongación al deteriorar
se (%) (4) "* 16.2 16.7 4.8 5.5
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(1) - Diámetro de las partículas de caucho
dispersadas^ determinado por examen mi­
croscópico de las secciones nodulares.

(2) - Medido en una &oja obtenida por extru­
sión, de un espesor de^p# mm, 'son un 
ángulo de incidencia de 60** aparato 
Photovolt.

(3) - A33H, Ensayo D256-56 - medida a 2330.
(4) - Ensayo AsTE D63Ó-52T.

Oomo se indica en la fabla anterior;
(1) - El producto tiene Dueñas propiedades

con respecto al choque y a la elonga­
ción, pero está dotado da un brillo 
reducido cuando la mezcla de reacción 
no se somete a una intensidad de agi­
tación suficiente para extinguir la fa­
se caucho en cualquier momento durante 
la polimerización (Polímero B).

(2) - El brillo se mejora cuando la fase cau­
cho se escinde durante una parte de la 
reacción de polimerización (Polímeros 
A, C y D).

(3) - La mejora en el brillo vá acompasada por
una párdida apreciable en las propieda­
des relativas al choque y a la elonga­
ción, cuando la fase caucho se escinde 
mientras continúa siendo la fase conti­
nua la dispersión, o sea, antes de 
terminar la inversión de rases (políme­
ros C y D), y

-9-
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(4) - La mejora en el brillo se lleva a caroo 
sin pérdida apreciable en las propie­
dades con respecto al choque y a la 
elongación, cuando la fase caucho se 
escinde solamente después de terminar 
la inversión de fases (Polímero A).
Se observan resultados análogos, cuan­

do el Ejemplo 1 se repite excepto por (a) por la 
sustitución de una mezcla de 84 partes de esti- 
reno y 9 partes de alfa-metilestireno, en lugar 
de las 93 partes de estireno en las que está di­
suelto el caucho; (b) por la sustitución de una 
mezcla de 66 partes de estireno y 27 partes de 
acrilonitrilo, en lugar de las 93 partes de es­
tireno en las que el caucho se halla disuelto 
o (c) llevando a cabo la polimerización en masa 
sin agitación, después de la etapa de 30% de 
conversión, en lugar de trasladar la mezcla de 
reacción a un recipiente de polimerización en 
suspensión.
EJEMPLO 2 - '
Parte A :

Cargar una mezcla inicial de reac­
ción constituida por (a) una solución de 14 par­
tes de copolímero elastómero butadieno—estireno 
(75:25) en 86 partes de estireno, (b) 0,05 parte de 
peróxido de di-t-butilo, (c) 0,3 parte de un an- 
ti—oxidante, y (d) 0,1 parte de mercaptan t-dode 
cilico en una marmita revestida de vidrio de un 
diámetro de 724 mm provista de un agitador tipo
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paletas de un diámetro igual al 96p del diámetro 
del recipiente. Purgar el recipiente de reacción 
con nitrógeno. Luego calentar la mezcla de reac­
ción y mantenerla a lioso durante unas 6 horas 
mientras se hace funcionar el agitador a uno ve­
locidad efectiva de las puntas de 110 ny'minuto 
para producir velocidades máximas de escisión de 
1/120 de segundo en la separación entre el agita­
dor y las paredes del recipiente.

En estas condiciones la polimeriza­
ción se encuentra en una etapa de aproximadamen­
te el 25% de conversión del estireno en poliesti- 
renot y la viscosidad de la solución de la mez­
cla de reacción, que ha aumentado continuamente 
con la formación da polímero, desciende brusca­
mente indicando la presencia de la inversión de fa­
ses. Cuando la viscosidad de la solución empieza 
de nuevo a aumentar, indicando que la inversión 
de fases es completa y que la fase caucho se ha 
transformado en la fase discontinua o dispersa, se 
inicia la circulación de la mezcla de reacción, 
a razón de 3 partes/minuto, a través de una tube­
ría de re-circulación, provista de un agitador 
tipo turbina de un diámetro igual al 95% del diá­
metro de dicha tubería, y con un impulsor rota­
tivo constituido por seis paletas o álabes in­
clinados, tipo turbina que giran contra un impul­
sor fijo y análogo con una separación de 0,5 mm 
entre ellos. Hacer funcionar la turbina a razón 
de 3600 r.p.m. para producir velocidades máximas30.



estator. Continuar la circulación de la mezcla 
de reacción a travás de la tubería, a razón de 
3 partes/minuto, durante 60 minutos.

