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"Procedimiento para la obtencion de polimeros termoplasticos sin-

téticos®,

é;zékdkné%IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingle-
sa, residente en Imperisl Chemical House, Millbank,

Este invento se refiere a un pro-
cedimiento de polimerizscion. y, en especial, a un -
procedimiento de polimerizacion que proporcionag un -

’ .
metodo para incorporar aditivos solidos al polimero.
Mod. 113 5. : Se han propuesto numerosos métodos
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para la incorporacion de aditivos solidos, tales co-
mo pigmentos, estabilizedores y lubricantes a los po

1{meros termoplasticos. Entre ellos, figura la mez-

cla del polimero fundido con el aditivo, en un moli- ° -

5, no a elevads temperaxura.

Bs conveniente evitar la técnica
de lag mezcle en caliente con objeto de eliminar una
etapa en la fabricacion de articulos moldegdos, y e- Vi
vitar también la posibilidad de la degradacion térmi.

10.  ca del polimero durente el periodo en el que dicho po
1{mero se halls fundido en el molino.

Mas recientemente, se ha propues—
t0 evitar el proceso de mezecla en cgliente, mezclan—
do polvo de polimero con los aditivos pulverizados,

15, en un mezclador tal como el mezclgdor Henshel, Sin
embargo, este procedimiento requiere también el em-
pleo de ung etapa de caldeo, aunque el polimero no -
se calients por encims de su temperaturs de gelacidn.
Pars obtener una dispersion completa y uniforme de -

20, los gditivos en el polimero, este procedimiento de -
mezcla ha de continuarse dﬁrante un periodo de tiem=-
po considerable. Este proceso no elimina todavia -
ung etapa en la fgbricacion de articulos moldeados.

Se ha propuesto también, reciente

25, mente, pigmentar polimeros por adicidn de ung disper
sion gcuosa o pasta de pigmento a un latex del poli-
mero que luego se coagula y el solido resultante se
somete @ desecacidn., Esto, sin embargo, tiene el in
conveniente de que él pigmento puede arrsstrarse fécil

30,  mente del polimero, en una etapa ulterior de lavado.
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As{ pues, un objeto de este inven
to es proporcionar un procedimiento en el que la subs
tancia editiva esté {ntimemente incorporada al polf-
mero.,

Por tanto, se proporciona un pro-
cedimiento para la produccién de polimeros termoplég
ticos sintéticos gque comprende el polimerizar uno o
mes materiales mondmeros etilénicemente insaturados,
en un medlio acuoso, en presencia de un catalizador de
polimerizacidn, caracterizado porque wna dispersion
de uno o mas mondmeros y aditivos solidos insolubles
en sgua, en un liguido orgenico inmiscible en agua,
se afigden gl medio acuoso antes del proceso de poli-~
merizgcidn o durante el mismo. Los aditivos que se
gfiaden han de ser sdlidos a la temperaturs de lg reac
clén de polimerizacidn, e insolubles a lg vez en agua
y en mondmero. Por "insoluble en ggua", se indica -
que el aditivo ha de tener ung solubilidad no superior
a 0,1 g/100 cx de ague a 2520, Por "insoluble en mo
némero" se indica que el aditivo ha de tener, a 259C.
una solubilidad no superior g 0,1 g/100 co de monome
ro o mezcls de monomeros, que se utilice en el proce
so de polimerizacién. Los gditivos pueden ser orgér
nicos o inorgénicos y pueden incluir pigmentos tales
como didxido de titenio, negro de cerbdn, dxido de -
megnesio, y estabilizadores tgles como sulfato tribg
sico de plomo. Desde luego, muchos de los aditivos
g0lidos normasles utilizados en los compuestos polime
ros son de uso posible mientras no inhiban o retar-

den lg polimerizacion acusadamente. Estos compues-
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tos inhibidores incluyen los estabilizadores azufre-—

estafio.

