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CcO., LTD., japonesa, industrial
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temachi 2-chome, Chiyoda-ku, To-
kyo, Jap3o, (inventores: Genji
Noguki, Toshimichi Koga e Tagashi
Amano, residentes no Japdo), para
"PROCESSO PARA A PREPARACAC DE
UMA RESINA DE CLORETO DE POLIVINI=—
Lo", )

Descrigdo

aAntecedentes da Iunvencdo

A presente inveng¢do refere-se a
um processo para a prepara¢dc de uma resina de cloreto de
polivinilo por polimerizagdo do mondmero cloreto de vinilg
disperso num meio de polimerizag8o aquoso ou, mais parti-
cularmente, a um método para a preparagdc de uma resina de
cloreto de polivinilo pulverizada posSuindo excelente ca-

pacidade de fluir,

Constitui um processo convencional
na técnica anterior uma resina polimérica com base em clo
reto de vinilo ser preparada por dispersdo e polimerizag¢ad
do mondmero cloreto de vinilo ou uma mistura do mondmero
composta principalmente pelo monémero cloreto de vinilo

| R3]

num meio de polimerizago aquoso contendo um agente dispe]

~

sante, iniciador de polimerizag3o e analogos para produzir
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uma pasta polimerizada que & depois desidratada e seca nu

ma resina pulverizada.

Uma das desvantageng importantes,
encontrada frequentemente ne processo anteriormente menci
onado, & que a resina pulverizada do cloreto de polivini=-
lo é carregada com electricidade estética durante o proce
sso de secagem ou transporte o que diminui a capacidade
de fluir, causando algumas vezes uma obstrug¢So consideré-
vel do forno de secagem ou tubos pneumdticos da linha de
transporte, Em adig3o, a densidade especifica de uma re
sina pulverizada diminui consideravelmente quando o pd &
carregado electroestaticamente o que provoca um erro na
medig¢do volumétrica da quantidade em vez da medig3o em pe
S0. Esta desvantagem devida a0 carregamento electroesta
tico da resina pulverizada & mais importante no inverno,

de temperatura baixa e humidade baixa, do que no verdo.

Foram feitas virias propostas e
tentativas na técnica anterior para resolver o problema
resultante da carga electroestitica de uma resina pulveri
zada de cloreto de peolivinilo, Um método convencional
largamente experimentado & o de misturar a resina pulveri
zada com um agente tenso-activo que pode ser ndo idnico,
anidnico ou catidnico, de modo a conceder % superficie da:
partfculas da resina uma capacidade de reténcdo e hidrofi
lica de Agua aumentada, Este método, no entanto, n3o é
sempre suficientemente eficaz para o objectivo de evitar
a diminuig8o da densidade especifica ou capacidade de flu
ir da resina pulverizada e, em adigdo, possui a desvanta-
gem de a estabilidade térmica da resina ser significativa

mente diminuidae.

Resumo da Invengdo

A presente invengdoc tem, consequen
temente, como objectivo, proporcionar um método novo para
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a preparag¢3o de uma resina pulverizada polimerica de base
cloreto de vinilo que evita a diminuig3o da densidade espeg
cifica ou capacidade de fluir devido 3 carga electroestéti
ca das partfculas de resina, sem efectar adversamente a
qualidade da resina pulverigada, como a estabilidade térmi

ca,

Assim a presente inveng3do proporcig
na um aperfeigoamento que inclui, um processo para a prepa
ragdo de uma resina pulverizada polimérica de base cloreto
de vinilo por dispers3o e polimeriza¢3o do mondmero clore-
to de vinilo ou uma mistura do mondémero composto principal
mente por cloreto de vinilo num meio aqueso para formar
uma mistura de polimerizagfo, misturando a mistura de poli
meriza¢3o com uma dispersf@o aquosa contendo:

(A) um sal do Acido carboxilico monobésico possuindo de 10
a 20 &tomos de carbono numa molécula, com um metal di-
valente seleccionado do grupo constituido por célcio,
zinco, bério e magnésio, possuindo um difmetro médio
de particula que n3o exceda 100 e e