5. En estas condiciones, la polimeri­
zación se encuentra en una etapa de una conver­
sión de estireno en poliestireno, del 30% apro­
ximadamente. TrasLadar la mezcla de reacción a 
un recipiente para la misma, provisto de agíta­

lo, dor tipo Pfaudler y cteflector y que contenga
(a) 100 partes de agua, (b) 0,0$ parte de clo­
ruro de calcio, (c) 0,13 parte de un copolímero 
ácido acrílico (acrilato de 2-etilhexilo, con un 
contenido combinado de acrilato de 2-etilhexilo 

15. de 4,5 mol %  y una viscosidad especifica de 4
aproximadamente (determinada en una solución 
acuosa al 1%, a 25"C, y (d) 0,2 parte de la sal 
sódica de bis (sulfonaftil)metan o. Someter a pre­
sión la mezcla de reacción, con nitrógeno, y ca- 

20. lentar a 130PC durante 3 horas y a 140*0 duran­
te 5 horas con una intensidad de agitación de 
5 en el aparato Pfaudler.

El producto es un poliestireno caucho 
modificado en el que el tamaño medio de las par- 

25. tículas de la fase caucho dispersada es de 3 mi-
crones de diámetro. Cuando el producto se dilu­
ye en una concentración de caucho del 7% con un 
poliestireno comercial nodular, y se ensaya con 
respecto a las propiedadeslndicadas en el Ejem­
plo 1, se comprueba que tiene un nivel de brillo30
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2extruído, de 69 y propiedades físicas 
a las indicadas para el polímero A en la Ta­
bla 1.
Parte B (Oontrol)

Repetir la Parte A excepto la eli­
minación del dispositivo de escisión tipo turbi­
na de la tubería, y la circulación de la mezcla 
de reacción a travós de dicha tubería durante 90 
minutos, después de la inversión de fases, an­
tes de trasladar la masa al recipiente de poli­
merización en suspensión. El producto es un pdi- 
estireno caucho modificado en el que el tamaño 
medio de las partículas de la fase caucho disper­
sada, es de 14 micrones de diámetro. Cuando el 
producto se diluye a una concentración del 7% da 
caucho, con un poliestireno nodular comercial y 
se ensaya con respecto a las propiedades como en 
el Ejemplo 1, se comprueba que tiene un nivel de 
27 para el brillo extruído, y propiedades físi­
cas análogas a las indioadas para el polímero A 
en la Tabla 1.
EJEMPLO 3 -

Preparar siete productos de poliea- 
tireao caucho modificado, repitiendo la parte A 
del Ejemplo 1, excepto en cuanto a la escisión 
de la fase de caucho después de la inversión de 
fases, haciendo circular la mezcla de reacción 
a travós de la tubería provista de turbina, des­
crita en la Parte A del Ejemplo 2, en lugar de 
haceMo aumentando la intensidad de agitación



riar las condiciones de escisión de (a) revolu­
ciones por minuto a que la turbina se hace fun­
cionar, o sea la intensidad de agitación, (b)

5* velocidad de circulación de la mezcla de reac­
ción a travós de la tubería, o sea, ritmo de oir 
culadÓR, y (c) el período total de escisión, 
como sigue:

Reacciónna Intensidad de agitación 
(r,p.m.)

Ritmo de circula 
oión (parteafmi- 
nuto) _ _

Período de es­
cisión (minutos)

1 1600 3 30
2 1600 3 60
3 1600 3 90
4 2500 3 30
5 3100 3 30
6 3100 5 30
7 3600 3 60

Las propiedades de los productos 
la Tabla 11.

se indican en

TABLA II
Tamaño (miorones) 

Producto de las partículas 
de caucho

Brillo su- Resistencia al
perficial choque Izod (pies-

libras/pulgada de __________ muesca)__________
1
2
3
4
5
6

10

7
3
4 
3

40 0.95
50 0.95
60 0.92
55 0.95
65 0.99
40 0.93

7 3 65 0.91
7-10
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Este invento constituye una modifica­

ción de algunos de los procedimientos conocidos 
para la polimerización de un monómero monoviníli- 
co aromático (o un material polimerizable que con 
tenga un monómero monovinilico aromático y uno o 
más comonómeros) que contenga un caucho dieno di- 
suelto, por ejemplo, él procedimiento en él que 
la reacción se llevaba cabo en masa, por lo menos 
hasta desarrollarse la inversión de fases.

