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Procedimiento pare la produccién de composicio

nes que contienen polimeros de cloruro de vinilo.
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é;Zﬁaéwu@ IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
residente en Imperial Chemical House, Millbank, Lon-

éres, S,W.1., Inglaterra.

La presente invencidn se relaciona con la DY o-—-
duceidn de composiciones cue contienen polimerocs de
clorwro de vinilo.

Los polimeros de cloruro de vinilo méds dmplia-

5. mente usados son aguellos conocidos como polimeros de
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elorurc de vinilo granuleres. Bstos polimercs tieucn propisz

i

dades gue los hace emindntemente adecuados piru une dmplin
veriedad de aplicaciones pero, sin embargo, parz algunoes
4

usos es desesble modificer las propiedades de los polimeros

¢ 108 nige

28

de cloruro de vinilo granulares medianbe mezcla
mos con otros diversos materizles polfmxerocs, particuldriens
$o polimeros resinosos, tales como copolimeves de estirens/
acrilonitrile o polimeros y copolfmercs de metacrilate de
metilo, que mejoran la facilidad de procesemiento de los po-
ifmercs de cloruro de vinilo, y materisles polfucros de cae

racteristicas andlogas al caucho, tales cono copolineros de

‘butadieno, copolimeros de etileno, poliacrilatos y polieti-

leno clorado, que mejoran la resistencia al impacto de ioa
polimeros de cloruro de vinilo granulares.

 Tos métodos convenclonales de mezolz del polfmero mo
dificante con el polimero de cleorurc de vinilo, que £on gee-
nerdlmente practicados, incluyen el mezelado conjunto de loa
meteriales polimeros a una elevada temperaturs en un &pard-
to mezclador, tal como un mezclador Banbury o wn nmezelador
de doé cilindros, También, los materieles polimeros han si-
do mezclados, en forma pulverulenta y luego scmetideos a elg
vadass temperaturas, por ejemplo, en un mezclador de doz ci~
lindros, pars obtener una mezcla hoemogénea.

Tales procedimisentos de mezcls son indescables pues-—
t0 que es necesario un prolengado tiempo de mezclado con el
fin Ge obtener una buena dispersidn del modificador en &l
polimero de cloruro de vimilo.

En edicidn, es necesario, en &.chos Procesos, enplaal
un modificador polimeroc en forma de'un s6lido seco.

Muchos de los modificadores polimeros se preparan ne-
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diante un proceso de polimerizacidn en emulsidn ascuosa para
obtener un litex acuoso que contiene las particulas del nmo-
dificador polimero y de esta meners, antes de que ellas pue-
den inccrporarse en un pol{merc de clorvro de vinilo por los
métodos anteriormente ez pﬁestos; Llas particulas de modifica~
dor pol{mero han de ser separadas del latex zcvoso y secur-
se, Esto constituye un inconveniente puesto que las etapss
de separaéién vy secado aumentzn el coste del modificador pe
1{mero.

Asi, es deseable proyéctar un procsdimiento mediante
el cual se pueda obtener una busns dispersicn de un modifi-
cador en forma de ldtex en un pqlimerq de cloruro de vinilo.

Los polimefos de cloruro de viniio granulares s vro
ducen mediante un proceso de polimerizacidn en suspensién,
en el que se polimeriza cloruro de vinilo junto con cusles-
quiera comondmeros, con ayuda de un iniciédor productor de
radicales libres, y suspendiéndcse en un medlo acuoso en
forma de glébulos o gotitas. E1l producto de éste proceso de
polimerizacidn es una lechada ds las particulas de polimero
en el medic acuoso. El polimero se separe generalmente del
medio acuoso, cuando se operaz en una gren escale, mediante
filtracidn o centrifugecidn y & continuscidn se secan lus
particules de polimero.

Por consiguiente, seria deseable orporar el medi=-

' ficador polimero, en forma de un 1étex, cor anterioridad a

este proceso de separacidn, de menera que el medio acuoso

de tanto el procedimiento de ﬁollrerl"ﬁc,on de cloruro de
vinilo como del ldtex del modificador pelimero pueda extrasy
se al nismo tiempo. | '

]

5in embargc, si el l4tex del modificador polimerc es
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tan solo afiadido a la lechada Gel polfmesrc dz cloruro de

‘ s 4
vinilo y la nmezcla se filtra y s¢ seca, ls mayor proporcion

de las part{culas del modificador polimsro no son reienidas
con las particulas de polfmero de clorurc & wvinilo., Esto
gse debe g que el tamafio medio de particula de un latexr pro-
parzdo por wn proceso de polimerizacidn ez eaulsidn acucse
es generalmente muy pequeiflo y de este modo las sarticuins

(O}

del modificador polfmero son lavadas continuzmente de la
mezcla durante el proceso de filtrecidn o centrifuszacidn,
Aunque los problemss de pérdidas Ge modificeador polimerc
podrian evitarse por omisidén de la etapa de filtracidn y se
cando la lechada diréctemente mediante, por ejemplo, secado
por aspersidn de la lechada, tales procesos son'menos gcong
micos y ademds existe una tendencia heciz la combaminacidn
indeseable ¢&el producto con materiales‘tales como resicduos
emulsionadores del latex, que podriza afectar advérsazente
a las propledades de la mezela, Por consiguiente, se prefig
re un proceso de filtracidn o centrifugacidn por.medio dal
cual se extraiga de un modo relativarente rdpido y barato
la mayor parte del medio acucso, Con tzl proceso; el peli-
gro de contaminascidn es stenuado pussto gue los materiales
solubles en agua tales como los residuos emulsicnadorss pug
den parcislmente extraerse con lz fase acuosa y pueden adl-
clionalmente eliminarse de ls mezela pelimwera mediante lavedo.
El problema de pérdidas do modificador polimero pue-
de parcialmente vencerse por coagulacidn del létex del modi~
ficador polimero, por ejemplo, mediante 12 céicidn de un aleg
trolito, en presencia de la lechada del»polimero de cloruro
de vinilo. Se ha descubierto que, incluso si ée hace esto,

éon algunos modificadores polimeros, upz proporcidn sustan-
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cial del modificador polimero nc ez retenida con las par-
ticulas de cloruro de vinilo, especlalmente cuando la lecha
da es sometida o esfuerzo cortante, por ejemplo, mediante

P

agltacldn o bombeo de un recipiente & otro, o en la centri-

I

fuga cuando el Gltimo se emplea psra efsctvar la separseid
a partir de lg fase acuosa, Por razones de econonia, es de~
seable que no més del 25 % en peso del modificador polimaro
deba perderse.

Se ha descubilerto shora un procediziente que implica
la adicidn del 1étex de ciertos modificeaderes polimercs a
la lechada de polimero de cloruro de vinilo, la boagulacién
del létex y la agitacidn del.coagﬁlo,asi producido en pre-
sencia de un 1iquido orgénico, que con prefersncia es olory
ro de vinilo mondmero, con enterioridzd a la separacion del
polimero del medio aonoso.

