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Caso s, 65/24

334548

MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
d e
PATENTE DE INV ENCTI ON
formulada el 3 de Octubre de 1966, con el n® 331.5@&7 .
en o
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de SOLVAY & CIE., entidad belga, establecida en
33 Prince Albert, Ixelles, Bruselas, Bélgica.
por:
N PROCEUIMIENTO PARA FABRICAR MEZCLAS DE POLI-
MEROS DE CLORURC DE VINILO ¢
La presente invencién se refiere a un proce
dimiento de fabricacibén de mezclas de un polimero de clo
ruro de vinilo, obtenido por un procedimiento de polime=
rizacidn en emulsidén, con un polimero de cloruro de vini
lo obtenido por un procedimiento de polimerizacién en
sdspeﬁsi&n;
Es bien conocido el recurso de.mezclar. an
estado de polvo, resinas vinilicas obtenidas por los pro
cedimientos de polimerizacibn en suspensidén y en emﬁlsién.

En las mezclas obtenidas se combinan las ca
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racteristicas propias de cada uno de los polimeros, con

las ventajas e inconvenientes correspondientes, ¥y aportgn
ademAs ciertos perfeccionamientos bien conocidos por iaé
personas versadas en la materia. -
En particular, -las mezclas de polimeroy Jde
cloruro de vinilo obtenidos por un procedimiento de voli~
merizacidn en suspensidn, con polimeros de cloruro @é'?i—
nilo fabricados en emulsibn, presentan diversas ventsjas,
y sobre todo una resistencia‘perfeccionada al choque, 7y
mayor facilidad de gelificacibn.

Por otra parte, se sabe gue los polimenés
obtenidos segln el método de emulsidn tienen una eséésa
movilidad, mientras gue los obtenidos por el método‘detsug
pensibn tienen buenas propiedades de fluidez.

Podria esperarse que la aptitud para fluir
de la mezcla de los dos polimeros correspondiera a la me-
dia aritmética entre las propiedades de uno y otro consti
tuyentes.

Sin embargo, se ha descubierto que, si con~
tienen mis gue una concentracidn muy pequefia de polimero
de emulsidn, las mezclas preparadas en estado de polvo de
polimeros de suspensibén y de emulsidén presentan una apti-
tud mediocre para fluir, incluso nula -en la mayoria de los
casos.,

Como es sabido, la disminucidn de la aptitud
para fluir implica dificultades en el momento de alimenta?
a extrusores, lo gue provoca sobre todo una produccidn
irregular.

Por tanto, las mezclas de polvos de polineros

de suspensidén y de emulsidn presentan un defecto redhibi-
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torio.

Desde luego, se pueden cfectuar las mezclas

en un malaxador, pero entonces es necesario efectuar- una
M

operacibn suplementaria, cuyo coste no es despreciablie..

- .
Por otra parte, es bien sahido que las wani

pulaciones de las resinas obtenidas en emulsidn preséntan

PR

diversos inconvenientes, a causa de la fina granulometi’ia
de ecetos productos, sobre todo la formacidn de polvogiy
un coste mids elevado de secado.

El método objeto de la presente invencibn

FR I

permite evitar todos estos inconvenientes. o

- 3

En efecto, se ha hallado que cs posihié“prg
parar mezclas de polimeros de cloruro de vinilo, obteni-
dos por los métodos de polimerizacibn en suspensidn v en
emulsidn, y que presentan las ventajas de la mezcla de pol
vos, sin presentar los inconvenientes.

La invencidn tiene por objeto un wmétodo de
fabricacidén de mezclas de polimeros de cloruro de vinilo,
consistente en coagular de 5 a 40% en peso de un polimero
de cloruro de vinilo, en forma de latex, obtenido por un
procedimiento de polimerizacidn en emulsidn, con de 95 a
6C% en peso de un polimero de cloruro de vinilo en forma
de suspensidn acuosa, obtenida por un wétodo de polimeri-
zacidn en suﬁpensién.

En efecto, se ha hallado que si se aflade a
una suspensidn acuosa de un polimero de vinilo un agente
coagulador, y después un }5t % de policloruro de vinilo,
las particulas de litex no se coagulan independientemente,
sino en la superficie de los granos de la suspensidn.

Por tanto, no se obtiene, como se habria podido esperar a
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primera vista, una mezcla de una susPehéiSn y de un latex
coagulado, sino una suspénSién de una mezcla de los do; ti
pos de polimeros de cloruro de vinilo.

Las wmezclas de polimeros en suspensidn y ‘en
erulsidn, preparadas segin el método de la invencién,-bre~
sentan un visible perfeccionamiento de su aptitoed para'
fluir, en relacibn a las mézclas de los polvos corre;poﬁ—
dientes. T

Se ha observado ademds que las composidio;
nes destinadas a la alimentacidén de migquinas de transfor
macidn, preparadas a partir de estas mezclas, poseenuun
peso especifico aparente superior. L

Las nezclas obtenidas.segﬁn la técnica obje
to de la invencidn ofrecen ademas un interés econbmico con
siderable, ya que su fabricacign es simple y poco onerosa.