Los monómeros monovinílic os aromá­
ticos adecuados para la polimerización en proce­
dimientos son monómeros del grupo constituido 
por hidrocarburos monovinilicos aromáticos, hi­
drocarburos ar-halo monovinilicos aromáticos, y 
mezclas de los mismos, por ejemplo estireno; vi- 
nil naftaleno; ar-alkilestirenos, tales como o-, 
m-, y p-metilestirenos, ar-etilestirenos, 2,4- 
dimetilestireno, etc.; ar-halostirenos, tales 
como o-cloroestireno, p-bromoestireno, 2,4-di 
cloroestireno, 2-cloro-4-metilestireno, etc.
Los monómeros monovinilicos aromáticos, pueden 
constituir los componentes únicos dél material 
polimerizable que contiene él caucho dieno di­
suelto, o pueden emplearse mezclados con canti­
dades inferiores de uno o más oomonómeros,por 
ejemplo alfa-alkll estírenos, tales como alfa-metil 
estireno; 1,3-dienos conjugados, por ejemplo buta­
dieno, isopreno, etc. Compuestos acrílicos tales 
como ácido acrílico,acrilonitrllo,acrilamida,acri 
lato de metilo, acrilato de 2-etilhexilo y otros



acrilatos alkilicos, los compuestos metacrílicos 
correspondí entes, etc.

El caucho dieno que se disuelve en 
el monómero monovinílico aromático, puede ser 

5. esencialmente cualquier polímero 1,3-diánico
elastÓmero y conjugado que tengauna temperatura 
de "resquebrajamiento" no superior a O^C aproxi­
madamente, determinada por el ensayo ASTM D746-52T. 
Constituyen ej^nploa típicos de estos cauchos, el 

10. caucho natural, el polibütadieno, poliisoprano,
copolímeroa da butadieno y/o isopreno con como- 
nómeros tales como estireno, alfa-metilestireno, 
ácido (meth) acrílico, (meth)acrilonitrilo, (meth) 
acrilato de metilo, (meth)acrilatoa de alkilos m -  

15. periores, etc. Corrientemente el caucho dieno se
emplea en una cantidad tal que constituya de 1 a 
25%, con preferencia alrededor de 5 a 15% en peso 
de la solución caucho-monómero.

los procesos de polimerización tnodi- 
20. ficados de acuerdo con esta invento, como es bien

sabido, se lite van a cabo, generalmente con agita­
ción a temperaturas del orden de 50 a 175*C, hasta 
que se obtiene la conversión deseada de monómero 

. en polímero. Cuando se desea, se incluyen en la 
25. mezcla de reacción materiales tales como inicia­

dores de polimerización de radicales libres, es­
tabilizadores, plastificadores, modificadores de 
polimerización, colorantes, etc., y corrientemen­
te resulta especialmente deseable emplear modifica- 

30. dores de polimerización en todos los procediplen-
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-17- 554tos de masa, a causa de los problemas asociados de 
transmisión térmica en los casos de polarización 
de masas.

Cuando las óptimas etapas de polimeri­
zación han de realizarse por un proceso de sus­
pensión con objeto de evitar los problemas de tra­
tamiento asociados con un procedimiento de masa, 
el agua, agente de suspensión, y todos los demás 
auxiliares deseados para los procesos de suspen­
sión, se incorporan corrientemente cuando se ha rea_ 
lizado ya alrededor del 5 al 10% de conversión adi­
cional da monómero en polímero, después de la in­
versión de fases. El agente de suspensión, cuando 
se emplea, es con preferencia un copolímero solu­
ble en agua de ácido acrílico-(meth)acrilato alkí- 
llco. Un agente de suspensión especialmenteadecua- 
do es un copolímero soluble en agua de 95$98 mo­
les % de éoido acrílico y 5-8 moles % de aciilato 
de 2-etilhexilo.