Los compuestos etilénicamente in-
saturados susceptibles de emplearse en lg préctica -
de este invento, son compuestos orgénicos insgturg -
dos que generalmente contienen lg estructura critica
MC=C< ¥, en muchos casos tienen por 1o menos una -
de las valencias desconectada, acoplada a un grupo -
electronegativo, o sea un grupo que gumenta la natu-
raleza poler de la moléeula, %tal como un grupo cloro
0 un grupo orgénioo gue contenga un enlace doble o -
triple, tal como vinilo, fenilo nitrilo carboxi, car
betoxi, etec. Estos materigles mondmeros incluyen es
tireno, compuestos acrilicos, compuestos vinilo y Vi
nilideno, derivgdos de los mismos, y pueden ser mono=
o polifuncionales., Entre los monomeros adecuados fi
guran las olefings acrilicas, tales como estireno, -
distintos glquil estirenos, p-cloro estireno, p-meto
xi estireno, alfa-metil estireno, alfa-cloro estire-
no, vinil naftaleno, acenaftaleno, etc.; esteres vi-
nilicos de acidos saturados e insaturados, alifgticos
y aromaticos, monobasicos y polibasicos, tales como
acetato de vinilo, cloroacetato de vinilo, propionsz-
to de vinilo, acrilato de vinilo, metacrilato de vi-
nilo, oleato de winilo, malongto de vinilo, benzoato
de vinilo, ftalato de mono~ y divinilo, maleato de -
monovinilo y de divinilo; éteres vinilicos (mono o -
bi-funcionales) tales como éter metil-vinflico, éter
etil-vinflico, éter divinilico, éter vinil-alilico,

éter fenilvinilico, éter vinilisobutilico; cetonas -



vin{licas tales como metil vinil cetona, etil vinil
cetona, metil isopropenil cetona; ascidos gerdlicos y
acrilicos substitufdos y sus esteres, nitrilos y ami
das tales como acido acrilico, &cido metacrilico, aci

do etacrdlico, acido alfa-etacrilico, acido alfa-clo

5
roacrilico, acido alfa~beta-dimetil acrilico, acrila
to de metilo, acrilato de etilo, alfa-cloro-gerilato
de metilo, metacrilato de metilo, metacrilato de eti
lo, metacrilato de butilo, etacrilato de metilo, eta
10. crilato de etilo, acrilonitrilo, metacrilonitrilo, -

gerilamids, metacerilamida, N~metil-ac¢rilamida, N,N-
dimetilgerilamidg, N-metilolacrilamida, N,N-metileno-
bisacrilemida, dienos conjugados tales como 1,3-bute
dieno, i1sopreno, 2- cloro-l,3-butadieno; slcoholes -
15, tales como alcohol glilico, viniletinil elquil carbi
noles, alcohol 2-cloro-alilico; haluros de vinilo ta
les como cloruro de vinile, bromuro de vinilo; com -
puestos de vinilideno tales como cloruro de vinilide
10, cianuro de vinilideno; monomeros polifuncionsles
20, tales como ftalato de dialilo, divinil benceno, dia-—
1il melamina, cianurato de trialilo, N,N'-metileno-
bisacrilamida; y otros nonomeros polimerizables tales
como vinil furano, vinil carbazol, vinil pirrolidona,
vinil acetileno, acetato de etilo, acetato de 2-cloro
25,  alilo, mgleato de dietilo, écido crotonico, Acido ma
leico, vinil piridina, tetrafluworetileno y tricloro-
fluoretileno. Para producir copolimeros pueden usgr
se mezelss de monomeros. Las mezclas especialmente
utiles, incluyen cloruro de vinilo con acetato de vi

30, nilo y/o cloruro de vinilideno; mezclas de scrilatos
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¥y metacrilatos alquilicos, por ejemplo metacrilato de
metilo y acrilgto de etilo; mezclas de butadieno con
acrilatos alquilicos y/o metacrilatos alquilicos y/o
estireno y/o acrilonitrilo.

