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ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Esta invencidn se refierse a un procedimiento para la

preparacidn de soluciones de polimeros en liquidos orgdni-
cos. También se refiere a la preparacidn de composiciones
de ldtex sensibilizadas Btiles en la manufactura de estas
goluciones,

Es sabido que el policloropreno y otros polimeros
pueden ser preparados econdmica y seguramente mediante un
proceso de polimerizacidén en emulsidn que proporciona un
ldtex polimérico alcalino que contiene un jabdn de resina
natural o similar como emulgente anidnico. La dispersidn
acuosa resultante de particulas finas de polimero insoluble
en agua es un ldtex conocido por su utilidad en la manufacty
ra de pinturas de ldtex, adhesivos de ldtex, productos poli-
méricos sélidos (secos) y similares. Sin embargo, las compo-
giciones acuosas son indeseables o perjudidiales en diversadg
aplicaciones, por ejemplo cuando se utiliza un substracto

que puede ser perjudicado por el agua.

Es nescesario o interesante en muchos casos proporcio-

nar ung composicidn poliamérica de revestimiento, adhesiva
o similar en la que el polfmero se encuentre en forma de 850~
lucidn en un liquido orgdnico adecuado. Pero 1los procedi-~
mientos conocidos para convertir un ldtex en una solueidn
del polimero en un liquido orgdnico presentan inconvenien-
tes que restringen o impiden su uso en ciertas aplicaciones.
Por'ejemplo, la separacidn del agua del ldtex mediante un
aparato de evaporacidn caliente puede dar lugar a un polimej
ro seco que (a) es demasiado caro para ser Uutil en la fabrij
cacidn de una solucidn polimérica debido al coste de la eliA

minacidn.del agua o (b) es incapaz de disolverse adecuada-

-
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mente en el liguido orgdnico debido a los .cambios quimicos o
fisicos en el polimefo causados por el proceso de secado.
Existe la necegidad cle un nuevo y beneficiosamente
6411 nétodo para convertir un ldtex de un polimero en una
solucidn polimérica. También existe la necesidad de una for-
ma de preparacidén de un létex polimérico que permita converd
tir el 1dtex en una solucidn polimérica directamente (sin
separar primero el agua),ya sea inmediatamente o después de
que el ldtex ha sido sometido a las condiciones normales de

almacenamiento y transporte..
COMPERDIO DE LA INVENCION

Esta invenciéq proporcions un procedimiento que con-
siste ens

(A) preparar un ldtex polimérico que es el producto
de la pblimerizacién de por 1o menos un mondmero en uns emull-
sidn acuosa alcalina que contiene un emulgente anidnico se-
leccionado entre el grupo formado por jabdn de resina natu-
ral, jabones de resina netural modificada y jabones de dci-
dog gresos y

(B) mezclar con dicho ldtex alrededor de 0,5 a 2,0
equivalentes, por equivalente de dicho emulgente anidnico
presente en el ldtex, de un sensibilizante que es soluble
en el latex y estd seleccionado entre el grupo formado por
aminas y compuestos de amonio cuaternario con un centro
anionico y un centro catidnico y con un grupo hidrocarbilo
qué contiene como minimo 6 dtomos de carbono.

La invencidn también proporcionz el nuevo latex poli+
mérico sensibilizado obtenido mediante este procedimiento.

El ldtex sensibilizado resultante es un artfculo co~

mercial. itil que puede ser convertido directamente en una
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solucidn de polimero simplemente por adicidn de un disolven-
te organico adecuado y un deido en la forma que se describe
mgs adelante. Esta "oparacgén de conversidn" puede realizar-
se inmediatamente 0 deséués de que el ldtex sensibilizado ha
sido sometido a almacenamiento y transporte.

DESCRIPCION DE IAS RIEALIZACIONES PREFERIDAS

Una realizacidn especialmente Util de la invencidn
consiste en mezclar con el ldtex sengibilizado resultante de
la etapa (B):

(1) un 1iquido orgdnico que es un disolvente del po}i—
mero y es sustancialmente inmiscible con el agua y

(2) un decido en cantidad sutficiente pare que la mez-
cla resultante tenga un pH de 1 a 6 aproximadamente, forman-i
do con ello una composicidn en la que el polimero esta en
solucidn en el liguido orgdnico
¥y separar précticamenfe la totalidad del agua de la composi-
cidn resultante.

