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Es sabido proparar d isp ersio n es e s ta b le s  

por p o lim erizació n  o cop o lim erización  de e s te r e s  

v in í l i c o s  en em ulsión acuosa en condiciones ap rop ia-
r -

das. Para muchas f in a lid a d e s  de u t i l iz a c ió n  es esen­

c i a l ,  no o b sta n te , que la s  d isp ersio n es sean e s ta ­

b le s  no só lo  como t a l e s  d isp e rs io n e s , sino tam bién 

después de haber añadido a la s  mismas, por ejem plo, 

m a te r ia le s  de carga , o tro s  polím eros o su sta n c ia s  

n a tu ra le s . Por lo  ta n to , ya en l a  preparación de l a  

d isp e rs ió n , mediante l a  s e le c c ió n  de la s  su sta n c ia s  

a u x il ia r e s  de p o lim erizació n , t a l e s  como por ejemplo 

co lo id e s  p ro te c to re s , em ulsionantes, regu lad ores y 

c a ta liz a d o re s , o tam bién mediante l a  in co rp o ra c ió n ' 

de copolím eros en l a  p o lim erizació n , se debe procu­

r a r  que l a s  d isp ers io n e s  re s u lta n te s  sean apropiadas 

para la  u t i l iz a c ió n  proyectada.

Con fre c u e n c ia  se u t i l iz a n  d isp ersio n es 

de p o l i ( é s te r e s  v in í l i c o s )  para l a  prep aración  o l a  

m ejora de pegamentos. En e s te  caso , un problema e s­

p e c ia l  lo  p lan tean  lo s  pegamentos de p o l i ( é s t e r  v i -  

n í l i c o )  y d e x tr in a . En p r in c ip io  es sabido que la s  

propiedades adhesivas de pegamentos de d ex trin a  pue­

den s e r  m ejoradas por a d ic ió n  de d isp ersio n es de po­

l i  (a ce ta to  de v in i lo ) .  Eo o b sta n te , l a s  d isp ersio n es 

conocidas no son com patibles con d ex trin a  o so lo  lo
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son de -mala manera. Las m ezclas que se forman en t a l  

caso no puedan s e r  u til iz a d a s  frecuentem ente debido

a la  form acióji de coagulados o motas. En o tro s  casos 

aparece una pronta sep aración  de l a  mezcla en sus com­

ponentes con sep aración  de fa s e s .  Especialm ente en 

e l  caso de lo s  t ip o s  de d ex trin a  poco v isc o so s , espe­

cialm ente in te re s a n te s  para pegamentos, t ie n e  lu g a r 

en e l  esp acio  de unas horas una sep aración  de fa s e s .  

Como consecuencia de e s ta  in com p atib ilid ad , t a l e s  

m ezclas sólo  pueden s e r  u t i l iz a d a s  durante co rto  tiern- 

po y son pequeñas la s  m ejoras logrados con e l l a s ,  en 

comparación con pegamentos de d e x trin a  s in  m ezcla.

Por lo  ta n to , fue m isión d el invento  mos­

t r a r  un procedim iento de p rep aración  de d isp ersio n es 

de p o l i ( e s te r e s  v in í l i c o s ) ,c o n  e l  cu al se pudieran 

prep arar d isp ersio n es e s ta b le s , l ib r e s  de coagulados, 

que además de e l lo  proporcionasen m ezclas de d isp er­

s ió n  de polímero y de d ex trin a  e s ta b le s  y l i b r e s  de 

coagulados. O bjeto d el invento e s  un procedim iento 

para l a  p reparación  de d isp ersio n es de p o l i ( e s te r e s  

v in í l i c o s )  por p o lim erizació n  de e s te r e s  v in í l i c o s  o 

por cop o lim erización  de e s te r e s  v in í l i c o s  con monóme- 

ro s m onoolefínicam ente in sa tu rad o s, so lu b le s  en a c e i ­

t e ,  en co n cen tració n  h asta  de 405» en peso en emulsión 

acuosa en p re sen cia  de agentes formadores de r a d ic a le s
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so lu b le s  en agua, co lo id e s  p ro te c to re s , even tu al-  

mente em ulsionantes y o tro s  agen tes a u x il ia r e s  de 

p o lim erizació n , que e s tá  ca ra cteriz a d o  porque en 

calid ad  de co lo id e s  p ro te c to re s  se emplean ca rb o x i- 

m e tilc e lu lo sa s  que t ie n e n  por lo  menos un grado- de ' 

s u s t itu c ió n  de 10 .

