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La presente invencidn se refiere s nuevas
composiciones polimeras que tienen una resistencis al
impacto, baja permesbilidad para los gases, y temperatu-
ras de reblandecimicnto elevadas, y mds particularmente
se refiere s composiciones de punto de reblandecimiento
elevado, resistentes al impacto, de caracteristicas de
baja deformacidn que actlan como msterisles de barrers
para gases y vapores y estadn constituidas por los com-
ponentes esenciales de un mondmero, dieno conjugado, un
nitrilo olefinicamente insaturado, un éster de un 4cido
carboxilico etilénicamente insaturado, e indeno, y a un
procedimiento para prepararlas.

Los nuevos productos polimeros de la presente
invencidn se preparsn por polimerizacidn de una parte
principal de un nitrilo olefinicamente insaturado, tal
como el acrilonitrilo, y una pequefla parte de un éster
de un Acido carboxilico olefinicamente insaturado, tal
como el acrilato de metilo, e indeno, en presencia de
un polimero con propiedsdes como el caucho, previamente
formado, constituido por un mondmero, dieno conjugado,
tal como el butadieno. La presente invencidn constituye
una mejora sobre las invenciones descritss en las Pa-
tentes de EE.UU. Nos. 3.426.102 y 3.586.7%7.

Los mondmeros dienos conjugados Gtiles en la

presente invencidn incluyen 1,%-butadieno, isopreno,
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cloropreno, bromopreno, cianopreno, 2,3-dimetil-1,3-butadie~-
no y semejantes. Los mis preferidos para los fines de esta
invencidn son el butadieno y el isopreno, debido a que pue-
den adquirirse con facilidad y a sus excelentes propiedades
de copolimerizacidn.

Los nitrilos olefinicamente insaturados ttiles
en esta invencidn, son los mononitrilos alfa,beta-olefini-
camentc insaturados, que tienen la estructura CHZZ?-CN en

R
la que R es hidrdgeno, uu grupo ajcohilo inferior que tiene
de 1 a 4 4tomos de carbono, o un haldgeno. Tales compuestos
incluyen acrilonitrilo, alfa-cloroacrilonitrilo, alfa-fluo-
roacrilonitrilo, metacrilonitrilo, etacrilonitrilo y seme-
jantes. Bl nitrilo olefinicamente insaturado mis preferi-
do en la presente invencidén es el acrilonitrilo.

Los ésteres de dcidos carboxilicos olefinicamente
insaturados Gtiles en esta invencidn son, preferiblemente,
los ésteres de alcohilo inferior de &cidos carboxilicos
alfa,beta-olefinicamente insaturados, y son mas preferidos
los ésteres que tienen la estructura CH2=?-COOR2 en la

ﬁ1

que R, es hidrdgeno, un grupo alcohilo que tiene de 1 a4

1
dtomos de carbono, o un haldgeno, y R2 es un grupo alcohilo

que tiene de 1 a 6 dtomos de carbono., Ios compuestos de

este tipo incluyen acrilato de metilo, acrilato de etilo,
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los acrilatos de propilos losacrilatos de butilo, los acri-
latos de amilos y los acrilatos de hexilo; metacrilato de
metilos metacrilato de etilo: los metacrilatos de propllos
los metacrilatos de butilo, los metacrilatos de amilo, ¥y
los metacrilatos de hexilo; alfa-clorcacrilato de metilo,
alfa-cloroacrilato de etilo y semejantes. Los mds preferi-
dos son los acrilates y metacrilatos de metilo y etilo.

Bl indeno (1-H-indeno) y la cumarona (2;3-benzo-
furano) y mezclass son Utiles como mondémeros en la presen—
te invencidén. EL més preferido es el indeno.

