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PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA POLINERIZAR EN SUSPENSION

MONOMEROS VINILICOS.

 Solbcilante NERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericana,
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residengg en Berdan Avenue, Township of wayne, Es-~
tado de New Jersey, EE.UU. de A.
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Ia presente invencién se relaciona con un -

procedimiento mejorado para la polimerizacidn de clo
ruro de vinilo y otros monémeros vinilicos y parti-
cularmente se refiere a un procedimiento en el que

la polimerizacidén se efectia en el seno de Iun agente
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tensicactiva seleccionado que mejora la polimerizacién
en emulsién de cloruro de vinilo y mezcles de cloruro

de vinilo y otros monémercs vinilicos y que también me
jora el producto polimero final.

Ia polimerizacién de clorurc de vinilo en
emulsgiones acuosas es conocida y aquelles personas ex-
pertas en esta materia reconocersn fécilﬁente la impor
tancia de agentes de actividad sdﬁérficial como emul-
sionantes para polimerizacién en emu;sién, que efecta-
rdn la reaccién de polimerizacidn en un medio acuoso
como asi también las propiedades del producto en emul
sién que contiene las resinas polimeras y que también
afectarén~las propiedades del producto de resina seca-
do final que se obtienen cuando la emulsidn se aplica
¥ se seca. )

Le Patonte de los Estados Unidos Je
3.329.640, concedida el 4 de Julio de 1967 a F. Scottl
y F. L. Andrew describe el uso de medio 4cido dsteres
de 4cido sulfosuccinice en donde uno de los grupos car
bonile del deido succinico se esterifica con un alca-
nol o un fenol alquil-sustituido o un derivado etoxila
do del mismo. Tales medio Acido ésteres pueden prepa-
rarse ya sea por monoesterificacién de anhidrido méléi
co seguido por sulfonacidn o por’monoesﬁeriﬁicacidn de
gcido sulfosuccinico, utilizendo para la esterifica-~
¢idén uno de tales alcoholes algquilicos y sromdticos y
derivados etoxilados de los miemos. ®Esa patente esta~
ba dirigida amplismente a la polimerizacidén Jn enul-
sién de mondémeros vinilicos utilizendo tales medio dei

do ésteres de dcido sulfosuccinico como emulsionantes
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para la polimerizacién en emulsién. Estaba dirigida
con mayor detalle al uso de medio 4cido sulfosuccina-
tos esterificados con los derivados etoxilados ds un
alcanol o un fenol alquil-sustituldo, en la polimeri-
zacidn en emulsidn del acetato de vinilo.

En varics procedimientos de pblimeriza-'

cién en emulsidn para hacer latex de polimero de vini-

10, el agente tensioamctivo en particular seleccionado .

demuestra influir varias propiedades tales como el tiem

po de reaccidn requerido para polime%izacidn, el por-
centaje de coagulo de polimero filtrable en emulsién,
la cantided de coagulo que se recoge eh las paredes
del rezctor y similares. Tembién, el emulsionante
afectard el acabado de la reaccién de polimerizacién .
¥ el rendimiento de polimero en la emulsién terminada
como un porcentaje del monbmero de partida. ITas pro-
pledades del producto en emulsién polimero que son
afectadas por el agente tensioactive seleccionado ;in-
cluyen el tamafio de partlcula del polimero dispersado
en le emulsién, la tensién superficial de la emulsién,
ellporcentaje en pesc de sélidos en la emulsidn de po-
limero, la estabilidad el elmacensmiento y estabilided
mecénica de la emulsidn, efe. AUn los recubrimientos
v peliculas de polimero secado hechas a partir de la

emulsién demuestran tener propiedades tales como color

y estabilidad de color al calenjémiento, etc., que son

afectadas por la eleccién de los emulsionantes,
Uno de los principales objetos de la pre-
sente invencién es proveer un emulsionante en particu-