(B) um carboxilato de sorbitano possuindo um HLB de 4 a 10

representado pela férmula geral

o
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em que

R representa um grupo monovalente hidrocarboneto pos
suindo de 10 a 20 &tomos de carbono numa raz®o em pe
so de (A):(B) na gama de 1;10 a 2:1 e numa guantida-
de total de (A) e (B) na gama de 5% a 20% em peso da
dispersdo aquosa, sendo a quantidade de dispers3o a=-
quosa adicionada & mistura de polimerizag¢8c na gama

de 0,01 a 1,5 partes com peso como o total de (A) e

(B) por 100 partes em peso do mondémero cloreto de vi
nilo ou mistura do mondmerc composto principalmente

por cloreto de vinilo, no momento em gue a conversio
do mondmero ou mistura do mondmero em polimero é de

pelo menos 70%, mas antes da desidratag¢3o das parti-

culas do polimero,

Descrig¢3o Pormenorizada das Formas de Realizaglo Preferi-

das

Como anteriormente descrito, © as-
pecto mais caracteristico do aperfeigoamento de acordo com
esta invengdo, consiste na mistura, da mistura de polimeri
zagdo, com aditivos especificos (a) e (B) definidos ante-
riormente, na forma de uma dispersdo aguosa contendo (A)

e (B) numa quantidade total especifica e numa proporgdo
peso especifica, sendo também especifica a quantidade de
aditivos na forma de uma dispersdo agquosa adicionada a mig

tura de polimeriza¢3o e o momento da sua adig3o,

O aditivo (A) € um sal de um &cidg
carbox{lico monobasico possuindo de 10 a 20 &tomos de car
bono numa molécula e um metal divalente seleccionado de
um grupo constituido por cilcio, zinco, bario e magnésio,
0 4cido carbox{lico monobédsico, que pode ser saturado ou
insaturado, possuindo de 10 a 20 &tomos de carbono numa
moléula & exemplificado pelo &cido estefrico, &cido cépri
co, 4cido laurico, &cido palmitico, 4cido oleico, e andlg
gos. Consequentemente, sais do metal divalente adequa-
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dos do 4cido carboxflico incluem estearato de célcio, es-
tearato de zinco, estearato de bario, estearato de magné-
sio, caprato de cdlcio, caprato de zinco, estearato de b§
rio, estearato de magnésio, caprato de cdlcio, caprato de
zinco, caprato de birio, laureato de cdlcio, laureato de

zinco, laureato de bério, palmitato de célcio, palmitato

de zinco, palmitato de birio, oleato de cilcio, oleato de
zinco, oleato de birio e andlogos ainda que n3c limitados

particularmente a esses.

? essencial que o sal do metal di-
valente, anteriormente mencionado, do &cido carbox{lico
esteja na forma pulverizada possuindo um didmetro médio
de particula que n3o exceda 100 jpm ou, de preferéncia ndo
exceda 20 Jpme Quando o seu difmetro médio de particula
é demasiado grande, podem obter-se dispersfo aquosas ndo
estéveis por dispersBo do pd na &gua, em adigSo a um efei
to menos notdrio sobre a melhoria da capacidade de fluir

da resina pulverizada.

0 aditivo (B) na dispers3o aquosa
é um ester de sorbitano com um 4cido carboxilico possuin-
do de 11 a 21 4tomos de carbono numa molécula, que deve
possuir um HLB na gama de 4 a 10. Os Exemplos de éster
de sorbitano adequados incluem o mono-palmitato de sorbi-
tano, mono-estearato de sorbitano, mono-oleato de sorbita
no, mono-laureato de sorbitano e anilogos ainda que nao

particularmente limitativo a esses.

A dispers8o agquosa dos aditivos
(a) e (B) deve conter (A) e (B) numa propor¢d3o em peso
(A): (B) na gama de 1:10 a 2s1. Quando a quantidade re-
lativa do aditivo (A) é demasiado pequena, ndo se pode
obter um efeito de mélhoria suficiente por adigdo da dis-
pers30 aquosa & mistura de polimerizagdo para evitar uma
diminuigd@o na éapacidade de fluir e densidade especifica
da resina pulverizada. Quando a quantidade relativa do
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aditivo (A) é demasiado grande, por outro lado, a estabili
dade da dispersdo aquosa é diminuida produzindo, consequen
temente, um efeito de melhoria insuficiente sobre a capaci

dade defluir da resina pulverizada.