Ias composiciones polimeras de la presente inven—
cibén pueden ser preparadas mediante cualquiera de las téet
nicas generales de polimerizacién conocidas, gque incluyen
la polimerizacién en masa, la polimerizacién en solucién y
la polimerizacidn en emulsién o suspensidén, técnicas me-
diante la adicién por tandas, continuwa o intermitente de
los monémeros y otros componentes. EL método preferido es
el de polimerizacién en emulsidn, La polimerizacién se lle-
va a cabo preferiblemente en un medio acuocso en presencia
de un emulgente y de un iniciador de polimerizacidén que ge-
nera radicales libres, 2 una temperatura comprendida entre
0 y 100eC aproximadamente, en ausencia sustancial de oxigeno
molecular,

Los polfimeros con propiedades como el caucho en la

presente invencién son homopolimeros de los mondmeros die-
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nos conjugados anteriormente citadoss; asi como copolimeros
de estos dienos y otro componente mondémero, tal comoc acri-
lonitrilos egbtireno,; acrilato de etilo y sus mezclass en
donde se encuentra presente por lo menos 505% en peso de
los monémeros totales del monémero dieno conjugado.

Las composiciones polimeras preferidas incorpora-
das en esta Iemoria son las que resultan de la polimeriza-
cidn de 100 partes en peso de (A) aproximadamente 60 a 90%
en peso de un nitrilo por lo menos que tiene la estructu-
ra CH.=C-CN en la que R tiene la designacién anterior, (B)

2,
R

de 10 a 39% en peso de un éster que tiene la estructura
cH =C—COOR2 en la que Rl Yy R2 tienen las designaciones an-
!

BE

teriores, y (C) de 1 a 15% en pesco de un miembro al menos.
seleccionado entre el grupo que consta de indeno y cumarona,
en donde los porcentajes dados de (4)y (B) y (C) estén basa-
dos en el peso combinado de (4), (B), y (C); y la cantidad

de (B) siempre es igual o mayor que la cantidad de (C), en

presencia de 1 a 40 partes en peso de (D) un polimero con

propiedades como el caucho de 505 en peso por lo menos de
un mondmero dieno conjugado seleccionado del grupo que cons-—
ta de butadieno e isopreno y hasta 50% en peso de al menos
un miembro seleccionado del grupo que consta de estirenos

acrilonitrilo y acrilato de etilo,
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4s especi{ficamentes la presente invencién puede
ser ilustrada en la polimerizacién de una mezcla de acrilo-
nitrilo, acrilato de metilo e indenos en presencia de un
copolimero de 1,3-butadieno y =2crilonitrilo previamente for-
mado, pars dar lugar a un producto que tlene una excelente
resistencia al impactos; una impermeabilidad a los gases y
los vapofes excepcionalmente buena,; y una temperatura de
distorsién térmica ASTHM mejorada. De preferencia, el compo-
nente monémero de acrilonitrilo-acrilato de metilo-indeno
debe contener de 70 a 90% en peso de acrilonitrilo, de 10
a 29% en peso de acrilato de metilos y de 1 a 10% en peso
de indeno. i

El copolimero de 1;3-butadieno y acrilonitrilo

con propledades como el cauchos preferido, contiene de pre-

ferencia mds del 50% en peso de butadieno combinado basado

en el peso total de butadieno y acrilonitrilo combinados.
I¥ds preferiblemente, el copolimero de butadieno y acriloni-
trilo con propiedades como el caucho debe contener de 50 a
90% ys lo mds preferible, de 60 a 80% en peso, de bubtadieno
polimerizado.