lar para polimerizacién y emulsién de cloruro de vinilo
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y copolimerizacién de clorurc de vinilo con hasta
aproximédamenta 25 ¢ én,peso de uno o mas comonémeros
tales como alquil y cicloalquil ésteres de 4cido acrili
co ¥y similares. Este emulsionante en particular, mo-
noisodecil sulfosuccinato, preferiblemente la sal di-
gddica, cuando se utiliza couo el emulsionante para
la preparacién de homopolimeros y copolimeros en emul-
sién acuosa de clorurc de vinilo demuestra inducir ren
dinientos muy elevados de producto o polimero en emul-
siones acuosas que tienen un equilib}io de propiedades
nuy favorables. Si bien algunas de las varias propie-
dades de los productos en emulsién obtenidas con el
presente emulsionante pueden igualarse por otros emul-
sionantes, no sé ha hallado ningdn otro emulsionante,
adn dentro de aguellos que estén quimicamenie mds es-
trechamente relacionados, que podrlan igualar el pre-
sente emulsiorante para producir emulsiones dg cloruro
de polivinilo que tienen tantas de las varias favora-
blas propiedades deseadas. Este excelente equilibrio
de propiedades incluyen, dentro de las mésisobresaliqg
tes, una superior estabilidad de color del producto de
regina seco al estar expuesto gl calor, excelente re-
sistencia a la deposicidén de coagulo de pdlimero en
las paredes dea reactor durente la reaccidén de polimquh
zacidn, una produccidén extremadsmente baja de coagulo
filtrable en la emulsidn y un tiempo de reaccién subs-
tancialumente redﬁci&g_requerido para la reaccién de po
limerizacién. 'i o

Aﬁeﬁéa de su uso para la preperacidén de
emulsioneé de hoﬁopolimero ¥y cogolimero'de cloruro de
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- los glcanvles normales de C

vinilo, el isodecil swlfosuccinsto disédico tembién es

~Util en las formulaciones acuosas que se utilizan para

polimerizacidn en suspensién de' cloruro de vinilo y
también es ventajosamente wtilizado como un emulsionan
te en procedimientos para poliierizacién en enulsién
de cloruro de vinilideno para ser ldtex de homopolfme-
ro y copolimero de cloruro de poliviniliaeno.“

7 Ll emulsionante de Iézpresente invencidén
puede preparerse mediante varios métpdos adecuados ta-
les como por esterificando a medias anhfdrido maléico
con'isodecanol seguido por sulfonacién del producto me
dio éster. Por ejemplo, isodecanol pﬁede substituir
: 12—014 que se utilizaron en
el procedimiento descripto en detalle en la patente de
los Estados Unidos Ne 3.329.640 para preparar el emul-
sicnanve descripto como emulsiocnante D en esa patente.
Si bien la sal disédice del isodecil medio deido éster
se prefiere'debido & su conveniencia, el emulsionante
puede utilizarse en su forma 4cide o como cualquier
sal soluble en agua que tiene cationes metdlicos dife-
rentes a sodio, tales como otras-sales de metal 4lcali.
En solucién acuosa, el dcido o sus sales se ionizan
esencialmente de manera de que el cardcter del catidn
probablemente no afecta directamente 1z funcibn del
anién en solucién. Este emulsionante seleccions es ex
celente para uso en cualquiera de los procedimientos
de polimerizacidén en cmulsidn que se emplean en el ar-
te para la preparacién de homopolimercs y cogolimeros

de cloruro de polivinilo.

Ta pfoporcién de emulsionante utilizada en

-
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el presente nuevo procedimiento varla de aproximadamen

