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Ia presente invencidn se refiere a un pro=
cedimiento para producir polimeros de cloruro de vinilo :
por polimerizacidn de cloruro de vinilo en dispersién a-
cuosa. Se refiere en particular a la recuperacidén de ta-
les poli{meros de la mezcla acuosa de reaccidn de polimeri:

zacidn,

Es bien conocida la polimerizacidn de cloj
ruro de vinilo en dispersidn acuosa. Cuando la dispersidn
v el polimero de cloruro de vinilo producido estdn en for-
ma de finas gotitas o particulas que han sido estabiliza-
das mediante agentes emuslificantes y similares, en tal
medida gque la dispersidn acuosa sea estable cuando se de-
tenga cualquier agitacidn mecdnica usads para mantenerla,
¢l procedimiento de polimerizacidn es conocido como poli-
merizacién en emulsidn. Cusndo la dispersidn y el poli-
mero de cloruro de vinilo producido estdn en forma de go-
titas o particulas mayores, que coalescen y sedimentan de

la fase acuosa se detiene la agitacidn mecdnica, el pro-

cedimiento de polimerizacidén es conocido como polimeriza-
cidn en suspensidén. Los sistemas estabilizadores de sus-
pensidn estén usvalmente presentes en un procedimiento en
suspensidn para controlar el tamafio de particulas y ase-
gurar que las uspensidn no sea destruida durante la poli~
merizacién. Ia inestabilidad de muchos procedimientos
de polimerizacidn en suspensidén es particularmente marce-
da en la etapa inicial de la polimerizacidn, es decir,
antes de que se consiga el 50% de la polimerizacidn.

Le polimerizacidén en emulsidn tiene cier-
tas ventajas sobre la polimerizacidén en suspensidn, ye

que puede funcionar fdcilmente con poco ensuciamiento del
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reactor, con alta proporcidn entre materisl mondémero/poli:

1

mero Yy fase acuosa. Ademds, si el agente emulsificante

empleado es una sal de un dcido graso saturado, esta dlti

ma puede ser incorporada fdcilmente en el polimero de clo
ruro de vinilo, y actuar como lubricante del mismo. Sin
embargo, en el aislamiento del producto es dificil elimi-
nar las particulas fines, que hacen diffcil de manipular
al producto final. Ademés, las técnicas empleadas para
aisler el producto sélido final de la emulsidén de polime-
ro, por ejemplo secado por pulverizacidn, son caras de e-
fectuar, y frecuentemente afectan a las propiedades del
polimero aislado.

Un objeto de la presente invencidn es pro~
porcionar un procedimiento mejorado para polimerizer clo-
ruro de vinilo en dispersién acuosa y aislar el polimero

L

de la fase acuosa. Otro objeto es proporecionar tal proce
dimiento, que origina polimeros de cloruro de vinilo que
tienen buena captacién de plastificante, es decir, gue pue
den absorber cantidades utiles de plastificantes y tener
aun aspecto seco y conservar su forma en particulas.

Pot tanto, la presente invencidén es un pro

cedimiento que comprende polimerizar cloruro de vinilo ba

jo condiciones de polimerizadidn en emulsidn acuosa, usan
do como agente emulsificante un jabdén de deido graso satu

rado, efectuando las siguientes etapas (a), (b) j (e) en
cualquier orden: (a) dejer que las particulgs de polimero
de emulsidén absorban cloruro de vinilo mondmero, (b) hac
gue las particulas de polimero de emulsién formen aglomera
dos dispersos relativamente mayores, (c) afiadir un siste

estabilizador de suspensidn; y separando de la fase acuoj:




los aglomerados tras haber tenido lugar la cohesidn de las
particulas de polimero de emulsidn de los aglomerados, de
bido a la accidn del cloruro de viniloe.