En la polimerizacidn anterior, se prefiere emplear
de 1 a 40 partes aproximadamentes; y més preferiblémente de 1
a 20 partes,; del polimero diénico con propiedades como el

caucho;s por cada 10C partes de acrilonitrilo, acrilato de

mtilo e indeno, combinados. Se ha encontrado en general,
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que a medida que la cantidad relativa del polimerc diénico
con propiedades como el caucho, aumenta en el producto po-
1{mero final, la resistencia al impacto aumenta y las pro-
pie@ades de barrera para gases y vapores disminuyen algo.
Se prefiere en general usar la cantidad justamente sufi-
ciente del polimero diénico con propiedades como el caucho
para comunicar la resistencia al impacto deseada al produc-
to polimero y retener las propiedades éptimas de barrera
pare los gases y vapores en el producto polimero.,

Los nuevos productos polimeros de la presente in-
vencién son materiales termopldsticos que se tratan con fa-
cilidads que pueden ser configurados por calor en una am-
plia variedad de articulos dtiles, de cualquiera de los mo-
dos convencionales empleados con los materiales polimeros
termopldsticos conccidos, tales como por extrusibn, moltu-
raciéns moldeos estirado, soplados ete. Los productos poli-
meros de esta invencidn tienen una resistencia a los disol~
ventes excelente, y su resistencia al impacto y baja permea-
bilidad para gases y vapores, les hace ttiles en la indus-
tria de empaquetados y son particularmente Utiles en la
febricaciédn de botellas,; peliculas y otros tipos de reci-
pientes para liquidos y sélidos.

En los ejemplos ilustrativos siguientes, las can-
tidades de ingredientes se expresan en partes en pesos a

menos que se indique de otro modo.
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Ejemplo 1

A, Se prepard un lédtex de caucho nitrilico usando

los ingredientes y el procedimiento siguientes:

Ingrediente Partes

butadieno 70
acrilonitrilo 30

escamas de jabdn 1,4

agua 200

Dexad 11" 0,1

Versene Fe—3x§ 0,05 i
t~dodecil-mercaptano 0,65
azobisisobutironitrilo 0s4

®

Poli(aleohil-naftalensulfonato sbdico) vendido por Dewey

and Almy Chemical Company.

=3
Sal sédica de dietanol-glicina, vendida por Dow Chemical

Company.
La polimerizacién en emulsidn por cargas se llevd
a cabo en un reactor de acero inoxidable a 50°C hasta una
conversidén de,> 90%, y se separé el lidtex resultente de
productos voldtiles, en vacfos, a 332C durante 2 horas.
Una parte del lédtex de caucho se usé para la poli-

merizacién en emulsidn siguiente:
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Ingrediente Partes

acrilonitrilo 75
acrilato de metilo 20
indeno >
caucho de butadieno/acrilonitrilo
70/30 (emulsién, base de sdlidos) 9
dioctilsulfosuccinato de sodio 0,85
poli(vinilpirrolidona) o 03
agua 230
n-dedecil-mercaptanoc 0,1
persulfato potdsico 0,06
EEE

GAT X-90 vendida por General Aniline and Film

Corporation.

Ia polimerizacién se llevd a cabo con agitacidn
constante; en una atmdsfera sustancialmente exenta de oxi-
geno molecular; durante 16 horas a 602C., El ldtex resultante
se filtrd a través de gasa para eliminar los grumos previos:
despuds se recupers el polimero por coagulacidén en una so-
lucidn caliente de sulfato de aluminio, se lavé con agua
v se secl en una estufa de vacfo. Partiendo del polvo se
moldearon por compresién barras y peliculas transparentess
para efectuar ensayos fisicos. Las propiedades estén re-
sumidag en la Tabla 1,

B. Se siguieron la receta y el procedimiento del
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Ejemplo 1A con la excepcidén de que la proporcién de monb-
meros era 75/25 (acrilonitrilo/acrilato de metilo). Ias
propiedades de este polimero que estd fuera de la extensién
de esta invencidn estdn resumidas también en la Tabla 1 en
la que "AN" significa "acrilonitrilo", "ANM" significa "acri-
lato de metilo", "IN" significa "indeno", "IDT" significa
"temperatura de distorsién térmica ASTM", Y"IRVAY significa

"transmisidn de vapor de agua',; y "IRO" significa "transmi-

sién de oxigeno".