te 0,25 % a aproximademente 8,0 %, preferiblemente de

aproximademente 1,0 % a aproximademente 5,0 %, en peso,

en base al peso de los monémerocs utilizados durante la
reaccibn., E1 emulsionante puede utilizarse en menores
cantidades, es decir, cantidades suficienfes para lle-
var a cabo la polimerigzacién bajo’condiciones reconoci
des en el arte que producen un pfé&ucto, las propieda-
des del cual pueden mejorarse adiciopalmeﬁxe por adi-
cién posterior de emulsionante adiciénal para llevar
la concentracién final en el preducto & aquells gama
especificada anteriormente de acuerdo con lg presente
invencién—~o, més preferiblemente, la polimerizacidén
pusde llevarse a cabo utilizando una cantided de emul-
silonante dentro de la gema prececente desde el comien-
zo. T1 pH bajo el cual se lleva a cabe la poliueriza-—
cién es variable, es decir, le solucién puede ser ya
gea neutra, levemente alcalina, o levemente 4cida -de-
pendiendo de los monlémeros en particular que se polime
rizan o copolimerizan'bomo se reconoce en el arte. Si
milernente, la temperatura de la polimerizacién en emul
sién es empliamente variable y puede variar de aproxi-'
madamente -102C a 1752C o més. Preferiblemente, la
reaccidén de polimerizacidén se llevarid a cabo de apré;i
nedauente a temperatura ambiente, @ 20¢C¢ hasta aproxi-
madamente 702C.

La polimeriégcidn se efectlia de manera nor
mal en presencia de cantidades cataliticas, ﬁor ejem~
plo, 0,01 % a 2 ¢ en peso, en base al peso del monéme-

ro, de un ggente de polimerigzacidén soluble en agua tal
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como los bién conoccidos catalizadores de radical libre.
Dentro de tales catalizadores puede mencionarse dcide
peracético, peréxide de hidrdégeno, persales tales como
persulfato de amonio, persulfato de sodio, persulféto
de potasio, perborato de potasio y similares. Catali-
zadores de perdéxido solubles en aceite tgl Como perd;i'

do de benzoilo ¥y peréxido de metil etil cetona se wbi-.

lizan en polimerizacién en suspensién. Cualquiera de

los otros reguladores convencionales? estabilizadores,
activadores, agentes suplementarios, e%c., conveniente
mente empleados en procedimientos de polimerizacidn en
emulsibén o suspensgidn pueden utilizarse en el procedi-
niento de~la presente invencién. Dentro de los estah}

lizadores estdn los asi denominados coloides protecto-

res tales como gelatiné, cafeins, almidén, alcohol po-

livinilico, carboximetil_celulosa,'goma arébiga, goma
de tragacento, y similares. 'ios reguladores incluyen
tales compuestos come diisopropil xantato, los meféap-
‘tanos superiores tales como bencil mercaptano, octil
nerceptano, decil marcéptano, dodecil mercaptano, ebtil-

mercaptanc, octadecil merceptano, tetracloruro de car-

" bono, y cloruro de etileno, hexacloroetileno, alcoho-

les aliféﬁicos de Cg a Cg, y similares y electrélitos
tales como pirofosfato tetrasédico, etec. -

Los ldtex y polimeros de la presente in-
vencidén pueden utilizarse como téles o puede modificar
se mediante la adicién a los miswos de cualquiera de

los aditivos comines tales como plastificantes y relle

nadores tales como carbonato de calcio, etc., en canti

dades suficientes para satisfacer los requerimientos
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para la maybria de las gplicaciones industrialeg.
Emulsiones de cloruro de polivinilo a las
cuales la presente invencidn puede aplicarse incluyen
homopolimeros de cloruro de vinilo y copolimeros de
cloruro de vinilo con hasta aproximasdamente 25 % de
uno o mds comondmeros seleccionados gque generalmente

se agregan para un efecto como modificador de polimero.