Si se deses, el cloruro de vinilo de la po=-
5 limerizacidn en emulsidn puede ser mezclado con otros mo-

némeros que sean copolimerizables con é1, con tal de que

el copolimero formado no ses un copolimero formedor de pe
licula, es decir, que sea incapaz de formar una pelicula
coherenta cuando es depositado sobre un substrato adecua-
10 do & partir de una emulsidn acuosa del mismo y se le deja
secar a temperatura menor de aproximadamente 109C, por
ejemplo, 5 a 102C. Son ejemplos de comondmeros adecuados
los ésteres acrilato tales como metacrilato de metilo y
acrilato de etilo, ésteres vinflicos tales como acetato
15 de vinilo, c¢loruro de yinilideno, etileno y propileno,

La etapa de polimerizacién en emulsién del
procedimiento ha de ser efectuada en presencia de uno de
los agentes emulsificantes antes mencionados. Son ejem-
plos de tales agentes las sales de metal alcalino o améni
20 cas de los doidos ldurico, estedrcio, palmitico y miristi
co. Ias técnicas de polimerizacidén en emulsidn son bien
conocidas, y estdn deseritas, por ejemplo, en el volumen
IX de la serie de monografias sobre quimica, fisica y teﬁ-
nologia de altos polimeros publicadas por Interscience
25 Publishers, Inc., Nueva York.

En la etapa de polimerizacidén en emulsidn
de la presente invencidn pueden estar presentesls con-
ponentes usuales de 1a polimerigzacion de cloruro de vini-
‘ lo, por ejemplo, sistemas iniciadores de polimerizacidn
30 (preferiblemente solubles en agua), modificedores de pesd
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molecular, y similares. Se puesden emplear proporciones
de fase usuales entre fases orgédnica y acuosa.
El polimero de emulsicn estd presente como

ldtex emulsificado o como una suspensidn de particulas re

lativamente mayores, formadas por aglomeracidn de las par
t{ouwlas de polimero de emulsidén cuando absorben el cloxu-~
ro de vinilo, dependiendo de que la etapa (a) preceda o
siga a 1la etapa (D). .
Preferiblemente, la cantidad de cloruro de
vinilo presente durante la etapa de aglomeracidén del pro-
cedimiento de la presente invencién no es mayor que la can
tidad que el polimero de cloruro de vinilo de emulsidn
pueda absorber bajo las condiciones reinantes, aungue si
se desea se pueden emplear cantidades mayores. Se cree
que, con tal de que en la superficie de las particulas de
polimero de emulsidn se absorba el cloruro de vinilo su-

ficiente para hacerlas blandas, se adherirdn y>estabiliza
rén a los aglomerados. ILos aglomerados estabilizados tiJ—
nen la estabilidad suficiente para ser separados de la £ L
ge acuosa como tales, sin romperse en las particulas ori
ginales de pequefioc tamafic. En la prdetioa, la proporcid
en peso entre el cloruro de vinilo mondmero y polimero d
cloruro de vinilo, cuando se efectua la aglomeracidn, es
td4 comprendida entre 50:50 y 3:97, y preferiblemente entre
25:75 y 5:95.
Fj una realizacién del procedimiento segin
la presente invencidn, el cloruro de vinilo usado en la
segunda etapa del procedimienio es parte del cloruro de
vinilo presente durante la etapa de polimerizecién en emul
gién. EL polimero de cloruro de vinilo en emulsién absonbe




cloruro de vinilo a medida que se forma, y asi, durante
la etapa de polimerizacidén en emulsidn, se presentard el
punto en que el polimero de cloruro de vinilo formado ha-
bréd absorbido en é1 una cierta proporeidn de cloruro de
5 vinilo. Despuds se puedén efectuar las etapas (b) y (e)

del procedimiento de la presente invencidn, para comple-

tar al aglomeracidn de las particulas de polimero de emul
sidn antes de su aislamiento.

Para hacer que las pariticulas de polimero
10 de emulsidn se aglomeren segin la etapa (b) del procedi~
miento segin la presente invencidn, se hen de alterar las
condiciones del sistema de emulsidn. Por ejemplo, en los
casos apropiados, la dilucidn de la emulsidén con agua, o
una alberacién del grado de agitacidén del sistema, hardn
15 que tenga lugar la aglomeracidn. Se ha de tener cuidado
de asegurar que el cambio de condiciones en la emulsién

auosa no sea tan grande que cause la completa aglomeracidn
del polimero, y por tanto su separacidn incontroleda de
la fase acuosa. Se puede afindir cloruro de vinilo duranT

20 te la etapa de aglomeracién, o después de haberse comple-
' ‘tado esta etapa.