El 14tex proporcionado en la etapa (A) preferiblemente
presenta un contenido en polimero del orden del 30-70 % en
peso y un pH de 7,2 a 13 aproxinadamente. Sin embargo, con
frecuencia se prefiere diluir el 1dtex con ague naste un cor-
tenido en polimero del orden del 24-28 % en peso antes de
convertir el ldtex en una solucidn mediante este proceso de
conversidn,

El pH del ldtex se mantiene por 1o menos ligeramente
pdr encima de 7 antes de la operacidn de conversidn para
mejorar su estabilided de alumacenamiento, En la preparacidn
del ldtex de la etapa (A), puede utilizarse como emulgente
(jabdn) cualquier sal soluble en agua conocida adecuada

(veg. ®al potdasica, sddica o amdnica) de por 1lo menos uno
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de los siguientes compuestos: resina natural, dcido graso

y resina natural modificade (v.g. resina natural hidrogena-
da, desproporcionada o paro%almente polimerizada). Un emul-
gente tipico de este tipq estd descrito en la patente esta-
dounidense 3,392,134 (v.g. en la columna 3).

Se prefiere en muchas aplicaciones utilizar un latex
de un polfmero de cloroprenc seleccionado eptre los sigﬁien-
ies: policloropreno y copolimeros de alrededor ds 50~99 %
en peso de cloropreno y alrededor de 1-50 % en peso de un
mondmero copolimerizable con aquél. También son Utiles otrog
poliuweros conocidos que pueden ser preparados en una emul-
gidn acuosa alcaline como se describe en la etapa (A) y que
poseen el grado deseado de insolubilidad en agua, resisten-
cia a los dcidos, solubilidad en un disolvente organico y
otfas propiedades de acuerdo con los requisitos de una apli-
cacidén particular del producto, Son ejemplos de procedimien
tos conocidos Utiles pare la preparacidn de un ldtex de
acuerdo con la etaps (A) de este procedimiento los descri-
t0s en el Ejemplo 1 de la patente estadounidense 3.300.433
(columna 4, lineas 56-T4), Ejemplo 1 de la patente estado-
unidense 3.318.834. (columna 5, lineas 15-35) y Patente'és~
tadounidense 3.079.365 (procedimientos A-1 y A-4 de la co=-
lumna 4). Los procedimientos -dtiles para la preparacidn de
otras composiciones de ldtex conocicas de acuerdo con la
etaps: (A) son muy conocidos en la técnica.

" ILa cantidad preferida de sensibilizante para utilizar
en la Etapa (B) estd comprendida habitualmehte entre unos
0,6 y- 1,5 equivalentes por equivalente del emulgente anid-
nico, Un squivalente del emulgente anidnico puede ger defi;

nido come su peso equivalente calculado dividiendo el peso
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I no produzca coagulacidn) y que permita que el sensibilizan—

"donde RGO deriva de los decidos del aceite de coco. Este comd

v
por compuestos como la li-estearilbetaina, betefna de dcido _

molecular por el numero de aniones carboxilato por molécu-
la. Un peso equivalente del sensibilizante se calcula anglo-
gamente dividiendq su peso molecular por el nimero de gru-
pos amonio cuaternario oigf&pos amino por molécula.
Durante la etapa (B), la temperatura del ldtex puede

ger cualquier temperatura que no le perjudique (v.g. que

te se disuelva en el 1dtex.

Entre 1os sensibilizantes mds dtiles pare emplear en
la etape (B) se encuentran la C-cetilbetaina, N-cetilbetai-
na y N-(3~cocoamidopropil)betaina. En el compuesto cocoaui-
do que acébamos de mencionar, el téraino “coco" se refiere
a los grupos alquilo (v.g. grupos alguilo C4o, 014;etc.)
presentes en la mezcla de dcidos que se obtiene por hidrdli-
gig del aceite de coco. Este compuesto cocoamlido responde g
la férmula:

RCONH(CH,) 31@(01{3) LCH,C 00®

puesto también es conocido enla técnica por el nombre de
éal interna de hidrdxzido (carboximetil)(dimetil)(3-acilami-
dopropil)amdnico; el acilo deriva de los acidos del aceite
de coco.