Por ejemplo, alquil y cicloalquiifésteres de dcido acri

lico o metacrilico, en donde el grupo alquilo o c¢iclo-
alquilo puede contener de 1 a 12 étoﬁds de carbono, se
agrégan frecuentemente para mejorar las propiedades f£1
sicas de las resinas de cloruro de polivinilo terminaé
das. Ofros comondmeros que pueden agregarse en meno-
res cantidades de hasta aproximadamente 25 % en peso
de la composicidén de mondmero total para modificacidén
del recubrimiento o pelicula de polimero incluyen acri
lonitrilo, arilamida; F-metilolacrilamida, 4cido acri-
lico, &cido metacrilico, 4cido itacénico, acetat05d347
vinilo, etileno y similares. Con propésitos de ensa-
&63 comparativos, un cbpolimero de 90 % en psgo de clo

ruro de vinilo y 10 % en peso de acrilato de etilo se

selecciond como un copolimero tipico qua seria suficien

‘tenente representativo de la clase entera de polimeros
¥ copolimeros de cloruro de vinilo, por lo mencs ?ara
el propdsito de evaluacién comparativa de emulsionan-
tes. En los siguientes ejemplos.se degcriben varias
de las modalidades de realizacién més preferidas de la
presente invencidn junto con observaciones comparati-
vas obtenidas utilizando realmente otros agéntes‘de ac

tividad superficial en ensayos compzrativos, esitando
i
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estos Wltimos presenies para sefialar la combinacién

singular de propiedades favorables que sevobtienen con

el agente tensiocactivo que se selecciond de acuerdo
con la presente invencién. =
EJEMPLO 1

Un recipiente de reaccidn que consiste en
wn recipiente de presién que tiens paredes de acero -
inoxidable se carga con una soludién acuosa preparada
que contiens 75 ml de uns solucién acuosa al 5 ¢ en pe
so de isodscil sulfosuccinato disédiéo, 10 nl de una
solucidn acuosa al 2,5 % en peso de persulfato de po-
tagsio y 45 gramos de agua hervida desionizada. Esta
mezela se~regula a un pH de 7 con solucidén de hidréxi-
do de sodio al 10 #%. TLuego se agregan 13 gramos de
gcrilato de etilo qué contiene aproximadamente 15 rpﬁ
de metil éter de hidroquinona. Rl recipiente se puri-
fica durante quince minutos con una corriente lenta de
nitrégenc purificado luego de 1o'cual el recipiente se
cierra herméticemente y se enfria y luego se carga con
112 gremos de cloruro-de vinilo recientemedte condensa
do que ha sido previamente pasado como el gas a través
de una columna rellena de hidréxido de potasio y lue-
go condensado. Se agrega al recipiente un pequelio ex-
ceso del clbruro de vinilo condensado.y luego se some-

te a ebullicidn para purificar el recipiente. El reci

piente se clerra aermétlcamente Yy se coloca en ung mé- .

quina Atlas Launder—Omcter en donde la temperatura del

bafio de agua sa mentiene a 97¢C¢. Ta reaccidn ds poli-

‘merizacién se lleva a cabo durente un perfodo de ocho

bhoras a medida que el recipiente cerrado herméticemen—
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te es volcado de extremo a extremo & 20 RPH durante el
perfodo total. Iuego del perfodo de polimerizacién
prescrito, el recipiente se enfria hasta temperatura am
biente, se ventila y se registra cualquier peso perdi-
do durante la ventilacidn, E1 recipiente se abre y ol
ldtex se separa y se filtra para determinar el porcien
o en peso de codgulo filtrable en base él peso total
del létex producide. E1 recipieﬂ%é gse lava con agua ¥y
luego se inspecciona con relacidn al:coégulo en la pa-
red. Cuando estd presente el coégulé en la pared, la
cantided sé determina mediente secado por aire del re~
cipiente, luego limpiando el recipiente con aproximada
mente 225-ml de cloroformo que disuelve ei codgulo en
la pared. El solvente se aglta en un recipiente a apro
ximademente 57¢C durante 1-1/2 horas luego la solucién
se vierte en un plato cristalizante; el solvente se
evapora y el producto secado se pesa. Il ldtex filtra
do se ensaya con relacidn a estabilided mecdnica agi-
tando una nuestra de 50 ml del ldtex en un jarro, por
medio de un agitador de elevada velocidad de dos pale~
tas que gira a 6300 RPH. Se continda esta:agitacién
durante quinee winutos o durante un perfodo més corto
sl la emulsién se rompe., Iuego de una agitacién de
guince minutos el ldtex se filtra y el codzgulo que se
recoge en el filtro se pesa. Sin embargo, en muchos
casos que involucra los polimeros de cloruro de vinilo
la emulsién se réﬁberé antes de guince minutos y en
aquellos casos gélo se régistra el tiempo en minutos
requerido para romper la emulsién. Para detérmih;; el

