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PATENTE DE INVENCION

ror VEINTSZ efios

solicitada en Espafia a favor de SEKISUI KAGAKU XOGYO

KABUSHIKI KAISHA, de nacionalidad japonesa, domiciliada en
No. 2, Kinugasa-cho, Kita-ku, Osaka-shi, Oszka, Japén, por
"Procedimiento para preparar ingredientes de incorporacién
para resinas de cloruro de vinilo", con prioridad de la 50

licitud japonesa 29681/76 de fecha 17 Marzo 1976. = = — = =

MEMORIA DESCRIPTIVA

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

1. Campo de la invencién

La presente invencién se refiere a un procedimien
to para preparar un ingrediente de incorporacién en resinas
de cloruro de vinilo y, més particularmente, se refiere a un
procedimiento para preparar un ingrediente granulado de in-
corporacién en resinas de cloruro de vinilo, mediante la in
corporacifén de un aditivo liquido o pegajoso en clorurc de

polivinilo polimerizado en emulsidn. = = = = = = = - o = =
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2. Descripcién de la téenica anterior

Con el uso de las técnicas convencionales, es na
cesario afiadir un lubricante a las resinas de cloruro de vi
nilo para utilizarlas como material de moldeado a fin de me
jorar la trabajabilidad de la resina durante el trabajado y
también es necesario afiadir un estabilizante tal como un es
tabilizante de estafio orginice, etc., a las resinas de clo-
ruro de vinile de moldeo para impedir que ocurra el deterip
ro térmico de la resina. Sin embargo, dado que losg aditivos
utilizados convencionalmente, tales como los lubricantes y
los estabilizantes de estafic orginico, tienen un punto de
fusidén relativamente bajo y dado que tales aditivos son prin
cipalmente l{gquidos o pegajosos a temperatura ambiente (por
ejemplo de unos 20-309C), tales mditivos son difficiles de
utilizar. Mds especificamente, cuando se mezcls une gran can
tidad de aditivo con resina de cloruro de vinilo propiamen~
te dicha, es diffcil dispersar uniformemente el aditivo en
la resina vor medic del gimpleuso de agitacidn, debido a que
tiene lugar una adherencia localizada de la resina. Esto ori
gina una reduccién de la transportabilidad del producto, per
judicando la produccién y disminuyendo los efectos de la eg

tabilizacién de la resing. = = = = =« = = = = - @ - - - - -

A fin de superar la dificultad anteriormenfe den
crita, se ha propuesto un procedimiento en el cual un aditi
vo liquido, tal como un estabilizante de estafio orgénico,

se mezcla con ung parte de la resina utilizando un mezclador

[
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que tiene una gran fuerza de cizalladura para formar un pol
vo maestro y entonces el polvo maestro se mezcla con el res
to de la resina en una mezcladora de cinta, como se descri-

be en, por ejemplo, Plastic Zairyo Koza (Plastic Material

Course), 14, Vinyl Chloride Resins; péginas 110-112, publi-

cado por Nikkan Kogyo Shinbun Sha el 15 Octubre 1961. - - -

Sin embargo, el procedimiento anteriormente dea-
crito tiene la siguiente desventaja: al producir un polvo
mgestro en un estado granulado que no es_pegajoso y que pue
de manipularse ficilmente por incorporacidn de un ingredien
te 1f{quido y pegajoso de incorporacidn en una porcidn de
una resina de moldeo ordinaria, de clorure de vinilo polime

rizado en suspensién, utilizando el proceso anteriormente

- descrito, s6lo puede obtenerse un polvo maesiro que tenga

un muy bajo contenido del ingrediente de incorporacién y por
lo tanto no puede utilizarse suficientemente la ventaja de
formar el polvo maestro. Al incorporar un ingrediente liqui
do, la relacién de la cantidad de resina a la de ingredien=-
te 1fquido es como médximo de 85/15 en peso y, al incorporar
un ingrediente pegajoso, la relacidén de la cantidad de resl
na a la de ingrediente pegajoso es como maximo de 70/30 en

peso. ——————————— T ae me e e e an er Aa we e ws 4 W e A e

RESUMEN DE LA INVENCION

Un objetive principal de esta invencién es, por

ello, proporcionar un procedimiento para preparar un ingre
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diente de incorporacidén para resinas de cloruro de vinilo
que contenga un alto contenido de un aditivo o aditivos ta-
les como estabilizantes, etc., que no sea pegajoso y gque se

grenule convenientemente para la manipulacién., = - - - - -

Esto es, segin la invéncién, se provee un proce-
dimiento para preparar un ingrediente de incorporacién para
resinas de cloruro de vinilo que comprende incorporar un
aditivo lfquido o pegajoso o dos o mds aditivos que compren
den un aditivo parcial o totalmente lfquido o pegajoso en
uri polvo de cloruro de polivinilo polimerizado en emulsidn,

