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HEMORIA DiSCRIPTIVA
para solicitar
PATERTE D B IRVEICIOHW
en
ESPaAN®

por VEINTE afios
o nombre de SOLVAY & CIE., entidad belga, establecida
en 33 Prince Alvert, Ixelles-Bruselas, Bélgica, por:
17T PROCEDIMIELNTO DE POLIMERIZACICH DSL CLORURO DE VI-

HILOY.

st e M s i e it e St g s s s

Bl presente invento concierne a un procedimien~
t0 de polimerizacidn del cloruro de vinilo »ara la obtcn-
oidn de una resina que se presenta bajo forma de granos
de porosidad elevada.

Para buen nfuero de aplicaciones, el policloru-
ro de vinilo debe ser plagtificado antes de seor empleados;
es p}eciso pues que pueda sbsorber un2 Gosis a veces ele-
vada de plastificante.

In ¢l cago de un polimero obitenido noi polime-

rizacién en suspensién acuosa, y que se presenta bajo Lor-
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na de granos, se sabe que la absorcidn del plastificante es-

44 relacionada con la porosidad de log granos. Cunando se de-—
gea que la resine absorba rapidemente une cantidad impordan~—
te de plastifiéante; es ﬁecesario wtilizar una resina que |
se presente hajo formé de granos suficientemente bo?osos._

Cuando se opera en suspensidn acuosa en presencia
de agentes dispersantes bilen conocidosg, no sge llega a efec-
tuar la polimerizacidn en condiciones convenientes obtenien-—
do al mismo tiempo el polimero baje forma de granos gue pre—
sentan una porosidad elevada,

Determinados agentes dispersantes provocan una for-
maeidn excesiva de incrustaciones y pueden incluso day lugar
a gsolidificaciones. Otros conducen & productos coloreados o
termicemente inestebles. | |

Finalmente, mimerosos agentes dispersantes conocidosg,
v dote es especialmente el caso del alcohol polivinilico, pro-
porecionan productos de granos densos, la mayor parte de las
veces esfericos y que no presentan mas gue una porosided me—
diocre.

Por el contrario, se ha comprobado que la utiliza-
cidn de una mezdéla de agentes dispersantes convenicentemente es-
cogidos pormite evitar todos estos defectos y obbencr, en bue-
nas condiciones, una resineg que se presenta vajo formna de gra-
nos de porosidad muy elevada.

El presente inventd concierne a un procedimiento de
polimerizacidn del cloruro de vinilo en suspensidn acuosa ch

nresencis de un agente de pueste en suspensidn y de un cofo-

&

| o

izador soluble en el monomero, vars la obltencidn de una
regine que se presenta bajo forma de granos de porosidad ele-—

vada, caracterizado por que el agente de pueslta en suspen-
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glon es una mezela constituida por alcohol ﬁéiﬁvinilico ¥
por uno o varios productos que resultban de la condensacidn
de un polioxialeohilenglicol sobre una poliumina.

tilizado solo, cada uno estos agentes dispersantes
no peraite llegar al resuliado descado. Como se ha subrayado
mas arrive, el aleohol polivinilico proporciona resinas en
granos de porosidad insuficiente para determinadas aplicaclo-
nes.

Ademas, el empleo de un sistema dispersanie que con-
tenga mes del 90% cn peso del condensado aminado provoca una
formacidn de incrustaciones en el autoclave de polimeriza-—
cidén tal que ¢l polimero, solidificado no pucde ser utilizado.

Generalmente, pera obtener un Dolimero cuyos granos
presenten una porosidad suficientemente elevada, se utiliza
preferentenente un sistema dispersante que contiene de lb a
50% en peso del condensado aminado. Sin embergo un sisteme dis-
persante que contiene solo 5% de este condensado dé ya resul-
tados intefcsantes.

El polioxismlcohilenpglicol que intervicne cn la cons-—
titucidn del condensado aminado puede ser escogido entre los
polimeros de log glicoles alcohilenicos o sus copolimeros
entre si. A titulo de ejemplos se pueden citor especialmente
los polioxiétilenglicoles, los polioxipropilenglicoles, los
polioxibutilenglicoles, los polioxi(etilen provilen)glicoles
o los polioxiesﬁifonglicoles.

El gegundo constituyente del condensado amninado
puede ser una poliamina cualquiera, por ejemplo etilendia-
mina, provilendiamina, butilendicmina o haxametvilendiomina,

’La cantided total de agente digpersante empleado

en el procedimiente que constituyc ¢l objeto del imvento no
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es critica. Ho ejerce influencia sobre la porogidad de los
grenos del policloruro de vinilo abtenido,

Los catalizadores de polimerigzacidn utilizados son
clédsicos, por ejemplo peroxidos organicos tales como el pe-
roxido de henzoilo o el peroxido de lauroilo o un cataliza-
dor .del tipo de azodiisobutironitrilo.

Gracias a su facultad de absorber rapidamente una
cantidad importante de plagitificante, log policloruros de vi-
nilo obtenidos por el procedimiento del invento forman facil-
nente con el plastificante mezelas secas que btienen una buena
aptitud paras lea colada y se manipulan pues facilmente.

Ademas, las mezclas resina-plastificante son muy
homogenees y proporcionan despues de su empleo productos
acuabados talcs como peliculas exentas de defects muyores tales
como los ojos de pescado.

En los ejemplos seguidamente descritos, se expresa
¢l grado de porosidad de los granos de polimero por el ticmpo
tomado - por una muestra de policloruro de vinilo para absorber
una dogls determinada de plastificante. Este tiempo de ab-
sorcidn es determincdo por un método de medide empirico puces—
o a punto por la solicitante. Se sobreentiends que los re—
sultadosagui dados no prescntan mas que un valor comparwtivo,

Segun este método, se introducen 100 g. de resina
¥ 30 g. de un plastificante tal como ftalato de dioctilo en
un meéolador planetario provisto de un sistema de caldeo ter-
mostatico. La mezcla es agitada a la temperatura constante de
508C.