H asta ahora no se empleaban c a rb o x im e til-  

c e lu lo s a s  en l a  p r á c t ic a  para l a  p reparación  de 

d isp ers io n e s  de p o l i (á s t e r e s  v i n í l i c o s ) ,  ya que no 

se podía o b ten er ninguna d isp ers ió n  e s ta b le  y l i -  

bre de coagulados. Sorprendentemente se ha mostrado 

ahora, no o b sta n te , que u tiliz a n d o  ca rb o x im e tilce ­

lu lo s a  que t ie n e  un grado de s u s titu c ió n  por encima 

de 10 , se pueden p rep arar d isp ers io n e s  e s ta b le s , 

l ib r e s  de coagulados y aglomerados. Con grados de 

s u s t itu c ió n  más b a jo s  de l a  ca rb o x im e tilce lu lo sa  

ya no se obtien e ninguna d isp ers ió n  e s ta b le .  Además 

de e l lo ,  se m a n ifie s ta  que con la s  d isp ers io n e s  de 

acuerdo con e l  invento y con d e x trin a  se pueden pre­

p arar m ezclas e s ta b le s  que no se sedim entan.

Las ca rb o x im e tilc e lu lo sa s  empleadas de 

acuerdo con e l  invento deben te n o r, por *las razones 

a r r ib a  in d icad as, un grado- de s u s t itu c ió n  de por lo  

menos 10 , pero en gen eral é sto  no es mayor que 20 

y p referib lem en te  se encuentra en tre  12 y 1 8 . Como
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¡grado de s u s t itu c ió n  se entiende en e s te  caso e l  

número medio de grupos carb oxim etilo  por 10 e s la ­

bones g lu cosa de l a  ce lu losa»

E l peso m olecular de l a  ca rb o x im e tilc e lu - 

lo s a  puede v a r ia r  dentro de am plios l ím it e s .  En t a l  

caso en tran  en con sid eració n  usualmente t ip o s  con 

un grado de p o lim erizació n  de 100 h asta  1 0 .0 0 0 . Las 

cantidad es empleadas se encuentran l a  mayor p arte  de 

l a s  veces e i r l  a 10?» en peso, p referib lem en te  en  2 

a en peso, re fe r id o  a lo s  polím eros. En g en era l 

se u t i l iz a n  l a s  s a le s  de c a r b o x ia e t i lc e lu lo s a , e s ­

pecialm ente l a s  s a le s  so lu b le s  en agua, y de modo 

p re fere n te  l a  s a l  de sodio .

La p o lim erizació n  se l le v a  a cabo en la s

cond icion es u su ales para la  p o lim erizació n  en emul­

sió n  de e s te r e s  v in í l i c o s .  La tem peratura se encuen­

t r a  en e s te  caso l a  mayor p arte  de la s  veces en tre  

0 y 10G2C, p referib lem en te  en tre  40 y 1002C.

Además d el co lo id e  p ro te c to r  c a rb o x im e til-  

ce lu lo sa  se pueden emplear em ulsionantes an ió n icos 

y/o no ió n ic o s . Ejemplos de em ulsionantes a n io n ico s , 

que en tran  en con sid eración  en cantiñadeá de 0 ,0 5  a 

por s í  so lo s  o en m ezclas, son, por ejem plo, a l -  

c o h ilsu lfo n a to s , a lc o h ila r i l s u lfo n a to s ,  a lc o h i ls u l -  

f a t o s ,  s u lfa to s  de h id ro x ia lca n o le s , a lc o h il-d is u lfo '
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su lfonados, s u lfa to s  y fo s fa to s  de a lc o h i l - p o l ie t o -  

x ia lc a n o le s  y a lc o h ila r i lp o l ie to x ia lc a ñ ó le  a a s í  

cono e s te r e s  de ácido s u lfo s u c c ín ic o . Emulsionan­

t e s  no ió n ic o s  apropiados son, por ejem plo, produc­

to s  do re a c c ió n  por a d ic ió n  de 5 a 50 moles de ó x i­

do de e t i le n o  y/o óxido de p ro p ilen o , con a lco h o le s  

a lc o h ó lic o s  de cadena r e c ta  y ram ificad a con 6 a 22 

átomos de carbono, con a lc o h ilfe n o le s , con ácid os 

c a r b o x íl ic o s , con amidas de ácid os c a r b o x íl ic o s , 

con aminas p rim arias y secu n d arias a s í  como políme­

ro s  de bloques de óxido de e t i le n o  y/o  de óxido de 

p ro p ilen o . Pueden s e r  u tiliz a d o s  conjuntamente por 

s í  so lo s  o en m ezcla, en cantid ad es de 0 ,3  a 6 fi.

Como c a ta liz a d o re s  de p o lim erizació n  en tran  en con- 

s id e ra c ió n  en l a  p o lim erizació n  en emulsión c a t a l i ­

zadores formadores de r a d ic a le s  so lu b les  en agua, 

h a b itu a le s . Ejem plos de d ichos agen tes formadores 

de r a d ic a le s  son, por ejemplo peróxido de hidrógeno, 

p e rsu lfa to  de sodio , p o tasio  y amonio a s í  como h i -  

droperóxido de t e r . - b u t i l o .  Pueden s e r  u tiliz a d o s  

so lo s  o conjuntamente con agen tes reductox-es t a l e s  

como, por ejem plo, fo rm a ld e h id o -su lfo x ila to  de sodio , 

.s a le s  de h ie rro  d iv a le n te , d it io n ito  de sodio , h i -  

d ró g en o su lfito  de sodio , s u l f i t o  de sodio , t i o s u l -
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fa to  de sodio y s o l de m etal noble/h id rógeno, co­

