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- un copolfmero de injerto, como el procedimiento para preparan

Esta 1nvencién ge refiere o dispersiones estables, en
1{quidos orgdnicos, de polfmeros organicos sintéticos forma-
dores de pelfcula. EL invento se refiere mds especialmente a
nuevos compuestos poliméricos, su método de preparacidn y &
composiclones para revestimientos ¥y su preparacién utilizan=-
do tales compuestos.

Aunque en la presente memoria descriptiva se describe

pars su msjor comprensién tanto el procedimliento para prepalapr

en un 1fquido orgdnico, una dispersidn estable de un polimero
acrflico, solo se reivindica en la presente memoria éste Yl
timo pues el primer procedimiento ya fue relvindicado por -
1a solicitud de patente n® 314.354, de la que ésta es divi-
slonal,

Segﬁn la presente 1nvenci$n, el nuevo compuesto poll
mérico es preparado en forms de copolimero de injerto, me--
diante la reaccidn de un mondmero injertante o mezela de mQ
ndmeros injertantes con un polimero que actia de espilna dor-
gsal o esqueleto, en presencla de un iniclador que extraiga
atomos de hidrdgeno del polimero que forme la esplns dorsal,
llevandose a cabo la reaccidn en mass, es decir, no en pre-
gencia de un disolvente, pero sl se desea, en presencla de
un plagtificante, glendo selecclonadag las susbancias reac-
clonantes de forma que 6 bien el polimero espine dorsal sea
insoluble en el lfquido orgénico a2 ubilizar al preparar la
dispersién final (en adelante nos referiremos a este 1fqu1do
como *el medio lfquido orgsnico"), y el componente injertado
gea solvatado por dicho medio 1{quido orgdnico, o bien el --

polimero que forma la espina dorsal sea soluble en el medio

lfquido orgénico ¥y el componente injertado no sea solvatado
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por dicho medio lfquido organico.

”

Lags nuevas dispersiones estables de los polfmeros foﬁ
madores de pelfcula se preparan dispersando primero el copo-
1{mero de injerto en el medlo lfquido organico a utilizar al
preparar la dispersién final ¥y después dlspersando los poli
meros formadores de pelfculs en dichs dispersidn, preferible
mente por polimerizacién de los mondmeros de los polfmeros
formadores de pelfcula en dicha dispersién, en presencla de
un iniciador de la polimerizaci6n del tipo de radical libre.

Lgs composliclones para revestimiento se preparan -
incorporando a la dilspersidn del polimero formador de pelf-
cula, agentes coalescentes, plastificantes y/o pigmentos, a
voluntad, al formular un producto para ser wllizado para un
fin determinado.

El nuevo copolfmero de injerto de esta invencion es,
naturalmente, insoluble en el medio lfquido orgdnico a uti-
lizar al preparar la dispersidn final; sin embargo, ya sea
el componente polimérico que forma la espina dorgal del co~
polfmero de injerto, ya sea el componente injertado de dicho
copolfmero, debe ser solvatado por el medio lfquido orgdni-
co utilizado y el otro componente no debe ger solvatado. La
reaccidn para la preparacidn del copolfmero de injerto se -
realliza preferiblemente en maga, utilizando un plastifican-
te cuando se usan grandes cantidades de sustanclas reacclo-
nantes. Se cree que el nuevo copolfmero de injerto funciona
como dispersante del polfmero formador de pelfcula.

“Componente", en el sentido utllizado aquf en rela-
¢idn con la descripcién de los copolfmeros de injerto, slg-
nifica la poroidn polimérica que forma el esqueleto o espi-

na dorsal del copolfmero o la porecidn de la molécula de co-
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polfmero injertada sobre egta espina dorsal.

"Solvatado", en el sentido utilizado aquf, significa
que las fuerzasg de atraccion entre el medio 1{quido organico
¥ el componente de la moldcula polimérica a que se refiera
gon iguales o mayores que las fuerzas de atraccidn entre com
ponentes semejantes del polfmero. Se pone de manifiesto este

efecto por las diferencias de vliscosldad de las dlspersiones

~ con un mismo contenido en polfmero en diversos lfquidos orga

nicos ’

"Compatible", en el sentido utilizado en este contex

- Yo, describe a un componente del copolfmero de injerto que,

. tomado por sf solo, mezclado con una masa del polfmero for-

mador de pelfcula y colado en forma de pelfcula, da lugar a

" un producto homogéneo sin que se produzca separacidn de polf

meros, estratificacidn o turbidez.
Las dispersiones de esta invencidn son adecuadas para

su empleo en composiciones pars recubrimientos y permiten --

. preparar composliclones que, después de aplicadasg, pueden ha-
. cerge “refluir" por calor, dando as{ acabados excepcionalmen-
" te 1ligos exentos de defectos de aplicacidn. Esta *refluidez"

? elimina la necesidad de ocostosas y laboriosas operaclones ma

nuales de pulido con ante o chorro de arens.