De acuerdo oon este invento, estos 
procedimientos conocidos se modifican regulando 
el grado de agitación de la mezcla de reacción, 
de tal modo que la intensidad de agitación es in­
suficiente para dar lugar a una escisión aprecia- 
ble de la fase caucho, excepto durante un período, 
posterior a la inversión de fases, en el que la 
intensidad de agitación se mantiene a un nivel 
suficiente para dar lugar a la escisión cb las 
partículas de caucho, haste conseguirse la re­
ducción deseada en el tamaño de dichas partículas.30.
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Como resultará evidente para los peri­

tos en la materia, loa grados determinados de agi­
tación a emplear para mantener la intensidad de la 
misma a un nivel insuficiente ó suficiente para pro­
ducir la escisión de la fase caucho, variarán muy 
considerablemente con, por ejemplo, el tamaño y 
la forma del recipiente de polimerización, la vis­
cosidad de la mezcla de reacción en el momento en 
que se desee una intensidad especial de agitación, 
el modelo y la inclinación de las paletas del im­
pulsor o álabes utilizados para agitar la mezcla 
de agitación, etc. Sin embargo, dado que el efec­
to dé un grado particular de agitación con objeto 
de producir o de evitar la escisión de la fase 
caucho en una serie dada de condiciones de poli­
merización, puede averiguarse fácilmente por ex­
perimentación rutinaria, los peritos en la mate­
ria no tendrán dificultad alguna para comprender 
el modo de regular el grado de agitación al apli­
car prácticamente este invente.

Mientras se observe la característi­
ca taxativa da producir o evitar la escisión de 
la fase cauoho en los momentosadecuados de la po­
limerización, puede emplearse cualquier agitación 
de escisión o no-escisión, en la preparación de 
un producto dotado de equilibrio orillc/resistencia 
al impacto# Asi, el usuario tiene una libertad de 
acción considerable en cuanto a la elección de las 
intensidades de agitación determinadas para la es­
cisión o no-escisión ya conocidas, para conseguir30.
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otros resultados deseables. Por ejemplo* la inten­
sidad de agitación antes de la inversión de fases, 
puede mantenerse a un nivel suficiente para impe­
dir la de¡gradaciÓn apreciable en los enlaces de
lasmoláculas de polímero; la intensidad de agí- *
tación ulterior a la escisión de las partículas de 
caucho* puede mantenerse a un nivel suficiente pa­
na conservar el polímero en suspensión acuosa* el 
proceso masivo puede aplicarse sin agitación des- 
puós de la etapa de escisión* etc.

La evitación de la escisión antes de 
la fase de inversión es decisiva, a causa del 
efecto perjudicial de la escisión antes de la in­
versión de fases, sobra la resistencia ál impacto 
del producto. Asi pues* la intensidad de agita­
ción ha de mantenerse a un nivel de no-escisión* 
por lo menos hasta que un descenso brusco en la 
viscosidad de la mezcla de reacción indica que 
se ha realizado la inversión de fases. Esto ocu­
rre corrientemente algún tiempo después de las 
etapas de conversión del 15% y 30% de monórneros 
en polímero, según la viscosidad del caucho dieno 
especial que se utilice.

El período determinado de inversión 
post-fase durante el cual las partículas de cau­
cho se escinden, no es decisivo* pero resulta co­
rrientemente poco práctico retardar la escisión 
hasta después del 40% de conversión de monómero 
en polímero* o hasta después de añadir agua y 
agente de suspensión a la mezcla de reacción en30
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los procesos de suspensión masiva, 
grado elevado de agitación preciso para conse­
guir una intensidad de agitación para la esci­
sión, en dichos momentos. Asi pues, la escisión 
se inicia con preferencia lo suficientemente pron 
to para que la reducción deseada en el tamaño de 
las partículas de caucho se consiga antes de la 
etapa de la conversión del 40%, y se empieza 
prácticamente, en cuanto se ha desarrollado la 
inversión de fases.

La etapa de escisión de la reacción, 
se realiza aumentando la intensidad de agitación 
hasta un nivel suficiente para dar lugar a la 
escisión de las partículas de caucho y manter 
nióndola continua o intermitente en estas condi­
ciones, hasta haberse logrado la reducción de­
sdada en el tamaño de laópartículas de caucho. 
Corrientemente la polimerización se deja que 
continúe mientras las partículas de caucho se 
escinden, pero algunas veces as conveniente re­
ducir la temperatura de la mezcla de reacción, 
para impedir la polimerización apreciable duran­
te la escisión, por ejemplo, cuando ha de rea­
lizarse una reducción elevada de tamaño en las 
partículas de caucho, con una intensidad de agi­
tación apenas suficiente para dar lugar a la es­
cisión antes de que la viscosidad de la mezcla de 
reacción aumente hasta el punto en que la intensi­
dad determinada de agitación no sea ya suficiente 
para dar lugar a la escisión,30
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Para llevar a cabo la escisión, la 