Pueden obtenerse productos wtiles
en alto grado, utilizando c¢loruro de vinilo solo o -
mezclas de cloruro de vinilo con hasta 50% en peso -
de otros mondémeros copolimerizgbles con él, o metacri
lato de metilo,

Muchos de los aditivos solidos nor
mgles en forms de aglomerados relativamente grandes,
son visibles a simple vista. O1 estos gglomerados se
sacuden con un medio ligquido mévil, por ejemplo agua,
se formg una suspension. Sin embargo, dejandolos en
reposo durante un corto tiempo, estos aglomerasdos se
posan y pueden observarse en forma de particulas suel
tas. ILa adicidn de una suspension de esta naturale-
za al recipiente de polimerizacion no proporciona ne
cesgriamente resultados satisfactorios dado que una
parte del aditivo permaneccers disgregada y puede no
incorporarse al polimero. Consiguientemente, el uso
mas eficiente del =ditivo se obtiene si éste se aiia-
de en forma de una dispersion desde la cusl el aditi
vo se separa diffcilmente. Esto puede conseguirse =
desintegrando los aglomerados, por ejemplo moliendo
el aditivo. Es esencial que, en las dispersiones afia
didas al recipiente de polimerizacidn, no existen par
t{culas sueltas visibles para el ojo humano directa~

mente.

Aungue lg moliends de los aditivos
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en presencis de un medio de dispersion dara lugar a

la desintegracién de los aglomerados, si el medio de
dispersién, es un liquido mévil, las particulas de -
aditivos pueden re-aglomerarse répidamente ¥y precipi
5. tar. Consiguientemente, results generglmente necesa
rio, cuando el medio de dispersidn es un liquido mé-

vil, el empleo de un agente de dispersién para formar
una dispersidn estable. En un medio viscoso, la pre

cipitacion no es tan rapids y, por tanto, no es pre-

10. ciso el agente de dispersidn.

Por 1a denominaeidn "liquido mévil®
se indica un liquido dotado de una viscosidad inferior
a 5 centipoises a 252C, ILiquido viscoso se utiliza
en esta Memoria como sindnimo de un liquido dotado -

15. de una viscosidad superior a ésta.

Por la denominacion "inmiscible en
azua', gse entiende que el medio de dispersién no es
soluble en agua a la témperaturas de la polimerizacién,
en una proporcion superior a 5 ¢c/100 cc de azua. Bl

20. medio de dispersidn, con preferencia, es miscible con
el mondémero o MONOMETos que se empleen en el proceso
de polimerizacién, ¥y es especiagl, es copolimerizgble
con los demas monomero o mondmeros. Cuando el cloru
ro de vinilo es el monomero o uno de los monémeros,

25. puede usarse a Su vez como medio de dispersion, pero
esto plantea algunos problemas, dado que la operacion
de molturacidn del aditivo ha de realizarse bajo pre
sion y/o a una temperatura reducida. EL acetato de

vinilo, en cambio, es un medio util, Otros medios -

30. susceptibles de emplearse incluyen el dicloruro de -
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etileno, parafinas liquidas tales como heptano, pars
finas cloradass tales como "Cereclor", monoestesrato
de glicerilo y aceite de simiente de soja epoxidiza-
do.

51 se utiliza un medio de disper=
sidn miscible en agua, se ha comprobado que wna Pro=
porcion del sditivo no se incorpora al polimero en -
un proceso de polimerizacion de suspensidn, sino que
permanece dispersado en el medio acuoso en el que se
lleva a cabo la polimerizacion. Asi pues, cuando el
polimero se separa de la fase acuosa, parte del adi-
tivo puede separarse, por lavado, del s6lido resultan
te.

Los ejemplos de agentes de disper
sion que pueden precisarse para obtener lg disper =
sidn de aditivos, utilizahdo medios méviles de disper
sion, incluyen polimeros y copolimeros de bajo peso
molecular de acidos acrilicos y metacrilicos, y sus
esteres, Por ejemplo puede usarse una cadena polimg
ra de metacrilato de metilo, terminada por acido tio
glicélico.

Otro método para evitar la aglome
racion y favorecer lg incorporacion del aditivo en -
el polimero, susceptible de utilizarse, consiste en
revestir las particulas de aditivo con un materisl -
adecuado, tal como estearato calcico, acido esteari-
co o un copolimero de cloruro dé vinilo carboxilado
de bajo peso molecular, por ejemplo "Vinylite" VMCC,
81 este mabterigl se disuelve en el medio de disper=

sion aentes de moler el aditivo en el medio, los aglo
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merados se desintegran y las particulas resultantes
se revisten con el material y no tienden g aglomerar
se de nuevo. Puede usarse un agente de dispersion,
ademds de revestir las particulas, si se desea.

