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PATENTE DE INVENCION
a favor de 7
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT vormals Melster Iucius
& Brining, de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt/
Main’(Republica Federal Alemana) por: "PROCEDIMIENTO PARA LA
OBTENCION DE POLVO COPOLIMERO DE DISPERSION®

Memoris Descriptiva

Oonstituye el objeto de la invencidn un procedimien
to para la obtencién de un polvo copolimero de dispersidén a
base de cuando menos un éster vinflico, eventualmente etile-
no, ¥ por lo menos un componente de acrilamida.

Ya se conocen polvos copolimeros de dispersidn, que
contienen en el polimero unidades de ésteres vinflicos y eti-
leno introducidas por polimerizacién, que se obtienen de las
correspondientes dlspersiones acuosas mediante un procedimien

.to de secado, por ejemplo por congelacidén o pulverizacibn. Los
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mismos encuentran empleo, por ejemplo, en pinturas y adhesi-
vos 0, en la construccién, en pinturas y masas para emplaste- '
cer, o como adicién a aglutinantes inorgédnicos. Sin embargo,
en el secado por pulverizacién,de’dispersiones acuosas de plég
ticos de baje temperatura minima de formacién de peliéula, poxr
ejemplo dispersiones de acetato de vinilo-etileno, se produ-
ce en la mayoria de los casos, al poco tiempo, un fuerte e in
deseado revestimiento de la pared del dispositivo secador. Di
cho revegtimiento de la pared puede ser suprimido, durante 1la
operacién de secado, mediante la adicién de cargas inorgdnicas,
los llamados agentes antiadhesivos. Une dispersidn acuosa de
pléstico de una temperatura minima de formacién de pelicula in
ferior a 122 C. aproximadamente no puede précticamente ser se-
cada por puiverizacién gin tal adicién de carga. Por consiguien
te, 1los polvos copolimeros de dispersidén contienen, con fre-
cuencia, hasta un 40% en peso de materias de carga, referido

a la mezcla total. Los agentes antiadhesivos mejoran la esta-
bilidad al almacenamiento del polvo, impidiendo amplismente

la formacién de aglomeraciones y grumos, perc reducen también
el contenido de substancia aglutinante eficaz en el ulterior
empleo del producto. Ademés, los agentes antiadhesivos pueden
empeorar la redispersibilidad del polvo en agua asi como la
claridad de las peliculas de polimero obtenidas con la redis-
persién. Por fin, las propiedades quimicas de tales cargasn pug

den restringir, en muchos campos, el empleo del polvo.
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Ahora bien, se ha comprobadoe que pueden secarse
; ' ]
ventajosamente dispersiones copolimeras exentas de emulgente
constituidas por cuando menos un égter vinilico, eventualmeg

te etileno, y cuando menos un componente de acrilamida de la

férmula (I)

OH,=0X-CO0-NEY (1)

don@e representan
X, hidrégeno o un grupo metilo,
Y, hidrégeno o el grupo -CH,=0-2, ¥
2, hidrégeno o un resto de alquilo o de acilo con 1 a 4 4to-
nos de ,
obteniendose sorprendentemente un polvo copolimero de disper-
gién gue no requiere medios antiadhesivos y que, a pesar de
ello, posee una excelente esgtabilidad al almacenamiento, con
una temperatura minima de formacién de pelfcula inferior a
122 C. El polvo de dispersibn segin la invencidn estéd consti-
tuido por un 50-92% en peso aproximademente, y preferiblemen-
te un 65~8%% en peso, de unidades de ésteres vinflicos, y
aproximadamente un 0-45% en'peso, ¥ breferiblemente un 5-20%
en peso, de unidades de etileno y aprox. 2—29% en peso, y pre
feriblemente 3~15% en peso, de unidades de acrilamida, meta-
crilamida o sus derivados correspondientes a la anterior Pér-
mula I. Como ésteres vinflicos pueden emplearse, entre otros,
el laurato vinilico, estearato vinflico, butirato vinflico, y

propionato vinflico. Como ejemplos de derivados de acrilamida
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menciénense — ademds de la (meta)acrilamida - la N-metilol
-(meta)acrilamida y el éter metilico de (meta-)acrilamida-N-
metiloi. ‘