Otros sensibilizantes utiles pueden ser ilustrados

estearilamoniosulfonico, betaina de deido cetilamonio-gul-
fénico y otras betainas conocidas dentro de la descripeidn -
dé sensibilizante dada anteriormente en la etapa (B). Estas
betainas contienen dentro de cada molécula un catidn amonio
cuaternario y un anidn carboxilato o sulfonato & el grupo

hidrocarbilo especi{fico se encuentra sobre un dtomo de ni-
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trégeno o un gtomo de carbono. Los sensibilizantes tiles

son también ilustrados por compuestos como el dcido N-coco-
beta~aminopropidnico, N-dodecilglicina, N-hexadecilglicina,
N-octadecilglicina, N-dodeeilalanina, H-dodecil-beté-alaninal,
N-hexadecil~beta~alanina, dcido 2-amino-octadecanoico, &cido

2~aminomiristico y otras aminas dentro de la descripeidn de

sensibilizantes dada., El grupo hidrocarbilo del sensibilizan
te contiene por lo menos 6 dtomos de carbono (preferibleunen—
te por lo menos 12); sin embargo, el nidmero de dtomos de
carbono no debe ser tan granie que impida que el sengibili~-
zente sea soluble en el ldtex en la .cantidad utilizada. Es
evidente que la solubilidad de un sensibilizante.particular
en el ldtex depende hasta cierto punto del pH y de la tempe-
ratura del ldtex. Algunos de los sensibilizantes mds Utiles
son solubles en agua pura O en agua débilmente alcalina
(vegs 2 un pH de 7,1 & 8 aproximadamente). Algunos sensibi-
lizantes son solubles solamente en agua (0 en un ldtex) gue
8o ha alcalinizado lo suticiente para tener un pH muy supe-
rior a 8.

El dcido que se mezcla con el ldtex sensibilizado parg
obtener el grado de acidez necesario en la operacidn de con-
version es preferiblements dcido sulfirico, deido elorhf- |
drico o dcido.nftrico., Preferiblemente estos dcidos se dilu-
yen primsro con agus hasta un contenido en dcido del orden
del 1 al 5 % en peso. Esto hace mds fdcil la adicidn del
deido sin coagulacidn del ldtex, En muchos casos se prefie-
re sgregar ééido guficiente a la composicidn polimérica pa-
ra que la mezcla resultante tenga un pH de 3 a 4 aproxima-
damente, El uso del deido en combinacidn con los sensibili-

zantes .particulares indicados en la etapa (B) mds el enul-
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ras mds altas a las que puede ser sometido el producto du-

gente y el 1iquido organico requeridos da lugar a una con-
versidn sorprendentemente efectiva de la composicidn,de una
dispersidn acuosa dei polim?ro en una solucién del polime—
ro en el liquido orgénico.‘El polimero es transferido direc-
tamente de la fase acuosa a la fase disolvente orgdnica du-
rantc esta nueva operacidn de conversidn.

BEn alzunas aplicaciones, el liquido orgdnico que se
mezcla con el ‘ldtex sensibilizado es un 1liquido suficiente~
meate volatil pura que pueda ser evaporado de la solucidn
polimérica resultante a una temperatura inferior a la tempe-
ratura de descomposicidén del polimero. Esto es cierto, por
ejemplo, cuando se preparan varios adhesivos y composicio-
nes de revestimiento que pueden ser secadas por evaporacidn
del disolvente organico despuds de haber sido aplicadas a
un substrato. En otras aplicaciones, se utiliza un liquido

orginico que es sustancialmente no voldtil a las tsmperatu-

rante su preparacidn y uso, por ejeuplo teamperaturas inme—
diatamente inferiores a la de descomposicidn del polimero.
Son aplicaciones ilustrativas el uso de los aceitles dildyenw
tes del caucho conocidos cuando se preparan composicionés dd
caucho dilufdas con aceite para la manufactura de productos‘
moldeados de caucho y el uso de un plastificante en una com-
posicidn pldstica. También es posible utilizar combinacio-
nes de liquidos organicos voldtiles y no voldtiles en este
prdcedimiento, evaporandose el 1liquido voldtil durante la
preparacidn del producto final y permaneciendo el liquido
ro voldtil en la composicidn del producto final.