La cantidsd de dispersion afiadida
gl recipiente de polimerizacion se determinarg en cier
to grado por la naturasleze del medio de dispersion y
1a concentracidn de aditivo precisa en el polimero fi
nal. En general, la cantidad de dispersion usada sg
ré4 del orden de 0,05 a 10% en peso, sobre la base =~
del peso total de monomeros.

Si se usa un agente de dispersidn
para la preparacién de la dispersién aditiva, su con
centracion ha de ser del orden de 0,05 a 100% en pe-
so del agente de dispersion, sobre la base del peso
del material dispersado,

En general se prefiere que la con
centracion de sélidos de lg dispersién sea lo mas -
elevada posible de tal modo que haya de agiladirse el
minimo de dispersion sl recipiente de polimerizgeion.
Las concentraciones adecuadas de solidos son del or-
den de 10 a 90% en peso.

La polimerizacion puede llevarse
a cabo por las técnicas bien conocidas de emulsion o
dispersién. El proceso de polimerizacién en suspen-
sion, es el preferido, la dispersion editiva, se aiia
de con preferencia al recipiente de polimerizacion -
antes de empezar ésta y convenientemente se introdu-
ce al mismo tiempo que el monomero o monomeros. Co-
mo variante puede inysctarse después de haber empezg

do la polimerizacion.



5.

10.

15.

20.

25.

30.

|

320321

Los catalizadores de polimerizacidn

adecugdos, incluyen los compuestos peroxidados solubles
en agua tales como peroxido de hidrogeno, las sales -
de metales alcalinos y de amonio de acidos que.oconten
gan grupos peréxido, tales como persulfatos, percar-
bonatos y peracetatos, vy los peroxidos solubles en =—
aceite tales como peroxido de benzoilo y perodxido de
lauroilo, peroxidicarbongtos y azo-compuestos ftales =
como diazogminobenceno, e s J\'-azodiisobutironitrilo,
esteres de aeido c}\,.s{'--azodiz'.s;o'bu:l;:'.rico, tal como, -
por ejemplo, los- correspondientes esteres de metilo,
etilo o butilo, g, %h'-azodi-ch-Y~dimetil valeronitri
lo y carbonitrilo de A ™ '~azodiciclohexano. Pueden
usarse bambién mezelas de catalizadores. DLa cantidad
de catalizador empleada, depende:r-é. de lg naturaleza
del mismo y de la temperatura de polimerizacidn, pe—
ro en genersl sers del orden de 0,005 a 2% en peso -
del monomero o mondmeros polimerizables.,

En general, cuando se usa un pro-
ceso de polimerizacion en emulsion, se usan cataliza
dores solubles en ague mientras que los cgtalizadores
solubles en aceite, se emplean bara la polimerizacidn
en swspensién.

Pueden afiadirse a la mezcla de po
limerizacidon, si se desea, sgentes emulsificsdores -
o de granulacion, Los agentes emulsionadores adecuz
dos, incluyen los agentes emulsionsdores anidnicos -
tales como sgles sodicas de hidrocarburos sulfatados
o sulfonados, y acidos grasos tales como sulfosuccina

to de dioctil sodio, aceite diesel sulfonado y sulfg
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t0 de sodio laurilo; agentes emulsionsadores catidni-
cos tales como compuestos de gmonio custernarios ta=-
les como nitrato de estaramidopropil dimetil- §)-hidro
xi-etil amonio, cloruro de cetil piridinio y bromuro

5. de cetil trimetil gmonio; y los agentes emulsionsdores
no-ionicos, tales como dxidos de polialquileno, tales
como el oxido de polietileno.

Los agentes de granulscion, si se
emplegn, son en gencral coloides protectores tales -

10. como gelatina, metil celulosa y acetatos de polivini
1o comnleta 0 parcielmente hidrolizados.

Las cantidades de agente emulsio-
nador o dGe granulacidn, si se usa, son los normalmen
te encontradas en los procesos de polimerizacion en
suspension, por ejemplo de 0,01 a 5% con preferencia

15, de 0,5 a 2% en peso de los nonomeros ,

Las composiciones preparadas de -
acuerdo con el procedimiento de este invento, son es
peciglmente utiles para la obtencidn de verillss, tu
bos u olros perfiles, por procedimientos de extru-

20, sion.,

Bste invento se aclara, sin limi-
tarse en modo alguno, vor los ejemplos siguientes en
los que todas las partes y porcentajes son ponderg =
les.