La aglomeracién de las particulas de poli-
mero ds emulsidén puede ser provocada reduciendo la efical
cia del agente emulsificante empleado, por ejemplo, afladien
25 do iones multivalentes, por ejemplo iones caleio o alumi-
nio, al sistema. Fn una realizacidn preferide de la pre-
sente invencidn, el sistema en emulsidn es destruido por
adicidén de un dcido relativamente fuerte al sistema, es
decir, un deido que sea mds fuerte que el dcido carboxili-

30 co del que se formé el jabdn usado como agente emulsificante.

2.4-071 -6 -




Se aflade a la dispersidn un sistems estabiliza-
dor de suspensidn para evitar la coagulacidn incontrolada
de la fase polimera dispersada, y/o para controlar las pro
piedades del producto final. Los sistemas estabilizadoreg
5 de suspensidn son bien conocidos, y pueden contener agen-
tes de suspensidn del‘tipo orgdnico o inorgdnico, y pueden
ger solubles o insolubles en agua. Son ejemplos de agen—
tes de suspensidn orgénkos adecuados el polialecohol vin{-
lico, poliacetatos de vinilo parfialmente hidrolizados, u:
10 na sal soluble de copolimero de'estireno-anhidrido maleico,
gelatina, éteres de celulosa tales como metilcelulosa, hi-
droxipropilmetilcelulosa e hidroxietilceluwlosa, Son ejem:
plos de agentes de suspensidn inorgdnicos los fosfatos me

tdlicos escasamente solubles, tal como el hidroxiapatito.

15 Se pueden usar mezclas de agentes de suspensidn orgénicos

8 inorgdnicos, y de agentes de suspensidn solubles e inso:
lubles en agua.

Se deja que el cloruro de vinilo se evapo-
re antes o después de habér separago de la fase acuosé los

20 aglomerados estabilizados. Como alternative, puede elimi.
- nargse durante la etaps dé separacidn. Generalmente es con
venlente dejar que la mayor parte del clorurc de vinilo s
evapore antes de separar el polimero de la fase acuosa,

Ia temperatura & que se. efectdan las diver-
25 sas etapas (&), (b) y (c) no parece ser critica, desde lug
go con tal de que la temperatura usada no esté por debajo

del punto de congelacidén de la fage acuosa (que puede con:
tener ingredientes anticongelantes) o por encima del punto
en el que se degrada el polimero. '

30 El polimero de emulsidn puede ser mezclado

204-71 - 7 -
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| les aditivos los agentes para dar resistencia tales como

dad al policloruro de vinilo es el policloropreno.

con otros polimeros de emulsién antes de la aglomeracidn.

Esta bécnica puede conducir & la produccidn de productos ;
mezclados dtiles; Se pueden formar mezclas utiles afindien
do al polimero de cloruro de vinilo de emulsidn cualquieré

al B _ i |

de los aditivos conocidos para el policloruro de vinilo ds
que se dispone en dispersidn acuosa. Son ejemplos de ta-

copolimeros de metacrilato/polibutadieno/estireno y copo-
1{meros de acrilonitrilo/polibutadienc/estirenc (ABS), ¥

coadyuventes de tratamiento tales como copolimeros de es-
tireno/acrilonitrilo y polimetacrilato de metilo. Un po-
limero foxrmador de pelicula quepuede se ajfiadido con utili

El producto del procedimiento de la presen1
te invencidn puede ser aislado por medios usados tradicio
nalmente para polimeros de suspensidén. ILos productos se

comportan como polimeros de suspensidén usuales, ya que pue
den ser recuperados por técnicas simples de filtraeidn o
decantacidén, y ademfs de los aglomerados conservan su iden
tidad en procedimientos de recuperacidn adecuados. Esto
ofrece un maroado contraste con el material polimero recus
perado de los procedimientos usuales de polimerizacidn en
emulsidn por coagulacidén del ldtex polimero.