intensidad de agitación puede aumentarse hasta un 
nivel adecuada de cualquier modo apropiado, por 
ejemplo agitando la mezcla de reacción con el mis­
mo agitador utilizado para lograr la agitación sin­
escisión, pero procediendo a velocidades más ele­
vadas, o, ventajosamente, haciende circular la 
mezcla de reacción a través de una cámara dotada 
de un agitador distinto que funcione a una veloci­
dad que dá lugar a la agitación de escisión, etc.
Puede emplearse cualquier agitador convencional 
susceptible de lograr una agitación de escisión.
Como es bien sabido, algunos de estos agitadores 
son más eficaces que otros, por precisar potencia 
de entrada inferior para proporcionar un grado da­
do de intensidad de agitación de escisión. Se pre­
fiere generalmente emplear uno de estos agitadores más, 
eficaces. En las operaciones en escala comercial, re­
sulta esp ecialmente conveniente el emplear u# dispo­
sitivo de escisión susceptible de producir veloci­
dades máximas de generación de, por lo menos, 1/300 
de segundo, con preferencia de l/lOOO de segundo, 
como mínimo a fin de lograr un grado apreciable de 
escisión en un tiempo razonable, por ejemplo de 
30 a 120 minutos.

Como se . comprenderá fácilmente, la 
duración de la etapa de escisión depende del grade 
especial de agitación empleado, de la intensidad de 
fractura, y del equilibrio deseado y determinado 
entre el brillo y la resistencia al impacto. Para
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algunos fines, les mejores resultados se obtienen 
por escisión, durante la conversión de un 4 a 5% 
adicional de monómero en polímero, después de la 
inversión de fases. Los resultados óptimos se lo- 

5. gran con una energía da entrada por unidad de vo­
lumen de, aproximadamente, 0,1 a 5 H.P,-minuto/ga- 
llón pero pueden obtenerse resultados equivalentes, 
mediante la eecieión durante un período más prolon­
gado con un grado inferior de agitación de esci- 

10. sión, o mediante un grado superior de dicha agiten­
ción en un período más reducido, o por un tiempo 
mayor utilizando un agitador menoe eficaz que fun­
cione con la misma entrada de energía, etc.

Como guía para determinar laa condi- 
15* dones especiales de intensidad de agitación para

la escisión/período de duración, a emplear en la 
práctica de este invento, puede observarse que,* 
como regla general, (l) un aumento en el grado da 
agitación de escisión y/o un aumento en la dura- 

20. ción da dicha escisión,dá por resultado un aumento
en el grado de reducción del tamaño da las partícu­
las de caucho; (2) el brillo del producto aumenta 
con el ascenso en el grado en que se reduce el ta­
maño de lasrpartículas de caucho, y (3), inicialmen- 

25. te, la resistencia al impacto del producto no es
afectada prácticamente por la reducción del tamaño 
de las partículas de caucho, pero la ulterior re­
ducción del tamaño de las partículas, tiene un 
efecto perjudicial sobre la resistencia al choque, 

30. aunque no tan seilo como un grado equivalente de
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fractura da la fase caucho, antes de la Inversión 
de fases.

Este invento resulta ventajoso por 
permitir la obtención de (l) mejores propiedades 
de brillo con respecto a las que pueden obtener­
se cuando la fase caucho no se escinde, en ningún 
momento durante la polimerización, (2) mejores pro 
piedades de resistencia al choque en relación con 
las susceptibles de obtenerse cuando la fase cau- 

10. cho ae escinde en el mismo grado antes de la in­
versión de fases, y mejor equilibrio brillo/resis­
tencia al impacto, con respecto al que puede obte­
nerse por procedimientos de la técnica anterior.

Es evidente que, SLn separarse del e&- 
1 5. píritu y alcance de este invento, en los productos

y procedimientos antes indicados, pueden introdu­
cirse muchas variaciones.