LOS POLIMEROS FORMADORES DE PELICULA

Los sisbemas poliméricos formadores de pelfcula uti-

. 1lizados en las composliciones para revestimientos de la inven-

cidn pueden estar basados en polfmeros 0 copolfmeros de moné
meros no saturados etilénicamente, tales como gcido acrilico
deido mebscrflico y los ésteres inferiores (1 y 2 dtomos de

caxrbono) de éstos, los llamados polfmeros yerf{licos®. Tam--

bién sirven los copolfmeros de mondomeros tales como estireno
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alfa~metil estireno, wvinil tolueno, acetato de vinllo, los
haluros de vinilo y vinilideno, 3-(P -metacril-oxietil)-2,2
~-ggpirociclohexlloxazolidina, metacrilato de glicidllo, metg
crilato de tetrahidrofurfurilo y mezclas y combinaclones de
cualqulera de ellosa

Le geleccidn de un sistems formador de pelfcula este
gobernada principalmente por las caracter{sticas exigidas -
al acabado final. Naturalmente, el formador de pelfcula debe
ser ingoluble en el medlio.

Se prefieren log polfmeros de metacrilato de metilo y
copolf{merosfle éste con otros mondmeros no saturados etilé-
nicamente, debldo a la callidad del acabado obtenido con w-
ellos y su bajo precio. EL poli(metacrilato de metilo) es
el mejor de todos, por las mlismasrazones.

MEDIO LIQUIDO ORGANICO

la seleccidn de un medio 1{quido organico para la dig
persinn del polfmero depende de la natursglegza del polfmero
a digpersar y de la aplicacién final de la composicién para
revegtimiento obtenida a partir de la dispersién. Como se ha
explicado anterliormente, el polfmero formador de pelfcula -
debe ser insoluble en el medio 1f{quido organico y bien el coy
ponente polimérico que forma la esplna dorsal o blen el com
ponente injertado del copolfmero de injerto solvatados por
aquel.

Hablando ®n términos generales, cualquier 1fquido or-
génico o mezcla de lfquidos orgénicos que disuelva al polf.
mero espina dorsal per se o solvate al componente injertado
pero no disuelva al polfmero farm dor de pelfcula & al copgo
1{mero de injerto, es adecuado como medlo lfquido orgénico.

Se prefieren los hldrocarburos alifaticos saturados 1fquidos

L
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porque poseen caracter{sticas disolventes adecuadas frente a

los polfmeros formadores de pelfecula y los polfimeros que for

man ls espina dorsal o componentes de injerto preferidog. Son
especialmente preferidos el pentano, hexano, nafta WM y P,

éteres de petroleo y mezclas de éstos debido a su disponibi-

lidad y la gama de puntog de ebulllcidn y velocidades de eva

4
poracion que ofresen.

EL POLIMERO QUE FORMA LA ESPINA DORSAL

En las realizaciones preferidas de la invencidn, el po

 1{mero esplna dorsal utilizado para formar el copolfmero de

injerto puede sger, generalmente hsblando, cualquier polfmero

saturado que sea soluble en el medio 1fquido orgdnico utili

- gado. Puede ger, por ejemplo, un polfmero o] copolfmero satu-
" rado de un éster alifatico de acldo acr{lico o metacrilico -

. con un alcohol que tenga de 4 a 26 gtomos de carbono, bales

como el acrilato de 2-etilhexilo, metacrilato de butlilo, me-
tacrilato de laurilo o metacrilato de estearilo.
También pueden servir como polfmeros espina dorsal los

L4
oopolfmeros de estos ésteres con otros comonomeros. Se prefie

- re que tales egplnas dorsales copolfmericas sean solubles en

el medio liquido organico utilizado ¥y que sean copolimeriga-

bles por injerto con un mondmero injertante adecuado. Son re

i presentativos de tales comondmeros el metacrilato de metilo,

acrilato de metilo, acrilato de etilo, estireno, 3(beta-meta
criloxietil)~-2,2-espirociclohexiloxazolidina, metacrilato de
glicidilo y metacrilato de tetrahidrofurfurilo.