~10-
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sjemplo 2

21 ldtex de caucho descrito en el Ejemplo 1A
fué usado también en la polimerizacidn en emulsidn de
una serie de materisles con contenido de indeno crecien-

te, preparados segin la siguiente receta:

Ingrediente Partes
acrilonitrilo ' 75

acrilato de metilo 25-15

indeno 0-10

caucho de bubadieno/acrilonitrilo

70/30 9 {
GAFAC RE-6107 3

agua pH—=6 235
n-dodecil-mercaptano 0,1
persulfato de potasio 0,2

¥EER Uns mezcls de R~0(CH,CH0-) BO5M, 3
[é-O(CH20H2O-)n] oPO,M en donde n es un nfmero
comprendido entre 1-40, R es un grupo alcchilo

o alcarilo y preferiblemente un grupo nonilfenilo
y M es hidrdgeno, asmonio o un metal alcalino, cuya
composicidén es vendids por la General Aniline and

Film Corporation.

2l procedimiento seguido fué el descrito en

=12~
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15

el Hjemplo 14, con la excepcidn de que la polimerizacidn
se 1llevd a cabo durante 8 horas. Las propiedades estdn
resumidas en la Tabla 2. En los polimeros anteriormen-
te descritos, los preparados con indeno en la carga de
mondémeros tenisn todos grados de transmisidn de vapor
de agus y de transmisién de oxigeno mds bajos que los
preparados sin indeno en la carga de nondmeros.

3e encontrd que el polimero'descrito en la
Tabla 2, que fué preparado s partir de 75 partes de acri-
lonitrilo y 25 partes de acrilato de metilo, tenia una
TRVA de 1,07 mientras que se encontrd que los polimeros
de esta tabla prepsrados a partir de 75 partes de acri-
lonitrilo, 20 partes de acrilato de metilo ¥y 5 partes de
indeno, y 75 partes de acrilonitrilo, 15 partes de acri-
lato de metilo y 10 partes de indeno, tenian "TRVA" de

0,87 y 0,67 respectivamente.

1%~
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T ABLA 2

Proporcidén de mondmeros %25,6 kg/cmg)
AN oM IN =
75 25 71
75 24 1 71
75 23. 2 72
75 22 3 71
75 2l 4 73
75 20 > Vs
75 19 6 72
75 18 7 Vas i
75 17 8 76
75 16 9 80
75 15 10 79
Ejemplo 3

A. 3e siguieron 1s receta y el procedimiento
del &jemplo 2 excepto que se usdé un mercaptano diferente.
Ias proporciones de mondmeros y de mercaptano fueron las
siguientes: 75/20/5/1,3 (scrilonitrilo/acrilato de meti-
lo/indeno/limoneno-~dimercapteno). Las Propiedades estdn
resumidas en la Tabla 3.

B. 3e siguieron la receta y el procedimiento
del Bjemplo 34, con la excepcidn de que ls proporcidn
de mondmeros fué de 75/25 (acriloaitrilo/scrilato de me-

tilo). Tas propiedsdes de este polimero que estd fuera

14—



Proporcidn

de la extensién de la presente invencidn estdn resumidas
en la Tabla 3.

in este caso, se encontrd que la resina A an-
terior tenia grados de transmisidén de vapor y de trans-

misién de oxigeno mucho més bsjos que la resina B.