De esta maners, en una incorporacién de le invencidn,
ge aflade un létex de un modificador polimero al reciplente
de polimerizacidén y se coagula en ¢1 después de gue se La
alcanzado la conversidn deseads de clorurc de vinilo mend-
nero a polimero y mientras esté todavis prezenie clorurc de
vinilo mondmero sin reaccionar en el recipiente de polimeri
zacion.

Se han hecho varias propuestas con antericridad, reg
pecto a la introduccidn ds los materiales polimeros en el
recipiente de polimerizacidn an%es o durante la polimeriza-
cién, Sin embargo, cuando el material polimero se ha intro-
ducido en forma de un ldtex se he encontrado que, en genc-—
ral, el létex interfiere con el cursc de la polimerizacién,
por ejemplo, cuusando grandes depdsitos de polimero denoming

-dos "incrustaciones" sobre las paredes del recipiente o modd
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“decir, un polimero que tiens una disiri

Ticando indeseablemente el

ro de cloruro ds vinllo. A

cublerto gque se produce wn polimero basto indeseable, es

6
de parifcula tol que més del 1% en peso dsl polimero cerd
retenido en un temiz de malla 52 (Serie &z Tamices FPincs
Standard Briténicos), nos*b1emente debido al gran drea su~
perficisl de las particulas de ldtex que sbzorben la mayor
parte dsl esgente dispersante o de gramulacidn normalmente
afladido pars estabilizer la suspensién de lzo gotitas de
cloruro de vinile en el medlo acucso y para centroler el
temafio de pertiouls del polfmero de cloruro de vinilo. Un
inconveniente adicional con este tipo de proceso es que Tre
cuéntemente se forman lechadas espesas, las cuales resuliun
dificiles de agitar.

Tembién, algunos modificadcres polimsres, particulay
mente agquellos que contienen insaturacidn resi@ual, teles
como cauchos de butadieno, retardan sevéramente la‘reaccién
de polimerizacidn causando tiempos de reaceidn excesivos.
En la memoriz de la patonte britdnica No. 1.069.843 mucde
encontarse una propuesta relacionzdz cen ios problamas de
"incrustacidn® cusndo los materiales polimsros se afiaden
en forma de litex, en cuya patente se afiade un electrolito

al medio acuodo, permiﬁiendo este que la cantidad de "inexr

]u)

tacidn" se manten s a uwn nivel aceptable. Sin embargo, inely

o

so medlante el empleo de este procedimiento; puedan producip
se todavis lechadas espesas. En adicidn, si se afiade el 1é-

tex del modificador al conmienzo du 34 noLlimer
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en volimen del contenido del recipiente y de este modo, al
final de l= reaccidn existe wn espacio adecuado, para la
adicidén del litex sin tener que reducir el teamafio de le cep
&ga inicial al recipilente de polimerizaeién. Por_consiguﬁen-
te, la utilizacidn mds eficiente Ge 1z cepecided de polime-
rizaciéﬁ puede conseguirse si el létex se efiade al final de

la polimerizacidn.

Q.

En este procedimiento, a causa de que las particulas
de polimero de clorurc de vinilo se forman fécilmente, comc
en wn proceso de polimerizacidn en suspension convencionazl,
con anterioridad a la introducecidn del ldtex del modifica-
dor polimero, le adicién de ldtex y su coagulacidn subse-
cuente no afectan sustancialmente al tamefio de particula
de les perticulas de polimero de cloruro de vinilo.

Por consiguiente, de acuerdo con este invento se¢ pro
porciona un procedimiento pare la prcduccién de mezcl*s de
un polimero de cloruro de viniio y un mcdificador nolﬂmero
que contiene menos del 40 % en peso de u.ldades derivadas
de butadieno, en el gque un material mondmero que comprende
cloruro de vinilo o una mezela de cloruro de vinilo y wns
menor czntided de uno o més mondmeros copolimerizables, sq
polimeriza en suspensidn acuoss en un racipiente de reaceidn
¥, Gespués de conseguir la conversidn Geseada de material mg

némerc a polimero, un ldtex scuosc gue contiene de 0,5 a 40

" partes en peso de dicho modificador polimero por cada 100

partes en peso del polimero de cleruro Ge vinilo, es adicip
nado a la lechada del polimers de clorurs de vinilo ¥ coagn
lado en ells, agitdndose la lechads 8el polimero de clorurs
de vinilo que contiene el létex cOagulado &n preséncia de

0,1 a 10 % en peso, basado en el peso del polimero de clory
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ro de vinilo, de un l{quido orgénico que haga pegajosas o
viscosas a las superficies de las particulss del modifice-
dor pqlimero y sometiéndose a continuacidn = la lechada que
contiene el ldtex coagulado a un procesc de filtracidn y se
cadodﬁara separar el polimero de cloruvro de vinilo y dicho
modificador pol{mero del medi¢ acuosc y proporcionar un po-
limero en polvo en el que por lo menos un 75 % en peso Qde
dicho modificador polimero se encuentra retenido y en el
que por lo menos un 99 % en peso del mencionado polvo puede
pesar & través de un temiz de maya 52 (Serie de Tamices Fi-
nos Standard Britdnicos).

Como anteriormente se ha mencionado, un método pars
reslizar esta invencion involucra la adicidn del 1dtex al
recipiente'de polimerizacidn cuando se ha conseguidc la con
versidn deseads.

Dursnte la polimerizacidn en.suspensién del cloruro
de vinilo a temperatura constsnte, la presidn en el reci-
piente de reaccién permanece esencialmente constante hasia
gue la reaccidn se aproxime a su completemiento, en cuyo es
tadio la presién comienze 2 czer. En un procedimiento de po
limerizacidn en suspensidn convencional, el exceso de cloru
ro de vinilo sin reaccionar en el recipiente de polimeriza~
cidn se extrae por ventilecidn a presidn atmosférica un poco
después de que la presién comicnza a descender. Por ejemple,
el exceso de mondmero puede cxtraerse mediasnte ventilacidn
cvando la presidn ha czido & un nivel predeterminado. Si se
emplea cloruro de vinilo mondémero como lfgquido orgénico, un
método conveniente para llevar a cabo la invencidn consiste

en ventilar percialmente el réoipiente de'polimerizacién

después de que la presidn ha cemenzado a descender o dejar

~d
t
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que la presidén desciends hasia wn nivel predeterminado de~
seado pars afiadir el ldtex ¥ coagulante y entonces intrody
cir el 1dtex de polimero y el comgulante y luego, despuss
de agifar, extraer el exceso remanente de cloruro de vini~
lo mediunte ventilacidn s presidn stmosférica.

Un métcdo aelternativo psra llevar a csbo el procesc
consiste en ventilar el &ecipiente de polimerizacidn & pre-
sidn atmosférice una vez que se ha alcanzado la conversidn
desegda y luego, con la lechada en ¢l mismo o diferente re-
cipiente, introducir el létex del modificador polimero y
coegulante para efectusr la cosgulecidén y entonces adicio-
ner algo de cloruro de vinilo fresco ytotro_liquido orgs-
nico y, después de agitacién, filtrar o centrifuger el‘pom
1{mero de cloruro de vinilo y modificador polimero del me~
dio acuoso.