A dispers8o aquosa deve conter os
aditivos (A) e (B) em quantidades tais que a concentrag¢3o
total de (A) e (B) na dispers3o esteja na gama de 5% a 20%
em peso, Quando a concentragdo total de (aA) e (B) é dema
siado pequena, a estabilidade da dispers3o agquosa diminui,
Quando a concentrag¢fo total de (A) e (B) & demasiado gran-
de, por outro lado, a dispers3o aquosa pode possuir uma
consisténcia aumentada de modo que a dispers3o, por vezes,
n3c é completamente uniforme e existe dificuldade no trans
porte da dispersdo aguosa através duma tubagem,

0 procedimento para a preparag¢io
da dispersso aquosa n3o é particularmente limitativo e qu-
aisquer agitadores e maquinas de dispers3o convencionais
pudem ser utilizados para este fim, incluindo homogeneiza-
dores, moinhos colvidais, misturadores de jacto e anflogos.,
Se desejado, qualquer dos aditivos (A) e (B) é fundido pre
viamente introduzido em &gua num estado fundido, para ser
disperso em Agua, por agitagdo. E também opcional que os
aditivos sejam dissolvidos num solvente orglnico tal como,
dlcool metilico, 4lcool etflico, acetato de etilo e andlo-
gos e introduzidos em &gua na forma de uma solugdo para se:

dispersa em &gua por agitagdo.

A dispers3o aquosa, anteriormente
descrita, dos aditivos (A) e (B) é introduzida numa mistu-
ra de polimerizagdo ao mesmo tempo quando a conversdo do
mondmero ou mistura do mondmero no polimero & de pelo me-
nos 70%, mas antes da desidratagdo da pasta polimerizada,
numa quantidade tal que a quantidade total dos aditivos
(A) e (B) esteja numa gama de 0,01 a 1,5 partes em peso
por 100 partes em peso do monbémero cloreto de vinilo ou
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uma mistura do mondmero composta principalmente por clore~
to de vinilo, Quando a dispers3o aquosa & introduzida na
mistura de polimeriza¢Bo numa altura demasiado cedo, s3o
provocadas perturba¢Bes por forte deposig¢do incrustante do
polimero sobre todas as paredes interiores do reactor de
polimerizacgdo. Quando a guantidade de dispers3o aquosa
adicionada é demasiado pequena, n3o se pode obter o efeito
desejado de aperfeigoamento na capacidade de fluir e densi
dade especifica da resina pulverizada, Por outro lado
ndo se podem obter aperfeigoamentos adicionais, pelo aumen
to da quantidade de dispersdo aguosa adicionada que exceda
o limite superior anteriormente mencionado, certamente com

desvantagem econdmica.,

0 método de acordo com a presente
inveng8%0 & aplicével n3o sé & homopolimerizag3o do mondme-
ro cloreto de vinilo sdézinho num meio aguoso mas também &
copolimerizag8o duma mistura do monémero da qual, por exém
plo, pelo menos 50% em peso & cloreto de vinilo. Os exem
plos de comondmeros na mistura do mondmero a ser copolime-
rizada com cloreto de vinilo incluem ésteres de vinilo,
tals como, acetato de vinilo e propionato de vinilo, éste-
res do 4cido acrilico ou metacrilico tais como acrilato de
metilo, acrilato de etilo, metacrilato de metilo e metacri
lato de etilo, olefinas tails como etileno, e propileno, és
teres de vinilo, tais como, éter lauril-vinilico e éter
isobutil-vinflico, anidrido maleico, acrilonitrilo, estire
no, cloreto de vinilideno e andlogos. Duas ou mais espé-
cies destes comondmeros podem ser utilizadas em combinagdo

de acordo com as necegsidades.

0 procedimento para a polimeriza-
¢3o do mondémero ou mistura do mondémero, de acordo com esta
inven¢3o, pode ser convencional, exceptuando a adigdo da
dispers3o aquosa especifica dos aditivos & mistura de poli
merizag¢30 num momento especi{fico, Nomeadamente, O mondme
ro cloreto de vinilo ou mistura de mondmero é introduzido
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num meio aquoso contendo um agente dispersante e ai dispexn