Los productos del procedimiento de la pre-

sente invencidn tienen excelentes propiedades de ahsorcién
de plastificente, es decir, pueden absorber grandes canti

dades de plastificantes liquidos conservando al tiempo su
forma en partfculas. Se halla que si se repite el proce-
dimiento de la presente invencidn en ausencia del estabi-
lizador de suspensidn, el producto final tiene propiedades
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inferiores de absorcidén de plastificante. Sorprendente-
mente, con un polimero de cloruro de vinilo en emulsién
que ha sido preparado usando un agente de emulsificacidn

distinto de los jabones usados como agentes de emulsifica

cién en el procedimiento de la presente invencidn, la pre;
sencia o ausencia de agente de suspensidén no ocasiond di-
ferencias en las propiedades de captacidén de plastifican-
te del producto final obtenido por tratamiento del polime

ro en emulsidn segin las etapas del procedimiento de la
presente invencidn. .
Ia presente invencidn se ilustra mediante

los siguientes ejemplos, siendo las partes mencionadas en

ellos en peso. En los ejemplos 1 a 5, el ldtex de PCV em
pleado tenia un tamafio de partf{cula comprendido entre 0,05
y 0,3 micras, y habia sido preparado por polimerizacidn
de cloruro de vinilo en emulsidén, usando aproximadamente
3 partes de estearato aménico como agente emulsificante,
por 100 partes cloruro de vinilo. Ia polimerizacidn se
efectud a 622C usando un iniciador formado & partir de per-
sulfato amdnico y metabisulfito sddico.
, Ejemplo 1

Se prepard un polimero de cloruro de vinilo

con la giguiente receta:

Cloruro de vinilo 350 g
Létex de PCV (34,5% de sdlidos) 1100 g
Alcotex 88-10% 7 &
Agua destilada. 2050 g
Acido acético (10% en peso/peso) 50 g

- Polialcohol viniflico, 88% de hidrdlisis, viscosidad me
dia
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El polialcohol vinilico fué dilsuelto en el
agua, y esta solucidén fué mezeclada con el ldtex en un reag
tor de acero inoxidable. Iuego se purgd el reactor con |
nitrégeno, y se hizo el vacfo., E1l cloruro de vinilo fue
5 absorbido el mismo, y la mezcla fue agitada a 120 rpm du-

rante 40 minutos, durante cuyos 10 dltimos minmutos se bomL
bed al mismo la solucidn de dcido acético. ILa velocidad
del agitador fue aumentada a 700 rpm, y la carga fue ca-
lentada a 609C durante 6 horas. Al final de este tiempo
10 la carga fue enfriada, y se purgdé a atmdésfera.

El producto fue filtrado fécilmente, y dié
un filtrado transparente, EL examen microscdpico de los
aglomerados secos mostrdé que los tamafios variaron entre
50 y 300 micras. El producto tenfa buenas propiedades de
15 captacidén de plastificante, siendo capaz de absorber mds
del 60% dé su propio peso de ftalato de dioectilo, sin per~
der su forma de particulas.

A titulo de contraste, se repitid el proce
dimiento en ausencia del agente de suspensidn polialcohol
2¢ vin{lico. El producto obtenido tiene un tamafio de pertic
la comprendido entre 20 y 150 micras, y presentd una cap-
tacidn de plastificante sustancialmente menor.

1=

Ejemplo 2

Se prepard un polimero de cloruro de vinilo con la
25 - sigulente receta: |

Cloruro de vinilo 350 g

ILdtex de PCV (34,5% de sélidos) 1100 g

Agua destilada 2050 g

Alcotex 88-10% 78
30 Acido acético (10% en peso/peso) 50 ml

# Polialcohol vinflico, 88% de hidrdlisis, viscosidad media.

2.4.71 - 10 -
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Se cargaron en un reactor de acero inoxida
ble 1550 g de agua destilada y todo el ldtex. EL reactor
fué purgado con nitrdgeno y la mezcla fue agitada a 120
rpm durante 10 minutos. Enseguida se bombed la solucidn
de dcido acético, con agltacidén, durante otro periodo de
10 minutos. La velocidad del agitador fué aumentada a
700 rpm, y se agité la mezcla durante 10 minutos. Tras
hacer el vacio en el reactor, se absorbié al mismo el clo
ruro de vinilo. Ia mezcla fué agitada a 700 rpm durante
10 minutos. Se bombed al reactor una solucién del poli-
alcohol vinflico en 500 ml de agua destilada, con agita-
cidén durante otro perfodo de 30 minutos. ILa carga fué ca
lentada hasta 602C, y mantenida a esta temperatura, con
agitacién, durante 6 horas. Al final de este periodo, el
resctor fué puesto & atmdésfera.