Egtos polfmeros que forman la espina dorsal deben te-
ner viscosidades relativas comprendidas entre 1,02 y 1,20 -

apraximadamente (determinadas en dicloruro de etileno al 0,5

% de concentracidn).
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El polfmero espina dorsal puede ser también un poli

mero lineal saturado, como polipropenoc, polibuteno 0 poliigo
buteno.

Son preferidos como polimeros espina dorsasl, debido
a la calidad de las dlispersiones formadas cuando son utbiliw.
zadog ¥ a su digponibilidsd y bajo preclo, el poli(metacri-
lato de laurilo) y el poli(acrilato de 2-etilhexilo).

S1 se ha de preparar el copolfmero de injerto con
una espina dorsal ingoluble, la egplna dorsal puede ser --
cualqulera de los polfmeros o] copolfmeros descritos para ser
utilizadog como polfmeros formadores de pelfcula, con tal -
de que sean compatibles, naturalmente, con el polfmero for-
madonr de pelfcula a utilizar y que sean solvatados, o al mg
nos hinchados, por el mondmero ¢ mondmeros s partir de los
cuales se obtiene el polfmero formador de pelicula.

EL MONOMERQ INJERTANTE

El mondmero o megzole de_monémeros Injertantes debe
ger seleccionado de formas que polimerice formando un compo-
nente injertado cuyas caracterfsticas de digolucidn en el li
gquido organico gean opuestas a las del polfmero espina dor-
gal, 6ésto eg, sl la espina dorgal es solvatadas por el medio
1{quido organico, el componente injertado no debe ger solvg
tado por dicho medlo y viceversa.

En lag Tealizaclones preferidas de la invencidn,
el mondmero o mezela de mondmeros injertantes es uno que =~
forma un componente injertado que no es solvatado por el me
dio 1fqu1do organico utilizado pero que es solvatado, 6 al
menos hinchado, por el mondmero o monomeros a partir de los

cuales se produce el polfmero formador de pelfcula. Ording-

riamente, este mondmero o mezcla de mondmeros injertantes
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son los mismos utillzados para preparar el polfmero formador

de pelfcula.
INICIADOR DE LA POLIMERIZACION DE INJERTO

Heblando en términos amplios, el iniciador puede ser
cualquiers que sbstralga atomos de hidrdgeno del polimero eg
pina dorsal, formendo as{ centros de reaccidn sobre los que
gse puede fijar el componente de injerto.

Por su eflicacla se prefieren compuestos inlcladores
del tipo perdxido gque dan lugar a radicales glcoxy o aralcg
xy en lag condiclones de reaccidn utilizedas. Tales compueg
tog inicladores de tipo peréxido tienen generalmente la es-
tructura Rl -~ 0= 0uwH

Bl - 0 = 0 = Rl
’
[o]

R-C’O
2 ‘0.0 R

donde

B, puede ser un radical de hidrocarburo alifatico o

aralquilo de 1 a 12 atomos de carbono, ¥y

R, puede ger un radical de hidrocarburo alifatico ¢

aromatico de 1 a 12 atomos de carbono.

Son representativos de éstos el perpivalato de buti
lo terclario, hidroperéxido de butilo terclarilo, peréxido
de dlbvutilo Perclario, peracetato de butilo terciario, per-
benzoato de bubtilo terciario, hidroperéxido de cumeno y per
dxido de diocumilo.

Son especlalmente preferidog a causa de su dlsponi-
bilidad y eficaocla el perplvalato de butilo terciario y el
peracetabo de butilo terciario.

PREPARACION DEL COPOLIMERO DE INJERTO
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Los copolimeros de injerto de este invento se prepa-
ran mezelando un polfmero esplna dorsal adecuado con de 50 a
200% aproximadamente, sobre el peso de polfmero espina dor-
gal, del correspondlente monomero injertante adecuado. Ordi-
nariamente lo mejor es utilizar pesos iguales de polfmero eg
pina dorsal y mondmero injertante.

A continuacidn e afiade a esta mezela una cantldad
de iniclador de la polimerizacién de injerto suficliente para
hacer que la reaccion de comienzo. En la pactlca, ususlmente
es suficiente de 0,2 a 10% aproximadamente, sobre el peso de
la masa de reaccidn.

Después ge callenta la mezcla, dependiendo la tempe-
raturs utllizads de las sustancias reacclonantes. Naturalmen
te, deben evitarse las temperaturas a las cuales los reactan
tes tengan tendencia a egcapar por ebullicidn ¥ la temperatu
ra debe mantenerse dentro de un intervalo en el cual la re-
accidn prosiga a una velocidad satisfactoria. Las temperatu-
ras mas bajas no influyen apreciablemente sobre la reaccidn,
excepto en que aumentan el tlempo necessrio para su terming
¢idn.