El secado de la dispersién acuosa puede ejecutar-
se por los conocidos procedimientos de secado por pulvériza—
cién, por laminado, por congelacidém, o de granulacion por pul
verizacion en capa turbulenta. Con preferencia, se emplea el
gsecado por pulverizaciébn, Para ello, se conduce la dispersién
a una ‘tobera de pulverizacién de dos materias mediante un bom
ba, por ejemplo una bomba excéntrica de tornillo sin fin, y
se pulveriza en una torre de sécado° Como gas de secado sir~
ven tanto el aire como tambiéq nitrégeno, cuya temperatura es,
a la entrada en la ftorre, de 90-1102 C,, y de aproximadamente
602 C. en el ciclén.

‘ Durante la operabidn de secado, no se forma ningin
revestimiento de pared digno de nota, de modo gue no es nece-
garia una adicién de agentes antiadhesivos a pesar de la bajé
temperaturs minimas de formacidén de pelicula, de aprox. 02 C.
Por otra parte, sin embargo, es también posible cortar‘el pol-
vo de dispersibén segln la invencién para diluirlo o abaratarlo
con substancias de carge que pueden ser ailladidas antes, duran~
te o después de la operacidn de secado.

El polvo de dispersidn segin la invencidén posee una
egtabilidad muy buens gl almacenamiento y queda en forma de '

polvo también después de un almacenamiento de 24 horas a 502 C.
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¥ bajo una presién de 0,5 kp/cm2, mientras gue otros polvos
de dispersidn, en estas condiciones, se adhieren ya fuerte-
mente a pesar de un contenido de agentes antiad%esivos.

Al redispersar en agua el polvo segln la invencidn,
por ejemplo en la proporcién l:1, se obtiene en un corto tiem
po una redispersidn estable que no se sedimenta. Debido a la
ausencia de substancias inorgénicas de carga, posee un conte-
nido de aglutinante particularmente elevado, lo cual se reper-

cute ventajosamente en el empleo.

Una pelicula de polimero obtenida por la redisper-
sién tiene la misma temperaturs minima de formacidén de pelicu
la de aprox. 02 C., lo mismo que la dispersién inicial, y es
clara y tenaz. La adherencia de la pelicula a distintos sopor-
tes, como lg madera, el vidrio o el papel, es muy buena. ILa
pelicula puede ser emulsionada fécilmente con agua, de modo
que los polvos de dispersidén segfin la invencidén son muy ade-
cuados para la obtencién de capas de adhesivo susceptible de
un nuevo humedecimiento. Dichos polvos pueden también ser em-
pleados en composgiclones de colas para papeles pintados y pa—
ra el revestimiento del dorso de papeles pintados, y ademds
como aglutinantes en colores de dispersién y pinturas de plés
ticos y en la industria textil.

Bjemplo :

a) Obtencidn de la dispersién inicial

Se evacida con culdado un autoclave de presién de po-
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limerizacidén de 30 1. de capacidad, provisto de una camisa
de calentamiento y de enfriamiento, de un agitador de ancla
y de tres bombas de alimentacién de liguido, y es enjuagado
alternativamente con nitrdgeno. Luego, se aspira en é1l una
mezecla constituida por
4000 g de agua
600 g de acetato de vinilo
10 g de hidroperdxido de t-butilo.
Se calienta a 502 ¢. esta carga inicial con agitacidn. A es-
ta temperatura, se cargan a presidén 30 atmbésferas de etileno
y a continuacién se dosifican simuliédneamente mediante bombas
3 goluciones :
a) una solucidén de 30 g de hidroperéxido de t-butilo en 7160
g de acetato de vinilo,
b) una solucién de 600 g de acrilamida en 1400 g de agua,
¢) una solucidén de 40 g de pirofosfato sbdico y 40 g de disul~
fito sbédico en 2000 g de agua.

La adicién de las soluciones a) y b) se verifica en
4 horas y la de la solucién c¢) en 4 horas y 10 minutos. Ia
presidén del etileno y la temperatura son manténidas constan-
tes durante la reaccidn.