gso antes do inicio da reacg3o de polimerizag8o com a adi-
¢30 de um iniciador de polimerizagdo. O agente dispersall
te anteriormente mencionado n3c é particularmente limita-
tivo e gualgquer um dos utilizdvels convencionalmente po-
dem ser utilizados. Os exemplos de agentes dispersantes
adequados incluem &teres de celulose sollveis na &agua, tai
como, metil-celulose, etil-celulose, hidroxi-etil-celulo-
se, hidroxi-propil-celulose e hidroxi-propil-metil-celulo
se, &lccoois polivinilicos parcialmente saponificados so-
ldveis em 4gua ou soltveis no mondémero, poli(dcido acrili-
co), polimeros naturais solfiveis na &gua, tais como, gela-
tina, agentes tensio-activos, sol@veis no monémero, tais
como, mono-laureato de sorbitano, tri-oleato de sorbitano,
mono-estearato de sorbitano, tri-estearato de glicerina e
copolimeros de bloco de éxido de etileno e éxido de prppi-
leno, agentes tensio=-activos soldveis em &gua, tais como,
mono-laureato de poli-oxi-etileno-sorbitano, oleato de po-
li-oxi-etileno-glicerina, laureato de sédio e dodecil-ben
zeno-sulfonato de sédio, pds inorglnicos, tais como, car-
bonato de célcio e fosfato de célcio etc.. Estes agentes
dispersantes podem ser utilizados quer sbézinhos quer como
uma combinag¢io de duas ou mais espécies, de acordo com as

necessidades.,

0 iniciador de polimerizag¢do pode
também ser qualqguer um dos utilizados convencionalmente
na polimerizag¢®o do cloreto de vinilo na técnica anterior|
Os exemplos de iniciadores de polimerizag3oc adequados in-
cluem compostos de percarbonato, tais como, di-carbonato
de di-isopropil-perdxi, di-carbonato de di-2-etil-hexil-
-perdéxi e di-carbonato de di-etoxi-etil-perdxi, compostos
de per-éster tais como nomeadamente de neodecanoato de
terc~butil-perdxi, pivalato de terc-butil-perdxi, pivala-
to de terc-hexil-perdxi, neodacanoato de gf-cumil-perdxi
e 2-neodecanoato de 2,4,4-tri-metil-pentil-2-perdxi, pe-
réxidos tais como, perdéxido de acetil~ciclo-hexil-sulfo~
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nilo, fenoxi-acetato de 2,2,4-tri-metil-pentil~-2-peroxi,
perdxido de 3,5,5~tri-metil~hexancilo e perdxido de lauri-
lo, compostos azo tais como valornitrilo de azobis-2,4~-di-
-metilo, valeronitrilo de azobis(4-metdxi=2,4=-di-meti),
persulfato de potéssio, persulfato de amdénio, perédxido de
hidrogénio, hidro-perdéxido de cumeno e andlogos. Estes
iniciadores de polimerizagBo podem ser utilizadas sézinhos
ou como uma combinagdo de duas ou mais espécies de acordo

com as necessidades.

As outras condigBes para a prética
da polimerizag8c do monbémero ou mistura do mondmero, para
além da selecg¢3o do agente dispersante e iniciador de poli
merizagdo, podem também ser convencionais ipcluindo o méto
do para a introdu¢3oc do meio aguoso, mondmero ou mistura
de mondmero, agente dispersante, iniciador de polimeriza~
¢30 e andlogos no reactor de polimerizagdo, proporgdo des-
tes constituintes para formar a mistura de polimerizac3o,

temperatura de polimerizagdo etc,

£ adicionalmente opcional a utiliza
¢80 de varias espécies de aditivos conhecidos utilizados
convencionalmente na prepara¢so de uma resina poliméréca
de base cloreto de vinilo com o objectivo de controlar mo-
deradamente a reacgdo de polimerizagdo ou melhorar as pro-
priedades do produto resina, por adig¢8o & mistura de poli-
meriza¢3o antes do inicio, durante o proc¢essamento ou de-
pois de completa a reacg3o de polimerizagZo, Os Exemplos
desses aditivos opcionais incluem agentes de contrdlo da
polimerizacdo, agentes de transferéncia de cadeia, agentes
de controlo do pH, melhoradiores da congelag¢do, agentes an-
ti-estiticos, agentes de reticulag8o, estabilizadores, a-
gentes de enchimento, agentes tamp30, inibidores de depo-

sig80 incrustante e andlogos.

A seguir, o método de preparagdo de
um polimero de base cloreto de vinilo, de acordo com oOs
-G - :




aperfeigoamentos desta inveng3o & ilustrado com mais porme
nor por intermédio de exemplos e exemplos comparativos, em
bora o &mbito da presente invengdo n3o seja limitada por

estes exemplos.