El tiempo necesario para completar la polimerizaclén
de injerto depende también en gran parte de las sustancias
reaccionantes y de lag temperaturas utilizadas. Naturalmen-
te, la reaccidn debe proseguir hagta que gea completa; la -
propla mezela lo anuncla haciéndose pastoga. Normalmente tar
da de 30 minubtos a 1 hora.

En lag operaciones a gran escala, la dispersidn de
polfmero final tendra mayor establilidad gi el injerto sobre

el polfmero se prepars en presencla de hasta un pesgo igual

aproximedamente de un compuesto con la egtructura sigulente:
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donde
R puede ser un radical alquilo de 1A 20 atomos de
carbono, un radiecal eter o éster alifatico de 3 a
20 dtomos de carbono ¢ un radical aralquilo con un
total de 7 a 20 atomos de carbono, ¥
nes 0o 1l,
6 un peso igual de
Acetato de bencilo

acetato de Texanol (isobutirato de 2,2,4-trimetil-
3-acetoxi-l-pentanol)

succlnato de dletilo

acetato de butil celosolve (ac?tato de 2-butoxi eti
lo

carbitol (éter monoet{lico de dletilen glicol) &

clclohexanona.

El ftalato de isooctlilo y bencllo es el que mejor
funciona en la mayor parte de los sisemas.

Cuando se utiliza un compuesto de este tipo, ge afin~
de simplemente ya sea a la masa reacclonante en la polimeri
zacion del polimero esplna dorsal o a la masa reacclonante
en la polimerizacién de injerto, antegs de calentar ésta.

PREPARACION DE LA DISPERSION ESTABLE

Las digpersiones Poliméricas estables de esta inves
cidn se preparan preferentemente por polimerizacién de los -
monomeros adecuados en presencla del correspondiente copolf-

mexro de lnjerto adecuado,

Se mezola del 1 al 20%, sobre ¢l peso del polimero a
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preparar, de un copolfmero de injerto preparado como se ha

dicho anteriormente con el lfquido organico que se va a uti
lizer como medlio de polimerizacién. Generalmente se prefie-
re afiadir del 4 al 10% del copolfmero de injerto porque es-
ta cantidad da disperslones mas estables.

A continuacidn se afiaden a esta mezcla el mondme-
ro o mondmeros que han de gser polimerizados en la cantidad
deseada. Se agregs a la mezela un iniclador de la polimeri-
zacidn del tipo de radical libre como peréxido de benzollo
o azobisisobutironitrilo, en la cantidad usual, y después -
gse calients para provocar la polimerizacién. La longltud de
la cadena del polfmero que se forma puede ser regulada por
agenbes de transferenclsa de cadena como, por ejemplo,alquil
mexcaptanos.

Lo dispersién resultante es un fluido lechoso que
contiene partfculas de polfmero con dlsmetros medios com- -
prendidos entre 0,01 y 2,0 micras. EL polfmero tendra un Pe
go molecular medio, determinado por medidas de viscoslidad -
relativa, entre 20.000 y 400,000 aproximadamente. En algu--
nos sistemas, el peso molecular puede ser hasta de 2.000.000,

PREPARACION DE LAS COMPOSICIONES PARA REVESTIMIENTOS

Les composiciones para revestimlentos pueden ser
preparedas directamente a partir de estas dispersiones esty
bles mezcléndolas, en las proporciones adecuadas, con un -
agente o agentes coalescentes y preferiblemente con un plag
tificante o plastificantes y con una cantidad adicional de
medio lfquldo orgénico, sl se desea.

Ios agenteg coalescentes pueden ser ésteres glicg
licos tales como acetato de ceiosolve y acetato de carbitol

éteres glicolicos tal como butil carbitol y celosolve ¢ =--
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~ aproximadamente durante un periodo de tiempo suficlente pa=
! ra eliminar el medio 1{guido orgénico. Egtas composiciones

_ pueden ser aplicadas sobre sustratos metélioos, celuldsicos

- para el acabado de automéviles porque presentan excelentes

- propiedades de “refluldez" por calentamlento.

ﬂ mezcla ge calienta a continuacion durante media hora a la =
: temperaturs de 80-902C, El copolfmero de injerto resultante

eg una pasta blanca.

518251

eter-égteres glicélicos, como acebato de butil celosolve ¥y

acebato de butil carbltol.