Se utiliza un ligquido orgdnico (disolven%e) con una

solubilicad suficiente para el polimero de manera que este
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.de solubilidad y las uniones de hidrdgeno como ayuca en 1a

dltimo se encuéntre en solucidn en el disolvente después de
que se han mezclado fntimamente con la composicién los com~
ponentes dcido y disolvente. Con frecuencia se preiiere uti-
lizar un disolvente capaz é; disolver al polfuero a tempe-
raturas normales de unos 15-30°C, Pueden utilizarse procedi-

mientos y tablas conocidos para considerar los parametros

selecéién'de los ligquidos orgdnicos que poseen la solubili-
dad deseada para los polimeros a utilizar. Por ejemplo, pue-
de utilizarse la informacidn dada por E.P, Lieberman en
"Official ligest" de la Federation of Societies for Paint
Technology, Volumen 34, n® 444, pdgs. 30-50 (enero 1962).
En este procedimiento de conversidn que consiste en

convertir el 14tex sensibilizado resultante de la etape (B)
en una composicién an la que el pol{mero se encueqtra en so+
luecidn en ¢l 1liquido Orgéﬁico, se prefiere en muchos casos
mezclar la totalidad o parte del liquido .organico con el
létex-antes de afiadir el dcido. También es posible agregar
parte del decido antes de afiadir nada del liquido orgédnico,
giendo la cantidad de dcido inicialmente afindida menor que
la cantidad predeterminada necesarie para la operacidn de
conversidn. Después se afiade el liquido orgdnico en la can-
tidad predsterminada necesaria para la operacidn de converw
sidn, seguido de la adicidn del resto de la cantidad pre-
determinada de dcido necesaria para una conversidn efectival
del 1dtex en una solucidn de polimerc, También es posible
en algunos casos afiadir inicialmente la totalidad del dci-

do, especialmente cuando el disolvente se agrega muy poco

después. la adicidn del dcido y del disolvente orgdnico pue

]

de efectuarse a una.temperatura comprendida entre las tempe
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raturas ambientes normales o ligeramente menores y tempera—
turas elevadas que no sean perjudiciales para losg ingredien—
tes de la composicidn, El experto en la técnica, una vez
leida esta descripeidn, ho tendrd ninguna dificultad en se-
leccionar las condiciones de operacidn y los ingredientes
adecuados para adaptarse a las necesidades de una aplica-
cidn particular de esta invencidn.

Para eliminar le totalidad del agua (face acuosa)
(veg. airededor del 90-100 %) de la composicidn resultante
de la operacién de conversidn, puede.emplearse cualquier wé-
todo conocido adecuado de separacidn de liguidos, por ejem—
plo sedimentacidn, decantacidn, uso de un embudo separador,
uso de una centrifuss o combinacion de dos o mds ae estos
métodos. Es especialmente Util el método centrifugo cuando
la composicidn presenta un contenido en liguido orgédnico re-
lativamente bajo, cuando el liguido orgdnico o la fase acuo-
sz es bastante viscoso o cuando es importante que no quede
absolutamente nade 8e agua en el producto, En muchos casos
es aconsejable reducir el contenido en agua de la solucidn
de polimero producidé g alrededor de O-1 % en peso.

Los aditivos conocidos por su utilidad en la man&fac-
ture de los adhesivos poliméricos, composiciones de reves—
timiento y similares pueden ser agregedos a las composicio-
nes Obtenidas mediante el nuevo procedimiento; por ejemplos;
agentes de curado, agentes que aumentan la pegajosided, re-
sihas, agentes colorantes, fungicidas y estabiligzantes.