mo sistem a de c a ta liz a d o r  redox. Los agen tes f o r -  

madores de r a d ic a le s  y eventualm ente lo s  agen tes 

red u cto res , que se u t i l iz a n  en cantid ad es u su ales, 

p referib lem en te  en cada caso de 0 ,0 1  a 2‘/¿ en peso, 

re fe r id o  a l  peso t o t a l  de lo s  monómeros, pueden s e r  

d isp uestos previamente en la  so lu ción  acuosa de 

em ulsionante, o tam bién pueden s e r  añadidos d o s i-  

ficadam ente- durante l a  p o lim erizació n .

En l a  p o lim erizació n  se pueden añ ad ir tara- 

b ien  s a le s  tampón u su ales, t a l e s  como, por ejem plo, 

a c e ta to s  de m etales a lc a l in o s ,  carbonatos de meta­

le s  a lc a l in o s ,  fo s fa to s  de m etales a lc a l in o s ,  a s í  

como regu lad ores d el peso m olecu lar t a l e s  como 

mercaptanos,. a ld eh id os, cloroform o, cloru ro  de me-

. t i le n o  y t r i c lo r o e t i l e n o .

La proporción de agua a monomero no tie n e

im portancia d e c is iv a . En g en era l, 40 a 80?» en peso 

de l a  em ulsión e s  a g u a .'P re fe rib lem en te  se polim e- 

r iz a  de manera t a l  gue re su lta n  d isp ers io n e s  con 

40 a  oOfi en peso de contenido de su sta n c ia  s ó lid a .

Como e s te r e s  v in í l i c o s  se emplean p r in c i­

palmente aq u e llo s  cuyos ácid os c a r b o x íl ic o s  tie n e n  

una longitu d  de cadena de 1 a 18 , p referib lem en te  2 

a 4 átomos de carbono. Ejem plos de e l lo s  son a ce ta to
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de v in i lo , propiónato de v in i lo ,  b u tira to  de v i -  

n i lo ,  hexanoato de v in i lo ,  á s t e r  v in í l ic o  de á c i ­

do 2 -e tilh e x a n o ic o , á s te r  v in í l i c o  de ácido i s o -

nonanoico, la u ra to  de v in ilo  y v ersa ta to  de v in i lo .
, í

E sto s  pueden s e r  empleados so lo s  o en m ezclas en­

t r e  s í .

Ejem plos de comonómeros so lu b le s  en a c e i­

te  son á s te r e s  de ácid os m onocarboxílieos o d ic a r -  

b o x íl ic o s  o< J>) -in sa tu ra d o s con una cadena carbona­

da de lo s  ácid os de por lo  menos 3 a  5 átomos de 

carbono y de a lco h o le s  en l a  mayor parte- de la s  ve­

ces de 1 a 12 átomos de carbono, por ejem plo lo s  

á s te r e s  m e tí l ic o s , e t í l i c o s ,  p r o p íl ic o s , b u t í l i c o s  

y 2 - e t i l h e x í l i c o s  de lo s  ácid os a c r í l i c o  y m eta- 

c r í l i c o ;  m onoásteres y d iá s te r e s  de lo s  mismos a l ­

coholes de ácido m aleico , ácido fumárico y ácido 

ita c ó n ic o ; o le f in a s ,  por ejem plo e t i le n o , p rop ilen o , 

e s t ir e n o ; halo¿,enuros de v in i lo ,  por ejem plo flu o ru ­

ro de v in i lo ,  cloru ro  de v in i lo ,  cloru ro  de v in i -  

lid en o  y a c r i l o n i t r i l o .

Además de e l lo ,  en algunos casos es tam­

b ién  ven ta joso  que se incorporen en l a  p o lim eriza­

c ió n  de modo a d ic io n a l 0 ,1  a 5$ en peso, re fe r id o  

a lo s  monómeros, de monómeros monoolefúnicamente in ­

saturados so lu b le s  en agua y/o de monómeros v a r ia s
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veces in sa tu rad o s. Como t a l e s  molióme ros monoole- 

fín icam ente in satu rad os, so lu b le s  en agua, en tran  

en con sid eració n  l a  mayor p arte  de la s  veces á c i ­

dos m onocarboxílicos y/o  d ic a r b o x ílic o s  que con­

tie n e n  p referib lem en te  3 a 5 átomos de carbono y 

que e s tá n  l a  mayor p arte  de la s  veces ^ - o l e f í n i -  

camente in satu rad os, t a l e s  como, por ejem plo, á c i ­

do a c r í l i c o ,  ácido m e ta c r íl ic o , ácido c ro tó n ico , 

ácido m aleico , ácido fum árico y ácido ita c ó n ic o , 

sus-am idas eventualmente -s u s titu id a s , t a l e s  como 

por ejemplo acrila m id a , lí-m e tilo la cr ila m id a ; v i -  

n ilp ir ro lid o n a  y s a le s  de ácido v in i ls u lfó n ic o .  