bajo calentamiento. = = = = = = = = = ¢ = = - - - = = - =

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

El polvo de cloruro de polivinilo polimerizado
en emulsidn que se utiliza segin esta invencién es una deng
minada resina para pasta y las particulas del pblvo de resi
na son esferas compactas que tienmen una superficie unifor-
me. El taﬁaﬁo de particula del polvo de resina oscila en~-
tre 0,2 ¥y 60/u- La relacién de incorporacidén del polvo de
resina es en general de 0,5 a 5 veces en peso, respecto al
peso del aditivo o aditivos liquidos o pegajosos, preferen-~
temente de 1 & 2 veces en peso. El grado medio de polimeri-
zacidn (Pn) del cloruro de polivinilo que es Util en esta
invencién oscila entre 900 y 1700, preferentemente entre
1200 y 1400. Rl peso molecular (Mw) calculado en base al gra

do medio de polimerizacién oscila entre 56250 y 106250, pra
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ferentemente entre 75000 y 87500, = - - ~ - - e - e

Los copolimeros utilizados en esta invencidn son
los empleados usualmente como resinas para pasta, por ejem-
plo copolimeros que se revelan en la publicacidén de patente
japonesa 2338/74 (columna 7, iineas 7 2 19), es decir un co
polimeré de cloruro de vinilo y un mondmero distinto del
cloruro de vinilo que es copolimerizable con el cloruro de
vinilo, tal como una olefina, por ejemplo etileno, propilens,
n-buteno y similares; un éster de vinilo, por ejemplo acetn
to de vinilo, propionato de vinilo, laurato de vinilo, esten
rato de vinilo y similares; un 4cido insaturado y un éster
del mismo, por ejemplo 4cido acrilico, &cido metacrflico,
dcido itacénico y similares; un éter de vinilo, por ejemplo
étér de metilvinilo, éter de etilvinilo, é&ter de octilvini-
lo, éter de laurilvinilo y similares; Acido maleico y anhf-
drido del mismo; #cido fumdrico y anhfdrido del mismo; un
vinilo aromidtico; un carbonitrilo insaturado o una mezcla

de 10s MisSMOBS. = = = = = o - - e - o o - - - - - -

La cantidad de mondmero capaz de copolimerizar
con el cloruro de vinilo es preferentemente inferior al 504

en peso basado en el veso de todo el monbmero. =- = = « ~ -

De manera general, el mds preferido es un polime

ro ' de cloruro de vinilo, = = = = = = 0 & o o - - - .-

Los ejemplos de aditivos liquidos o pegajosos a los
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que es aplicable esta invencidn incluyen casi todos los er
fabilizantes de estafio orgdnico, por ejemplo, como aditivos
1fquidos, mercapturo de octilestafioc, maleato de octilesta-
fio, maleato de dibutilestafio, maleato de dioctilestafio, lan
rate de dibutilestaflo, maleato-laurato de dibutilestafio,
laurato de dioctilestafio, éster de dcido carboxilico de di-
metilestafio, éster de Acido carbox{lico de mercaptodibutil-
estafio, sulfuro de dibutilestéafio, mercapturo de dioctilestn
o, sulfuro de dioctilestaflo y similares y, como aditivos
pegajosos, polimerc de maleato de dibutilestafio, polimero
de maleato de diocctilestafio y similares; otros estabilizan-
tes, tales como ciertos tipos de jabones metélicos, por
ejemplo, como aditivos lfquidos, cloroestearato cdlcico,
cloroestearato barico y similares y, como aditivos pegajo-
sos, epdxido de jabdn de cadmio y similares; y lubricantes
del tipo hidrocarbirico, por ejemplo, como aditivos liqui-
dos, parafina liquida y similares y, como aditivos pegajo-
s08, cera de polietileno (polietilenoc de bajo peso molecu-

lar), = = = = = - = i

Son ejemplos de los mezcladores adecuados que pug
den utilizarse al incorporar el aditivo y el polvo de resi-
na de cloruro de polivinilo bajo calentamiento, en esta in-
vencién, un mezclador Henschel, un supermezclador, ete.,
con que pueda lograrse el mezclado a alta velocidad bajo cn
lentamiento. Se prefiere incorporar los materiales a unon

100-1102C. S5i la incorporacién se realiza a una temperatura

IR




10.

15.

20.

25.

inferior a unos 1002C se obtiene un polvo pegajoso ¥y si la
incorporacidén se realiza a una temperatura superior a unos
1108C se obtiene un producto en bloque que no es aplicable
al uso practico a menos que se aplique un procesc de moltu

racifn. = = = = = = - = & . e e e e fhf e e e .

