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HEMORIA DESCRIPTIVA
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La presente invencidn tiene por objeto un procedimiento

que permite emulsionar en agua el cloruro de polivinilo plas-

tificado, en forma tal gne se obtengan emulsiones en el tiem-
0o, ¥ aptas para la dilucidn.

El método habitual para preparar wna emulsién acussa de
cloruro de polivinilo plastificado es el siguiente:

Se adquiere en el comercio una emulsidn acuosa de cloru-
ro de polividilo, preparada mediante polimerizacidn del mond=-
mero en emulsidn. Tal emulsidn, 8 ldtex, contiene, el 5C ¢ de
materia seca por término medio.

Para el plastificador, se prepara separadamenie una emul-
sidn acuosa del plastificador, por medio de wn aparato emul-
sionador de turbine o de um triturador coloidal, en presencia
de wn 5 a wn 8 % de wn producto tenso-activo que pueds ser, por
ejemplo, el olsato amdnico, de morfolina o de trietanolamina,
un aril-glguilo sulfonado, un alquilo sulfanato o un polimero
no idrico del dxido de etileno, y a eata emulsidn se afiade el
14tex sin otras precauciones.

Se establliza y se espess la mezcla en la forma habitual,
afiafliendoca la misma un agente que sirva para tales fines. Pa-—
ra su utilizacidn se seca poniendola al aire, a la temperatura
ambiente, 0 & una temperatura de 100~1002 C, y despuds se efec—
tda una gelificacidn a una temperatura que pueds alcanzar entre
los 160 y los 1802 grados C.

Bste procedimiento ftiene ¢l sobre procedimiento clédsico
que consiste en preparar una pasta de dimcidn mezelandolas di-
rectaments del cloruro de polivinilo en plvo a wn plastifican~
te, la ventaja ds que parmite obtener compuestos poco plasti-
ficados, sin que sea necesario afiadir un diluyente organico

para formar un organosol.
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Sin embargo, presenta varios inconvenientes: st
a) Los ldtex del comercio tienen tendencia a precipitarse'fi
en copos, a baja temperatura, lo que impide especialmente trans-—
portarlos durante la tempdrada de invierno.
Se= b)' Necesitan une gelificacidn a temperatura alevada, lo que
complica su realizacidn.

¢) La emulsidn preparada es inestable, debiendo utilizarse
en un plazo de unas 48 horas aproximadamente.

Incluso si los fabricantes llegzn en cierto modo a limitbar

10.~ la incidencia de estos dnconvenientes, por ejemplo preparando
ldtex de PVC plastificado, previamente gelificados, no por ello
es menor ¢l riesgo de que presenten en invierno peligro de for-
macidn dehhide irreversible, y que la necesidad de aprovisionar
un producto cuys mitad de su peso eshd constituide por agua, d4
1l5.= origen a un aumento considerable en los gastos de +transporte.

El objeto de la presente invencidén se refiere a un proce-
dimisnto que permite obtener directamente, por simple dilucidn
en el agua, y mediante yma débil agitacidn, unas emulsidn del
tipo aceite en el agua de un plastisol estabilizado y, si hay nees

20.~ cedidad, pigmentado y espesado.

La presente invencidn consiste en afiadir a un plastisol, es
decir, a una dispersidn de cloruro de polivinilo en un plastifi-
cante que es disolvente al calor, dos agenies de dispersidn, cons-
tituyendo un sisteme tenso-activo particularmente favorable, ¥y

25, que se llamard agentes primarios, gue adicionados por dos agente
secundarios teniendo por lo menos efecto estabilizador y um efec~
to sinergdtico, a los que se llamard agentes secundarios, permi-
tan de forma facil su realizacidn en dispersidn acuosa.

Los agentes primarios pueden ser: uno, un monoglicérido

30~ olesoluble, que se mezcla al plastisol; ol otro, un agente idni~

«0
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co, con preferencia anidénico, que esta contenido 3m 2l o vay

siendo tul la proporoidn de estos dos compuestos, que se obtiene
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al fingl una emulsidn del tipo acite en el agua

Los azente secundarios pueden ser: uno, carbonato sbdico,
cuya presencia, deblda a su efecto sinergético, tiene por efec~—
to disminuir la cantidad de agente primorios necesarios; el otre
un deido débil, como el 4cido bdrico, que constituye wn siste~
ma baodén con el carbonato. EL deido bdrico aseghra la estabili-
dad del sistema, una buena conservacidn del producto y evita la
accidn de oscurecimiento en color moreno del tejido de apoyo,
al producirsela dilucidn de éste a consecuencis del ataque por
la sosa.