Los plastificantes pueden ser ésteres del acldo -
ftélico, tales como ftalato de butilo y bencilo ¢ ftalato
de di(metil ciclohexilo). La relacion polfmero (total) : -
agente coalescente : plastificante var{a generalmente en--
tre 10:2:6 y 10:6:2. En la mayor parte de los sistemas se
prefiere la relacion 10:h:l,

Pueden afiadlrse pigmentos o lacas a las composicig
neg para revestimiento para aumentar el atractlvo estético
de los acabados resultantes. ‘

Lgs composiclones para revegtimlientos se aplican -
por las téenicas ordinarias. El artfculo revestido es coci-

do después o temperaturas comprendidas entre 65 y 1459C -

plésticos, vidrios y tejidos. Son especialmente adecuadas -

EJEMPLOS
Los siguientes ejemplos aclararan aun més la inveri
cion. En los ejemplos todas las partes se dan en peso.
EJEMPLO 1
Siete partes de poli(acrilato de 2-etilhexilo) se
mezolan intimesmente con 7 partes de metacrilato de metilo mo

nomero y 0,5 partes de perpivalato de butilo terciario. La
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" 1/2 hora dando un acabado brillante y duradero, con excelen-

¢ teg propledades de “refluidez".

318251

Se afiaden a esta pasta 175 partes de una fraceidn

de hidrocarburos alifaticos saturados con un intervalo de -
puntog de ebullicidn de 110 a 140°C y la mezcla se agita du-
rante 15 minutog. A esta dispersidn se afiaden 93 partes de
metacrilato de metilo mondmero y une parte de perpivalato de
butilo terclario y se callenta durante 4 horas a 90-959C.

Se forms una dispersidn azulada de poli{metacrilato
de metilo). El polfmero tiene un peso molecular medio de -
80.000 aproximedamente. lLas part{culas tienen un diametro -
medio de 0,1 a 0,3 micras.

Se mezclan 125 partes de esta dispersidn (40% de sg
1idos totales) con 150 partes de didxido de titanio, 50 par-
teg de ftalato d butilo y bencilo y 92 partes de una fraccion
de hidrocarburos alifsaticos saturados con un intervalo de --
puntog de ebullicidn de 110 g 1409C. Esta mezcla se aglta ==’
hasta que se haga uniforme y después se muele en un molino -
de bolag durante 18 horas, pars formar lo gue se conoce como
base molida.

Ciento treinta y nueve partes de esta base molida
se combinan entonces con otras 138 partes de la digpersidn
amlada original de poli(metacrilato de metilo), 1l partes de
ftalato de butilo y bencilo y 28 partes de acetato de celo-
golve. Le mezcla se aglita durante 5 minubtos.

La composicion para revestimiento resultante se ato
mize 2 continuscidn gobre el automdvil al que se ha dado una

imprimacidn adecuada. La pelfcula se cuece a 1209C durante

EJEMPLO
Se repite el procedimiento descrito en el ejemplo 1,
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utilizando 50 partes de poli(acrilato de 2-etilhexilo), 50

partes de metacrilsto de metilo y 3,5 partes de perpivalato
de butilo terciario. Se afiaden 50 partes de ftalato de lso-
octllo ¥y bencilo en el momento del procego en que se ponen
en contacto el polf{mero espina dorsal y el iniciador.

El copolfmero de injerto resultante es utilizado -
para preparar uns digpersidn de poli( metacrilato de metilo),
como en el ejemplo 1. Esta dispergsion, a su vez, es utiliza-
da para preparalr una oomposicién pars revestimiento, también
como en el ejemplo 1. Se ha hallado que éata posee una exce
lente estabilidad de dispersion.

En el ejemplo 2 se puede utilizar en lugar del fta-
lato de isooctilo y bencilo, en las mismas proporclones, los
siguientes compuestos, obteniéndoge sustancialmente los mis=
mog resulbedos:

acetato de bencllo

acetato de Texanol

succinato de dietilo

acetato de butil colosolve

Carbitol

clclohexanona.

EJEMPLO 3

Se mezclan {ntimamente 50 partes de poli(acrilato
de 2-etilhexilo) con 50 partes de metacrilato de metllo, 50
partes de ftalato de igsooctilo y bencilo y 7 partes de per-
acetato de butilo terclario. La mezcla se calienba entonces
durante 1 hora s 110-1302C,