El producto fué separado de la fase acuoss
por una centrifuga de cesta, y el liquido acuoso tenia
un contenido de sélidos de 0,1%. EL examen microscdpico
de los aglomerados secos mostrd que sus tamafios estaban
comprendidos entre 20 y 150 micras.

El producto tenia propiedades de captaciédn
de plastificante similares & las del producto del ejemplo
1. Ia repeticidn del procedimiento, sin afiadir la solu-
cién de polialcohol de vinflico, dié un producto que ted
nia un tamafio de particulas comprendido entre 10 y 70 mi-
cras, que formé una suspension con el ftalato de dioctile
(10 g de polimero - 6 g de plastificante).

Ejemplo

Se preparé un polimero de cloruro de vini-

lo con la siguiente receta: g
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Cloruro de vinilo 350 g
Ldtex de PCV (34,5% de s61ido) 1100 g
Agua destilade 2050 g
Alcotex 88-10% - 7T g
Acido acético (10% en peso/peso) 50 ml

= Polialeohol vinflico, 88% de hidrdlisis, viscosidad me~
dia

1550 g de agua destilada, y el ldtex, fue-
ron cargados en un reactor de acero inoxidable que fué
purgado con nitrdgeno y en el que se hizo el vacio. ElL
cloruro de vinilo fué absorbido al reactor, y la mezcla
fué agitada a 120 rpm durante 10 minutos. Se bombed al
reactor una solucidn de polialecohol vin{lico en 500 ml de
agua destilada, con agitacidn, durante otro perfodo de 30
mimitos, Tras agiter la mezcla durante otros 10 minutos
1a solucidn de dcido acético fué bombeada durante otro pe-
riodo de 10 minutos. ILa velocidad del agitador fué aumen-—
tada hasta 700 rpm, y la mezcla fué agitada durante 6 ho=
ras, tras lo cual el reactor fué puesto a atmdsfera.

El producto fué separado de la fase acuoaﬁ
por una centrifuga de cesta, y did un liquido acuoso trans
parente. El examen microscdpico de los aglomerados secog
mostrdé que sus tamafios estaban comprendidos entre 20 y
200 micras.

Ejemplo 4

Se prepard un polimero de clorure de wvinilo

con la sigulente receta:

- 12 -
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a atmésfera.

388992 g

Cloruro de vinilo 350 g
ILdtex de PCV (34,5% de sdlidos) 1100 g
agua destilada 2050 g
Alcotex 88-10% T8

Acido adetico (10% en peso/peso) 50 ml
% Polialcohol vin{lico, 88% de hidrdlisis, viscosidad me-
dia

Se cargaron 1550 g de agua destilada, y el
1dtex, en un reactor de acero inoxidable gque fué purgado
con nitrdgeno. Se hizo el vacio en el reactor, y la mez-
cla fué agitada a 120 r pm durante 10 minutos. Ensegui
se bombed la solucidn de deido acético, con agitacidn, du
rante otro periodo de 10 minutos. Ia velocidad del agita
dor fué aumentada a 700 rpm, y la mezcla fué agitada du-
rante otros 10 mimutos. Tras ello, se hizo de nuevo el
vac{o en el reactor, y se a&bsorbid el cloruro de vinilo
al mismo. Se bombed &l reactor une solucién del polial-
cohol vinilico en 500 ml de agua destilada, con agitacidn)
a 700 rpm, y luego se continud la agitacidn duraente ottas
8 horas, Al final de este perfodo el reactor fué puesto
EL producto fué separado fdcilmente de la
fase acuosa mediante una centrifugs de cesta, y did wn
filtrado transparente que no contenia virtualmente materi
8dlido. El examen microscdpico de los aglomerados secos
mostrd que su tamafio veriabe entre 10 y 100 micras.