TABLA 3

de 7% de rondi- TRVA

TDT P
mienbo de (18,6 kg/em™) (3-0,025 mm)
¢

[1OR0Omeros
AN AN IN emulsidn 100em2/24 hrs./atm,
75 20 > 97 &) : 1,05
75 25 90 68 1,35 ‘
15 Ejemplo &4
©1 13tex de caucho descrito en el Sjemplo 1A
fué ussdo tombién en 1z polimerizacidén en emulsidn de una
gerie de materisles de contenido de indeno creciente, pre-
parados segln la siguiente receta:
20
Ingrediente Partes
Acrilonitrilo 80
acrilsto de metilo 20-10
indeno 0-20
25 Caucho de butadieno/acrilonitrilo
(70/%0) (bvase de sblidos) 9
24-11-75 -15~
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Ingrediente Partes

GATAC RE-610 3

agua 23%5
limoneno~dimercaptano 1,3
persulfato de potasio ' 0,2

El procedimiento seguido fué el descrito en el
Ejemplo 1A con excepeidn de que la polimerizacién fué efec-
tuada durante 8 horas. Las Propiedades estin resumidas en
1las Tabla 4. En este ejemplo, se encontrd que los polimeros
preparados a partir de una mezcla de mondmeros que conte-
nia indeno tenian ;rados de transmisidn de vapor y de trans-
misibén de oxigeno mucho mds bajos que el polimero preparado
a pasrtir de la mezcla de mondmeros que no contenis indeno.

3e encontrd que el primero y el @1timo de los po-

1{meros indicsdos en la Tabla 4 tenisn TRVA de 0,79 y 0,57

respectivamente
TABLA 4
Proporcién_de monbmeros THD 5
AN Qi N (18,6 kg/cm~) 2C
80 20 - 70
80 18 2 72
80 16 4 72
80 14 5 75
80 13 7 77
80 12 3 78
80 11 9 80
80 10 10 8L
16—



A. Se siguieron la receta y el procedimiento del
Bjemplo 2. La proporcidén de mondmeros fué de 80/15/5 (scri-
lonitrilo/acrilato de metilo/indeno). Las propiedades es-
5 t4n resumidas en la Tabla 5.
B. Se siguieron ls recets y el procedimiento del
#jemplo 54, con la excepcidén de que la proporcién de mond-
meros fud de 80/20 (acrilomitrilo/acrilato de metilo). Las
propiedades de ests resina que esté fueras de la exbtensidn
10 de esta invencidn, estdn resumidass en la Tabla 5.
Panbién se encontrd que el Folimero A tenia una
resistencia al impacto Izod de 0,0575 kilogrimetros pori
cm de entalla, un grado de transmisioén de oxigeno de 0,13

v un grado de transmisidén de €0, de 0,21 (cc~0,025nm)/at-

15 mésfers/100 cn/dia.
TABLA 5

Proporcidén de mo- % de rendimiento  TDT 5

ndmeros de emulsidn (18,6 kz/cm™) 2C
20 AN AM IN

80 15 5 Qb 82

80 20 97 75
25

24-11-75 =17



wjemplo 6

3e efectud uns polimerizacibén en emulsidén en un
calderin de resina, de vidrio, de cuatro bocas, de un li-

tro, ussndo los ingredientes y el procedimiento siguientes:

5
Ingrediente Partes
acrilonitrilo 70
acrilato de metilo 15
indeno 15
(aiiadido en tres porciones iguales

10 a una conversién de 0, 29 y 58%
caucho de butadieno/acrilonitrilo 7G/30 12
GAFAC RE-510) 3

pH —> 0
agua 230
li@oneno—dimercaptano 0,5
(afiadido continuamente hasta una

15 conversidén del 227
persulfato potisico 0,1
persulfato potisico 0,15
(afiadido en tres porciomnes iguales

s une conversidén de 29, 58 y 67%)
1 caslderin de resina se equipd con sgitador,

20 termbmetro, embudo de adicidn y conductos pars nitrégeno.
&1 matraz, con camisa exterior, se calentd mediante circu-
1scién de agua. Le reaccidén sc llevd a cabo dursnte 10 ho-
ras a 60 - 6390 y el litex resultante se filtrd a través
de gasa. 3e recogid el polimero por cosgulacidén en una so-

25 lucidn de sulfsto de sluminio caliente, se lavd con agua,

24-11-75 ~-18-
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y se secd en una estufa de vacio. A partir del polvo se mol-—
desron por compresidén bsrras y peliculas para someterlss a

ensayos fisicos. Lias propiedades se indican en la Tabla 6.