Ie invencidn proporciona un procedimiento que es dtil
para-la manufactura de un ldtex polimérico sensibilizado
que puede ser convertido en una solucidn de poliméro de for

ma répida y econdmica. ILe operacidn de conversidn puede efed
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tuarse sobre el ldtex recién preparado o sobre un latex que
ha sido alwacenado o transportado. La invencidn también pro-
porciona un procedimiento paira convertir directamente una
compogicidn de ldtex poliﬁéfico en una composicidn en solu-
¢idn constitufda por una solucidn del polfmero en un ligui-
do voldtil o no voldtil., Un resultado beneficioso de la in-
vencidn es que puede prepararse un létex sensibilizado que
es bastante estable para que pueda ser almecenado o transporl-
tado pero que puede ser fdciluente convertido mds tarde en
una solucidn de polimero mediante simple adicidn de disol-
vente y dcido diluido. No hay ninguna necesidad de efectuar
la operacidn de conversidn muy poco después de haber agrega-
do el sensibilizante, aunque en algunos casgos puede prefe~
rirse hacerlo as{, Ia invencidn también permite realizar un
proceso de conversidn cuando una proporcidén relativamente
grande (v.g. alrededor del 90-98 %) del agua presente en la
composicidn se separa de la fase organica una vez complete—
da la operacidn de conversidn.

El nuevo procedimiento de conversidn es muy dtil para
la manufacture de adhesivos, composiciones impregnantes,
composiciones formadoras de pelicula, composiciones de re-
vestimiento y similares que pueden ser aplicadas a suvgtia-—
tos (inclufdos los substratos sensibles al agua) y secadas
por evaporacidn del disolvente orgdnico. También es Util

para la manufactura de composiciones de caucho dilufdas con

aceite y de composiciones pldsticas que contienen un plastid
ficante. Pueden mezclarse cargas conocidas, pigmentos y
otros aditivos con la composicidn antes o despues de sepa~

rar los componentes voldtiles. Naturalmente, puede separar-

se cualquier disolvente volatil inicialumente presente en es-
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tas composiciones por_métodos conocidos si se necesita un
material secoj una aplicacidn tipica seria le manufactura
de productos moldeados. 3

Los siguientes ejémﬁlos ilustran la invencidn; todas
las cantidades se dan en peso salyo indicacidn en contrario.

' EJEMPLO 1

Se prepars un létex de policloropreno sensibilizado,
que es Util para la manufacture de una solucidn de polimero,
medianté las siguientes operaciones:.(1) proporcionar 3,5
partes de un emulgente anidnico constituido por resina de
madera desproporcionsde que ha sido parcialmente neutrali-
zade. con carbonato sddico de manera que su fndice de acidez
sea de 140; (2) formar una solucidn en 100 partes de cloro=-
preno de la resina modificada obtenida en la etapa (1) ¥
0,16 partes de dodecilmercaptano; (3) formar una emulsidn

mezclando la solucidn resultante con 115,9 partes de una so-

tes de sulfito sédico, 0,005 partes de la sal sédica de doid
do antraquinon-2-sulfdnico, 0,10 partes de formeluehido-suld
foxilato sddico y 0,50 partes de un agente tensoactivo que
es la sal sddica del producto de condensacidén de deido
naftalensulfdnico con formaldehido; (4) enfriar la emulsidn
a 15°C e introducirla en un matraz de polimerizacidn pro-
visto de una atmdsfere de nitrdgeno; (5) iniciar la polime-—
rizacidn del cloropreno mezclando con la emulsidn una solu-
cign de catalizador constituida por 2,47 partes de agus,
0,0035 partes de hidroperoxido de cumeno, 0,0025 partes de
octilfenoxipolietoxietanol, 0,025 partes de persulfato pota-
sico y 0,0012 partes de antraquinon-2-sulfonato sddico; (6)