EBjemplo 5

Se preparé un cloruro de vinilo polimero

con la siguiente receta:

- 13 -
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Cloruro de vinilo 350 g
Idtex de PCV (34,5% de sdlidos) 1100 g
Ague destilada 2050 g
Alcotex 88-10% | T8
5 % Polimlcohol vinflico, 88% de hidrdlisis, viscosidad me-
- dia

1500 g de agua destilada, y el ldtex de PGV,
fueron vertidos en un reactor de acero inoxidable de 3,8
litros, que luego fué cerrado y purgado, y se hizo en é1
10 el vacfo. El cloruro de vinilo fué absorbido al reactor,
y la mezela fué agitada durante 10 minutos a 700 rpm. En-
seguida se bombed al reactor una solucién del polialcohol
vin{lico en 500 ml de agua destilada. Imego se calentd
la carga a 609C, egitando ain a 700 rpm, durante 8 horas.
15 Iuego, el reactor fué enfriado y puesto a atmdsfera, EL
producto fué separado fdcilmente de la fase acuosa median-
te una centrifugza de cesta, y didé un filirado 't:z-zams;paren'--i
te que no contenfa material sélido. ELl examen microscdpico
de los aglomerados secos mostrd que sus tamafios varisban
20 entre 10 y 60 micras.

Todos los productos de los ejemplos 3 a 5, in~
clusive, tenian buena captacién de plastificante, equiva-
lente a al menos 60% de su propio peso.

Ejemplo 6
a5 Se emplearon los siguientes ingredientes:
Cloruro de vinilo 30 g
Agua destilada 1100 g
Tdtex de PCV (31,6% de sdlidos) 1800 g
Acido acético glacial 85 ml
30 Cellosize QP4400 (hidroxietilcelulosa) 3,5 g
Methocell 65HG (hidroxipropilmetilcelu~

losa) 3,5 g
244,71 - 14 -




El latex de PCV fué preparado efectuando la
polimerizacidn en emulsidn de cloruro de vinilo & SOQC,
usando un sistema iniciador a base de persulfato aménico
y metabisulfito sédico., Los emulsificantes del 1ldtex fue
5 ron pelmitato y miristato aménico (2 partes de cade uno por

100 de mondmerc).
El cellosize y Methocell fueron disueltos
en el agua destilada, y el ldtex fue afiadido a la solucidn

agitada. La mezcla fué cargada en un reactor de acero ino
10 xidable que fué cerrado herméticamente. El reactor fué
purgado con nitrégeno, y la mezcla fué agitada a 200 rpm
durante 10 minutos. ZEnseguida se bombed el dcido acético
con agltacidn, durante otro periodo de 10 minutos. Tras
hacer el vacio en el reactor, el clorurc de vinilo fué
15 absorbido al mismo. Ia mezcla fué agltada & 700 rpm duran
te 1 hora, a 202C., Al final de este periodo, el reactor
fué puesto a atmdsfera.

El producto fué separado fdcilmente de la
fase ecuose mediante una centrifuga de cesta, y did un
20 filtrado transparente. ILuego fué lavado con agua en la
centr{fuga, y secado en un hormo de vacio a 452C. El pro-
dueto absorbidé hasta su propio peso de plastificante, antes

de formar una pasta viscosa.

Ejemplo 7

25 Se emplearon los siguientes ingredientes:
Cloruro de vinilo 100 g
Agua destilada 1200 ¢
Idtex de PCV (29% de sélidos) 2000 g
Acido fosférico (20%) ' 400 ml

30 Cellosize QP 4400 35 g
Methocell 65HG 3,5 g

2.4‘071 - 15 -
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El 1ldtex de PCV fué preparado efectuando 1
polimerizacién en emulsidn de cloruro de vinilo a 602C,
usando un sisteme inieiador a base de persulfato aménico
v metabisulfito sddico. El emulsificante del ldtex fué
laurato amdénico (2,5 partes por 100 de mondmero).

El 1dtex y 700 g de agua destilada fueron
cargados en un reactor de acero inoxidable que luego fué
cerrado. Después se agitd la mezcla & 200 rpm durante 20
minutos. Durante los 10 primeros minutos se afiadid la so
lucidn de deido fosfdrico, y durante los 10 Ultimos minu-
tos se afindidé una solucidn del Cellosize y Methocell en
500 g de agua destilada., Tras purgar el reactor con ni-
trégeno, y hacer luego el vacio, el cloruro de vinilo fué
absorbido al mismo. Luego se agitd la carga a 700 rpm du
rante 1 hora. Al final de este periodo el reactor fué
puesto a atmésfera.