Después del final de la adicidén de la solucién ¢),
se mantiene una hora mds la carga a la temperatura de feac~

cibén. A continuacidn, se enfris lentamente la dispersidn a

temperatura ambiente en el recipiente y se descarga por la



135 védlvula del fondo.
Propiedades de la dispersién
Contenido de polimero 54,1 %
Viscosidad (a 202 ¢C.) 1,95 Poise
Valcor pH 55,8

140 g:mggigzﬁiz minima de formacibn oe G.

b) Obtencidén del polvo copolimero de dispersidn

La dispersidén indicial, obtgnida segin el Ejemplo
a), es dilufda con agua desalada hasta un contenido de poli-
145 mero del 40% en peso. A continuacién, se seca por el procedi-
miento de flujo paralelo en una torre de pulverizacidén, cuya
parte cilindrica tiene una longitud de 4 m y un didmetro de
1,6 m. y cuya parte cénica tiene una longitud de 2 m. Se do-
sifica la dispersidén con una bomba excéntrica de tornillo sin
150 fin y se pulveriza con una boca de pulverizacién de dos na-

terias con una perforacibén de 2 mm para el producto.

Gas de secado : aire

Cantidad tratada : 700 Nm3/h

Temperatura de entrada : 902 C.
155 Gag de pulverizacién : : aire

Presién delante de la tobera : 5 atm,

Cantidad tratada : 70 kgso/h
‘ Temperatura de entrada : 20¢ C.

La dispersidn puede ser pulverizada sin dificultades.
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Se forma s6lo un revestimientoAminimo de pared de pol&o seco
soplado sobre la pared misma, gue no se adhiere a ella y que
puede ser separado de la misma por soplado. No se produce una ‘
adherencia del revestimiento de la pared eh las condiciones

de secado elegidas.

El polvo copolimero de dispersibén asi obtenido es
muy estable al almacenamiento y puede ser'agitadoAfécilmente
con agua, obteniéndose una redispersién del 504, cuya visco-
sidad es de 1,17 Poise a 202 C. La redispersién se seca en
capa delgada, formando una pelicula de polimero clara, inco—-
lora, sélida y tenaz.

Esta patente de invencidén se corresponde a la depo-
sitada en Alemania (Republica Federal Alemana) con el nﬁmgro
P 22 22 033.%3 y tiene la prioridad de fecha 57de mayo de 1.972
por acogerse & los beneficios del art{culo 21 del vigente Es-
tgtuto sobre la Propiedad Industrial y del articulo 4% del Con

venio de la Unién de Paris.

REIVINDICACIONES

s v e s e e e i i v s A s et e
= . o e S s I S e e S e

1)a-‘Piocedimiento para la obtencion de polﬁo co-
polimero de‘dispersién, caracterizado por polimerizarse cuan=-
do menos un éster vinf{lico, eventualmente etileno, y cuando
menos un componente de acrilemida de la férmula (I)

CH,=0X~C0~NHY, ‘ (1)

repfesentando:
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X, hidrégeno o un grupo mefilo,
Y, hidrégeno o el grupo ~CH,~0-2, ¥

Z, hidr6geno ¢ un resto de alquilo o de acilo con l-4 4toumos
de ¢, en dispersidn acuosa sin emulgente y sucesivo secado

de la dispersién.

2).- Procedimiento segin la reivindicacién 1), ca~
racterizado por mezclarse un 50-92% en peso de unidades de la
férmula

~CH,~CH~
OCOR

0-45% en peso de unidades de la férmula
~CH2-CH2~
y 2-20% en peso de unidades de la férmula

~CH2—5X~CO—NHY

glendo R un'reéto de alguilo de cadena recta o ramificada con
1 a 18 4tomos de C ¥ teniendo X e ¥ el significado indicado
en la férmula (I)

3)e= Procedimiento segin las reivindicaciones 1) y
2), caracterizado por emplearse 0-40% en peso de materias inor-
génicas de carga.,

4) .~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1) a
3), caracterizado por emplearse como dispersién una dispersién

de copolimero sin emulgente, constituida por cuando menos un
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éster vinflico, eventualmente etileno, y cuando menos un com
ponente de ascrilamida de la férmula (I).

5)¢= "PROCEDIMIENTO PARA I4& OBTENCION DE POLVO CO-
POLIMERO DE DISPERSION"

Esta memoria consta de 10 hojas foliadas y mecano-

grafiadas por un solo lado de sus caras.

Hadrid, 30 de abri 973
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