enfriar.la mezecla resultante a 10°C y mantenerlas s esta tem-
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peratura nediante una camisa refrigerante situada sobre el
matraz mientras se aiiade una solucidn de catélizador que
contiene las proporciones ge ingredientes descritas en la
etapa (5), a una velociéaé suficiente para mantener una ve—
locidad prdcticamente constante de polimerizacidn y uientras
se permite que la polimerizécién prosiga hasta que el peso
especifico de la uezcla llega a 1,075, indicando que alrede-
dor del 80 % del mondmero se ha convertido en policloropre—
(7) ajustar la temperatura de la mezcla & 20°C e inte-
reumpir la polimerizacidn por adicién a la mezcla de una
emulsién formada mezclando los componentes 7a y Th, siendo
el componente 7a una solucidén en 0,75 partes de agua de
0,022 partes de laurilsulfato sdédico y 0,023 partes de sal
sédica del producto de cdndensacién de deido naftalensulfd-
nico con formaldehido & siendo el componente Tb una solucidy
en 1,6 partes de tolueno de 0,025 partes de fenotiazina y
0,025 partes de di(terc-butil)hidroquinona; (8) separar el
mondmero residual y parte del agua por cualquisr medio cono-
cido adecuado, por ejemplo destilando en corriente de va-
por el ldtex polimérico resultante en la forma descrita en
la patente estadounidense 2.467.769*(véase la columna 5, 11~
neas 27-52, salvo el contenido en sdlidos) para obtener un
ldtex cuyo contenido en sélidos es alrededor del 41,5 %; (9)
mezelar con el ldtex resultante gcido sulfirico acuoso al
2 % suficiente para reducir el pH del ldtex a 9,0 y (10) meg
clar con cada 100 partes del ldtex 4,9 partes de una solu=—
cidn acuosa al 34 % del sensibilizante C-—cetilbetaina. El
latex contiene ahora 1,1 equivalentes del sensibilizante pox
equivalente del jabdn de resina natural modificade (emulgen-

te anidnico) alli presente.
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Cuando el ldtex de policloropreno sensibilizado re-
sultante se almacena durante 16 semanas g 22°C, se encuen—
tra que no ha sido perjudiquo por el periodo de almacena-
miento y, como el latex reéién preparado, es Util paras la
manufactura de una solucidn de policloropreno por el proce—
dimiento de conversidn de esta invencidn.

EJEMPLO 2

Se prepara una solucidn de policloroprenc mediante lag
siguientes operaciones: (a) mezclar 100 g del ldtex de polid
cloropreno sensibilizado preparado en la forma descrita en
el Ejemplo 1 con 112 g de aguaj (b) mezclar el ldtex diluf-
do con 135 g de un disolvente orgénico del policloropreno,

sustancialmente no miscible con agua, constitufdo por 50 %

‘de hexano y 50 % de toluenoj (c) aiiadir a la composicidn

resultante con agitacidn dcido sulfirico acuoso al 2 % en
cantidad suficiente para que el pH de la composicidn sea
de 3,53 (d) sacudir la conposicién resultante fuertemente
durante 1 hora en un frasco de 453,12 cc montado sobre un
sacudidor mecdnico, formando con ello una composicidn en la
que el polimero estd en solucidn en el disolvente orgdnico;
(e) permitir que la composicidn peruanezca en reposo sin
agitacidén durante 1& horas y separarle en dos capas, siendo
la capa inferior una capa acuosa relativamente transparente
¥y la capa superior la solucidn de polimero; (f) separar la
capa -acuosa mediante un embudo de separacidn y (g) mezclar
67,5 g de 2-butanona con la solucidén de polfmero que quede
en el embudo,

- Durante la primera parte de la etapa (e), la composi~
cidn comienza a separarse en dos capas auy rdpidamente. Du~

rante las 3 primeras horas de la etapa (e), el 90 % del sgus
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de la composicidn se separa en la capa inferior;.al cabo de

18 horas, el 95 % del agua se ha separado en la capa infe-~
rior. ' )

La solucidn de poliméfo obtenida en la etapa (g) pre-
sente un contenido en policloropreno del orden del 15 %, un
contenido en agua del orden del 2,7 % y una viscosidad de
1600 centipoises medida a 25°C en un viscosimetro Brookfield
(husillo IV3 g 30 rpm). Ia porcidn de disolvente orgédnico voj
1dtil de la composicidn estd constitufda por partes aproxi-
medamente iguales de hexano, tolueno, y 2-Putanona. Como sme
ha indicedo previamente, antes de que la solucidn de poli-
mero se utilice para la manufacturs de un adhesivo del tipo
de solucidn o de una composicidn de revestimiento del mismo

tipo, con frecuencia se prefiere reducir el contenido en

egua al 0-1 % aproximadamente, mediante una centrifuga o

cualquier otro aparato de separacidn de agua conocido ade—

cuado.