Ejem plos de monómeros v a r ia s  veces in satu rad os 

o lefín icarnente  son, por ejem plo, a c r i la t o  de a i l ­

lo ,  cro tonato  de v in i lo ,  c ian u rato  de t r i a l i l o  y 

adipato de d iv in i lo .  E sto s  monómeros v a r ia s  veces 

in satu rad os hacen p o sib le  una r e t ic u la c ió n  de lo s  

polím eros.

Las d isp ers io n e s  de acuerdo con e l  inven­

to  se u t i l iz a n  principalm ente para l a  p reparación  

de m ezclas con d e x tr in a . Otro o b je to  d el invento 

son por lo  ta n to  m ezclas de d e x tr in a  y ^ p o li íe s te r  

v in í l i c o ) ,  acuosas y e s ta b le s , que con tien en  20 a 

dQfi en peso de su sta n c ia  s ó lid a , que constan de 

a) 10 a 90 p a ite s  en peso de d ex trin a  y
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b ) 10 a 90 p a rte s  en peso de p o l i ( e s te r e s  v in í l io o s )

que se habían preparado por 

polim erización, en p re sen cia  

de c a rb o x im e tilce lu lo sa s  que 

t ie n e n  como mínimo un grado 

de s u s t itu c ió n  de 10 ; y

20-80fc en peso de agua.

l a s  mezclas son preparadas en g en era l por 

simple mezclado conjunto de la s  d isp ersio n es de po­

l i  (e s te r e s  v in í l i c o s )  con l a  d e x tr in a , eventualmente 

con calentam iento  h asta  90eC o con una so lu c ió n  acuo­

sa de d e x tr in a . Es p o sib le  tam bién l a  a d ic ió n  de 

agua de d ilu c ió n . En algunos casos se pueden prepa­

r a r  tam bién m ezclas de polvo de p o l i ( é s t e r  v i n í l i c o ) ,  

d e x tr in a  y agua. E l  polvo de p o l i ( é s t e r  v in í l i c o )  

puede s e r  preparado en e s te  caso mediante secado 

por atom ización o secado por congelación  de la s  d is ­

p ersio n es de acuerdo con e l  in v en to .

Como p o l i ( é s te r e s  v in í l i c o s )  se entienden 

en e s te  caso tam bién lo s  p o l i ( e s t e r e s  v in í l i c o s )  

que re s u lta n  de l a  cop o lim erización  con o tro s  monó- 

mcros. Además de e l l o ,  en e l  dato c u a n tita t iv o  10 

a 90/¿ en peso de p o l i ( é s t e r  v in í l i c o )  e s tá  contenida 

l a  p orción  ponderal de l a  c a r b o x in e t ilc e lu lo s a  y 

también l a  de la s  o tra s  su sta n c ia s  a u x il ia r e s  de po­
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lim e riz a c ió n  que e stá n  p re sen te s  como su sta n c ia s  só­

l id a s  en la s  d isp ersio n es o polvos en d isp e rs ió n .

P referib lem en te  e l  contenido de su sta n c ia  

só lid a  de la s  m ezclas os de 30 a 75?¿ en peso y l a  

proporción de d e x tr in a -p o li(á s te r  v in í l i c o )  se encuen­

t r a  en tre  8 :2  y 4 s5*

l a s  m ezclas son homogéneas y e s tá n  l ib r e s  

de coagulados a s í  como de motas, que e n  caso co n tra ­

r io  aparecen a l  m ezclar conjuntamente d e x tr in a  y 

p o l i ( e s te r e s  v i n í l i c o s ) .  Al alm acenar no aparece 

ninguna sep aración  de la  mezcia en sus componentes. 

E s ta s  m ezclas son librem ente f lu y e n te s  y se secan 

para form ar p e líc u la s  l i s a s  y con elevado b r i l l o .

E sta s  p e líc u la s  pueden s e r  humedecidas de nuevo y 

se c a ra c te r iz a n  por una h igroscop icid ad  red u cid a, es 

d e c ir  menor ten d en cia  a l a  form ación de bloques y 

m ejor capacidad de adherencia , ’en comparación con 

so lu cion es de d ex trin a  pu ras. la s  m ezclas pueden s e r  

u til iz a d a s  tam bién directam ente como pegamentos en 

húmedo y poseen entonces además de e l lo  una m ejor 

capacidad de aproxim ación y h erm eiización . E s ta s  

v en ta jo sa s  propiedades se conservan especialm ente 

también cuando se empican componentes de d e x tr in a  

de b a ja  v isco sid a d .