Egte procedimiento presenta numerosas ventajas:

En primer lugar, el producto obtenido se dispersa en el
agua en todas las proporciones, y puede volverse g dilulr me-
diante simple adicidn de azua, en el caso de cvaporacidn de esid
1o entrando en funcionamiento la coagulacidn irreversible mds que
en el caso de gelificacidén completa de la mesa plastificada, ha-
cia los 150 y los 180 grados C.

Ia conceniracidn en productos secos, que en el caso de emul-
siones hgbituales no puede pasar de 50 a 55 %,puede alcanzar a-
qui el 90 %, debido al hecho de que se encuentra en prescncia
de un verdadero hidrosol, lo que implica notables simplificacio~-
nes en la utilizacidn.

Mientras que habituaizente no se pueden utilizar como cargas
productos demasiado ricos en electrolitos, ni uwitilizar una can-
tidad demasiado grands, la presente invencidn permite obltener
dispersiones que presente una resistencia excelente a la coa-
gulacidn, gracias al equilibrio tenso-activo realizado, no es-

tando limitado ni en la naburaleza de las cargas introducidas,
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ni por su cantidad que puede exceder dos cientos por cien de

resina. Las cargas pueden afiadirse, o mezclarse con agua, al fiwma
nal de la operacidn. Pueden igualmente introducirse en forma de
productos secos, triturados,en el plastificadte.

Se comprueba igualmente gus las emulsiones preparadas con-
forme a la presente invencidn no originan la formscidn de es—
pumas, lo que permite utilizarlas a velocidades de dilucidn ele~
vadas, pudiendo exceder de 60 metros por minutbo.

La relalizacidn del procedimiento puede realizarse en la
forma siguiente:

En un mezclador de palas en Z, se mezcla la dasgis previs-—
ta de cloruwo de polivinilo con la mitad aproximadamente de la
dosis de plastificante necesario. Ia operacidn se lleva a cabo
a la temperatura ambiente o bajo un ligero enfriamisnto, y se
continda durante 20 a 30 minutog, en forma que se obfenga una
padta muy homogénsa. Se aflade en seguida, progresivamente, el
resto del plastificante necesario, y se continta removiendo el
conjunto en el mezclador durante unos 30 minutos aproximadamente,
pare asegurar una homogeneizacidn completa. Da buena aplicacidn
del procedimiento se facilita por la utilizacidn de una mezcla
fueryemente trabajada y que constituye una pasta de fuerte sol-
vacidn. Todos los plastificantes usuales susceptibles de forma
vlastisol teniendo la consistencia. y homogenidad queridas, co-
mo por ejemplo al adipato neutro de octilo, el ftalato de butilo

el ftalato neutro de octilo o el tricresilfosfato, pueden uti~

lizarse.
Se afiade entonces al plastisol el monoglicérido que cons-

tituye uno de los agentes primarios mexionados anterioremte ¥y
que, siendo oleosoluble, se disuelve con facilidad en el plasti-

901, sometiendolo a una débil agitacidnu.
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Todos los monoglicéridos: estedrico, ladrico, oleicoy:linold
co,ricinoleico entre obros, pueden utilizarse en el cuad;b de
la presente invencidn. Wo es necesario ubilizar monoglicéridos
varticularmente puros. Se compruebe especialmente que la pre-
sencia de diglicéridos no resulta desfavorable.

Se ha comprobado gue el monoglicdrido ricinoldico cons-ti-
tuye w producto particularmente activo y que se pueds, 8Gebido
a esta actividad, utilizar en cantidades mas reducidas. Este
producto se prepara de la manera siguiente: se carga en wma cal
dera aceite de ricino y glicerina, en wma proporcidn de 75 a
25 ¢, asi como una pequefia cantidad , de un 1 %, de eskearato
de sosa, catalizador cuya presencia acelera fuertemente la ve~
locidad de reamidn. Se eleva la temperatura & 250¢ C. Se man-
tiene la mezcle durante unas dos horas a esta temﬁeratura, agi~
tdndola fusrtbements. Ia reaccidn se realiza preferentemente a-
reflujo en un mezdﬁadpr de turbina, en forma que se gumente al
méxinmo el contacto acelte-glicerina. El producto contiens un
exceso de glicerina libre, que se elimina dejdndola decantar
durante dos horas,a una temperatura de 60 a 702 C,

La cantidad de monoglirerido que se ha de utilizar depende
del monoflicérido que se utilice. Bs conveniencte utilizar una
cantidad lo mds reducida posible, que permita obtener una emul-—
gidn estable, ello debido a razones evidentes de economia y
también para evitar los riesgos de exudacidn. Prdcticamente,
la cantidad que se debe utilizar debs estar entre 2 y 4% en pe-
g0 del plastisol.