25, EJEMPTO 1

Un autoclave de acero inoxidable,
se cargd con 2666 portes de agua destilsda, 2,6 par-
tes de alcohol polivinflico, 6,5 partes deth,¢|'~azo
diisobutironitrilo, 13,3 partes de Prices' A 30 (mez

30, cla comerciglmente disponible de alcoholes etilico Yy
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estear{lico) y una dispersion preparada moliendo 22,8
partes de sulfato tribisico de plomo con 3,8 partes
de una mezcla de ftalato de dioctilico y ftalato dino
nflico. El autoclave se evacud hasta 127 mm de mer-
curio de aire residusl en la presidn, y se purgd con
nitrégeno para eliminar el aire residusl. A continug
cion se agregsron 1333 partes de cloruro de vinilo,

v la mezela se agitd durante 1 hora. La femperatura
se elevo luego desde la ambiente a 579, y el mondme
o se dej6 polimerizar, Cuando lg presién en el auto
clave se hubo reducido en 3,85 kg/cm2 por debajo de
la presion de trabajo, el awtoclave se enfrid y abrid
a la atmésfera. El polimero se filtro del medio acuo
s0, y se seco.

El polimero se sometid a extrusion
en un aparato Iddon de 31,75 mm, para obtener un tu-
bo de 9,53 mm de diemetro del taladro.

Por via de comparacion, la polime
rizgeidn se repitid wtilizando 22,7 partes de sulfa-
to tribasico de plomo en forms pulverulents, en lugar
de lg dispersion en la mezcla de ftalabos.

E1l tubo obtenido del polimero pre
parado por polimerizscion en presencig del sulfato -
tribssico de plomo pulverulento, mostraba particulas
en polvo blancas, mientras que el obtenido partiendo
del polimero preparedo por polimerizacion en presen=
cia de 1lg dispersion de sulfato tribasico de plomo,
no acusaba la presencis de estas particulas.

BJEMPLO 2

En un molinoe de bolas se molieron
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juntos, los ingredientes siguientes:

Dieloruro de etileno 800 partes
Dioxido de titenio Runa RP (suminis-

trado por Laporte Chemicals ILtd) 622,4
Negro vegetal FR 8153 (suministrado por

Witco Chemicgl Co. Ine.) 22,4 m

Azul ultramar B 8651 (suministrado por
Reckitts Colours Itd,) 16,16

Azul wltremar A 3102 (suministrado por
Reckitts Colours ILtd.) 93,4
Agente de dlspers1on preparado polimerizan
do metacrilato de met;lo a 702C en presen
cig de 1% en peso de geido tlogllcolico, S0
bre la base del pe o de metacrilato de me-
tilo, usando 0,15% en peso, sobre la base
del peso de metacrllnto de metilo, de A,\'=
azodiisobutironitrilo como catalizador 3,7 "

Tos pigmentos no se aglomeraron en
la dispersion resultante en reposo y a simple vista
no podfan apreciarse particulas sueltas de pigmento
en la dispersidn.

La técnica de polimerizacion del
Bjemplo 1, se repitio afladiendo la pesta molidg de -
sulfato tribasico de plomo en la mezela de ftalstos
de diglquilo, al medio acuoso, antes de introducir el
mondmero. Se agregaron al autoclave, 14,5 partes de
la dispersion de pigmentos en dicloruro de etileno,
al mismo tiempo que el clormro de vinilo, y la poli-
merizacion se 1levé a cabo como en el Ejemplo 1.