El producto fué separado fdcilmente de la
fase acuosa mediante una centrifuga de cesta, y difio un
f£iltrado transparente. Iuego fué lavado con agua en la
centr{fuga, y secado en un horno de vacio & 452¢, Tenia
buena captacién de plastificante.

Ejemplo 8
Se emplearon los siguientes ingredientes:
Cloruro de vinilo 350 g
Ldtex de PCV (31,1% de sdlidos) 1130 g
Agua destilaeda 2500 &
Acido fosforico (60% en peso/vol.) 80 ml
Methocell 65HG 35 &
Cellosize QP 4400 35 g

- 16 -
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El ldtex de PCV fué preparado efectuando
la polimerizacion en emulsidn de cloruro de vinilo a 602C,
usando un sistema iniciador a base de persulfato aménico
y metabisulfito sddico. El emulsificante del ldtex fué
5 laurato potdsico (3 partes por 100 de monémero).-

El ldtex y 1500 g de agua destilada fueron
cargados en un reactor de acero inoxidable. E1 regctior
fué cerrado herméticamente, y purgado con nitrdgeno. Tras
hacer el vacio en el reactor, el clorwro de vinilo fué ab-
10 sorbido al mismo. L& mezcla fué agitada a 200 rpm durante
40 minutos. Durante los 10 primeros minutos se bombed al
reactor el dcido fosférico. Durante el resto del periodo
se bombed 8l reactor una solucidn del Methocell 65HG y
Cellosize QP 4400 en el agua destilada restante. ILa ve-
15 locidad del agitador fué aumentada a 700 rpm, y la carga
fué agitada & 202¢ durante 10 minutos. Al final de este
perfodo, el reactor fué puesto a atmésfera. ELl producto
fué separado fdcilmente de la fase acuosa por wna centri-

#

fuga de cesta, y did un filtrado transparente. TLuego fuj

20 lavado con agua en la centrifuga, y secado en un.horno d
vacfo a 452C.
Ejemplo 9
Se usaron los siguientes ingredientes:
Cloruro de vinilo 85 g
25 Létex de PCV (27% de sélidos) 1800 ¢
Agua destilada 1300 g
Cloruro cdleico (solucidn acuosa al 10%) 300 mi
Gohsenol (polialcohol vin{lico) 7 8

El 1dtex de PCV fué preparado efectuando

-

30 la polimerizacidén en emulsidh de cloruro de vinilo a 602G
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usando wn sistems iniciador a base de persulfato amdnico |
y metabisulfito sddico. El emulsificente del ldtex fué g
estearato amdénico (3 partes por 100 de mondmero). ;
El método adoptado en este ejemplo Ffué si-
milar al del ejemplo 8, salvo en que el coagulador fué
cloruro cdlcico en vez de dcido fosférico, y que ol agen-
‘te de suspensidén fué Gohsenol en vez de Methocell 65HG y
Cellosize QP 4400, El producto fué separado fdcilmente
de la fase acuosa mediante una centrifuga de cesta, y did
un filtrado transparente. Iuego fué lavado con agua en
la centr{fuge, y secado en un horno de vacio a 45¢¢. TE-
nie buena captacidn de plastificante. )

Ejemplo 10
Se emplearon los siguientes ingredientes:
Cloruro de vinilo 190 g
Agua destilada 2000 g
Létex de PCV (30,3% de sdlidos) 1890 g
Gohsenol T &
Acido Posfdrico (20%) 90 ml

El ldtex de PCV fué preparado efectuando
la polimerizacidn en emulsién de cloruro de vinilo a 602G,
usando un sistems inichdor a base de persulfato amdnico y
metabisulfato sddico. E1 emulsificante del ldtex fué lau-
rato potdsico (3 partes por 100 de mondmero).

El método adoptado en este ejemplo fué si-
milar al del ejemplo 6, salvo que el coagulante fué deide
fosforico en vez de dcido acético y el agente de suspen-
8ién fué Gohsenol en vez de Cellosize y Methocell. ILa car
ga fué agitada durante 10 minutos en vez de 1 hora. El
producto fué separado fdcilmente de la fase acuose mediante

- 18 -~ x
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una centrifuga de cesta, y did un filtrado transparente.
Iuego fué lavado con agua en la centrifuga, y secado en
un horno de vacio a 452¢. Tenfa buena captacidn de plas-
tificante, y absorbié su propio peso de ftalato de dioctilo

antes de formar una pasta viscosa.