porcentaje de sflidos en la emulsidn, una muestra pese
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da de la emulsidn se coloca en un plato de aluminio Yy
se seca en una plancha caliente a 1509C durente trein-
ta minutos, ¥y luego se pesa nuevamente, A pariir de
los pesos medidos de las nmuestras anfes y después de

~ secar, se cglcula el porcentaje de la composicidn de

sdlidos de la ewulsidén. Ia viscosided de la emulsién
en centipoises se mide mediante un viscdﬁetro Brook-
field utilizando un eje Ne 3 que opera a 50 RPY & tem-.
peratura ambiente. EL1 tamafio de particula del polime-
ro en el ldtex se determina utilizan&o un microscopio

electrénico mediante el método descripto en la patente

de los Bstados Unidos No 3.329.640. Ia estabilidad
térmica se-mide de acuerdo com ASTM D1925-63T mediante
el procedimiento descrito en la Patente de los Estados
Unidos N2 3.329.640. Ia tensidén superficial se mide
nediante procedimiento standard. TLos valores medidos
de las probiedades del létex“preparado en este ejemplo
se ‘tabulan en la Tabla 1. '
BEJENPLO 2

Se preparé un homopolimero de leloruro de

vinilo mediante el procedimiento descrito en el ejem~ °

plo 1 excepto que no se utilizé acrilato de etilo y 125.

g de clbruro de vinilo ge willizaron en lﬁgar de 112 g.
Sino la praparacidn ¥ procedimientds de ensayo eran
iguales. TLos resultados del enssyo medido se tabulan
en la Tabla 1.

i

CEomapra 1

Propiedades tipicaé de Létex de Homopolimero y Copoli-

nero de PVQ¢

.




e i

BRI eie g ranndrr s R

Vo

10

403359

-12 -

Copolimero de Homopolimero
30/10 Cly/a® de VC1
Propiedad Ejemplo 1 Ejemplo 2
Total de sélidos, % 50,3 50,0
Conversién, # 99-100 99-100
Codgulo, % (en base
total) :
a) en létex 0 . 0 ’
b) sobre paredes de .
recipiente de
acero inoxidable 0,04-0,2 0,04-0,1
Viscosidad, cps. 25-30 25-30
Tamafio de Particula,
Promedio 200-1100 200-150

Gema Kéxima £
Estahilidad mecdnica

Estable 10-

Estable 10~

15 min 15 min
Tensidn superficial,
dy./cn 55-60 60-65
PH 5,6':6y0 519"'6:3
Bstabilidad Pérumica Excelente ¥ - Excelente
Aceptacién de Plastifi
cante ’ - Excelente

X S6lo una leve descoloracidén a 1802C¢; ninguna des-

Eﬁcelente

coloracién cuando se plastifica con DOP.
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BEn los ejemplos 1 y 2 el tiempo permitido
pera la polimerizacién era de 8 hr., BEn ensayos de cla
sificegcién, aproximadamente cuarenta agentes tensiocac-
tivos comercialmente asequibles y eproximadamente cua-

renta agentes tenéioactivos'especialmenie preparados

se selecclonaron y se evaluaron en un programa para la

preparacién y ensayos de emulsiones como en ejemplo 1,

excepto que en ciertos casos el periocdeo de reaccibn se
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continudé durante veinte horés en lugar de ocho horas y
otros agentes de actividad superficial fueron empleg=—
dos en lugar de isodecil sulfosuccinato. disédico en

los ensayos respectivos. En ;os ejemplog 1 y 2 la con

centracidn de agente tensiocactivo en peso porcentusl es

3 ¢ en base al peso de mondmercs en la preparacidén. En
/ ; v

algunos de los ensayos de clasificacién, este porcenta ¢ .