TABLA 6

Proporcidn de mondmeros

70 15 15

DT (18,6 kg/cm) 8200

Resistencia al impacto Izod 0,094 kilogrimetros
por cm de entalla ;

Resistencia a ls flexidn 829 kg/cm2

Modulo de flexidn 2,22 x 10% kg/cm2

Dureza Rockwell (Escala M 09

TRVA (5-0,025 mm)

100 cm</24 horss/atm. 0,84

TRO (cc-0,025 mm)

100 cm2/24 horas/atm. 0,32

Momento de torsién Plasticorder

Brabender 1480 gramos.metro

Ejemplo 7

o 4 . . rd « 2
Se prepard uns serie de polimeros en emulsidn

segin la receta siguiente:

-19-



Ingrediente

Partes

acrilonitrilo 70-60
acrilato de metilo 15-25
indeno 15

5 caucho de butadieno/scrilonitrilo
(70/30) 12
GAPAC RE-610 3
sgua pH — 6 230
n~dodecil-mercaptano 0,1
persulfato de potasio 0,2

10

Bl procedimiento fué el descrito en el ijem-

plo 1lA. Las propiedades estin resumidas en la Tabla 7. Se

encontrd que todos los polimeros citados en la Tabla 7 te-

15

Proporcidn de

mondmeros

AY M IN
70 15 15
65 20 15
60 25 15

24-11-75

TABLA 7

nian grsdos excelentes de TRVA y de TRO.

% de rendimiento de % de AN en TDT Resistencia
emulsion Grumos pre- el polimero (18,6 al impacto
vios kg/cme) Izod kgm/cm
20 de entalls

56 ~ 0 59 84 0,42

i A 0 50 82 0,46

40 ~ O 46 79 0,61

-20-



10

15

20

25

24~11-75

Liemplo 8

&1 1ldtex de caucho descrito en el Ejemplo 2A
[4 .« 7 0 0 . P 4 ’,
se usd tombién en la polimerizacidn en emulsidn, segin la

receta siguiente:

Ingrediente Partes
gcrilonitrilo 75

acrilato de metilo 20

indeno >

caucho de butadieno/scrilonitrilo

(70/30) 9

GAFAC RE-610 1,5 i_
Agua ' 230
limoneno~dimercaptano 0,8
persulfato de potasio 0,09

La polimerizscién se llevd a cabo cargsndo
15tices de caucho de acrilonitrilo-scrilato de metilo~indeno
y 0,3 partes de limoneno-dimercaptsno en un reactor lleno
anticipadamente con el emulgente y agua. Después de purgsr
s fondo con nitrdgeno, el reactor se calentd agitando a
608C y se inicid con 0,06 partes de persulfato potésico.

3,5 horas después de la iniciacidn se cargaron en el reac-
tor una porcidn adicional de 0,03 partes de persulfato de
potasio, 0,3 partes de limoneno-dimercaptano y 5 horas des-

puds de la iniciacién una porcidén adicional de 0,2 partes

21~
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de limoneno-dimercaptano. La polimerizacidén se detuvo & ho-
ras después de la iniciacidén y el producto se coaguld con
solucidn de sulfato de aluminio (2 partes) caliente (720 -
750C), se lavd con agua caliente, y se secd en una estufa
de vacio. #1 rendimiento fué de 803%. Hsta resina did las

propiedades siguientes:

Tenperatura de distorsibn térmica

(18,6 kg/cma) 769C
Resistencia a la flexidn l,llxloakg;/cm2
Mbédulo de flexidn 5,42x104 u
Impacto Izod 0,066 ~0,128
kgm por cm de
entalla.
Momento de torsibn Brsbender 1450-1550
(2302C, 35 rpm, muestra de 50 gramos) gramos .mnetro

Se encontrd que este polimero tenis grados ex-
celentes (bajos) de TRVA y de TRO, y al moldear era transpa-

rente e incoloro.