Ejemplo 11
Se emplearon los siguientes ingredientes:
Cloruro de vinilo 1000 g
Agua destilada 2600 g
Acido estedrico X 60 g
Amoniaco (0,88) 70 ml
Persulfato aménico 0,2 g
Metabisulfito sddico 0,05 g
Alcotex 88-10 (polialcohol vinflico) 5 &
Acido acético glacial 80 m

El amonfaco y deido estedrico (que forman
estearato amdnico), persulfato amdénico, metabisulfato sé-
dico y 2000 g del agua destilada fueron cargados en un
reactor de acero inoxidable, que fué purgado con nitrdge-
no y en el que se hizo vacfo. El cloruro de vinilo fué
absorbido al mismo, y la carga fué agitada a 300 rpm. Ia
polimerizacidén fué iniciada, y mantenida calentando la caj

13

ga a 509C durante 6 horas, Tras este peribdo, la conver-
sién de cloruro de vinilo fué 93%. EL reactor fué enfria

do a 209C, y se bombed al reactor una solucidn del alcotex
88-10 en 200 g de agua destilada, seguida por el dcido &=~
cético glacial y el resto del agua destilada, ILa veloci-
dad del agltador fué aumentada a 700 rpm durante 10 minu-
tos, Tras este perfodo, el cloruro de vinilo fué purgedo

a atmdésfera.
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E1l producto fué separado fdcilmente de la
fase acuosa mediante una centrifuga de cesta, y did wn
filtrado transparente. Tuego fué lavado con agua en la
dentrifuga, y secado en un horno de vacio a 452C. Tenia
buena captacidn de plastificante, y absorbid 8 g de ftala

to de dioctilo por 10 g de polimero, antes de formar pas-
ta viscosa,

La presente solicitud que corresponde & la
presentada en Gran Bretafia, con feche 9 de Marzo de 1970
bajo el mimero 11071/70, se acoge a los beneficios del
Artfeulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-
trial.

Los puntos de invencién, propia y nueva,
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn, en Espafia, por VEINTE afios,
son los siguientes:

1.~ Procedimiento que comprende polimerizar
cloruro de vinilo bajo condiciones de polimerizacidn en
emulsién acuosa, usando como agente emulsificante un ja-
bén de dcido graso saturado, efectuando las siguientes
etapas (a), (b) y () en cuylquier orden: (a) dejar que

- 20 -
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las particulas de polimero en emulsidn absorban cloruro
de vinilo mondmero, (b) hacer que las particulas de poli-
mero en emulsidn formen aglomerados dispersos relaetivamen
te mayores, y (¢) afiadir un sistema estabilizador de sus-
pensidns y separando los aglomerados de la fase acuosa
tras haberse adherido las particulas de polimero en emul-
sidn de los aglomerados, debido a la accidn del clofuro
de vinilo.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
1, donde el agente emulsificante, jabdn de dcido graso sa
turado, es una sal de metal alcalino o amdnica de dcido
ldurico, estedrico, palmf{tico o mir{stico.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
13 2, donde la proporcidén en peso entre cloruro de vini-
lo monémero y polimero de cloruro de vinilo, cuando se e-
fectia la aglomeracidn, estd comprendida entre 50:50 y
3:97.

4.~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, donde el c¢loruro de vinilo
usado en la segunda etapa del procedimiento es parte del
cloruro de vinilo presente durante la polimerizacidn en
emulsidn.

5.~ Procedimiento segin cuslquiera de las
reivindicaciones precedentes, donde se hace que las parti
las de polimero de emlsién formen aglomerados dispersos
relativamente mayores, por adicidn al sistema de un decido
que sea fuerte, en relacidn al doido del que se forma el
agente emulsificante.

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las

reivindicaciones precedentes, donde el sistema estabiliza

- 2] -
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dor de suspensidn comprende un agente de suspensién orgd-
nico,

7+~ Un procedimiento para la produccidn de
polimeros de cloruro de vinilo por polimerizacidén de clo-
ruro de vinilo en dispersidn acuosa.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, y para los fines que se han especificado.

La presente Memoria consta de veintidos

hojas escritas & mdquina por una sola de sus caras.

Madrid,

. BABR 181

P.A.
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