Después de la edicidn del 1dtex y cosgulante, se zgi
ta la mezcla en presencia de un liquido crgdnico. E1l perio-
do de esta agitacidén puede variar émpliamente)Accrfiéntemeg
te de 2 minutos a 3 horas o mds antes de extraer cualguier
exceso del liguido orgdnico, junto con la fzse acuosa.

El coegulante, gue con prsferencie es uvn electrclito,
puede edicionarse antes o despuds del latex del modificador,
El liquido orgénico puede estar presente durante las etapas

de adicidn y coagulacidn del ldtex. Alternativemente, aguel

A . - . N 14
puede afindirse después de le coagulecion o después de la

adicidn del ldtex y con anterioridad z le adicidn del coagu
lante. Cuando el coasgulante es afiadido cor enteriorided al
létex, el liquido orgénico puede effedirse después de la =2di
cidn del coagulante y antes ds 1s edicidn del ldbex.

Los liquidos orginicos que pueden utilizarse son ague
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llos que hagan pegajosas o viscose
las periiculas del modificsdor poifmerc. Dichos 1fquidos
son zgquellos que exhiben algin efecto dlsolvenie o de hin
chamiento sobre el modificador polinero o que son ligquidos
adhesivos que proporeionen simplemente un revestimiento wd
hesivo sobre las partfculas del modificador polimero. Los
1{quidos orgdnicos generdlmente tambidn exhibirdn alguns
accidn disolvente o de henchamiento sobra las particulas
de polimero de cloruro de vinilo por lo que agrelles se 2
blandecerén en alglin grado. Los 1fgquidos orgénicos sou con

preferencia relativamente voldtiles de manera que se faci-

‘lite su extraccidn de la mezcla polimera. Tos l{guidos or—

ginicos particularmente adecuados son hidrocarburos clora=
dos, teles cowo diclorurc de etileno o cloroformo, tetrahi
drofurano, benceno, metacrilato de metilo, acetate de vini
lo y especialmente cloruro de vinilo. Sin embargc, también
pueden utilizarse, si se desea, liquidos orginicos no volgd
tiles en la megela polimera final. Por ejemplo, en elgunos
casos pueden utilizerse como liquide orgdnico un plastifi-
cante, estabilizante o lubricante liguido pera polimercs
de cloruro de vinilo.

La cantidad de cloruroc de vinilo w otro l{quido forall

-génico a adicionar deberd ser de 0,1 a 10, preferdéntononte

de 0,5 a T partes por 100 partes en peso de polimero de clg
ruro de vinilo. .

Sin embargo, cuando el procedimients utilizade con-
siste en ventilar parcislmente el recipiente de polimeriuza-
eidn y en utilizar el clorurc de vinilo residnal en el reei
piente como liquido orginico, la centifad przcisa de clonti~

ro de vinilo presente es diffcil de determinar puestc gqua
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se presenta en tres formas: em estado gaseoso, disuelto zn
el agua y ebsorbido por el polimero del eloruro de vinilo.
) Aungue la presidn residual en el recipiente de pom=
limerizacidén puede utilizerse como una guia conveniente
paradasegurar resultados reproducibles, la presidn sctuzl
utilizada dependerd de una diversidad de factores que in-
cluyen las dimensiones del recipiente, la centidad de agus
y cloruro de vinilo inicialmente cargade, le temperatura
de polimerizacidn y la porosidad del polimero producido.
Sin embergo, le game adecuada de presiores & las ousles de

be ventilarse el recipiente de pclimerizacidn puede egtable

-cerge llevando a cabo algunos experimentos Ge ensayo, venii

lando a presiones residuasles diferentes. Comoe norma, en log

sistemas utilizados en los ejemplos nés adelante descritos

-~

son adecuadas las presiones comprendidas entre 2,1 ¥y 5,6
kg/om? menométricos.

Se cree, que el empleo de demazsiado liguido orgénico
éausa un eiceso de hinchamiento y la aglomeracidn consecuen
te de las particulas del modificador polimerc, que conduce
a un polimero final basto, mieniras que muy poco liguide oy
génico no promueve la adhesién adecuzda entre el modifica~
dor polimero y el polimero de cloruro de vinilo y de esie
modo frecuéntemente se pierde modificador polimero durante
un proceso de secedo.

El modificador polimero puede ser unm material resi-
1050 o un material andlogo sl caucho perc gue no contenga
mds del 40 % en peso de unidades Gerivedas de butadieno
puesto que los polimeros que contieren mds de esta cantidad
de unidades de butadieno sé aglomeran'muy fécilmente en pre

sencia del liguido orgdnico utilizado para promover la adhg
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sibn y dan origen a polimeros
se ha mencionado, los létices adecuzdos pucden prepararse
nmedisnte un proceso de yolimerizacidn en emulsidn acuosw
en el que uno o mAs mondmeros se emulsionan con aguE con

la ayuda de un agente emulsicnador tal como una sal meté-

Clica soluble en agua de un hidrocarbure ds ¢azdena larsa

sulfatado o sulfonado, por ejemplo, laurilsulfatovsédico o]
dodecilbencenosulfonato sédico, polimerizdndose con la asis
tencia de un sistema iniciador productor de radicales li-

bres, tal como persulfato potdsico o el sistema redix de pe

]

sulfato aménico y metebisulfito sddico.

Ejemplos de modificadores polimeros resinosos que pue
den preparasrse mediante dicho proceso y utilizarse en el pr
cedimiento de la presente invencidn, incluyen polisstireno,
copolimeros de estireno/acrilonitrilo, metsecrilato de poli-
netilo y copolimeros de metacrileto de metilo con menores
cantidades, por ejemplo, hasta 25 ¢ en peso, de mondmeros
tales como acrilatos de algquilo, por ejemplo, acrilato de
etilo, o N-aril maleimidas, por ejemplo, H-orto clorofenil
maleimida, Los copolimeros de metacrilato de metilo/H-avil
maleimida se describen en la memoria de la patente britdni-
ca mimero 1.026.912, la cual se incorporz agul e modo de re
ferencisa.

Ejemplos de materiales polimeros andlogos al csucho

;;<
[+
]

que pueden prepararse en foirma de lidtex y utilizerse en

proceso de esta invencidn, incluyen copolimerocs de etileno
con acetato de vinilo, cloruro de vinilo, zcrilato de etilo
y metacrilato de metilo; copolimeros de bﬁtadieno con uno o
més mondmeros seleccionados entre es tlreno, acrilonitrilo,

m@tacrﬁlato de metilo y ecrilato de o1l 0; aerilatos de po-
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lialquilo, tales como zerilato de poli»%i;é-y acrilato de
polibutilo; y copolimeros de injerto de mondmeros tales
como (2) metacrilato de metilo solo o exn mezels con zcrila
to de-etilo o (b) una mezcla Ge estirenc y acrilonitrile,
injertada en una espina dorsal Qe un copolimero de butadig
no, tal como un copolimero de butadieno/estirsnc o de buta
dieno/metacrilato de mefilo. Como anteriormente se g mEn-
cionado, los polimeros de butadienc y-copolimercs de injer
t0 basados en ellos, no deben contener més de 40 % en peso
de unldades de butadieno.