El polvo gris resultante se sometid
& extrusion para obtener un tubo de 9,53 mm de diame

tro interior, utilizando un aparato de extrusidn -

Iddon, de 31,75 mm,
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Para la comparacidn, la polimeri-

zgolon se repitid afiadiendo la pasta de sulfato tri-
basico de plomo, antes, pero sgregando los pigmentos

al autoclave, en formg de polvo seco. Las cantidades

5e de pigmento afiadidas, fueron las siguientes:
Diéxido de titanio Rung RP 5,67 partes
Negro vegetal FR 8153 0,204 "
Violeta ultramar B 8651 0,147 i
Azul ultramer A 3102 0,85 W

El tubo obtenido del polimero pre
parado por polimerizacién en presenciz de la disper-
gion de pigmentos,.tenia ung distribucion de color = -
mgs uniforme y una coloracion mas intensa que el tu-~

10. bo preparado pertiendo del polimero obtenido por po-
limerizacion en presencia de los pigmentos en seco.

EJEMPLO 3

En un molino de tres rodillos, se
molieron juntos los ingredientes siguientes,

Una mezcla de pepafinags que conte-

nian de 13 a 17 atomos de carbono

cloradas al 52% de cloro, 622,4 partes
Dioxido de titanio Runa RP 742,0 L

Negro de carbén ELf 75 (tipo “Cha
nnel") (suministrado por Cgbot =

Corp. 25,7 "

Violeta wltramar B 8651 19,3 .

Azul wltremar A 3102 11,3
15, Los pigmentos no se gglomeraron en

la dispersion resultante, en reposo, ¥y a simple vista

no se distinguien particulas separadas de pigmentos.
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El procedimiento del Ejemplo 2 se
repitid, substituyendo la dispersidn de pigmento en
diclorurc de etileno, por 11,4 partes de lg disper -

sidn antes citada.

Como en el Ejemplo 2, se realizd
una polimerizecion de compasracion afiadiendo los pigmen
tos siguientes en forma de polvo seco, al medio acuo

80:

Dioxido de titanio Runa RP 5,67 partes
Negro de carbén ELE 75 (tipo ,

"Channel") 0,204 "
Violeta ultramar B 8651 0,147 "
Azul vltramar A 3102 0,85 "

Los tubos de 31,75 mm de digmetro
interior, obten{dos en un aparato de extrusion Iddon,
de 31,75 mm, eran similares a 1los obtenidos en el =
Ejemplo 2.

EJEMPLO 4

Se cargaron en un autoclave y se

. > O ’ £ 3 3 L3 2
sometieron a agitacion continua, los ingredientes si

guientes:

Agug 200 Dpartes
Acetato de polivinilo parciglmente

hidrolizado 1 "
Peroxidicarbonato de di-isopropilo 0,57 "

Sulfato tribasico de plomo, en polvo 12,8 o
Bstearato de plomo en polvo 6,8 ¢
Cerg B en polvo (preparada por Farb-

werke Hoechst A.G 4,8

[ 4
Bl autoclave se evacud y purgo con



e

10.

15,

20,

25,

nitrégeno pars eliminar el alre residual. Se
ron 1000 partes de cloruro de vinilo, y la temperati
re ascendid g 579C, y la polimerizacidn se dejo que
avanzeré. Cuando la presidn hubo descendido 2,8 k&/
cm2 con respecto a la de régimen, el autoclave se dg
jé ventilar, interrumpiéndose la reaccién. EL poli-
mero resultante se £iltro del medio acuoso y se se-
¢6 en un horno a 508C. EL polimero se denomindé poli
mero A,

La polimerizacidén anterior se re=
pitid substituyendo el sulfato tribasico de plomo por
39 partes de una suspension de sulfgto tribasico de
plomo en dicloruro de etileno, preparads moliendo los

ingredientes sigulentes, durante 24 horas:

Sulfato tribésico de plomo 100 partes

Dicloruro de etileno 200 u

La suspensidn afiadida al autocla-
ve, no era una Gispersidn estable y se posgba rapida
mente en reposo., En la suspension pod{an verse par-
ticulss separadas de sulfato tribasico de plomo,

El polimero obtenido se denomind
polimero B,

El procedimiento utilizado pars -
obtener el polimero B, se repitid, pero utilizando 40
partes de una dispersion de sulfato tribasico de plo
mo, preparada moliendo durante 24 horass en un molino

de bolgs los ingredientes siguientes:

Sulfato tribasico de plomo 100 partes

Dicloruro de etileno 200 n
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Ester del acido nitrobenzoico, de un
copolimero de metacrilato de metilo/
metacrilato de glicidilo, como agen-
te de dispersion 5 pertes