Dado que el ingrediente de incorperacién preparn
do por medio del procedimiento de esta invencién Tiene un
alto contenido del aditivo o de los aditivos,.tales como un
estabilizante, un lubricante, etc., no es pegajoso Yy se gry
nula completamente para obiener partfculas que tienen una
distribucidén del tamafio de particula de 75 a 300/u, ineclusay
al incorporar el ingrediente de incorporacién que se Prepa-
ra utilizando cloruro de polivinilo polimerizado en emulsidn
seglin esta invencién en una gran cantidad de clorurc de poli
vinilo polimerizado en suspensién, empleadc en la técnica
usualmente, el ingrediente puede dispersarse uniformemento
en la reéina ¥y por lo tanto no surgen dificultades ni en

cuanto a la transportabilidad ni en cuanto z la produccién.

La invencién se explica con mayor detalle con ra

ferencia a los siguientes ejemplos. = - = = = = = = = = .

Se utilizaron en los ejemplos cloruro de polivi-
nilo polimerizado en emulsién que tenfa un grads medio de
polimerizacién de-1300, un tamafio medio de perticula de 50-
60 micras y una densidad aparente de 0,18 g/ml y cloruro de

polivinilo polimerizado en suspensién que tenfa un grado me
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dio de polimerizacidén de 800, un tamafio medio de particuln

de 170 micras y una densidad aparente de 0,54 g/ml, - - - ~

Ejemplo 1

A 55 partes en peso de un polvo de cloruro de po
livinilo polimerizado en emulsién se les incorporaron 45
partes en peso de mercapturo de octilestafio l{quido wtili-~
zando un mezclador Henschel bajo calentamiento, empleando
las condiciones ilustradas en la Tabla 1. Los resultados ob

tenidos se indican también en la siguiente Tabla 1. = - = -

Ademéds, por comparacidén, a 55 partes en peso de
un polvo de cloruro de pelivinilo polimerizado en suspen-
sién se les incorporaron 45 partes en peso de mercapturo ds
butilestafio 1iguido bajo calentamiento, empleando las mismuas
condiciones que anteriormente, y los resultados obtenidos ua

indican también en la siguiente Tabla 1. = = = = = = = =
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Como es evidente de los resultados indicados en
la anterior Tabla 1, en el Ejemplo 1 se obiuvo en cada caso
un producto granulado adecuado que no era pegajoso, mien-
tras que en el Ejemplo de Comparacidn s6lo se obtuvo en ca-

da caso un producto pegajoso en bloque. = = = = = = = -~ ~

Ejemplo 2

3

A 55 partes en peso de un polvo de cloruro de po
livinilo polimerizado en emulsién se les incorporaron 15

partes en peso de mercapturo de octilestafio, 15 partes en

peso de maleato de octilestaflo como polvo pegajoso y 15 par -

tes en peso de untlubricante hidrocarbirico ligquido (cera
de volietileno de un peso molecular de 3000) utilizando un
mezclador Henschel bajo calentamiento y empleando las condi
ciones de incorporacidn gue se indican en la siguiente Ta-
bla 2. Los resultados obtenidos se indican en la siguiente

TAabla 2. = = = = = = = = = % = = = % = =~ = --————----

Ademds, por comparacién, a 55 partes en peso de
un polvo de cloruro de polivinilo polimerizado en suspen-
sidn se les incorporaron los mismos aditivos que en el ante
rior Ejemplo bajo calentamiento, empleando las mismas condi
ciones de incorporacidn que anteriormente, y los resultados
obtenidos se indican también en la siguiente Tabla 2 como
Ejemplo 2 de Comparacién. Ademds, a 85 partes en peso de un
polvo de cloruro de'polivinilo polimerizadc en suspensidn

se les incorporarcn 5 partes en peso de mercapturo de octil
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estafio 1fquido, 5 partes en peso de maleato de octilestaiio
como polvo pegajoso y 5 partes en peso de un lubricante hi
drocarbirico 1{quido bajo calentamiento y en las mismas con

diciones de incorpcracién que anteriormente y los resultados

_obtenidos se indican también en la siguniente Tabla 2 como

Ejemplo 3 de Comparacifn. = = = = = = = = = = = = = = = ~ «

= avos
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Como es evidente de los resultados indicados en

"la anterior Tabla 2, cuando se incorporaron 45 partes en pe

s0 de los aditivos liquido y pegajoso a 55 perfes en peso
del polvo de cloruro de polivinilo polimerizado en emulsién
bajo las condiciones de temperatura de incorporacidn de
100-1109C como en el Ejemplo 1, se obtuvo en cada casc un
producto granulado adecuado gue no era pegajeso. Por el con
trario, cuando los mismos aditivos del Ejemplc 2 se incorpo
raron a 55 partes en peso de cloruro de polivinilc polimeri
zado en susbensién bajo las mismas condicicnes que anterior
mente en el Ejemplo 2 de Cowparacién, sflo se obtuvo en ca-
da caso un producto pegajosc en bleque. Cuzndo se incorpgré
una cantidad reletivamente pequefia, es decir 15 paries en
peso de los mismos aditivos lfquidos y pegajosos, a 85 par-
tes en peso de cloruro de polivinilo polimerizado en suspen