Ia cantidad de modificador polimero usada puede ser

de 0,5 a 40 partes en peso por 100 peries en peso del polé

Q;m

mero de cloruro de vinilo, La cantidad preciss dependera,
como es logico, de las propledades deseadses de la composi~
cidén final y de la naturaleza del modificador pelimerc.
Cuando se emplean modificadores resginosos para comunicar
uns, procesabilidad mejorada & la composicidn, per ejemplo
poliestireno, copolimeros de eSolreno/écrllonltrllo, mete~
erilato de polimetilo y copolimercs de metacrilato ds medi
lo/acrilato de alquilo, la cantidad requerida es en general
relativeamente pequefia, del orden de C,5 a 15 partes en pesc
por 100 partes en peso del polimero de cloruro de vinilo.
La cantidad precisa dependerd naturdimente de ls na-
turaleza particular del modificador polimero, por ejemplo,
de su naturaleza qulmica y de su peso molscular. Por ejem-
plo, la cantidad de un copolimero de metacrilato de mevilo/
acrilato de etilo requeride para comunicar ung buena mejora
en procesabilidad disminuye e medida que el peso molecular

del copolimero de metacrilato db metzlo ‘serilato de etile

-

guments, como se describe en la memoria de 1z patente briti

Q



10.

15-

20.

25,

30,

- 14 -

nica n® 981.116.

Cuando se emplean modificadores reszinosos de elevade
punto_de reblandecimiento, tales como los eopclimeros de me
taecrilato de metilo/N-aril meleinmidz, con el fin de incraw
mentar el punto de reblendecimiento de la composicidn de no
limero de cloruro de vinilo, la canticdad de medificadur po-
limero empleada puede ser de 1 a 35 partes en peso por 100
partes en peso del polimero de cloruro de vinilo.

Los modificadores polimeros andlcgos al caucho se ep
plean generalmente para los fines de mejofar la resistercia
al impacto de la composicidn. Para este fin, puede utilizax
se cantidodes del orden de 2 a 25 partes cn pesc por 100 pay
tes en peso de polimero de cloruro de vinilo.

Se ha encontrado que el uso de wn modificader poti-
mero resineso y/o andlogo al caucho qus contengs unidades

o

derivadas de un mondmero acrilico tsl como serilonitrilo, mwn
acrilato de alquilo o, especialmente, un metacrilato de al-
quile, incluyendo los copolimeros de injerts ‘de mchémeros
tales como mezclas de estirenc/acrilonitrile, metecrilato

de metilo o mezclas de metacrilato de metilo/zerilato de eti
lo sobre copolimeros de bubadienc, son particuldrmente ade-
cuados pare su incorporacidn de acuerdo con el proceso ds
esta invencidn. Los modificadores polimercs resinosos pre-

feridos son copolimercs de metacrilatc de metilc con 5 & 23

en peso de acrilato de etilo, mientras sue los modificad.res

=4

polimeros andlozos al cavcho prefsrides son copolimeros ds
injerto de unz mezcla de metacrilzto de metilo y acrilato de
etilo conteniendo 5 a 15 % en peso de acrilato de etilo S0~
bre un espinazo de wn copolimero de buszdicno obtenido vOY

polimerizacidn de una mezcla de butadieno y (i} metacrilato
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de metilo y/o (ii) estireno conteniende 50 a 85 % en peso

de butadieno, conteniendo @icho copolimero de injerto de
30 é 70 % en peso de dicho copolimero de butadieno y menos
de 40 % en peso de unidades de butedieno.

Come podrd apreciarse, se puede utilizar mds de un
14tex en el proceso de esta invencidn. Asi, un ldtez de wn
polimero endlogo a2l caucho y un lédtex de un polimerc resi-
nogo o ldtices de dos polimercs anéiogos 2l caucho y/o unc
o mds polimeros resinosos, © viceversa, pueden coagularse
sobre une lechada de poiimero de clorurc de vinilo., Los 1é-
tices pueden cozgularse suces{vemente o mezclarse conjliatz~
mente y coagularse al mismo tiempo.

Realmente, en algunos caéos puéde ser deseable cos-
gular une pequeila cantidad de un ldtex de polimero resinoso
después de que se ha coagulado wn ldétex de polimero andlozo
al ceucho, con el fin de obtener un producto en formma de wn
polvo de suave fluencla. Un proceso.de coagulacidn subsi-
guiente de este tipo se describe en lz-solicitud. de patente
alemana n® 67.00053 (correspondiente a la solicitud de pa-
tente britdnica 57.366/67). EZn tal caso, el polimero resino-
s0 pueds ser un lédtex de polimero de cloruro de vinilo.

El contenido en sdlidos de los létices usados en el
proceso de esta invencidn no es critico ¥y puede tener c*¢l¥
quier valor conveniente. »

La etapa de cozgulacidn se realiza con preferencia =
una temperatura ccmprendida enjre 40 y 80,

Los electrolitos que pusden uiilizaerse pars efectuar
la coagulacidn, incluyen cuslquisra de les sales metdlicas
solubles en agua, con preferencia polivalentes, y en parti-

cular sales de cdlcic o aluminio. Con preferencia el electrg
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lito es uno cuyos residuos, que deben ser retenidos en la
mezcla polimera, no afecten advérsamente las propiedades
de la mezela. El formato céleico constituye un electrolito
particuldrmente preferido.

El proceso de la iﬁvenoién puede aplicarze a cuales
quiera polimeros de clopuro de vinilo preparados mediante
un procedimiento de polimerizacién en suspensidn. De este
modo, el cloruro de vinile puede homopolimerizarse o copo-
limerizerse con una cantidad menor de unc o mis mondmeros
etilénicamente insaturados, fales como acetato de vinilo,
éteres vinilicos, cloruro de vinilideno, acrilatos de algui
lo y olefinas tales como etileno o propileno., Con preferen~
cia la mezela mondmera contiene por lo menos 80 % en peso
de cloruro de vinilo.

Ia polimerizacidn puede llevarse a cabo empleando
cualquiera de los iniciadores productores de radicales li-
bres solubles en el mondmero, tales como los peréxidos de
diacilo; por ejemplo, perdxidos de isobutirilo, laﬁroilo o}
benzollo, zzo compuestos, por ejemplos, (X,c&'-azodiisobu-
tironitrilo, o peroxidicarbonatos de dialquilo, por ejemplo,
peroxidicarbonato de dletilo o de diisopropilo.

Ejemplos de agentes de dispersidnm o granulacion que
pueden utilizarse incluyen coloides solubles en ague, tales
como acetato de polivinilo hidrolizado, dxido de etileno e
hidroximetilceluloéa.