Para l a  p rep aración  de l a s  m ezclas de acu er­
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do con e l  invento pueden emplearse todos lo s  t ip o s  

de fiex trin a  u su ales y sus m ezclas. E s ta s  tie n e n  l a  

mayor p arte  de la s  veces una v iscosid ad  en tre  20 y 

200 cp, medida en una so lu ció n  acuosa a l  35fc, a 

252C. En g en era l se e s ta b le c e  d ife re n c ia  e n t r e •d e x - , 

t r in a  de v iscosid ad  b a ja  (20-50  cp ), de v iscosid ad  

media (50-90  cp) y de v isco sid ad  a l t a  (por encima 

de 100 cp ). Ejem plos de t ip o s  de d ex trin a  son dex- 

t r in a s  de p a ta ta , de maíz y de ta p io c a  b lan cas y 

a m a r il la s . Se p re fie re n  lo s  t ip o s  de d ex trin a  de 

b a ja  v isco sid a d .

A l a s  m ezclas se pueden añad ir tam bién 

p la s t i f i c a n t e s  y agen tes r e te n to re s  de l a  humedad, 

t a l e s  como, por ejem plo, f t a l a t o  de d ib u t i lo , f t a l a -  

to  de b u tilo  y b e n c ilo , c i t r a to  de t r i b u t i l o ,  g l i -  

c e r in a , g l i c o l ,  p o l ig l i c o le s ,  a l c o h i l -  o a r i l - p o -  

l i g l i c o l ó t e r e s ;  además agentes - b lanqu eantes, t a l e s  

como, por ejem plo, s u l f i t o s  de m etales a lc a lin o s  

o peróxido de hidrógeno; fu n g ic id a s  y b a c te r ic id a s , 

por ejem plo, form aldehido, ácid o só rb ico , o r t o - f e -  

n i l - f e n o la to  de sodio , benzoato de sodio y 1 ,2 -b e n -  

z o iso tia z o lo n a . También se pueden agregar a l a  mez­

c la  m a te r ia le s  de carga y pigm entos.

Las m ezclas de acuerdo con e l  invento son 

apropiadas como pegamentos de d e x tr in a  con p rop ied a-
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des mejoradas para uniones por encolado de. papel, 

cartó n , m a te ria le s  f ib r o s o s , madera, para pega­

mentos de recubrim iento y de e tiq u etad o , y espe­

cialm ente para pegamentos de engomado. Poseen ma­

yor velocidad de secado, una capacidad de adheren­

c ia  m ejorada, menor h ig ro sco p icid ad , y pox- lo  ta n ­

to ,  por ejem plo, menor ten d en cia  a l  a b a rq u illa ­

miento o enrollam iento  y m ejor r e s is te n c ia  a l a  

form ación de bloques en engomados.

Ejemplo 1

En un matraz de v id rio  de 1 l i t r o  su s­

c e p tib le  de s e r  en friad o  y ca len tad o , con ag ita d o r, 

r e f r i 0 eran te  de r e f l u jo ,  tubo de in tro d u cció n  de 

n itrógen o  y p o s ib ilid a d e s  de a d ic ió n  d o s ific a d a , 

se d isu elven  15 g de c a rb o x im e tilce lu lo sa  sód ica  

con un grado de pureza de 9 9 ,5 ^ , un grado de sus­

t i tu c ió n  de 10 y una v iscosid ad  de 25 cps para l a  

so lu ción  acuosa a l  2/¿, a s í  como 6 g de n o n ilfe n o l-  

p o l ie t i l e n g l i c o ló t e r  con 20 moles en promedio do 

óxido de e t i le n o  y 1 ,0  g de ó s te r  d e.ácid o  d i o c t i l -  

su lfo su c c ín ic o  en  270 g do agua, por calentam iento  

a  7Q°C con a g ita c ió n  y haciendo pasar a su tra v é s  

n itró g en o , luego se sigue calentando a 8 8 2C y se 

comienza con una prim era a d ic ió n  de 300 g de ace­
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ta to  de v in ilo  en  lo s  que e s tá  d isu e lto  1 g  de h i -  

droporóxido de t e r . - b u t i l o ,  a s í  como con una segunda 

a d ic ió n .d e  0 ,5  g de form aldehido s u lfo x ila to  sódico 

y 0 ,5  g de b icarbon ato  de sodio en 50 g de agua, la s  

ad ic io n es  se r e a liz a n  de modo t a l  que l a  tem peratura' 

de re a c c ió n  sea de 8ósC. La a d ic ió n  de monómeros pre­

c is a  en  e s te  caso de aproximadamente 1 ,5  h oras. l a  

d o s if ic a c ió n  de l a  so lu ción  de form ald eh id osu lfox i­

la t o  sódico se e fe c tú a  durante aproximadamente media 

hora más. Después de un tiempo de p o lim erizació n  u l­

t e r i o r  de una media hora se e n fr ía ,  continuando l a  

a g ita c ió n . Se obtien e  una d isp ers ió n  e s ta b le , l ib r e  

de coagulados y de motas con un contenido de su stan­

c ia  só lid a  de 50^ y una v isco sid a d , medida en e l  v i s -  

cosím etro de B ro o k fie ld  RVT, de 5 .000  cps a 10 rpm.