Esta dispersién era estgble, no pre
sentandose aglomeracién ni ain despuds de dejarla sin
agitor durante algunos dlas. En la dispersion no se
apreciaban particulas separadas de sulfato tribasico
de plono,

EL polimero resultante se denominé
polimero C,

Los tres polimeros pulverulentos
se sometieron g exbtrusion en varillas finas, en un -
Plastométro Macklow Smith, a 1702C., El producto obte
nido por extrusidn, portiendo del polfmero A, conte-
nig muches particulas blancas y muy grandes sin dis-
persar. Los polimeros B y C proporecionaron produc -
t0s de extrusion con ung dispersion uniforme de adi-
tivos., Podlan verse algunas particulas blancas en el
producto de extrusion sin particulas blancas visibles.

A continuaeion se prepararon pe-
queiias laminas de 3,18 mm de espesor con 10s polvos
de polimeros, comprimiéndolos durante 5 minutos g -
1602C, El polimero A proporciond una plancha que con
tenf{a muchos aglomerados blancos, grandes, de mate -
rigl no-dispersado, mientras que los polimeros B y C
proporcionaron laminas de aspecto muy uniforme, sin
la presencig de aglomerados blancos grandes. En las
lamines obtenidas del polimero B, podfan verse algu-
nas particulas bloncas; en los productos del polime-

ro C no se aprecisban particulas de ninguna clase.



BJEMPLO 5
Se cargaron en un gutoclave, ¥ se

agitaron continuamente, los ingredientes siguientes:

Agua 2000 partes
Acetato de polivinilo parciglmen-

te hidrolizado 2 "
o, h'~azodi-isobutironitrilo 4,8
Polvo de sulfato tribasico de plomo 12,7 "
Polvo de estearato de plomo 2,8 v
Astearato dibgsico de plomo 2,8
Estearato calcico 4,0 v

Cers B en polvo: (pregarada por Far-

bwerke Hoechest A.G. 4,8

Se prepard una dispersion Ge pig-
5 mento agitando rapidamente 0,075 parte de una pasta
de presion de azul rapido Momastral IBX revestido. -
con scido estearico, en 7,5 partes de dicloruro de -
etileno. La dispersidn era estable y no se aglomerg
ba durante el reposo de unos dias. PBn la dispersion
10, no se apreciaban particulas separadas del pigmento.
EL autoclave se evacud y purgd. con
nitrogeno, para eliminar el sire residugl. A conti-
nuacion se gfizdieron 500 partes de cloruro de vinilo
y luego se agrego la dispersion de pigmento lavando-
15, se con otras 484 partes de cloruro de vinilo de un re
cipiente de sdicion. ILa temperatura del autoclave -
se elevé a 572C y se dejé que continuara la polimeri
zacidn. Cuando lg presion hubo descendido 3,85 kg/
em2 con respecto a la presidn de régimen, el autocla

. .7 N {
20. ve se abrio a la presion gtmosférica., Bl polimero =
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se filtrd, se 1lavd y se seco y luego se extrajo para
proporcionar un producto de extrusion azul uniforme.

El experimento se repitio, pero -
en lugar de aiizdir la dispersidn de pigmentos, se -
agregd directamente al sutoclave, con los otros in -
gredientes, 0,075 parte de pasta de prensa de Azul -
Rapido Monastral LBX, revestido con acido estearico.
El producto de extrusion resultante tenia solamente
un color azul palido, y el pigmento no se hallaba -
uniformemente dispersado en el polimero.

Se obtiene un resultado analogo si
la pasta de prenva se seca parag convertirla en un -
polvo gntes de agiigdirlg al autoclave.