La cantidad exacta depende tamhién, y en una medida consi-
derable, de lasimpuerzas del cloruro de polivinilo para pastas
gue se utilice, Las resinas de cloruro de polivinilo gque se

adquieren corrientemente en el comercio, contienen pare la ma-
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yor parte de los productos tenso-activos, tales como alquifds
gulfatos, carbonaps sdédico, fosfato sddico y otros incluso}%pu—
va presencia tilene una incidencia directs sobre la formulacidn,

y necesita despuds del andlisis adecuado, yma rectificacidn que
se realiza muy frecuentemente mediante adicidn de pequefias conti-
dades, bien del agente lénico, bien de carbonato sddico,

El agente idnico se incorpora, en solucidn en el agua que
girve pata formar la emulsidn. Se utilizan agentes idnicos, por
gjmplo un algquilo sulfato como el producto que se vende en al
comercio bajo la denominacidn de “Taepoll¥, o incluso un oleato
sédico o aménico, un laurilo sulfato sédico, o wn aril alquilo
sulfonato, con preferencia a los ggentes catidnicos. EL eloruro
de pdivinilo que se adquisre en el comercio contiens, en efec~
10, en su mayor parte de agentes anionicos incompatibles con a-
gentes catidnicosg.

Ta cantidad de agentes idnicos depende de la cantidad de
monoglicérido utilizado, asi{ como de las impurezas contenidas
en la resina.

Se comprueba que para una centidad dada de monoglicérido a
la cual se afiade un agente idnico en solucidn acuosa, la emul-
gién formada se ve, por lo pronto, del tipo agua en aceite y que,
para una cantidad dade de agente idnico, se invierte y llega
aser del +tipo aceite en el agua. Si se continda afiadiendo la
solucidn , para una centidad p2 de agente idnico, la emulsidn
llega a ser de nuevo del tipo agua en el aceite, y comienza a
egpesarse. La cantidad de agente ibnico a utilizar debe, por
consiguiente, estar comprendida entre pl y p2. Por otra parte,
se ha comprobado que no se puede obtener smulsidn estable, si
esta cantidad quedaba inferior a 02 % de la cantidad de plasti-

g0l utilizado.



100"

200"‘

250"

+308626

Los agentes secundarios se incorporan de la misma mangre
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al agua.
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EL carbonato sddico tiene wn efecto sinergénico, y su pre-

R

sencia permite #educir lg cantidad de monoglic'erido utilizmado

¥y, de ese modo, reducir el paligro de exudacidn. La cantidad de
carbonato sddico depende, como se he visto, de las impurezas con-
tenidas en la resina; no obtantey no debe aleanzar vn valor que
implicéria una reduccidén demasiado considersble de la cantidad

de agente idnico, lo que afectaria a la estabilidad de la emul~
gidn; prdeticamente, la cantidad de carbonato sddico afiadido o

ya presente en forma de impurezas en el cloruro ds polivinilo,

no debs excsder del 1% en peso del plastisol.

Bl otro agents secundario es un Jcido débil, cuyo efecto
consigbe en Fformar una mezcla tapdn con el carbonato sddico, ¥y
asegurar de esta manera la estabilidad dek gistena. Debe ser
compatible conl loé otros compuestos utilizados. Se ubiliza,
por ejemplo, el Acido bdrico, a razon de un 25% de la cantidéd
total de carbongto sddico presente, bien en forma de producto
auxiliar, bien en forma de impurezas en la resina.