E l contenido re s id u a l de monómero es in f e r io r  a  0 ,2 ^ .  

l a  d isp e rs ió n  se seca  para form ar una p e líc u la  b r i ­

l la n t e  y l i s a .

Ejemplo comparativo 1

Se procede como en  e l  Ejemplo 1 , pero se 

u t i l i z a  una c a rb o x im e tilc e lu lo sa  sód ica  con ig u a l 

v isco sid ad  y pureza, pero con un grado de s u s titu c ió n  

de-ocho. Se obtiene una d isp ers ió n  que con tien e  motas 

con una v iscosid ad  de 4000 cps y con un contenido de
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50?-- de -su stan cia  s ó lid a , que se seca  para form ar 

una p e líc u la  áspera de m a teria l s in t é t i c o .

Ejemplo 2

En un sistem a de ap aratos t a l  corno se 

d escrib e  en e l  Ejemplo 1 se d isu elven  9 g de carb o- 

x im e tilc e lu lo s a  sód ica  con un grado de pureza de 

98,55-', una v iscosid ad  de 70 cps y un grado de s u s t i ­

tu c ió n  de 14- ju n to  con 1 ,5  £ de á s te r  de s u lfo s u c c i-  

nato d isód ico  con un a lco h o l a lc o h íl ic o  de 13 átomos 

de carbono, con e l  que han reaccionado por a d ic ió n  

15 moles de óxido de e t i le n o , por calentam iento  a 

7 0 SC en 163 g de agua. luego se e n fr ía  a 252C y se 

añaden 30 g de una mezcla de monómeros, compuesta 

de 300 g de a c e ta to  de v in i lo ,  1 g de hidroperóxido 

de t e r . - b u t i l o  y 1 g de propionaldehido, y se c a lie n ­

t a  con a g ita c ió n . Tan pronto como se ha llegad o  a 

552C, se comienza con l a  a d ic ió n  de 0 ,5  g de forrnal- 

d e h id o su lfo x ila to  sód ico , 0 ,5  g de b icarbonato  sódico 

en 40 g de agua con una velocidad de a d ic ió n  de 15 g 

por hora. Después de que l a  tem peratura in te rn a  ha 

llegad o  a 662c , se añade e l  re s to  de l a  mezcla de 

monómeros en 1 ,5  horas, siendo mantenida l a  tempera­

tu ra  in te rn a  en 7 0 -7 5 2C. Se p o lim eriza  u lteriorm en te  

durante hora más y luego se e n f r ía .  So obtiene una
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d isp ers ió n  e s ta b le , l ib r e  de coagulados y de motas, 

con un contenido de su s ta n c ia  só lid a  de 60^ y una, 

v iscosid ad  de 30 .000  cps medida en e l  v iscosím etro  

B ro o k fie ld  RVT a 10 rpm.

La d isp ers ió n  forma una p e líc u la  de po­

lím ero b r i l la n t e  e ir re p ro c h a b le .

Ejemplo 3 .

En un sistem a de ap aratos t a l  como se 

d escrib e  en e l  Ejemplo 1 , se d isu elven  por ca le n ­

tam iento a 7 0 2C, en  270 g dé agua y haciendo pa­

s a r  n itró g en o , 12 g de ca rb o x im e tilce lu lo sa  sód i­

ca con un grado de s u s t itu c ió n  de 12 y una v is c o ­

sidad para l a  so lu c ió n  acuosa a l  dos por c ie n  de 

600 cp s, junto  con 1 g de un a lc o h ils u lfo n a to  só­

dico con 11 a 14 átomos de carbono. Después del 

enfriam iento  a 30SC se añaden 30 g de l a  mezcla 

de monómeros, que consta de 60 g de a c r i la t o  de 

b u ti lo , 240 g de a c e ta to  de v in i lo ,  1 ,5  g de h i -  

droperóxido de t e r . - b u t i l o  y 1 g de propionalde- 

hido. Con una tem peratura in te rn a  de 552C se comien 

za con l a  a d ic ió n  do 1 g de fo rm a ld e h id o sn lfo x ila - 

to  sodico en  50 g de agua. Tan pronto como l a  tem­

p eratu ra  de re a cc ió n  ha subido a 682c , se comienza 

con la  a d ic ió n  del re s to  de la  mezcla de monómeros,

-  16 -



que es añadido en e l  esp acio  de 1 ,5  horas a .una 

tem peratura in te rn a  de 7 0 -7 5 2C. Después de una po­

lim e r iz a c ió n  u l t e r io r  durante media hora se obtiene 

una d isp ers ió n  e s ta b le , l ib r e  de coagulados y de 

motas con un contenido de su sta n c ia  so lid a  de 50?¡> 

y una v isco sid ad  de 2000 cp s. E l contenido re s id u a l 

de monómero es in f e r io r  a 0 ,2 '^ . Una p e líc u la  prepa­

rada a p a r t i r  de esto  es l i s a  y b r i l l a n t e .