8ién bajo las mismas condiciones que anteriormente en el

Ejemplo 3 de Comparacidn, se obtuvo un producto granular no
. pegajoso en cada caéo, pero el estado de granulacidn de los

-productos era malo y los productos eran todos dificiles de

manipular, = = = = « = = = = = = . - - .o - .- =

Como se ha descrito anteriormente, incorporando

aditivos liquidos y pegajosos al polvo de clorurd de polivi

nilo polimerizado en emulsidn bajo calentamiento a 100-1102C,

gegin esta invencidén, pueden obtenerse ingredientes adecua-
dos de incorporacidn gque tienen un alto contenido de aditi-~

VOS ¥ que NO S0Nn pegajosis. = = = = & = = = = = = = = - = -
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Ejemplos 3 y 4

Se incorporaron a 35 partes en peso de un polvo
de cleoruroc de polivinilo polimerizado en emulgidén 10 partes
en peso de mercapturo de octilestafio liquido, 10 partes en
peso de maleato de octilestafio como polvo pegajoso, 10 par-
tes en peso de un lubricante hidrocarbirico liquido (cera
de polietileno de un peso molecular de 3000) y 35 partes en
peso de polvo de carbonato cileico, utilizando un mezclador
Henschel, bajo calentamiento y empleando las condiciones de
incorporacidén que se indican en la siguiente Tabla 3. Ade-
més,-a 30 parfes en peso de un polvo de cloruro de polivini
lo polimerizado en emulsién se les incorporasron 15 partes en
Peso de mercapturo de octilestafio 1{quido, 15 partes en pe-
so de maleato de octilestafio como polve pegajoso, 15 partes
en pesc de un lubricante hidrocarbirico lfquido (cera de po
lietileno de un peso molecular de 3000} y 25 partes en peso
de un polvo de écido.silicico bajo las nmismas condiciones
que anteriormente. Los resultados obtenidos se indican en la

siguiente Tabla 3. = = = = = = = = = = = ~ - - - - -
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Como es evidente de los resultados indicados en

la anterior Tabla 3, cuando una carga pulverulenta, tal co-

mo polvo de carbonato cdleico y polvo de dcido silicico, se
incorpord en el polvo de cloruro de polivinilo polimerizado
en emulsidn junto con otros aditivos 1iquidos y pegajosos

segin el procedimiento de esta invencidén pudieron, obtenerse
ingredientes de incorporacién granuledos adecuados'que te~

nisn un alto contenido de adifivo, tal como los estabilizan
tes, lubricantes, etc. liquidos y pegajosos descritos ante-

riormente, y que no resultaban pegajosos. = = = = = = = = -

Si bien la invencién se ha descrito en detalle y
con referencia a realizaciones especificas de la misma, serd
evidente para los entendidos en la técnica que pueden intro-
ducirse varios cambios y modificaciones en lz misma sin sa-

lir de su espfritu y alcance. = = = = = = = - 0 - - - = - =

A los efectos consiguientes, se declaran de nove
dad y propiedad para Espafia, sus territorios y plazas de 80

berania, las reivindicaciones que siguen. = = = = = = = = -
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REIVINDICACIONES

. 1.= Procedimiento para preparar ingredientes de
incorporacién para resinas de cloruroc de vinilo, caracteri
zado porgque comprende incorporar un aditivo liquido o pega
joso o dos o méds aditiveos que comprenden un aditivo o adi-
tivos parcial o totalmente l{gquidos ¢ pegajosos & un polvo
de cloruro de polivinilo poliﬁerizado en emulsién, bajo ca

lentamiento, = = = = = = & & - . m - - - - m - . m .- .-

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca
racterizado porque dicho aditivo o aditivos son un estabi-

lizante de estafio orgdnico con otro aditivo o sditivos., -

3.- Procedimiento segin la reivindicacién 2, ca
racterizado porque dicho estabilizante de estafio orgénico

es mercapturo de octilestafio o maleato de octilestafic. - -
4.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca
racterizado porque dicha incorporacién se realiza a uwna

temperatura de unos 100 a unos 1102C. = = = = = = = = « =

5.- "PROCEDINIENTO PARA PREPARAR INGREDIENTES
DE INCORPORACION PARA RESINAS DE CLORURO DE VINILO"., = = =

Todo ello conforme se describe y reivindica en

PUPDEPRI |
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la presente memoriaz que consta de dieciocho hojas foliadas

¥ mecanografisdas por una sola de sus caras.

MADRID { 7 MAR, 1977 *
A M. CURELL SUNOL
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