El pH de la emulsidn debe mantenerse con preferencia entre
8 y 9. 8i se alcanza 10, 1o que seria en el caso, por ajemplo,
de una emulsién no taponada por un dcido débil, existiria el ries-
go de la coagulacidn. Si el pH de la emulsidn fuera por el contra-
rio muy débil, lo que corresponde a un exceso de monoglivérido,
oxiste el riesgo de la exudacidn. Bien en uno d otro caso, ¥y
esto congiituye una de las ventajas del procedimiento que viene
a ser el objeto de la invencidn, se puede restablecer el pH al
valor requerido, med@iante la simple adicidn complementaria,bien
de carbonato, bien de deido débil. -

La emulsidn puede en seguida conseguirse que tenga la vis-
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codilad deseada, medisnte adicidn de agentes que la espeséﬁ3 co—~
mo alginato aménico o sbdico, metilcelulosa, o bien earbdﬁameti-
celulosa. Se deja a contiﬁuacién que la enulsidn madure durante
por lo menos, veinticuatro horas, paraque ¢l agente de sSposamliens

5o= Yo alcance su eficacia mdxima. '

Resulta Ffdeil preparar une cnulsidn pigmentada. 56 puede
llegar a cabo mediante los procedimientos habituales y, en espe-
cial, utilizando pigmentos en forma de pastas acuosas que. ge afia—
den a la emulsidn. Bs preferible y mas racional, incorporar sstos

10,0~ pigmentos, en forms de desmenuzados secos, en los plastificantes.
Se estalilze la emulgidn mediante la adicidn de sestabilizado-
res que no la descomponen, como por sjemplo jabones metdlicos.
Se incorporan las cargas deseadas, sin limite, conforme se ha
dicho anteriormente, eligiendo déstas o la cantidad utilizada.
15, Para que se comprenda mejor el alcance de la invencidn, que
se expone, esSta se dewmcribird por medio de ejemplos de realize—
cidn, gue se exponen a continuacidn, teniendo bien en cuenta que
la invencidn en s no se limita on modo alguno a los ejemplos
que ge refierene, sino gue comprende todas las variantes dentro
20.- del dmbito de la misma.
Ejemnlgl.— En un mezclador de palas, se mezclan 150 partes en
peso de.la resina de cloruro de polivinilo " Rhodopas X.H.P.F.,
que se vende por la sociedad " Rhdéne-Poulenc", con 50 partes -
en peso de dioctil ftalato, hasta‘obtener una pasta lisa y homo-~
25.~ genea. Se afiaden en seguida 50 partes en peso de dioctil fhala-
to, adicionado de los estabilizantes siguientes: 1 parts en pe-
80 del producto conocido con el nombre de % advastab T. 52 Y,
que se vende por la sociedad " advance Solvent gnd Chemical Cor-
poration ", y 0’7 vartes en peso del producto vendido con el =

30.- nombre de " Epikote 834 " , por la Compaiiia®™Shell" y se prolonga
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la mezcla durante 30 minutos aproximadamente, hasta obteﬁé; una,
. et

R
¢

homogeneizacidn completa. £

Se mezcla entoneces al plastisol asi preparado, 8 partes en
peso de monoglicdrido ricinoléicop preparado conforme & lo des-
crito arteridemente, y se asegura la dispersidn, por mescla, du~
rante wmos 5 nminutos.

A continuacidn se afiaden sucesivaments a esta dispersidn
0 ’2 partes en peso de alquilo sulfato, vendido por la compafifa
"Shell" con sl nombre de "Teepol", con 21% extracto seco, 8 par-
tes en peso de una solucidn acuosa de carbonato sédico al 10%,
4 partes en peso de wma solucidn acuosa de dcido brico al 5%.

Después de pna mexla de 5 minutos, se afiaden 10 partes en
peso de un agente de espesamonto, a base de "Rohagit S". El "Ro-
hagit $2 es un deido polacrilico, vendido por la sociedad Rohm-—
y Hess ~ Darmstadt.

El agente de espesamiento se prepara disolviendo 10 partes
de "Rohagit S" en 100 partes de agua, conteniendo 12 partes en
peso de moniaco a 222 Baumé; se mezcla el tiempo necesario para
perfecionar la homogeneizacidn.

Se obtenie de esta forma una emulsidn accite en agua de
cloruro de palivinilo plastificado.

Blemplo IT.- Siguiendo el nismo procedimisnto que en el ejemplo

1, se mezclan 150 pattes de peso de dioctilftalato. Una vez que
se ha conseguido una pasta homogénea, se afiaden aln a dsta 50
partes en peso de dioctilftalato, ¥ se mezcla todo, durante 30
minutos aproximadamente, hasta obtener la homogeneizacidn com-
pleta.