EL copolfmero de injerto resultante es utillzado pa-

Ta preparar una dispersidn de poli{metacrilato de metilo),

como en el ejemplo 1.Esta dispersion, a su vez, es utlilizada
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para preparar una composicion para revegtimiento, también co-

moe en el ejemplo 1,
EJENPLO
Se calienta a 902C, durante unos 30 minutos, una meg

cla de 10 partes de polki(metacrilato de laurilo), 7 partes

de metacrilato de metilo mondmero y 0,5 partes de perpivalato

de butlilo terclario. EL material blanco, pastogo, resultante

. ge digpersa en 330 partes de uns fraccidn de hidrocarburos

alifaticos con un intervalo de puntos de fugidn de 110 a 140
2C,

A esta dispersidn se afiaden 193 partes de metacrilg
to de metilo mondmero y 2 partes de perdxido de benzoilo. Eg
te mezcla se callenta durante 4 horas a 90-952C,

la dispersién blanca, lechosa, resultante, estd for
mads por part{culas cuyo dismetro medio es de O,1 a O,%4 mi-
crag. EL polfmero tiene un peso molecular medio de 100,000
aproximadamente.

El metacrilato de metilo mondmero en este ejemplo -
puede ser gustituldo por cantidades equivalentes de estlireno
o acetato de vinilo, con los mismos resultados.

EJEMPLO 5

Se calienta durante 1 hora a 902C ung mezcla de 10
parteg de poliisobgteno, 10 partes de metacrilato de metllo
monomero y 1 parte de perplvalato de butilo terciario.

El solido pastoso resultante es dispersado a conbti-

" nuscidn en 400 partes de una fraceidn de hidrocarburos alifi

tlcos con un intervslo de puntos de ebullicidn de 110 a 140
2C. A esta dispersidn se afiaden 190 partes de metacrilato de

metilo mondomero ¥ 2 partes de azoblsbubtironitrilo. Egta meg-

cla ge callenta después o 909C durante 3 horas.
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La dispersién lechosa azulade de poli(metacrilato de metilo)
que resulta contiene particulas cuyo dismetro medio es de -
0,2 a 0,5 mlcras. ElL polfmero tiene un peso molecular medio
de 60,000 aproximadamente.

EJEMPLO 6

Se mezclan 10 partes de poli(metacrilato de butilo)
con 2 partes de acrilato de etilo mondmero y 8 partes de me-
tacrilato de metilo monémero, Junto con 0,5 partes de perpl
valato de butilo terciario. A continuacidn se calienta esta
mezela durante 30 minutos a 80eC,

El material pastogo resultante se dispersa en 200 -
partes de una fraceidn de hidrocarburos alifaticos con un in
tervalo de puntos de ebullicidn de 110 a 1402C, A esta dis-
persion se afiaden 30 partes de acrilato de etilo y 60 partes
de metacrilato de metilo, ambos monémeros, Junto con 1,5 par
teg de perdxido de benzoilo. la mezola se calienta durante
L horas a 80eC.

La dispersidn lechosa de copolfmero acrilsto de et
lo/metacrilato de metilo que resulta contiene partfculas cu
yo digmetro medio es de 0,5 mloras aproximadamente, El copo-
1{mero tiene un peso molecular medio de 90,000 gproximada=-
mente.

EJEMPLO 7

Se mezoelan intimsmente 10 partes de poli(metascrila-
to de metilo) con 10 partes de metacrilato de laurilo mond-
mero y 0,5 partes de peréxido de butilo terclario. lLe mezcla
se calienta a continuacidn durante 1 hora a 140°C. EL copo-
1{mero de injerto resultante es una paste amarillenta.

A esta pasta gse afiaden 175 parbtes de una fraceidn

dehidrocarburos alifaticos con un intervalo de puntos de -
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ebullicion de 110 a 140 9C y la mezcla se agita durante 1/2
hora. A la dispersidn resultante ge afinden 90 partes de meta-
erilato de metilo mondmero y 1 parte de peréxido de bengzoilo
¥ después se callents durante 4 horas a 90-952C.

Se forma una dispersidn lechosa de poli(metacrilato
de metilo). Las partfculas de polfmero tienen un dismetro -
medio de 0,2 a 0,5 micrag. EL polfmero tiene un peso molecu-
lar medio de 100,000 aproximadamente.

EJEMPLO 8

Se disuelven 80 partes de metacrilato de laurilo mo-
nomero y 20 partes de metacrilato de tetrahidrofurfurilo en
200 partes de benceno, junto con 1 parte de azoblsigobutiro
nitrilo. Le mezcla se calienta a reflujo, con agltacidn, du-
rante 3 horas. 4 continuacicon se evapors el disolvente y se

mezelan 10 partes del copolimero sélido obtenido con 10 par-

teg de metacrilato de metilo mondmero y 0,5 partes de perpi-

‘valato de butilo terciario. Egta mezcla se celienta durante

1 hora a 80.902C,

La pasta blanca resultante se dispersa en 350 partes
de hexano. A egta digpersion se afiaden 190 partes de metacri
lato de metilo mondmero y 2 partes de perdxido de benzoilo.
Esta mezcla se callenta durante 4 horas a 90-952C,

La dispersién regultante de poli{metacrilato de meti-
lo) esta formada por partfculas cuyo dismetro medlo eg de 0,1
a 0,5 micras . El polfmero tiene un peso molecular medio de
80.000 aproximademente.