Unas mezclas particularmente interesantes
que pueden ser preparadas por el método objeto de la in-
vencidn, contienen de 9C¢ a 7C% de un polimero de cloruro
de vinilo obtenido por un método de polimerizacion en sus
pensidn, y de 10 a 30% de un polimero de cloruro de viniw-
lo obtenido por un método de polimerizacidn en emulsibn.

Por polimeros de cloruro de vinilo se en-
tienden aqui los homopolimeros de cloruro de vinilo, y los
copolimeros que contienen al menos 80% de cloruro de vi-
nilo. Los polimeros de cloruro de vinilo, en sus-
pensidn y en emulsidn, que se emplean en la presente inven
cibn son polimeros obtenidos segin los métodos clésicos de
polimerizacién en suspensidn y en emulsidn, métodos bien
conocidos por las personas versadas en la materia.

El método de coagulacidén aqui utilizado con

- b -
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siste en afiadir a la suspensidn de un polimero de cloruro

de vinilo, mantenida bajo agitacidn, un agente coagulador

PERS
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en solucidn, a razdn de 0,3 a 5% en peso, en relacidn con

. o
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el peso de materias secas del latex a coagular; introéducir

2wz

progresivamente el 1itex de un polimero de cloruro de‘vi-

-

nilos y recuperar después la suspensidn de polimeros obte

nida, gue luego se escurre y seca segin los métodos:clgsi
cos utilizados para los polimeros obtenidos en suspersidn.

Es bien sabido que estos métodos son wés-sen
cillos y menos onerﬁsos que los utilizados para Losiyéii—
meros obtenidos en emulsidn; por tanto, por este he%%g'se
consigue una ecoﬁomia importante sobre el tratamien%;?de
los polimeros en emulsidn incorporados a la mezcla.

El agente coagulador utilizado para llevar a
la préctica la invencidén es una sal de magnesio, de calcio
o de aluminio, f particularmente el cloruro de calcio y el
sulfato de aluminio.

Se puede efectuar igualmente cualquier otra
forma de operacidn apropiada, y particularmente la que con

siste en introducir simultineamente el litex de polimero

y el agente coagulador en la suspensidn del polimero.

EJEMPLOS 1 a 9

A una suspensidn de policloruro de vinilo,
obtenida por polimerizacidn en suspensibn, y mantenida ba
jo agitacidn, se afiade sulfato de aluminio en forma de so
lucidn al 1,5%, a razdn de 0,5% en peso en relacibdn con
el peso de materias secas del litex a coagular.

Después se introduce lentamente el litex de
policloruro de vinilo, obtenido por polimerizacidn en emul

sibdn, en la suspensidn mantenida bajo agitacidn, y se ob-
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serva que el litex se coagula sobre la suspensidn, dando
una suspensidn modificada. Despuds se filtra, lava y se-
ca esta suspensidn.

Los resultados de los diferentes ensayos
efectuados seglin esta técnica se indican en la siguie5£e
Tabla 1, en la que figura el peso especifico aparente'por
compactacidn, y la aptitud para fluir de los polvos obte-~
nidos. ‘

Se determina la aptitud para fluir de los
polvos midiendo el tiempo que requieren para pasar 3 tra-
vés de un embudo cbnico cuya abertura inferior es dé‘ié em
de didmetro. \; .

Los policloruros de vinilo denominados en lo
sucesivo PCV A, PCV B y PCV C, son respectivamente:.ﬁn po-
licloruro de vinilo obtenido por un método de polimeriza-
cidn en suspensidn; otro ﬁolicloruro de wvinilo obtonido
por un método de polimerizacidn gn suspensidn, y que tie

ne menos porosidad que el PCV A; un policloruro de vinilo

obtenido por un método de polimerizacibn en emulsibdn.

S



. - o o

Ejemplos 1 ) 3 "L 5 § 7 gjjuf 9
Composicién (PCV A 100 Yo %0 60 - - - Taus, T
de las (PCV B - - - - 16 9¢ S0 7¢
mezclas, g (PCV C - 20 30 ko - 16 2C 30100
Peso especifico S
aparente por 0,5¢ 0,49 0,48 0,46 0,6C 0,56 0,55 0,55 ©,66
compactacidn, o
kg/dmS
Aptitud para fluir o
(segundos): -
- mezclas de la )
invencidn 3,9 §,1 9 11 2,8 9 9,2 11 e

- mezclas de
polvos - @ - ¢

@ . . s 3 . " :
En las condiciones utilizadas para la medida no se observa nin

glin flujo, ni siquiera después de un tiempo superior a varios
minutos.

Los resultados de los ensayos consideivados
en la Tabla.l muestran claramente la buena aptitud para
fluir de las mezclas de policloruros de vinilo obtenidas
segln el método de la invencidn, mientras que las simples
mezclas de los polvos correspondientes no fluyen, igual
que un polvo de policloruro de vinilo fabricado en emul-

sién.