En la mezcla asi preparada se dispersan 8 partes en peso
de monoglicerido ricinoléico, mezcldndolo durante 5 minutos,

afiadiendo despuds sucesivemente a esta dispersidn m siglendo el-
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mismo procedimento, 0’2 partes en peso del producto "Teepol"

o
<3i
]

a 21% de extracto seco, 4 parfes en peso de una solucién agpo-

sa a 5% de deido bdrico.

En el ejemplo descrito actualemnte, que ilustra la inciden-—
cia sobre la formula, de la presencia de impurezes en la resina
de cloruro de polivinilo, no se afiade carbonato cdlecico, debido
a que el producto "EBkavyl E.N. 1" contiene ya en cantidad sufi-
cientéd. |

Se puede afiadir entonces una carga constituida por ojem—
plo, por 150 partes de carbonato sddico de hexamehafosfato sé-
dico a 20%, y 1 parte de "Teepol" a 21 % de extracto seco.
Destués, prosiguiendo con la mezoia por amasamiento, se afiaden
10 partes del agente de espasamiento citado anteriormente, &
base del producto conocido con el nombre de "“Rohagit S%, y de
10 a 50 partes de agua, geginm la viscosidad & la concentracidn
que se deseen.

Descrita suficientemenie la naturaleza de la invencion
se hace zounstar cxpresamente, que cualcuier modificacidn de de-
tolle que ze introdusca en la misma, se considerara incluida den
tro «e esta proteccion legzl, en tanto que no slitere o modi-
Figue esencialmente su fandlidas caractverisiica,

FOIA

Por dltimo se declara de novedad y propia invencion
las siguientes

REIVINDICACIONES

Un procediniento de preparacidn de emulsionecs acuo-
sag de cloruro de polinivinilo, plastificado, caracierizado
eseneialmeate porque se obtiene direcuamentce por disolucidn
on acua y con una débil agitacidn, wna cmulsidn del +$ipo wcoi-

te en szua de cloruro dAé polivinilo plasiificado, agregindose
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mn sistvema tenso -~ activo faborable en prescneia de porjﬁ% nenos
dod agontog auxiliares secundarios que tengan un ofecto sstabili~
sador y sinergdtico.

2.~ Un procedimionto de prepaparacidn de eumulsiones acuo-
8gs de cloruro de polivinilo plastificado segin la antorior rei-
vindicacidn, caracterizado esencialmenta porgue comprende la com-—
binacidn ds clementos, aislada o conjuntamente, siendo ¢l sisbe—
ma tonso - activo constitufdo por un monoglicdérido olzsolubls
que se mezcla, en una provorcidn comprendida preferentemente, -
entre 2 y 4 % a un plastisol de ¢loruro de polivinilo, y pof un
agente idnico tenso - activo, quc se incorpora, en solucidn, al
agua utilizada para la realizacidn de la dispersidn del plastisol,
giendo mno de los agentes auxiliares scoun.arios incorporados
ostd, formado por carbonato sddico, ¥y el otro agente auxiliar in-
corvorado en el agua de la emulsidn, estd formado por Acido bd-
rico, que constituye un: mezela tapon con el carbonaro sddico, ¥y
la proporeidn de los awentes auxiliarcs ssoundarios incorporados,
ge ostablece teniendo on cuenta el pH que hay que mantener de -
la emulsidn, entre 8 y 9 pudiendo la omulsion estar pigmontada
y cargada, mediante la introduccidn de pigmentos y cargas tritu-
radas, en esbado de polvos secod, en el plustificanta.

38,~ Un procedimiento de preparacidn de emulsiones acuo=
sas de cloruro de polivinilo plastificado, segun anteriores rei-
vindicaciones caracterizada esencialmente porqus se determina
una dispersion de cloruro de polivinilo plegtificado en ¢l agua,
an cualcuier proporeidn, y volvidéndose a diluir mediante otra -
aplicacidn de agua en ol caso de evaporacidn de dsta, ¥y suscepti-
bles de ser pigmentadas y adicionadas por cargas, en ung propor-—

cidn que puede alcanzar 200 por 100 respecto a la resina, pu-
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diando alcanzar el 90% da extracto seco la concentracion da

o
3

estas dispersiones. ‘
48,~ UN PROCEDIMISNTO DE PREPARACION DE EMULSIONES ACUO-
SAS DE CLORURO DE POLIVILO PLASTIFICADQ.
Lo presente Memoria desoripfiva consta de trece hojas me~
canografiada por uwns sola de sus caras a dos espacigs.

Madrid,

<
-
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