Je de agente tensioactivo,se'variZzleVLmente, en la ga
ma de 1 % a 3,5 % para varios agentes tensioactivos se
leccionados. '

précticemente todos los agzentes tensioac-
tivos comercialmente asequibles ensayados demostraron
ser menos—ttiles por uns o mds rezones. Varios de los
mismos demostrarqn producir ung pasta o masa sbélida de
particulas no emulsionadas en lugar de la emulsidn de
polimeroc de baja viscosidad deseéda. Varios produje-—
ron emulsiones que tenfan una estabilided mecdnica muy
pobre o una estabilidad térmica pobre o una estabili-
dad al almacenaniento pobre. VAlgunOS'prqdujeron excem
sivo codgulo que ya sea obstruyé las paredes del reac-
tor o se separé por filtracién, reduciendo asi el ren-
dimiento del ldtex. Algunos provocaron MENos gque ung
reaceién completa de manera que se perdi cloruro de

“vinilo como un gas cuando el reactor se .abrid., Ningu-

no de los agentes tensioactivos coumercialmente asequi-
bles ensayados fueron juzgados satisfactorios en los

ensayos de 20 hr. .
La mayorla de los agentes tensigactivos

especialmente preparados que fueron evaluados eran me-

dio dcido ésteres, medio dcido amidas, o didsteres de
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dcido sulfosuccinico, preparados como las sales disddi
cas o monosédicas, de acuerde con procedimientos como
aquellos descritos en la patente de los Bstados Unidos
M2 3.329.640. Monodsteres de sulfosuccinato disédico

fueron preparados a partir de alcanoles tales como

ALFOL® 610, ALFOL® 810, AIFOL® 1214, alcanoles nor—

males que tienen, 10, 12, 14 y 16 &tomos de carbono,
alcanoles etoxilados tales como moﬂc ® 1218-6, AT~
FORIC ® 1218-4, y un mimero de ciclohexanoles sustitul
dos y similares. IKedio dcido amidas‘ disédica de écido
sulfosuccinico también fueron preparadas a partir de
aminas tales como mmm® C, PRINENE®81—R, ¥y simila
res. Tembién, se prepararon bi'salcanol diésteres mono
sbédicos de 4cido sulfosuccinico utilizando varios gl-
quil -y cicloalquil alcoholes gue tienen 6 a 16 &tomos

de carbono. M"ATFOL", “ALFONIC", "ARMEEN", Yy "PRIMENE",

son marces comerciales regisiradas.

De todos los agentes tensloactivos evalua
dos en los ensayos de 20 hr, solamente los siguientes
fueron juzgados suficientemente adecuadcs para evalua
ciones méds extensivas:

Sulfosuccinamato de moncamida disdédica de

PRIIvIBETS® 81-R (PRIMENE ® 81-R es prin
cipalmente ung mezcla de aminas slguli-
licas primarias elevadamente ramifica-
das que tienen 12 a 14 dtomos de carbo
no).

sulfosuceinato de monodster diséddico de
alcohol tridecilico. |

Sulfosucecinato de monodster disddico de

R

o

§ R R g g 474 ST
T ?

AR TR e s w6y tleseestm ga tpewye

22

e 100 SAETOITT NAGTTR M T S STT AR N € e

PR




10

15

20

25

30

2,6,8-$rime%il-4-nonanol.