Ia polimerizacidn puede efectuarse a temperaturas
comprendidas entre 30 ¥y 80°C, dependiendo la temperatura
precisa émpleada de las propiedades deseadas, particularmen
fe 8el peso molecuvlsr, por ejemplé, cOomo se'indica por el

valor X de Fikentscher.
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S5i-se desee, puede incorporarse en la composiciédn,
en oualquier etapa aproplada, otros ingredientes, tales
como pigmentos, estabilizantes, lubricentes y plastificap
tes. Por ojemplo, estos pueden afiadirse al medio acuoso an
tes o durante la reaccidn de polimerizecidn o afiadirse al
medio acuoso después de la polimerizacidn pero antes de la
separacién del medio acuoso del polimero, o combinados con
la mezcla polimera en la forma usual.

Las composiclones producidas por el proceso de lu
presente invencidn son particuldrmente dtiles en aplicacis

nes de implasticidad o de rigidez, es declr, en aplicacio-~

“nes en donde la composicidn contiene poco o ningda plasti-~

ficante, por ejemplo, hasta 5 partes en peso por 100 par-
tes en peso del polimero de cloruro de vinilo, puesto que
los beneficions de la adicidén de modificadores polimercs son
més sefialedos en tales composicicnes. Las composiciones pug
den utilizarse para la produccidn de articulos tales como,
ﬁor ejemplé, botellas, tubo, varilla, canalones, perfiles
pars calendesrios, ldéminas y varios articulos moldeados por
inveccidn teles como accesorics de tuberize,

Ia invencidn se ilustra mediante los siguientes ejem
plos en los cuales {odas las partes y porcentajes se expre-
san en peso. (Los ejemplos 1, 3, 4, i1, 13 ¥ 18 son a medo
de comparacidn).

EJEMPLO I

En un autoclave de acero inoxidable de una capacidad
de 161 1 eguipado con un agitador, se cargen 66 1 de agua.
destilada, 57,5 g de acetato de polivinilec parcialmente hi-

drolizado y 16,4 g de peroxidicarbonato de diisopropilo. 4

continuacidn se cargaron en el autoclave 4100 g de un 1ldtex
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acuoso conteniendo 30 % en peso de un copolimero de 90 par
tes de metacrilato de metilo y 10 partes de acrilato de
etilo. El autoclave se avacud, se purgs con nitrdgeno y se
re-evacud y entonces se afladieron 31 Kg de cloruro de vini
1o mondmero. Bl contenido del eutoclave, mientras se agita
ba continuemente, se calentd a 6506 pars efectuar la polime
rizacidn. _

El polimero resultante fué inzceptdblemente basto,
reteniéndese el 65 % de las pariticulas de polfmerc en un
tamiz de mella 52 (Serie de Tamices Finos Standard Britén;
cos). Para un materisl aceptable, la cantidad de particulas
de polimero retenidaes en.un temiz SB de malla 52 no debe
ser -superior al 1%.

Cuando se utilizaron 615,1250 y 2500 g del létex en
lugar de los 4.100 g, los polimeros resultentes eran tom—
bién inaceptdblemente bastos, con retencionss de 42, 62 y
63 % respectivemente sobre un tezmiz SB de wmalls 52,

Similérmente, cuando se efiadieron 4.100 g del 1dtex
¥y cuando la presidn del autoclave habia descendido a 6,3
Kg/bmz monométricos en lugar de al comienzo de la polimeri~
zocidn, se obtuvo un material basto que poseis wne retencidn
del 30 % sobre un tamiz SB de malle 52.

EJENPLO IT

Se repitid el procedimiento de polimerizacién descri
to en ol ejempio I, pero con la emigidn del létex el copo-
limero de metacrilato de metilo de la cerga sl sutoclave.
Cusindo la presién del autoclave descendid a 6,3 Kg/en® ma-
nométricbs, aquél fué ventilado parcialmente a una presidn
de 3,5 Kg/em® manométricos. Se efiadié antonces al autoclave

. . . - . 4 .
una solucidn acuosa que contenfa 146 g de formato calecicce,

3
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ilgtex usado en el

como coagulante, seguldos por 11 Kg de
ejemplo I. La mezcle se agito durante 30 minutos a la tem-
peratura de 65°C y luego se ventild el cloruro de vinilo
r051dua1. Ia lechads resultante sedimentd rdpidemente ¥ por
flltraeion se obtuvo un flltrado clero. Se secd el pelimerc
pare dar un polvo homogéneo de suave fluencia en el que se
retuvo el 98 % del polimerc de metacrilato de metilo. Se mi
416 le distridbucidn del tamafic de particula el polimerc en

polvo y did los siguientes resultados:

S

Temiz SB No. ! % de polve retenidc en el damiz

! s i
! ! !
! ! s
! ! [
! 52 ! 0 i
z L. z
! 72 ! 0,5 !
! ! s
! 100 ! 16,5 !
! ! !
! 150 ! 46,4 !
! ! !
! 200 ! 26,8 !
' !

el 9,8 % del polvo pasé a través del tamiz de malla 200C.

BJEMPLO IIT

Se repitid el procedimiento de polimerizacidn del
ejemplo II y cuando la presidn del autcclave descendié &
6,3 Kg/cm2 panométricos, aquél se ventild a presidn atmecs-
férica. Se afiadid entonces 11 Kg del 1litex usado en los

ejemplos T y II y se agité la mezela durente unos minutos.

" Aungue ia lechada contenia aproximadements vn & % de copo-

1imero de metacrilatc de metilc, basadc en el contenido en
polimero de cloruro de vinilo, por 1ilura01on, se obtuvo un
filtrado oscuro que conteniz la ma"or parte del copolimerc
de metacrilato de metilo. El pollmcro de olomuro de vinilo

filtrado contenia sbélemente vn 2 % de GOpolimero ds metacri
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lato de metilo aproximadamente.
EJENMPIO IV

. Se repitid el ejemplo II pero ventilando el autocla
ve a presidn asmosférica antes de afiadir la solucion coagu
lante y el 1dtex. La lechada resvltants sedimenté ripida-

“~

mente y did wn liquido sobrensdante claro. Sin erbarso, vuo
secedo del residuo sélido himedo en un secador de transpor-
te neumdtico en el que el polimero himedo se insuflé a tra-
vés de un tubo mediante una corrisnte a velocidad relative-
mente alta de aire caliente,'gran parte del copolimerc de
metacrilato de metilo se perdid por prorioc arrasire en el
secador veclio de corriente de aire, para dar wn polimero oL
polvo con un contenido en copolimero de metacrilato de meti
lo de sclo un 2 % aproximedamente.

Los ejemplos anteriores ilustren qus a2 mencs gue el
modificador polimero se agite en presencia de un disclven-
te tal como cloruro de vinilo despuss de ia ccagulacidn,
el modificador polimero no se encontraréd suficidntemente
bien unido al polimero de cloruro de vinilo, perc ci se allg
de el modificador polimero entes de que la reaccion de po-
1imerizacidn se haya completzado sustancislmente, el tamaiio
de perticula del polimero es afectado advérzamente.
EJENPLO ¥

Se secd une poreidn del létex deil copolimero de me~
tacrilato de metilé usadc en los ejexplos anteriores y 10
partes del copolimerc de metacrilato de metilo s¢lido resul,
tante se mezclaron mecdnicamente con 100 pertes de un homoe
polimero de cloruro de viailo sdlido y granuler preparadc

usando las mismas condiciones de polirerizacidn gue en 162

,
C\
3

ejemplos anteriores en un mezeclador Henschel, fe afiadiey
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estabilizantes y lubricantes psra obtener une mezcla en
polvo (4) adecuads para la produccidén de articulos transe
parentes.