N O T A
Descrita suficientemente la naturale- 

20. za del i&vento, así como la manera de realizarlo
en la práctica, debe hacerse constar que las dis­
posiciones anteriormente especificadas son suscep­
tibles de modificaciones de detalle en cuanto no 
alteren su principio fundamental. También se hace 

25. constar que el invento corresponde a una Solici­
tud de Patente presentada en Norteamérica con fe­
cha 4 de abril de 1.962, n9 Ser. 184.944 acogién­
dose, por lo tanto, a los heneficios que conceden 
los Convenios Internacionales en vigor y siendo lo 

30. que constituye la esencia del referido invento y
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por lo que se solicita Patente de Invención por
20 años en España, sobre: "PROCEDIMIENTO PARA PRE­
PARAR UN PRODUCTO DE POLIMERIZACION"; caracterizán­
dose por lo siguiente:

1*.-Procedimiento para preparar un pro­
ducto de polimerización, caracterizado por oalen­
tarse una solución de un polímero elastómero de con­
jugado 1,3-dieno en un material polimerizable que 
contiene un monómero del grupo formado por un hidro­
carburo monovinílico aromático, un hidrocarburo 
ar-halo monovinílico aromático, y mezclas de los 
mismos, para polimerizar el material polimeri­
zable, y por realizarse la polimerización en masa, 
por lo menos hasta desarrollarse la inversión de 
fases, y además por la mejora queucomprende (a) el 
mantener la intensidad de agitación a un nivel in­
suficiente para dar lugar a cualquier escisión 
apreciable de la fase caucho de la mezola de reac­
ción, por lo menos hasta haberse desarrollado la 
inversión de fase, (b) deepuós de realizarse la 
inversión de fases, al aumentar la intensidad de 
agitación a un nivel suficiente para dar lugar a 
la escisión de las partículas de polímero elastó­
mero y el mantener la intensidad de agitación a 
este nivel elevado, hasta que el tamaño de las 
partículas de caucho se ha reducido al grado de­
seado, y (o) el disminuir luego la intensidad de 
agitación hasta un nivel insuficiente para dar 
lugar a la ulterior escisión de las partículas 
de polímero elastómero, y el mantener la intensl-30



dad de agitación a este nivel inferior, durante 
todo el resto de la reacción de polimerización.

2* - Procedimiento, según reivindica­
ción 1*, caracterizado porque la solución es una 

$. solución de 5 a 15 partes en peso de un copolimero
elastómero butadieno estireno en, respectivamente, 
95-65 partes en peso de estireno.

39 - Procedimiento, según reivindica­
ción 19, caracterizado porque la solución es una 

10. solución de 5 a 15 partes en peno de un polibuta-
dieno elastómero en, respectivamente, 95-Ó3 partes 
en peso de estireno.

49 - Procedimiento, según reivindica­
ción 19, caracterizado porque la escisión de las 

15. partículas de polímero elastómero, se realiza en­
tre las etapas de inversión de fases y de conver- 
siÓn del 40% del material polimerizable en polímero.

59 - Procedimiento, según reivindica­
ción 19, caracterizado porque la rapidez máxima de 

20. fractura, obtenida durante la escisión de laspar-t
tículas de polímero elastómero es, como mínimo, 
de un valor tal elevado como l/lOOO de segundo.

69 - Procedimiento, según reivindica­
ción 19, caracterizado porque la polimerización se 

25. realiza en suspensión acuosa, despuás de reducirse
el tamaño de las partículas de caucho, al grado de­
seado y a la intensidad de agitación más elevada.

79 - Procedimiento para preparar un 
producto de polimerización, caracterizado por ca­
lentarse una solución de 5 a 15 partes en peso de30
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un copolimero elastómero de butadieno-aa tireno en, 
respectivamente, 95-85 partee en peso de estireno, 
para polimerizar este último cuerpo, y por la mejora 
que comprende (a) el llevar a cabo la polimerización 
en masa, a una intensidad de agitación insuficiente 
para dar lugar a ninguna escisión apreoiable de la 
fase oaucho de la mezcla de reacción, hasta desa­
rrollarse la inversión de fases, (b) prácticamente, 
inmediatamente en cuanto se ha desarrollado esta 
inversión; el aumentar la intensidad de agitación 
hasta un nivel de agitación de escisión, en el que 
las velocidades máximas de escisión obtenidas sean, 
por lo menos, tan elevadas como 1/1000 de segundo, 
y el mantener la intensidad de agitación a este ni­
vel elevado, hasta haber reducido el tamaño de las 
partículas de caucho al grado deseado, y (o) el com­
pletar luego la polimerización en suspensión acuosa, 
a una intensidad de agitación insuficiente para dar 
lugar a la ulterior escisión de las partículas de 
caucho.

8*.- rocedimiento para preparar un pro­
ducto de polime^zación; tal y ¿%mo queda sustan­
cialmente descrilo en la presema memoria.

Esta meé 
a máquina por una s

Ma

26 hojas escritas
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OHEmcAL COMPANY.
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