A intervalos rogularcs de un minuto, se retirae
une muegtra de la mezcla, con la que se forma una pastilla

a la que se prensa_entré dos hojas de papel secante bajo una
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El tiempo de abeorcidn es el ticmyuo que tranccurre

presidn de 6 kg.

entre el comienzo de la operacidn de mezcla y el momento

en que esta mezcla estd seca, es decir, el momento en que
ya no aparcce mas ningun vestiglo de plastificente sobre el
papel secante.

Practicamente, se congiderard que una resina pro-—
senta grancs de una alta porosidad, si el tiempo de absor—
cidn medido por el método antes descrito eg inferior a 15
mninutos.

Entre los ejemplos siguientes, se notard que los
ejemplos 1 y 2 ectdn dadoc a titulo comparativo y permiten
darse cucnta focilmente del progreso téenico que representa
el procedimiento que constituye el objeto del invento. Este
dltimo estd descrito en deballe en log e¢jcmplos 3 ¥ 4.

Ejemplol.En un sutboclave de 5 litros se introducen
2800 g. de agua destilada, 5,5 g. de alcohol polivinilico de
%5% de grado de hidrolisis y 4 g. de peroxido de lauroilo.
Se elimine una parte del ox{geno contenido en el autoclave
por medio de una bomba de vacio. Se afiaden 1400g. de cloruro
de vinilo y se eleva la temperatura en el seno del autoclave
a 502C, el mismo tiempo que se agitan los reactivog a veloci-
dad éonstante. |

Despues de 10 horas de reaccidn, el gradio de con-
versién del cloruro de vinilo es de aproximademente 90%= La
formacidn de inerustaciones en el autoclave es débil.

El polimero obtenido es lavado y secado en estbufe
ventilada & 65¢C hasta un peso constante.

La resina presenta una superficle esgpecifica de

aproximadamente 6000cme/g.
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Por el método de medide més arriba descrito, se

determina que el grado de absorcidn del plastificante es
superior a 30 minﬁtos.’-

Ejemplo 2: Se polimerizan 1400 g. de cloruro
de vinilo en les mismes condiciones que en el ejemplo 1,
salvo que se reemplaza el alcohol polivinilico por un
condensado de polioxi (etllen propllen) gilcol sobre eti-
lendiamina (Tetronlo 707)

Después de 10 horas de reaccibn, el grado de con-
versibn es solamente del T0%. Ia formacién de inorustacio-
nes en ¢l auntoclave es bastante importante y ls resina
obtenida es inutilizable.

Bjemplo 3: Se polimerizan 1400 g. de cloruro de
vinilo en las mismas condiciones gque en el ejemplo 1, be~
ro se utlliza como sigtema dispersante une mezcla @ue com—
vrende 5,5 g. de alcohol polivinilico de 75% de grado de
hidrolisis y 1 g. de un condensado de polioxi (etilen pro-
pilen) glicol sobre etilenodiamina,

Después de 10 horas de reaccidn, el zrado de con-
versidn es de aproximadamente 90%. La formacidén de incrus—
taciones en el autoclave es débil,

La resina obtenide tiene una superficie especi-
fica de aproximadamente 13.000 cmz/g. Su tiempo de absor-
cién del plastificante es de 6 minutos,

Ejemplo 4: Se polimerizan 1400 g. de cloruro de
vinilo en las condiciones del ejemplo 3, pero los constitu-
yentes del sistema dispersante son empleados en dbsis res-~
pectivas de 4 y 2,5 g

Después de 10 horas de reaccibn, el grado de
conversibn es de aproximadamente 90%. La formacidn de in-

crugtacibnes cn el asutoclave es débil,
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La regina obbenida tiene una superficie cspe~
offica de aproximedamente 15000 om?/g. Su ticmpo de abe
soreidn del plastificante es de 4 minutos.

La presente solicitud que corresponde & lao pre-
sentada en 868lgica, con fecha 9 de septicmbre de 1964,
bajo el miunero B 2471, z6 acoge a log beneficios dol ar-
tfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trial,

Los puntos de inﬁencidn nropia y mueva gue se
presentan pare yue sean objeto de la nresente sclicliud
de Patente de Invencidn en Espefia, por VEIHIE ALOS, son
los siguientes:

Lle— Un procedimiento de polimerigzacidn del clo-
rure de vinilo én sugpensidn acuosa en yresencia de un
agente de puesta en suspeunsidn y de un catalizador solu-
ble en el monomero para la obtencidn de una resina que se
presenta bajo forma de granos de porosidad elevada, carac-
terizado porque el agente de puesta en suspensidn es una
mezcels constituida por alcohol polivinilico y por uno o
variosg producfos gue resultan de la condensacidn de un
poliocxialeohilen~-glicol gobre una poliamina,

2.~ Un procedinicnto de polimerizacidn del clo-
ruro de vinilo segin la reivindicacidn 1, caracterizado
porcue ol agente de puesta en suvsvensidn es una nezela

constituida por 95-10%, preferentemente 90-5C¢5 en peso de
] “
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alcohol polivinilico y 5-90%, preferentemente 10-50% en
peso de uno o varios productos que resultan de la conden-
sacién de un polio:{ialéohilenglicoi sobre una poliamina,

3. Un procedimiento de polimerizacidén del clo-
ruro de vinilo,

Tal y como se ha descrito en la iemoria ¢ue an=—
tecede, y para los fines que se han especificado,

La presente Hemoria consta de 8 hojas escritas

a médquina por una sole cara.

Magria, O SEP. 15
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