Se prepard una mezcla en polvo similer (B) mediante
mezcla de los mismos establl*zahteb v lubricantes con las
mezclas polimeras preparadas en el ejemple II. Lzs dog nmaz
clas en polvo se sometieron a moldeo por inyeceiln para
formar discos transparentes. Los dlscos preparados & par-—
tir de la mezela (A) contenian menchas o motas de copoli~
mero de metecrilato de metilo sin dispersar, mientras que
log fabricados a partir de la mezcla (B) resultaron muy
claros.

EJELPLO VI

Se repitid el ejemplo IV pero, despuds de la adicidn
del coagulante y del ldtex del copolimero ds metacrilato de
metilo, se inyectaron 410 g de cloruro de vinilo y la mez-
cla se agité a 65°C durante 30 minutes, Ia lechada resultan
te sedimenté rédpidamente y aid vn filtrado claro. Por seca~
do se obtuvo un polvo homogéneo de svave flvencia en el
que se retuvo aproximadamente um 95 % del copolimero de me-
tacrilato de metilo.

Resultados similares se obtuvieron cvando la garga
original de 41 EKg de cloruro de vinilo se reemplezd por 3G

Kg de clorurc de vinilo y 2 Kg de propilenoc & fin de fabri-

"car un copolimero de cloruro de vinilo/propilero.

EJEMPLO VII

Se repitié el ejemplc II pero usando 2,73, 4,1, 6:&,
13,5 ¥ 26,5 Kg del 1ldtex del copolimero de netscrilato de
metilo, y, correspondientemente, soxuciones oopgulapuos que

contenfan 136, 138, 141, 150 y 160 g de formaﬁo cdleice. En
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todos los casos despuds de filtracidn r secado, se obiuvo
un polvo homogénso de suvave fluencia en sl que la reten-
eidn de copolimero de metacrilate de metilo era del orden
de 95-98 %.

EJEEPLO VIIT

’ Se repitid el ejemplo II pero reelizandose las ets.-
pgg/bolimerizacién y coegulecidn a 50, 57, 62 ¥ 710C: Bn
todos los cesos, después de filtracidn y secado, se obiuvo
un polvoe homogéneo de suave fluenciz en el que la retencidn

de copolimero de metmcrilato de metilo era del orden de

95-98 %.

- BJEMPLO 1IZX

Se repitid el ejemplo II pero ventilando el autocla~
ve a presiones diferenites antes de adicionsr el coagulante
v el lédtex. Las presiones usadzs fueron de¢ 1,05, 2,1, 2,8,
4,2, 4,9, 5,6 y 6,2 Kg/cn® menométricos. Los productos ob-
tenidos empleando presiones de 2,8, 4,2, 4,5 y 5,6 Kg/om2
ﬁanométricés fueron todos similares a squelics obtenides en
el ejemplo II. Sin embargo, a una presidn de 6,3 Eg/em® me-
nométricos el producto fué inaceptdblemenie basto. A vna
presién de 2,1 Kg/em® menoméiricos la lechzde sedimentd rd-
pidemente pero dando un lfquido sobreradante y un filtrado
ligéramente oscuro. Por secado s¢ obtuvo una composicidn de
polimero de cloruro de vinilo que retuvo aproximedemente un
80 4 del copolimero de metacrilato de metilo. For otrc lado,
a una presidén de 1,05 Kg/bm2 manométricos se perdid por se-
cedo la mayor parte del copolimero de metacrilate de metilo,

dando vna composicidn polimera que tenia sélamente una 1o

tencidn del 20 % del copolimero de metacrilatc de metilo.
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Se repitid el ejemplo VI pero inyectando 205, 820,
3.280 y 4.100 g de cloruro de vinilo en lugar de 410 g
Cuand& se utilizaron 4,100 g é¢ cloruro de vinilo, el pro~
ducto era inaceptéblemente basto pero el uso de 205, 820 y
3.280 g de cloruro de vinilo did resultados simileres & los
obtenidos por el empleo de 410 g de cloruro de vinilo.
EJENMPLO XTI

Se repitid el procedimiento de polimerizacidn del
ejemplo I pero a una temperatura de 57°C. En lugar del 18~
tex del copolimero de metacrilato de metilo, se utilizaron

8,2 Kg de un litex que contenia 40 % de un copolizero de

W

injerto endlogo al caucho obtenido por polimer rizacién d
injerto, mediante un proceso de polimerizaci 6n en emvlsidn
gouosa, de 50 partes de una mezcla que conmtenia 90 ¢ de me
tacrilato de metilo y 10 % de acrilato de etilo sobre un
létex que contenia 50 partes de un copolimero andlogo &l
caucho de butadieno y estirenc que contenis 66 % de buta dig
no y 34 % de estireno. Despuds de mentener a la temperatura
de 5700, no se verificd ninguna caidz de presidn en el sutyg
clave incluso despuds de 24 horas, indicando que la reaceidn
de polimerizacion fué sevéramente reiardada por el Litex de
copolimero de injerto.
EJENPLO XIT

Se repitid el procedimiento del ejemplo II perc em-
pleando uwna temperaturs de polimerigzacion de 7° C. Cusndo
la presidén del autoclave descendid a 6,3 ¢g71m2 manomé i~

presidén de 3,15 Kg/

cos, aguél se ventild parcislmente & une

cm2 manométricos. Se afindid entonces al autoclave una solu-~

cibén amouose que contenfa 142 g de formato cdleico como oo~
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gulente, seguido por 8,2 Kg del ldtex del copolimers de iy
jerto andlogo al caucho usade en el ejemplo YI. Ia mezela
se agitd o 57°C durante 30 wminubos. Lz lechsda asi obteni-
da seéimenté en forma clarz y ripida 2UNQUS MENnos régidamen
te que une lechada de homopolimero de eloruro Ge vinilo noy
mal o la lechada del ejemplo II, y 6id un filtrado casi clp
r0.

Por secado se obtuvo un polvo homogéneo de suave
fluencia que teniz una retencidn del 23 %4 del conolimero a2
injerto andlogo al caucho, Se midid la distribueidn del ta-
mafio de perticula del polimero en polve y did los sim suien-

tes resultados.

! ! !
! Tamiz SB No.! % de polvo retenido en el tamiz
! } !
! T - '
! 52 ! 0 !
! ! !
! T2 ! 0,8 !
! ! !
] 100 ! 41,3 ;
! ! : !
! 150 ! 40,8 !
! ! !
! 200 ! 13,9 :
! I !
! ! H

El porcentaje de polvo que paséd & través del tamiz de maiia
200 fué del 3,4 %.