Sulfosuccinato de monodster disébddico de
isodecanol. ' '

De estos cuatro, el éster de isodecanol
era sobresaliente por el codgulo consistentemente bajo,
v perticulaymente el codgulo en la pared del reactor

particularmente bajo, estabilidad de color superior con  |..

calentamiento, excelente estabiliaéd al almacensmiento
v elevada tensidn superficial del 1é$ex hecho-don este
agente tensiosotivo. Ia monoamida de PRIMENE ® 81-r
dié un lédtex de menor estabilidad de color adecuada con
calentamiento; produjo un.ﬁuen l4tex pero de un color
algd més uscuro que el deseadof El monoéster de zlco-
hol tridecilico produjo un buen lédtex pero el ldtex te
nié una menor vida de almacenamiento que la deseada, ¥
produjo mds codgulo en la pared del reactor que ia de-
seada. Fl monoéster de trimétilnonanol produjo un buen
léatex, pero los resultados noe eran consistentes al re-
petirse el ensayo, produciendo a veces un codgulo exce
sivo ya sea en el filtro o en las péredes del reactor . .
0 ambos; |
Adends de su superior equilibrio de pro-

piedades favorables como se han descrito, el isodecil-

- sulfoccinato disddico demostrd inducir ung reaccidn

completa y produccidén de un buen ldtex en solamente

seis a ocho horas, Este 1l4tex es ten bueno o mejor

que aguellos producidos enm 20 hr. Todos los demés

agentes tensioactivos que habfan sido juzgados valio-

- 508 de evaluacién adicional mediande los ensayos de 20

hr demogtraron ser algo menos satisfactorios en ensa-
. x
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yos llevados a cabo en 8 hr de tiempo de reaccidn que
cuando habfgn sido llevados en ensayos de 20 hr. Por.
ejemplo, la monoamida de PRINDENE® 81-R dié una reac-
cién incampleta con un rendimientoe acompafiante reduci-
do en los ensayos de 8 hr. ILos otros exhibieron todos
ung tendencia similar, pero en un grado menor.

Bl equivalente de n-decilo de isodecil
sulfosuccinato disddico se prepaf3:y se ensay$ en am--
bos dos enssyos de 20 hr y 8 hr. Fué Jjuzgado como me-
nos adecuado que el isodecil éster debido a sus PTO-
pias propiedades fisicas, aparte de su uso como un A
emulsionante, la solucién acuosa al 50 ¢ en peso de la
sal disédica de n-decil monoédster es una pasta semisb-
dica que es menos conveniente de manipular que la solu
cidén liquida de la sal de isodecil monodster a la mis-
ma concentracibn. En log ensayos de polimerizacidn,
el n-decil monoéster prbduoe“un buen létex con un buen
rendimiento pero demuesira dejas niveles superiorés de
codgulo en la pared de manera de que juzgado inferior
al isodecil monoéster'para éste uso.

Las ventajas partliculares obtenidas con

isodecil sulfoccinata disédico que més marcedamente lo

distinguen de otros buencs emulsionantes para la prepa

racién de emulsiones de homopolimero ¥ cogolimero de

clorurc de vinilo son la excelente resistencia consis-
)

ten%emente observada a2 la formacién de codgulo en las
paredes del reactor y la resistencia consistenteumente
excelentve a la_descoloracién por amarillentamiento

cuando el polimero se calienta.. Bl ldtex filtrado que

contienc este emulsionante contiene polimero emulsiona

~
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. do utilizable en una conversidén por encima de 99 ¢ en

base a los monémeros de partida, indicando una polime-
rizacién casi cusntitativa y solamente una pequefia pér
dida debido a codgulo. Z=Estos resultados son consisien

. temente reproducibles en muchas repeticiones del ensa-

yo. ' ;
EJEMPIO 3 . = B
Se repite el procedimiento del ejemplo 1

pero con la sustitucidn de cloruro de vinilo con 112 g
de clorurc de vinilideno, ¥y utilizendo en lugar de las
cantidades del ejemplo 1, respectivamente 15 ml de per
sulfato de potasio y 30 g de agua, ¥y ademds 10 ml de
bisulfito~gédico. ILos resultados del ensayo se dan en
ia Tabla IT.
EJEMPLO 4