Ejemplo 4

Se procede como en e l  Ejemplo 3 , pero en 

lu g a r de a c r i la t o  de b u tilo  se u t i l i z a  propionato 

de v in i lo .  Se obtiene tam bién una d isp ers ió n  e s ta ­

b le  l ib r e  de coagulados.

Ejemplo 5

En un mecanismo a g ita d o r de 100 l i t r o s  con 

envolvente su sce p tib le  de s e r  e n fr ia d a  o ca len tad a , 

r e fr ig e ra n te  de r e f l u jo ,  sistem a de m edición de la  

tem peratura y p o s ib ilid a d e s  de ad ic io n es d o s i f ic a ­

das, se añaden 900 g de c a rb o x im e tilce lu lo sa  sód ica  

con un grado de s u s t itu c ió n  de 12 y una v iscosid ad  

de 400 cps, 150 g de a lc o h ils u lfa to  sódico con 12 

. átomos de carbono en 22 l i t r o s  de agua, barriendo 

con n itró g en o . Se añaden 3 kg de a c e ta to  de v in i lo ,
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8 g de hiároperóxido de t e r . - b u t i l o  y 8 g de pro- 

piorialdeiiido, y se c a l ie n ta  con a g ita c ió n . A 552C 

se comienza con l a  a d ic ió n  de 0 ,6  l i t r o s / h o r a  de 

una so lu c ió n  de 50 g de fo rm ald eh id o su lfo x ila to  

sódico y 50 g de b icarbonato  de sodio en  3 l i t r o s  ' 

de agua, y a p a r t i r  de 682C se comienza con l a  ad i­

c ió n  de 10 l i t r o s / h o r a  de una mezcla de 27 kg de 

a c e ta to  de v in i lo ,  70 g de hiároperóxido de t e r . -b u ­

t i l o  y 70 g de‘ propionaldehido. La tem peratura es 

mantenida en 7 0 -7 5 sC durante l a  a d ic ió n . Luego se 

añaden una vez más 20 g de hiároperóxido de t e r . -  

b u tilo  y se p o lim eriza  u lteriorm en te  durante una 

hora. Se obtien e  una d isp e rs ió n  e s ta b le  l ib r e  de 

motas, con un contenido re s id u a l de monómero menor 

de 0 ,2 K  E l contenido de su sta n c ia  só lid a  e s  de 

55^, y l a  v iscosid ad  e s  de 8000 cp s. La d isp e rs ió n  

se seca  para form ar p e líc u la s  . l i s a s  y b r i l l a n t e s .

Ejemplo comparativo 2

Se procede como en e l  Ejemplo 5, p ero-se  

u t i l i z a  una c a rb o x im e tilc e lu lo sa  sód ica con ig u a l 

v iscosid ad  pero con un grado de s u s t itu c ió n  de 6.

Se obtien e una d isp ers ió n  con fu e r te , contenido de 

motas y de coagulados, .auc so sedimenta parcialm ente 

y forma p e líc u la s  ásp eras.
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Ejemplo 6

Se preparan la s  s ig u ie n te s  m ezclas ele doc­

t r in a  con la s  d isp ersio n es de lo s  Ejemplos 1 a 5 

y de lo s  Ejemplos com parativos 1 -2 .

A) 370 g de d isp ers ió n  son calen tad os a 802C con a g i­

ta c ió n , luego se añaden 225 g ¿le una d ex trin a  de pa­

t a t a  a m a rilla  de v iscosid ad  b a ja  (D cxtrin  30 AI7 45 

WA.- Sch olten  Chomische Eabriken H.V. 35 cp) en ca­

lid ad  de su sta n c ia  s ó lid a , y se a g ita  u lteriorm en te

a 80SC durante 15 minutos, se  añaden 20 g de f t a la t o  

de d ib u t ilo , se e n fr ía  con a g ita c ió n  y se tam iza a 

tra v é s  de un tamiz con una anchura de m allas de 

150 ^/u.

B) 150 g de d isp ers ió n  son mezclados con 400 g de 

nna so lu c ió n  acuosa a l  60/- de D extrin  30 AN 45 (35 

cp a la temperatura ambiente), se añaden 25 g <30 • 

g lic e r in a  y 3 g de form aldehido y se tam iza a t r a ­

vés de un tam iz con una anchura de m allas de 150 /u .

0) 2 g de b is u l f i t o  sódico y 2 g de flu o ru ro  sódico 

en 150 g de agua son mezclados con 80 g de d isp er­

sió n , son ca len tad o s a 80ÉC, se añaden con a g ita ­

c ió n  en forma só lid a  360 g de d e x tr in a  de maíz de 

v iscosid ad  media (75 cp) y t r a s  15 minutos d e ,c a le n ­

tam iento a d ic io n a l se e n fr ia  y se tam iza.