Esta composicidn se combind con lubricantes Yy egte~
bilizantes y se sometid a extrusidn parz former tube. Teuo)
mente, 100 partes ds= un homopolimero de cloruro de vinile

. . . . . . s 7’
preparade bajo las mismas condiciones de pelinmerizacion a

5T C, se combind con la mlsmd for muxacié de lubricantes/es

tabilizantes y con 8 partes del copolimero de injerto anélg
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go al caucho sélido obtenido por secado del ldtex, ¥y =e
extruyé para formar tubo. La composicidn producida de acuer
do don la presente invencidn did un tubo de aran resisten~
cia ai impacto (resistencia al impacto Charpy a 24°C de
1,15 Kgn, resistencia al impacto por caida de peso Horsley
a 0°¢ de 31 Kgm) superior & la de un tubo producide & par-
tir de la mezcla mecdnica del polimero de cloruro ée vinilo
y del copolimero de injerto andlogo al caucho sdlido (resis
tencia al impacto Charpy a 2400 de 0,75 Kgm, resistencia al

0
impacto por caida de peso Horsley a O C de 21,6 Kem).

BEJEMPLO XTIIT

Se repitid el procedimiento'de‘polimérizaoiéu del
ejemplo XIT pero empleando una temperzturz de 6500 ¥ vanti-
lando el autoclave @ presidn atmosférica cuando la presion
de aguel hebia descendido a 6,3 Kg/bm2 monométricos. Después
de la ventilacidn se afiedid la solucidén coagulante gue con-
tenia 151 g de formato cdlecico ¥ 15;6 Keg del létex del cepo-
1fmero de injerto anélogo al caucho.'Después de agitacion
durante 30 minutos se obtuvo una cremz espesa que resultd
difficil de agitar y que no podfa manipularse ni filtrarse
con facilided., Por filtracidn se perdid més del 50 ¢ de co-
polimero andlogo a2l caucho.

Resultados similares se obtuvieron empleando 5,2 g

Ny

del létex del copolimero de injerto y correspondientomente
wna solucidn coagulente gue contenis 142 g de formato cdlei
CO.
EJEMPLO XTIV

Se repitid el ejemplo XIII perc después de 1a polimg
rizacidn a 57 OC la temperatura se elevd a 6500 ¥ entonces

se afiadieron 8,2 Kg del ldtex y una soiucidn coagulante gue
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del ldtex se lnyectaron 2.800 g de cloruro de vinilo y la

mezola g6 agitd durente 30 minutos.

' ~La lechada resultante sedimentd en forme clare y ré-
pida"y did un filtrado casi claro. Por secado se obituvo un
polimero homogéneo de suave fiuenecia -gue retuvo sustanciel
mente todo el copolimero de injerto. Resultados similares

se obtuvieron inyectando 410, 820 y 2.050 g de cloruro de
vinilo. Cuando se utilizaron 4.100 g de c¢loruro de vinilo

el productoc era ligéramente basto, pero ‘¢casi aceptable, rg

LY

teniéndose el 0,5 % sobre el tamiz de malla 52.

.EJEMPLO XV

Se repitid el sjemplo XII pero ventilande ¢l autocla

ve @ presiones de 2,1, 2,8, 4,2 ¥ 6,3 Xz/om® manométricos
antes de inyectar el coagulante y el ldiex. A wna presién
de 6,3 Kg/bmz manométricos se obituvo un producto basto,

mientras que a una presidn de 2,1 Ke/om? manométricos se

produjo un filtrado oscuro pero el producto sdélido retuve

la mayor parte del copolimero de injerto después de secado,

A presiones de 2,8 y 4,2 {g/bmz manométricos, se obtuvieron
productos similares a los del ejemplo XIT.
EJEMPLO XVI

Se repitid el ejemplo XII pero empleando temperatie
ras de polimerizacidn y ccagulacidn de 50, 55 y 71%¢, En
cada caso el producto fué similar al del ejemplo XII.

EJEMPLO XVII

Se repitid el ejemplo YII, obteniendo resultadss sie

milares, wtilizdndose 10,25 Kg ¥ 15,6 ¥g 381 litex y corres

pondidntemente una solucidn coagulante qus contenia 44 Yy

158 g de formato céleico.

o weimes o ea
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EJEMPLO XVIIT

pero después de la ventilacidén la lechade se calentd a 85 C
antes de afiadir el coagulante el cual contenia 158 g de for
mato odleico y el létex, Le lechads homogénea resultante =g
dimentd répidemente y dié un liquido sobrenadente clare. Sin
embargo, por enfrismiento de la lechada, se verificd la dss
truccidn y emulsificacidn del codgulo de caucho y por seca-
do se perdid el 50 % del caucho,
EJEMPLO XIX | |

Se repitidé el procedimiento del sjemplo II perc em-
pleando una mezcla de 39,8 Kg de cloruro de vinilo ¥y 1,2 =
de acetato de vinilo con el fin de obtener un copoliuero de
cloruro de vinilo/acetato de vinilo; se incorporaron por el
método usado en el ejemplo II 1,68 Kg del ldtex del copoli
merc de metacrilato de metilo, utilizéndcse vnz solucidn
coagulante que contenfa 133 g de formato cdlecico.

E1 producto era un polvo homogéneo de suave Flusncia
en el que se retuvo la totalidad del polimero de metacrila~
to de metilo.

Resultados similares se obtuvieron usendec 33 Kg de
cloruro de vinilo y 8 Kz de acetato de vinilo.

BJENPLC XX

En un autoclave de aceroc inoxidable de una capacidad
agua destilada, a 77 g de acetato de polivinilo parcislmen .
te hidrolizado y 15,3 g de peroxidicarhcnato de diisopropil
lo. E1 aufoolave se evaoud, se puygé con nitrdgeno y se
re-evacué y entonces so offadieron 55 Xg de oloruro de vi-

nilo mondmero, EL contenido del autoclave, mientras. se agie
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teba continuamente, se calentd a 65°C para efeotu r la po~
Jimerizacidn. Cuaendo la presion del autoclave descendid a
6,3 Kg/bm2 manométricos se ventild el cloruro de vinild re
siducl. A contimacién se afiadieron 240 g de formato célei
co ¥y el contenido del autoclave se agitd durante otros 10
minutos cuando se afiadieron 16,9 1 del ldtex usado en el
ejemplo I. El contenido del entoclave se agité durante
otros 30 minutos y entonces se afladieron 253 g (aproximads
mente 0,5 partes por 100 partes de polimero de cloruro de
vinilo) de un mono-oleato de glicerilo de calidad comercial
mente disponible de punto de fusidn —400 (el cual es un 1u
vricante l{quido viscoso o pegajoso frecuéﬁtemenﬁe wiiliza
do en composiciones de polimero de cloruro de vinilo) y el
contenido del autoclave se agitd durante 30 minutos mds an-
tes de enfriar.

Le lechada resultante sedimentd pera dar un liguido
sobrenadante claro. Ia lechada se bbmbeé a un filtro en el -
cual se filtrd, se lavd y se secd para dar un polvo homogd
neo de suave fluencia en el que se retuvo aproximadamente
un 85 % del copolimero de metacrilato de metilo/acrilato de
etilo.