EJEMPLO

Se prepars un ldtex de policloropreno sensibilizado
en la forma deserita en el Ejemplo 1, a excepcibn de que 1la
etepa (10) consiste en mezelar con cada 100 partes del
1dtex 2,25 partes de una solucidn acuosa al 30 % de N~(3~
cocoamidopropil)betaina. Fl ldtex contiene ahora 0,6 equi-
valentes del sensibilizante por equivalente del jabdn de
resine de maders modificada. El ldtex sensibilizado resul-
tante puede ser almscenado durante varies semanas a 229G y
todavia ser utilizedo para la manufacturs de una solucidn
de polimero mediante el procedimiento de conversidn de este
invento.

Se prepara una solucidn de policloropreno en la forma




10

18

20

25

30

' de este invento, ya see inmediatamente o después de varias

descrite en el Ejemplo 2, & excepcidn de que:

(1) la etapa (a) consiste en mezclar 100 g de un ldtex sen-
gibilizado preparedo como se ha descrito en el pdrrafo
anterior con 118 g de:aé;a;

(2) en la etapa (c), se afiade dcido suficiente para que el
pH de la composicidn sea de 3,2 y

(3) en la etapa (e), la composicidn se deja en reposo duran~
te 3 horams; esto da lugar & la seperacidn del 94 % del
agua en la cape inferior. De esta forma la capa infe-
rior contiens 94 % del agua que estaba presente en la
composiciép al final de la etapa (c).

EJEMPLO 4
Se prepara un ldtex sensibilizado de un copolimero de
estireno-butadieno, que puede ser convertido fdcilmente en

une. solucidn de polimero por el procediuiento de conversidn

semanas de almecenamiento, mediante las siguientes opera-—
ciones: (1) disolver 3 g de persulfato potdsico en 1800 g
de agua; (2) formar una emulsidn mezclando con la solucidn
resultante 20 g de la sal potdsica de resina de maders des~
proporcionada, 25 g de oleato potdsico, 700'g.de butadiéno,
300 g de estireno y 5 g de dodecilmercaptano; (3) colocar
la emulsidn resultante en un metraz de polimerizaecidn a
presidn provigto de una atmdésfera de nitrdgeno; (4) calen~
tar la emulsidn a 50°C y mantensrle & esta temperature ba~
jo ianresién eutégens hasta que se produce la polimeriza-—
¢idn haste una conversidn del orden del 50 %, calculada a
partir del contenido en sdélidos; (4) interrumpir la polime-~
rizacidn por adicidén a la mezcla de 1 g de hidroquinona;

(5) separar el mondmero residual y parte del agua mediante
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el Ejemplo 4 con 285 g de agua; (b) mezclar el ldtex dilui~

"te 2 horaes pare separar una capa acuossa 1nferior Que contle-

-etapa (10) consiste en mezclar con cade 100 partes del ld-

un evaporador rotatorio convencional a una presidn absolu—
ta de unos 25 mm de mercurio, para obtener un ldfex que con-
tiene alrededor de 63 % de un copolimero de alrededor de
30 % de estireno y 70 % &e‘butadieno; (6) mezclar con el 18~
tex deido sulfiirico acuoso al 2 % suficiente para reducir el
pH del ldtex a 9,0 y (7) mezclar con cada 100 partes del lé-
tex 8,6 partes de una solucidn al 30 % de C-cetilbetaina.
El lédtex contiene ahora 0,8 equivalentes del sensibilizante
por equivalente de jabdn de resina de madera modificada.
R EJEMPLO 5

Se prepars una solucidn de copoliumero de estireno~butg

dieno mediante laes siguientes operaciones: (a) mezclar 100 4

del ldtex sensibilizado preparado en la forms descrita en

do con 330 g de heptano; (c) afiadir a la composicidn resul-
tante con agitacidn decido sulfirico acuoso al 2 % suficien=
te para que el pH de la composicidn sea de 3,0; (d) sacudir
la composicién durante 1 hora para formar una composicién

en la que el copolimero se encuentra en solucidn en el heptg-

; (e) dejar que la composicidn permanezca en reposo duran«

ne alrededor del 92 % del agua y una capa superior de solu-
cidén de polimero y (f) separar la capa acuose mediante un
embudo separatorio.
EJEMPLO 6
Se prepara un ldtex de policloropreno sensibilizado

en la forma descrite en el Ejemplo 1, a excepeidn de que la

tex 4,1 partes de una solucidn acuosa a8l 50 % de betafna de

dcido cetilamonio-sulfdnico., EL ldtex contiene ahora 1,5
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equivalentes de sensibilizante por equivalenbe de jabdn de

resina de madera modificada.