Se empled un procedimiento de polimerizg-
cién en suspensidn para prepérar un homopolimero de
clorurc de vinilo. A 186 g de agua desionizada y ‘her-
vida se agrega 0,32 g de METHOCEL® HG~65 (un metil
dter de celulosa presente como un color de iprotector),
0;19 g de perdxido de benzoilo,& 1,9 ml de una solucién
al 5 % de isodecil sulfosuccinato disédico. "METHOCEL®
es une denominacién comerciel registrada.. ELl pH se re
gula a 7 con NaOH. Ia solucién se coloca en un reci—
piente de reaccién, se purifica con nitrégeno purifica
do ¥y se carges con.63 g de cloruro Ge vinilo reciente-

mente condensado, se clerra ‘herméticamente y se coloca

en un bafio de Launder—ometer, todo igual a lo descrito

en el ejemplo 1. En este caso la polimerizecifén se

lleva a cabo durante 16 hr. Le suspensidén polimera fi
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nal es fdcilmente filtrada, lavada y secada. Ios re-
sultados de ensayos se dan en la Tabla II,

TABLA 2

Propiedades tipicas de Idtex PVDC y Polimero en suspen
sién PVC :

copolimero.de Pol. suép. PVC
90/10 VDAAR Ejemplo IV

Propiedad ) Ejemplo III
Total de sélidos, % 5043 : 25
Conversidn, % 100 100

Codpgulo, % (en base
a carga total)

a) en létex 0 -

b) sobre paredes de
recipiente de ace

ro inoxidable 0,04-0,1 leve (no de
: terminedo)
Viscosidad, cps. 25-30 - .
Temaiio de particula - 250-600 £ - 100-385 (ga

A ma en bruto)
Bstabilidad Mecdnica .© EBstable 15 min F
Tensién Superficial,

dy/cm 58-62 -
pH 4,8-5,1 P
. Betabilidad Térmica Nuy Buena 'Muy Buena
Aceptacidén Plastifican :
te - -
RO TA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asl como la maners de realizarlo en la préctl

ca, debe hacerse constar gue lag disposiciones ante-
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riormente indicadas son susceptibles de modificaciones
de detalle en cuanto no alferen su principio fundamen-
tal. fTambién se hace constar-que el invento correspon
de a una solicitud de patente presentada en Norteaméri
ca, Ser. No. 150.165 de 4 de junio de 1971, acogiéndo-
se por lo tanto a los beneficios que coqceden los gon-
venilos Internacionales en vigor,ms§endo lo que consti-~
tuye la esencia del referido invento y por lo que se
solicita una Patente de Invencién, por 20 afios en Espa
fia, sobre: PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA POLIMERIZAR EN
SUSPENSION MONOKEROS VINILICOS, caracterizéndose por
lo siguiente: ' o .

--- 18,~ Procedimiento mejorado para polimeri
zar en §uspensiénfmon6meros vinilicos, caracterizado
porque sepﬂimerizé wa mezcls de mondmeros vinilicos
que comprende por Jo menos un 75 % en peso de cloruro
de vinilo, en presencia de, éproximadamsnte, 0525 a,
aproximademente, 8 ¢ en peso, en base al peso de di-
chos monémeros vinilicosx'dé isodecil monodster de dei
do sulfosuceinico o una sal del mismo en solucidn en
el medio acuoso.

28, Procedimiento segin la réivindica«
cién 18, caracterizado porque dicho isodecil monodgter
es isodecil sulfosuccinato disédico. |

38 .- procedimiento segin la reivindica-~
cidn 28, caracterizadc porque se polimeriza una mezcla
de monémeros que contiene un 90 % de cloruro de vinilo,
yun 10 % de acfilato de etilo, en presencia de isode-
oillmonoéster de deido sulfosuceinico, o una sal del

mismo en solucién acuosa.

B
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48 ,— procedimiento mejorado para polimeri
zZar en susvensidén monbmeros vinilicos, tal y como que-

da gustancialmente descrito en la presente lemoria.

Esta Memoria consta de 20 hojas egcritas
5 a médquina por una sola cara,

medria, 14 OCT. 4%
AVERICAN CYANAMID COMPANY

LAONEZ ACERD Y MUBEX
%. pi Firmado: L. Caofa Farnaden
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