~0=0=0=0~

Las digpergiones preparadas en los ejemplos preceden

'tes resisten la sedimentacidn durante un periodo de 6 gsemanas

a 1202C y de 6 meses a la temperatura amblente. Si se produ-
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Jera una ligers sedimentacién, las composiciones pueden vol-

verse a dlgpersar facilmente sacudiéndolas brevemente.

Debe entenderse que en log ejemplos anteriores ia --
fraccidn de hidrocarburos alifaticos puede ser sustituida -
por proporciones equivalentes de cualqulera de los lfquidos
organicos que se encuentran bajo el encabezamiento YEl medio

1{quido organico® en la parte inicial de la memoria, dando -

. resultados equivalentes.

Anélogamente, pueden prepararse compogsiciones para rg

vestinientos a partir de la dispersién de los ejemplos 2 a

- 8, en la migma forma que se indica en el ejemplo 1.

En resumen, la Patente de Invencidn que se. solicita

} recaers sobre las sigulentes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimlento para preparsr, en un liguido or-

" gdnico, una dispersidn estable de un pol{mero acr{lico de mg

ndmeros no saturados etilénlcamente, comprendiendo dicho pro-

: cedimiento la preparacién de dicho polfmero por polimeriza--
" ¢idn de los mondmeros adecuados en el 1{quido organico en pre
" gencie de un copolfmero de injerto preparsdo por la reaccidn

en masa de

(a) un polfmero saturado que hace de esping dorsal ip
soluble en dicho Lfquido orgénico, compatible con
dicho polimero dispersado y soluble en, o por lo
menos hinchado por, el mondmero (s) a partir del
cual ge prepars el polimero dispersado,
con

(b) un mondmero (s) injertante que da un compormte in-
jertado soluble en dicho liquido organico,

en presencla de un compuesto inlclador del tipo perdxido que
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de durante la reaccidn un radical seleccionado del grupo for-
mado por radlcales alcoxy ¥y aralcoxy.

2. Un procedimiento para preparar, en un liquido orgs
nico, una dispergidn estable de un polfmero acrflico de mdng
meros no ssburados etilénicamente, comprendiendo dicho proce
dimiento la preparacién de dicho polfmero por polimerizacién
de losg monomeros adecuasdos en el lfquido orgénico, en presen
cig de un copolfmero de injerto preparado por la reaceion
en masa de

(a) un polf{mero saturado que forma la espina dorsal sg

luble en dicho 1fquido organico,
ocon

(b) un mondmero (g) injertante que da un componente in

jertado insoluble en dicho lfquido orgénico, compa~-
tible con dicho polfmero dispersado ¥y soluble en,
o por lo menos hinchado por, el mondmero (&) a par-
tir del cuasl se prepara el polfmero dispersado.
en pregsencis de un compuesto inlelador del tipo peréxido que
durante la Teaccidn forma un radical seleccionado del grupo
formado por radicales alcoxy ¥y aralcoxy.
3. Un procedimiento para preparar, en un liquido orgg

nico, una dispersi6n egtable de un polfmero acr{lico, compren

diendo dicho procedimiento la preparacidn de dicho polfmero

- por polimerizacidn de los mondmeros adecuados en el liquido

organico, en pregencia de un copolfmero de injerto preparado
por la reaccion en masa de
(a) un polimero que forms la espina dorsal soluble en
el lfquido organico, seleccionado del grupo formasdo

por polimeros y copolimeros saturados de los éste-

res alifaticos del scido acrflico y dcido metacr{lji
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co con un alcohol de 4 a 26 gtomos de carbono,
con

(b) aproximadamente el 50-200%, sobre el pego de po
1{mero espina dorsal, de un mondmero injertante
selecclonado del grupo formado por acido acrili
co, soido metacr{lico, ésteres inferiores de los
dcidos acrflico y netacr{lico estireno, e-metil
estireno, acetato de vinllo, viniltolueno, hslu
ms de vinilo, haluros de vinilideno, 3{{} -meta-
criloxietil)-2,2-espirociclohexiloxazolidina, -
metacrilato de glicidilo, mebtacrilato de tetra-
hidrofurfurilo, y mezclas y combinaclones de ég
tos, dando dicho mondmero un componente injerta-
do que es lnsoluble en dicho lfquido organico,
compatible con el polfmero acr{lico dispersado
¥ soluble en, o por lo menos hinchado por, el
mondmero ( 8) a partir del cual se prepara el po

1{merc acr{lico,

; en presencia de un compuesto iniciador del tipo peroxido que
. durante la reaccidn forms un radical selecclonado del grupo

* formado por radicales alcoxy y aralcoxy.