La solucién de policloropreno, con un contenido en s6-
lidos del orden del 22 %, -se prepara en la forma descrita

en el Ejemplo 2 a excepcidn de que:

(1) 1a etapa (a) consiste en mezclar 85 g. del lédtex sensi-
bilizado preparado como se ha descrito en el parrafo an-
terior con 100 g. de agua;

(2) en la etapa (c¢), se afiade 4cido suficiente para que el
pH de la composicidén sea de 3,0 ¥y

(3) en la etapa (e), la composicidén se deja en reposo du-
rante 3 horas, dando lugar a la separacién de més del

.90 % del agua en la capa inferior.
En resumen, la patente de invencién gue se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.~ Un procedimiento para la preparacién de soluciones
de polimeros en liquidos orglnicos que consiste en:

(4A) proporcionar un latex polimérico que es el pro-
ducto de la polimerizacidén de por lo menos un mondmero en
una emulsién acuosa alcalina que contiene un emulgente anid-
nico seleccionado entre el grupo formado por jabdén de resina
de madera, jabones de resina de madera modificada y jebones
de 4cidos grasos y .

(B) mezclar con dicho latex alrededor de 0,5 a 2,0
equivalentes, por equivalente de dicho emulgente anibnico
presente en el latex, de un sensibilizante que es soluble
en el lédtex y est& seleccionado entre el grupo formado por '
aminas y.compuestos de amonio cuaternario con un centro anié

nico y un centro catidénico y con un grupo hidrocarbilo que
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contiene por lo menos 6 &tomos de carbono.

2,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1, que
consiste en mezclar con el .ldtex resultante de la etapa (B):

(1) un 1iquido orgénico que es un disolvente del po-
l1imero y sustancialmente no miscible con agua y

(2) un 4cido en cantidad suficiente para que la mezcla

‘lresultante tenga un pH de 1 a 6 aproximadamente, formando -

con ello una éomposicién en la que el polimero se encuentra
en solucién en el liquido orgénico,

y separar précticamente la totalidad del agua de la composi-
cién resultante.

"3,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 2, en el
gue el litex de la etapa (A) presenta un contenido en poli-
mero del 30-70 % en peso aproximadamente y un pH de 7,2 a -
13 aproximadamente.

4,~ Un procedimiento segin la reivindicecidén 2, en ek
que el polimero del létex es un polimero'de cloropreno se-
leccionado entre el grupo formado por policloropreno y co-
polimeros de aproximadamente 50-99 % en peso de cloropreno.
y aproximadamente 1-50 % en peso de un monémero copoliméri-
zable con aquél.

5.- Un procedimiento segin la reivindicacién 2, en el |
que la cantidad de senmsibilizante utilizada en la etapa (B)
es alrededor de 0,6 a 1,5 équivalentes.

6.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 2, en sl
que el sensibilizante utilizado en la etapa (B) esta selec-
cionado entre el grupo formado por C-cetilbetaina, N-cetil-
betaina y N-(3-cocoamidopropil)betaina.

7.~ Un procedimiento segin la reivindicacidén 2 en el

que el Aacido mezclado con el latex esté seleccionado entre
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el grupo formado por &cido sulffirico, Acido clorhidrico y
dcido nitrico y el &cido ha sido diluido cbn'asua hasta un
contenido en &cido del ordea del 1 al 5% en peso aproxima-
damente. | ‘

8.~ Un procedimiento segfin la reivindicacién 2, en el

que el &cido se agrega hasta que la mezcla tiene un pH de

9.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 2, en el
que el liquido orgénico es suficientemente volétil para que
pueda ser evaporado de la solucidén de polimero resultante a
una temperatura inferior a la de descomposicién del polimero
' 10.~ Se reivindica por dltimo, como objeto sobre el que
ha de recaer la patente de invencién que se solicita: UN FRQO
CEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES DE POLIMEROS EN
IIQUIDOS ORGANICOS.
Todo conforme queda descrito y reivindicado en la pre-
sente Memoria descfiptiva, que consta de veinte paginas meca

nografiadas.
Madrid, 3 de abril de 1.973

BERNARDO UNGRIA
PsDoe
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