D) 150 g de d isp ersió n  son mezclados con 300 g de
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una so lu c ió n  a l  60^ de una d extrina- de p a ta ta  b lan ­

ca de v iscosid ad  media (75 cp) a l a  tem peratura am­

b ie n te , y se añaden 15 g de un p o l ie t i l e n g l i c o l  con 

un peso m olecu lar de 600 y se tam iza.

E) 200 g de d isp e rs ió n  son ca len tad os a 80SC con 

a g ita c ió n  y se añaden 100 g de una d extrin a  de pa­

t a t a  de v iscosid ad  b a ja  (25 cp) en forma só lid a , as 

como 3 g de HgOg, y se mantiene durante 20 minutos 

a e s ta  tem peratura y se tam iza.

Las m ezclas fueron in v estig ad as inm ediata­

mente en cuanto a residuo de ‘tamizado y después de 

rep osar durante ocho semanas fueron comprobadas 

en cuanto a fenómenos de separación  en p o rcen ta je  

de sep aració n  en fa s e s  (véase la b ia  1 )

H
s
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D isp ersió n  d el E .iemolo

L azóla

B

(Comparativo 1)

Residuo do t a ­
mizado

Sep aración

0

homogéneo

Residuo de t a ­
mizado

Sep aración

0

homogéneo

-rO g

10 %

15 g

15 £

Residuo de t a ­
mizado

Sep aración homogéneo

15 g 

30 %

D

Residuo de t a ­
mizado

Sep aración hoaogene o

Residuo de t a ­
mizado

Separación homo ¿crie o

20 g 

20

50 g 

20 %■
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.tiv o  1)
2 3 4 5 (comparativo

2 )

; 0 ,0 1  g 0 ,0 3  g 0 ,0 1  g 0 ,0 1  g coagulado

' Homogéneo homogéneo homogéneo homogéneo —

t

•
0 ,0 1  g 0 0 ,0 1  g 0 40 g

- homogéneo homogéneo homogéneo homogéneo 40 £

t»
9 0 0 0 , 0 35 g

' homogéneo homogéneo homogéneo homogéneo ro O V¡
.

r> 0 0 0 . 0 35 g

? homogéneo homogéneo homogéneo homogéneo 30 >

3 0 ,1  g 0 ,0 4  g 0 ,0 2  g 0 coagulado
L

homogéneo homogéneo homogéneo homogéneo

í ío *: *,■>.
m -
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l a  presento  s o lic itu d  qi¡c¡ corresponde a la  

presentada en República Fed eral Alemana, con fe ch a  

4 de Octubre de 1 .9 7 3 , ba jo  e l  número P 23 49 925*4 , 

se acoge a lo s  b e n e fic io s  del A rtícu lo  51 d e l vigen­

t e  E sta tu to  sobre Propiedad In d u s tr ia l .

REI VIEDICACIOEE0 -

lo s  puntos de invención  propia y nueva, que 

se presentan para que sean o b je to  de e s ta  s o lic itu d  

de P aten te  de Invención en España, por VEIRiE años, 

son lo s  que se recogen en la s  re iv in d ic a c io n e s  s ig u ien ­

t e s :

1S . -  Procedim iento para la  p rep aración  de 

d isp ersio n es de p o l i ( e s te r e s  v in í l i c o s )  por polime­

r iz a c ió n  de e s te r e s  v in í l i c o s  o cop o lim erización  de
«

e s te r e s  v in í l i c o s  con monomeros monoolefínicamqnte 

•insatarados, so lu b le s  e n a c e i t e  en cantidad h a sta  de 

40/- en peso, en em ulsión acuosa en p re sen cia  de agen-
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t e s  formadores de r a d ic a le s  so lu b les  en agua, co­

lo id e s  p ro te c to re s , eventualm ente em ulsionantes y 

o tra s  su sta n c ia s  a u x il ia r e s  de p o lim erizació n , ca­

ra c te r iz a d o  porque en ca lid ad  de co lo id es .p rotecto—

5 r e s  se emplean ca rb o x im e tilce lu lo sa s  que tie n e n  por

lo  menos un grado de s u s t itu c ió n  de 1 0 .

2 a . -  Procedim iento 3egán l a  re iv in d ic a c ió n  

I a , ca ra c te riz a d o  porque adicionalm ente se incorpora 

en l a  p o lim erizació n  0 ,1  a 5$ en peso, re fe r id o  a 

10 lo s  monómeros, de monómeros m onooleffnicam ente in sa ­

turados so lu b les  en agua y /o  de monómeros v a r ia s  ve­

ces in sa tu rad o s,

3a , -  Procedim iento para l a  preparación de 

d isp ers io n e s  de p o lió s te re s  v in x lic o s .

15  i a l  y como se ha d e s c r ito  en l a  Memoria que

antecede y para lo s  f in e s  que se han e sp e c if ic a d o .

E s ta  Memoria con sta  de v e in t i t r é s  h o ja s  es­

c r i t a s  a máquina por una s o la  c a ra .

Madrid, MAR. 1976^
P.A .

Alberto de SImww™
nor P

3 -3 -7 6
VGD.
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