Ejemplo 9

#1 1létex de caucho descrito en el LEjemplo 1A
’ . 7 - . 4 T4 ’
se usd también en la polimerizacidn en emulsion segin la re-

ceta siguiente:
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Ingrediente Partes

acrilonitrilo , 75

acrilsto de metilo 15

indeno 10

caucho de butadieno/scrilonitrilo

(70/30) 9

GAFAC RE-610 2,25
pE —> 6

agua 225

limoneno-dimercoptano 0,6

persulfato de potasio 0,15

Ia polimerizscidén se llevd a cabo cargando
acrilonitrilo, acrilato de metilo, 5 partes de indeno y 0,3
partes de limoneno-dimercapteno en un resctor lleno con el
emulgente y agua. Después de ser purgedo a fondo con nitré-
geno, el reactor fué calentado con ogitacibén a 609C, y se
inicié con 0,06 partes de persulfsto potdsico. 4,5 horas
despuds de la iniciacién se cargaron al reactor una por-
cidn adicional de 5 partes de indeno, 0,04 partes de per-
sulfato de potasio, 0,3 partes de limoneno-dimercaptano,

y 6 horas después de la iniciacién una porcidn adicional
de 0,05 partes de persulfato de potasio. ILa polimerizacidn
se detuvo 7 horas después de ls iniciscidn y se coaguld el

producto con solucidén de sulfasto de aluminio (2 partes) ca-
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liente (75 a 809C), se lavd con agua caliente y se secd en
una estufs de vacio. =1 rendimiento fué de 88%. ista resina

tenis las propiedades siguientes:

Temperatura de distorsidn térmica 81-832¢C

(18,56 kg/cmz)

Resistencia a la flexidn 1,05 - l,OBxlO3
kg/cm2

Médulo de flexidn 2,71 -2,81 x 10*
kg/cem

Impacto Izod 0,06V 0,07 kgm/cn
de entalla

Momento de torsidén Brabender 1400-1450 gramos

(2300C, 35 rpm, muestrs de 50 gramos) metro

Se encontrd que esta resins tenia grados ex-

celentes de TRVA y TRO.

.

wjemplo 10
21 litex de caucho descrito en el Ejemplo 2A

’ - 2 - 03 - . I 4 a
se usoO también en la polimerizacion en emulsidn segin ls si-

guiente receta:

VI



Ingrediente Partes

acrilonitrilo ] 75
acrilato de metilo 10
indeno 15

caucho de butadieno/scrilonitrilo

5 (£0/30) 12
GAFAC RE-610 2,25
pH —> 6
agua 225
limoneno-dimercaptano 0,5
10 persulfato potdsico 0,18

La polimerizacién se llevd a cabo cargando
40 partes de ascrilonitrilo, 10 partes de acrilato de metilo,
7 0,05 partes de limoneno-dimercaptano, en un reactor lleno
15 con el emulgente y el agua. Después de pﬁrgar a fondo con
nitrbgeno, el reactor se calentd con agitacidén a 602C y se
inicid con 0,06 partes de persulfato de potasio. Después de
30 minutos se bombed sl reactor a lo largo de un periodo
de 6 horas, una slimentacién de comonémeros, constituida
20 por 35 partes de acrilonitrilo, 15 partes de indeno y 0,45
psrtes de limoneno-dimercaptano. 3e efectusron cargas adi-
cionales al reactor de persulfato de potasio a las 3 horas
(0,04 partes), 5 horas (0,05 partes), y 6,5 horas (0,03 par-
tes) después de la iniciacidn.