4, Un procedimiento pars preparar en un lfquido or

: génico, uns, dispersién estable de poli(metacrilato de metilo)
. comprendiendo dlcho procedimiento la polimerizacién del mete-

crilato de metilo mondmero en dicho 1fquido, en presencia de

un copolfmero de inlerto preparado por la Teaccion en masa de

poli(acrilato de 2-etilhexllo) con un peso aproximsdamente --

+ igual de metacrilato de metilo, en presencia de perplivalato

_de butilo terciario.
5. Un procedimlento para prepaerar en un ifquido or-

5génico, una dispersién egtable de poli(metacrilato de metilo)
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comprendiendo dicho procedimiento la polimerizacicfn de meta-
crilato de metilo mondmero en dicho l{quido, en presencla de
un copolfmero de injerto preparado por la reaccidn en masa de
poli{acrilato de 2-etilhexilo) con un peso aproximadamente -
igual de metacrilato de metilo, en presencias de peracetato -
de butilo terciario.

6. Un procedimiento para preparar en un l{quido oz

ganico, une digpersidn estable de poli(metacrilato de metilo)

comprendiendo dicho procedimiento la polimerizacién de meta-

erilato de metilo mondmero en dicho 1{quido, en presencia de
un copolimero de injerto preparado por la reaccion en masa de
poli(metacrilato de laurilo) con un peso aproximedamente igual
de metacrilato de metilo, en presencia de perplvalato de buti
lo terciario.

7. Un procedimiento para preparar en un Liguido -
organico, ung dispersidn estable de poli(metacrilato de meti-
lo) comprendiendo dicho procedimiento la polimerizaoién del
metacrilato de metilo mondmero en dicho 1fquido, en pregencia
de un copolfmero de inJerto preparado por la reaccldn en masa
de poliigobuteno con un peso aproximadamente igual de metacri
lato de metilo, en presenclia de perpivalato de butilo tercig

rio.

8. Un procedimiento para preparar en un lfquido oz

| ganico, una dispersidn estable de poli(metacrilato de metilo)

ven un lfquido orgénico, comprendiendo dicho procedimiento la

polimerizacion del metacrilato de metilo mondmero en dicho 1f

quido, en presencla de un copolfmero de injerto preparado por

1la reaccién en masa de poli(acrilato de 2-etilhexilo) con un

peso sproximsdamente igual de metacrilato de metilo, llevan-

dose a cabo dicha rescclon en masa en presencia de perpivala-
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Hifh:

A &
) e -y
,\[ _Mezen L‘

to de bubtilo terclario y un compuesto seleccionado del grupo

formado por

(a) aquellos compuesbos que tienen la estructura

#°
C - OR

C;$0

~ OR
n

donde
B eg un radical seleccionado del grupo formedo poxr
radicales alquilo de 1 a 20 atomos de carbono,,
radicales de éteres y ésteres alifaticos de 3 a
20 atomos de carbono y radicales aralquilos con
un total de 7 a 20 atomos de carbono,
y
n es un numero entero que puede valer 0 y 1,
y
(b) acetato de bencilo, acetato de Texanol, succina-
to de dietilo, acetato de butil celosolve, Carbi
tol y clclohexanona.

9. Un procedimiento segun la relvindicacion 8, en el
que la reacclon en masa es llevada a cabo en presencia de pe%
acetato de butllo terciario en lugar de perpivelato de bubli-
lo bterciario.

10. Un procedimlento segin la reivindicacidn 8, en
el que ls reacoidn en masa es Llevada a cabo en presencia de
perplvalato de bubilo terciario y ftalato de igooctilo y bep
cilo.

1l. BSe relvindica por Yltimo como objeto sobre el

que ha de recaer la Patente de Invencidn que ge solicita:
"WUN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR, EN UN LIQUIDO ORGANICO, UNA
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DISPERSION ESTABLE DE UN POLIMERO ACRILICO“®,

Todo conforme queda descrito y relvindicado en la

presente memoria desoriptiva que congta de veintitrés pagi-

nas mecanografladas.

Madrid, 7 de octubre de 1.965

ALFONSO UNGRIA
PeDe




	Bibliographic data
	Description
	Claims