BJEWPLO 6

Se repitieron los experimentos del
ejemplo 5 utilizando azul Répido lionastral LBX reves
tido con estearato Ge calcio, en lugar de acido estes
rico. Se obtuvieron resultados analogos.,

N O T A

Descrita suficientemente la natu-
raleza del invento, asi como lg maners de realizarlo
en la practica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de -
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su -
principio fundamentsl. Tombién se hace constar que
el invento corresponde g una solicitud de Patentes -
presentadasen Inglaterra con fechas 3 de diciembre -
de 1.964 y 4 de febrero de 1.965, bajo los numeros -
49212/64 y 4882/65, acogiéndose por tanto a los bene

ficios que conceden los Convenios Internacionales en
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vigor, siendo lo que constituye la esencig del referi

do invento y por lo gue se solicita Patente de Inven
cion por 20 afios en Espafig sobre: "PROCEDIMIENTO PA-
RA LA OBTENCION DE POLIMBROS TEBRMOPLASTICOS SINTETI-
C0S, caracterizandose por lo siguiente:

l2,~ Procedimiento para la obten=~
cion de polimeros termoplasticos sintéticos, que com
prende el polimerizar uno o mas materiales mondmeros,
etilénicemente insaturados, un medio acuoso y en pre
sencia de un catalizador de polimerizacion, caracteri
zado porque se gliade gl medio acuoso, antes del pro=
ceso de polimerizacion o durante éste, wng dispersion
de uno 0 mas mondmeros y aditivos solidos insolubles
en agua, como antes se ha definido, en un liquido or
ganico inmiscible en agua.

28,~ Procedimiento, segun reivin-
dicacion 1, caracterizado porque el material mondme-
ro etilénicamente insaturado, comprende cloruro de -
vinilo.

38,~ Procedimiento, segun reivin-
dicacion 1, caracterizado porque el material monomero
etilénicamente insaturado, comprende una mezcla de -
cloruro de vinilo con hesta el 50% en peso de otros
mondmeros copolimerizables con €l.

48 ,~ Procedimiento, segun reivin-
dicacidn 1, caracterizado porque el materisl monome-
ro insaturado comprende metacrilato de metilo,

58 .~ Procedimiento, segun cualquie
rg de las reivindicsciones anteriores, caracterizado

porque el aditivo se muele en presencia de un medio
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viscoso de dispersién, antes de la adieidn al medi

acuoso,

62,~ Procedimiento, segun cualquie
rg de lags reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por-

5, que el aditivo se muele en presencia de un medio de

dispersion que comprende un 1liquido mdvil, como an -
tes se ha definido, que contiene un agente de disper
sion.

78.~ Procedimiento, segin cualquig

10, rg de lgs reivindicamclones anteriores, caracterizado

porque el medio de dispersion es miscible con el mo-

14
némero o monomeros usados en el procedimiento de po-

limerizacion.
8e,- Procedimiento, segin reivin-
15. dicacion T, caracterizado porque el agente de disper

sion es copolimerizable con los demas mondmero . 0 mo
nomeros,
98 .- Procedimiento segun reivindi
cacion 8, caracterizado porgue el ggente de disper-
20. sion comprende un polimero o un copolimero de acido
acrilico, acido metacrilico o sus ésteres.

108,~ Procedimiento, segun cualquie
ra de las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porgue los aditivos se revisten antes de afiadirse al

25. medio de dispersion.

118.- Procedimiento segin reivindi
cacion 10, caracterizado porque el revestimiento com
prende un copolimero carboxiledo de cloruro de vini-
lo, de bajo peso molecular.

30. 128, - Procedimiento, segin cualquie
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vg de les reivindicaciones anteriores, caracteri;ado
porque la dispersién comprende de 0,05 g 10% en peso
sobre la base del peso total de los mondmeros.,

138.- Procedimiento, segin cualquie
vy de lags reivindicgeiones anteriores, caracterizado
porque la concentracidn de sdolidos de la dispersion
es del orden de 10 a 90% en peso de lg dispersidn.

148, Procedimiento, segin cualquig
ra de las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porque a la mezcla de polimerizacion se afiaden agen-
tes de emulsificacion o granulacion.

152.~ Procedimiento segin reivindi
cacion 6, caracterizado porque el agente de disper-
sion comprende de 0,05 a 1007% en peso del peso del -
mgterial dispersado.,

168,- Procedimiento para la obten-
cion de.polimeros termoplasticos sintéticos; tal y =

como quedg sustanciglmente descrito en la presente -

Memoria,
Esta Memorig consta de veintidos -
hojas €Svocitas a maguing Aor una sola cara.

GOMEZ " Y MODEY

B\ Firmado: F. t.. - "ndez Rute
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