25 Is polimerizacidén se detuvo 9 horas después

24-11-75 ~25-
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de la iniciacidén y el producto se coaguld con solucidén de sul-
fato de sluminio (2 psrtes) caliente (80 a 902C), se lavd con
agua caliente y se secd en una estufa de vacio. £l rendimien-
to fué de 81,5%. 3e encontrd que ecsta resina tenia las siguien-

tes propiedades:

Temperatura de distorsién térmica 872C
(18,6 kg/cm2)
Z

Resistencis a la flexidn : 1,00x lO)kg/cm2
Médulo de flexidn 2,70x 10%kg/cn®
Impacto Izod 0,0%n~ 0,048 kg/cm

de entalla
Momento de torsidn Brabender 1250~-1300 gramos metro

(2302C, 35 rpm, muestrs de 50 gramos)

Je encontrd que la resina era de una barrera exce-
lente contrs gases y vapores.

Zsta solicitud que corresponde a la presentada en
Estados Unidos de América, el dia 9 de Diciembre de 1974, ba-
jo el Wo. 5%1.185, se acoge a los beneficios del Articulo 51

del vigente Zstatuto sobre Propiedad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva,
que se presentan para gue sean objeto de esta solici-
tud de Patente de Invencién en Espefia, por VEINTE afios,
son los que se recogen en las reivindicaciones siguien-
tes:

l2.- Un procedimiento para preparar una
composicidn polimera, que comprende las operaciones de
polimerizar en una emulsidn acuosa en presencia de un
iniciador de radicales libres y en ausencia sustancial !
de oxigeno molecular, a una temperatura dentro del inter
valo de 0 a 1002C, con egitacibn continua y durante un
periodo de tiempo comprendido entre aproximadamente 3 y
24 horas, 100 partes en peso de (A) de 60 a 90% en pe-
so aproximadomente de al menos un nitr}lo gque tiene la
estructura CH2=?-CN en la que R es hidrbgeno, un grupo

R
alcohilo inferior de 1L a & 4dtomos de carbono o un hald-
geno, (B) de 10 a 39% en peso aproximadamente de un és-
ter que tiene la estructura CH2=?OOR2enlaque R, es hidrd

Rl

geno, un grupo &lcohilo que tiene de 1 a 4 dtomos de car-
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bono o un halbgeno, y R2 es un grupo alcohilo que tiene
1 a 6 dtomos de carbono, y (C) de 1 a 15% en peso apro-
ximadamente de 2l menos un miembro seleccionado del gru-
po que consta de indeno y cumarona, en donde los porcen=-
tajes dados de (A), (B) y (C) se basan en el peso combi-
nado de (A), (B) y (C), y la cantidad de (B) es siempre
igual o mayor que la cantidad de (C), en presencia de
1 a 40 partes en peso de (D) un polimero con propiedades
como el caucho de al menos 50% en peso de un mondmero
dieno conjugado seleccionado del grupo que consta de bu
tadieno e isopremno y hasta 50% en peso de al menos un
miembro seleccionado del grupo que consta de estireno,
acrilonitrilo y acrilato de etilo; y recoger el produc-
to de resina polimera por coagulacidn con una solucibdn
acuosa de electrolito, lavidndose luego el polimeroc con
agua y sechéndose en una estufa de vacio.

23,- Un procedimiento segin la reivindi-
cacidn 12, en el que el nitrilo es acrilomitrilo,

33,- Un procedimiento segin la reivindica
cidén 28, en el que el éster es acrilato de metilo.

ba,- Un procedimiento segin la reivindica
cidn 32, en el que (C) es indeno,

53.—.Un procedimiento segin la reivindica-
cibén 42, en el que (D) es un c¢opolimero de butadieno y

acrilonitrilo.

- 28 -
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62.- Un procedimiento para preparar una

composicidn polimera.

Tal y como se ha descrito en la Memoria

que antecede, y con los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de veintinueve ho=-

jas escritas a maquina por una sola cara,

- 29 -

Madrid,qy, [BR 1977
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