A modo de comparacidn se repiticd este proceso pero
omitiendo la adicidn del mono-oleato de glicerilo, dando
une lechada que se destruyd por bombeo al filtro, que trajo
como resultado la pérdida de aproximadamente un 75 % del ¢
polimero de metacrilato de metilo/acrilato de etilo.
EJEMPLO XXI

Se repitid el ejemplo XII pero usando diferentes co-

polimeros de injerto andlogos al caucho y ventilando el aue-

toclave a diversas presiones. Los.resuliazdos se indican en

1
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la sigulents tabla:

!
!
L
]
.
!
1
1
Ll
!
!
!
!
’

t ] T
! Caucho !Contenido en | Presion del au~ !  Resultado
! “ Ibutadieno en ! Hoclave (Kg/om2)!
! % de injerto ! cuende se afladie! .
! ! ! ron el coagulan-!
! ! ! fe y el latex !
z ! : !
! ! ! A T
! 50 partes de ! 31 ! 3,15 !Polvo homogénso
!MMA/%A injerte- ! ! lde suave fluencia
ldas a 50 partes ! ! ! ,
!de copolimero ! ! 4,2 !Polvo homogdaeo
1Bu/St de conte- ! ! {3e suave fluencig
Inido en Bu del ! ! !
162 4. ! ! 0 1La lechada era una
! f lerema espesa. Top
! ! !filtracidn se per-
! ! 'did mas del 5C¢ de
! ! polfmero de injer-
! ! +t0 analoge al cuzu-
! ! !cho.
! ! . :
30 partes de ! 37 ! 3,15 !Polvo homogéneo da
1MA/EA injerte- ! ! 'suave fluenciz.
das a 60 partes ! ! ! ,
lde copolimero ! ! 4,2 !Polvo homogéngo Ge
IBu/St de conte- ! ! 'suave fluencia.
!nido en Bu del ! ! : !
162 %, ! ! 0 Ilechada diffcil de
1 ! ] !menipular. Por f£il
! ! ! '$racidn se perdid
! ! ! lel 70% del polize-
! ! ! !ro de injerto and-
! ! ! flogo gl caucho.
! 1 T i
30 partes ge ! 43 ! 4,2 !Producto inacepid-
INMA/EA injerte~ ! ! !blemente basto.
dag & 70 partes ! ! ! .
!de copolimero ! ! 0 'Polvo homogéneo 62
!Bu/St de conteni! ! Ysnave fluercia.
!do en Bu del 627! f f
120 partes de ! 50 ! 4,2 !Polvo inaceptdbvie~
INMA/EA injerta- ! ! ‘mente basto.
!das sobre 80 ! ! ! ,
partes de copo- ! ! 0 Polvo homogdneo e
11imero Bu/St de ! ! 'suave flvencis.
!contenido en Bu ! ! f
IMMA = metascrilato de metilo) En todos 1os cesos 1o relow
BA = ecrilato de etilo ) cidn de metzerileto de weti
Bu = butadieno lo/acrileto de etilo era de
St = estireno 80: 10
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En todos los casos el ldtex de copolimero de injerto and—
logo al caucho tenfa un contenido en =8lidos del 40 % y se
ofiediercn 8,2 kg del létex.

- Sorprendéntemente, se pudo observar que aungue el

proceso de la presente invencidn es necesario para la in-

corporacidn conveniente del modificador polimero para los

oopolﬁmeros de injerto andlogos al caucko que contienen me-

nos del 40 % de butadieno, el proceso de la invencidn es en

efecto perjudicial para el producto cuando se emplean cau-

chos que tienen un contenido en butadieno superior al 40 %,
- NOTA -

Descrite suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la préctics, debe ha-
cerse constar gque les disposiciones entericrmente indicadas,
son sugceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principio fundemental. Tarbién se hace constar
que el invento corresponde a una Solicitud de Patente, pre
sentada en Inglaterrs, con fecha 13 de sbril de 1968, bajo
el nimero 18672/68, acogiéndose por lo tanto & los benefi-
cios gque conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido invento y
por 1o que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Espafia, sobre: Procedimiento para la produccidn de composi-
clones que contienen polimgros de cloruro de vinilo; carac-
terizdndose por lo siguiente: .

18,- Procedimiento para la produccién de composicio-
nes que cortienen polimeros de cloruro de vinilo, més parti

culdricente de mezclas de un polimero de cloruro de vinilo

y otro modificador polimero que contiene menos del 40 ¢ en’

‘peso de unidades derivadas de butadieno, en el que un mate~

L3
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riel mondmerc, que comprende clorurc de vinilo ¢ una meztle
de cloruro de vinilo y uns cantidad menor de uno o més nond
meroé copolimerizables, se polimeriza en suspensidn acuos:

en untrecipiente de reaccion ¥ después de conseguirse la

conversidn deseada del materinl mondmero a polimero, se ailg
de o la lechada del polimerc de cloruro de vinilo, y s@ cog
gule en la misma, un létex acucso que conbiene 0,5 a 40 per

tes en peso de dicho modificador polimero por cada 100 pare

D

2NUsCE

¢

tes en peso de polimero de clorure de vinilo, someti
a continuacidén la mezcla a un proceso de filtracidn y sece-
do para separzr el polimero de cloruro &2 vinilo y dicho
modificador polimero del medio acnuoso, carécterizado pOTOUE,
después de la comgulacidn del létex y antes de la etape de
filtrecion, la lechada del polimero de clorurc de vinilo gque
contiene el létex comgulmdo, se agita en presenciz de C,1 a
10 % en peso, basado en el peso del polimerc de clorura de
vinilo, de un liquido orgénico que hage pegejosas a las su~
perficies de las particules de polimerc de clorurc d2 viniio
de tal modo que por filtracidén y secado se obienga un noli-
mero en polvo en el que por lo mencs uwn 75 % en peso de di-
cho modificador polimero se encuentre revenido y por lo me-
nos un 89 % en peso de dicho polvo pase a través de un tamiz

de malla 52.

o

G~

28 ,- Procedimiento segdn la reivindicacidn 1, cer

2

terizedo porque el liguido orgérico es clorwre de viniio.

. 32.-~ Procedimiente segin la reivindicacidn 2, carac~
terizado porque, después de conseguirse la conversidn éeses
da. del material mondmero a polimero, s¢ ventila del reci-

iente de reaccidn el cloruro de vinilo resigual, en tal can
] )

t1dad que permanezca del 0,1 8l 10 % an peso de clorurc de
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vinilo, basado en el peso del pclimero de eloruro de vini-
lo, y 2 continumcidn se afinde el ldtex al recipiente de
reaccién y se coagula en é1.

' 48,- Procedimiento para la produccidn de composicio
nes que,conxienen.ﬁolimeros de’ cloruro de vinilo, tal y cg
mo gqueda svstancialmente descrito en le presente Nemoria,

Esta lMemoria consta de 32 hojas‘escriﬁas & mequina

por uns 30la carg

INMPERIAL §
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