EJEMPLOS 1C a 12

Se describe aqui la preparacidn de composi-
ciones, también llamadas "mezclas previas', destinadas a
i » £
alimentar las mdquinas de transformacidn en un mezclador

rapido tipo Henschel
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Se introducen en el mezclador los diferentes

constituyentes, y cuandoe la temperatura llega a 10002 =se

-enfria hasta aproximadamente 402C, y se recupera la '"mez-

cla previal obtenida. Después se procede a medir las brg
piedades indicadas en la siguiente Tabla 2.

En esta Tabla se indican las propiecdades de
las composiciones obtenidas partiendo de mezclas de poii—
clorurc de vinilo en suspensidn y en ewulsitn, prep;rédas
sezlin la técnica objeto de la invencidn, comparadas gda las
propiecades de las "mezmclas previas" obtenidas a paftéf de
mezclas de los polvos correspondientes. |

Las composiciones fabricadas comprenden los

siguientes ingredientes:

Mezcla de PCV A y PCV C ics g
Estearato dibasico de plomo 38
Lubricante ) l g
Carga 568
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Peso es- Peso cg= Pego eg~
pecifico pecifico pecifico
Composicidn aparente aparente aparente
de 1la . por com- por com-  por "flui
mezcla pactacidn, pactacidn, dificacion"

¥PCV A/PCV C

de la mez de la com de la com-
- » Y S
cla antes  posicibn  pogicidn

Sl L

Aptitud pa-
ra fluair
de la com-
posicibdn

de malaxar malaxada malaxada malaxada
kg/dm3 kg/dm3 kg/dmj seg.

10 100/0 " 0,50 0,58 0,50 8

(mezcla por

(coagulacién.  G,50 ¢,6L 0,58 7
11 90/10(

(memcla de -

(polvos - ¢,59 0,53 8

(mezcla por

(coagulacidn 0,48 6,71 G,6L 6
12 70/30(

(mezcla de

(polvos - 0,68 0,61 8

Los resultados de los ensayvos indicados en

la anterior Tabla 1l muestran claramente que cuando se mez-

clan en estadc de polvo unos policloruros de vinilo de sus

pensidn y de emulsidn, se aumenta ligeramente el peso espe

cifico aparente por compactacidn y por "fluidificacidn" de

las "wezclas previas" que se derivan de estas mezclas.

Tal

aumento es mucho mas importante en el caso de las mezclas

obtenidas segflin el método de la invenci

z
Olle

Se sabe que es desecable el aumento del peso

especifico aparente de las composiciones degtinadas a la
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alimentacidén de mAquinas de transformacidn, ya que aumen-
ta la productividad de estas mfquinas.
Se observa igualmente un perfecciomamiznto

de la aptitud para fluir de las mezclas previas obtenidas

a partir de las mezclas objeto de la invencibn.,

Este perfeccionamiento tigne igualmente co-
mo consecuencia el aumento del caudal de extrusidn.’

Esta solicitud, que corresponde a la p-esen-
tada en Francia el 4 de Octubre de 1965, bajo el n2 2.V.
3%.650, se acoge a los beneficios del articulo 51 del vi-

gente Lstatuto sobre Propiedad Industrial.

- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan pava gue sean objeto de esta Patente de ITn~
vencibdn en Espafia, por VEINTE ailos, son los siguilentes:

l.~ Procedimiento para fabricar mezclas de
polimercs de cloruro de vinilo, caraéterizado porgue se coa
gula de 10 a 30% en peso de un polimero de cloruro de Vini
lo en forma de Llitex, obtenido por um ndtodo de polimeri-
zacidbn en ewulgidn, sobre de 9C¢ a 70% en peso de un polimg
ro de cloruro de vinilo en forma de una suspensidn acuosa,
obtenida por un método de polimerizacibn en suspensidn.

9.~ DProcedimicnto seghn el punio 1, caracte

- 10 -
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rizado porgue se afade a la suspensién de ﬁolimero de clo-
ruro de vinilo mantenida bajo agitacidn, un agente coagula
dor a razdn de C,3 a 5% en peso, en relacidn con el 9;ﬁ;
de materias secas del litex a coagular; se introduceﬁ@éjla
suspensidn, mantenida bajo agitacibu, el Litex de un‘éoli—
mero de cloruro de vinilo; y se recupera la suspensidn-de
polimeros obtenida, que luego se filtra, lava ¥y secqe:l
3.~ Procedimiento seszlin los puntos 1'352,

:
caracterizado porqgue los polimeros de cloruro de vinilh son
horopotimeros de cloruro de vinilo, o copolimeros qgus con-
tienen al menos 80% de cloruro de vinilo. S

bom " PUOCBOIMIZENDO PAKA FASKICAR 1:E-¢’R§LAS DB
POLIMEROS DE CLOAURC DE VINILO ", -

Tal y como se ha desc ito en la Memoria que
antecede, ¥y éon los fines que se han especifiéado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas

50T 1866

por una sola de sus caras.

Madrid,

P.

EanGc" - ll -
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