Exemplo 1 (Experiéncias de 1 a 8)

Na Experiéncia 1, preparou-se, an
tecipadamente, uma dispers3o aquosa de estearato de zinco
possuindo um difmetro médio de particulas de Zovpm e mono-
laureato de sorbitano possuindo um HLB de 8,6 numa propor-
¢30 em peso de L:2, numa concentragdad de 18% em peso como
quantidade total destas duas espécies. de aditives. Assim,
metade da quantidade do éster de sorbitano foi, primeiro,
34 &gua, sob agitagfo, para al ser uniformemente disperso sg
guindo-se a adig3o da qguantidade total do estearato de zin
co que foi, em seguida, uniformemente disperso por continug
¢80 da agitag3o. Depois, adicionou-se a porgd@c restante
do éster de sorbitano A dispersSo e continuou-se, adicional
mente, a agitagB®o durante 4 horas, para produzir uma dispeX
s80 aguosa dos aditivos que era estédvel, n3o provocando a

separac¢3c de fase por repouso durante 2 horas ou mais.

Introduziram-se, num reactor de
polimerizacgfio feito de agod inoxidavel de 2000 litros de ca
pacidade, 980 Kg de 4gua desionizada, 382 g de um &lcool
polivinflico parcialmente saponificado e 143 g de metil-ce
lulose soltvel em agua, depois fez-se o vicuo do reactor
para excluir o ar atmosférico, introduziram-se 700 Kg do
mondmero cloreto de vinilo no reactor para formar uma mis-
tura de polimerizagdo, Adicionalmente, introduziram-se
280 g de di-carbonato de di-2-etil-hexil-perdxi na mistura
de polimerizag3o no reactor, sob agitag8o, utilizando uma
bomba de alta-press3o para iniciar a reac¢do de polimeriza
c%0 com infcio simulténeo da elevagd3o de temperatura até
58°C. Continuou-se a reaccfo de polimerizagdo a esta tem
peratura, sob agitagBo continua da mistura de polimeriza-
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¢30. No momento em que a convers3o do monémero no polime
ro tinha atingido 85%, adicionou-~se a dispersdo aquosa dos
aditivos preparada em separado, antecipadamente, & mistura
de polimeriza¢3o numa quantidade de 0,3 partes em peso co-
mo bsse no total do estearato de zinco e éster de sorbita-
no por 100 partes em peso do mondmero cloreto de vinilo e
continuou~-se, adicionalmente, a reac¢do de polimerizagao.
Quando a pressdo dentro do reactor de polimerizagdo baixou
para 5,5 Kg/cmZG, terminou-se a reac¢do de polimerizagdo

e recuperou-se o mondémero n#o reagido, Descarregou~-se a
pasta polimerizada do reactor desidratou-~se e secou-se du-
ma forma convencional, para produzir uma resina de cloreto

de polivinilo pulverizada.

Na Experiéncia 2, repetiu-se 0 pro|
cedimento anterior com excepgdo de que se substituiu o es-
tearato de zinco por a mesma quantidade de estearato de

célcio,

0 procedimento de polimerizagao na
Experiéncia 3 foi exactamente o0 mesmo da Experiéncia 2,
com excep¢do que a quantidade da dispers8o aquosa dos adi-
tivos foi reduzida para 0,1l partes em peso para o total
do estearato de cdlcio e éster de sorbitano por 100 partes

em peso, do mondmero cloreto de vinilo.

0 procedimento de polimerizagdo
na Experi&ncia 4 foi exactamente o mesmo do da Experié&ncia

1 exceptuando a substituig¢8o do estearato de zinco com a

mesma quantidade do estearato de bério.

Na Experi&ncia 5 realizada para
fins comparativos, a polimerizag3o realizou-se da mesma
forma como nas experiéncias precedentes mas sem a adigdo
da dispers3c aquosa dos aditivos no caso da reacgdo de po

limerizag¢do.
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O procedimento de polimerizag¢3o ng
Experi8ncia 6 foi exactamente o mesmo da Experiéncia 1 ex-
ceptuando a substituig¢do do estearato de zinco pela mesma
quantidade de acetato de cilcio e do monolaureato de sorbi
tano pela mesma quantidade do monoestearato de sorbitano
possuindo um HLB de 4,7,

O procedimento de polimerizac¢do na
Experi8ncia 7 foi exactamente o mesmo da Experilncia 1 ex-
ceptuando a substituig¢do do monolaureato de sorbitano pelg
mesma quantidade de tri-oleato de sorbitano possuindo um
HLB de 1,8,

Na Experiéncia 8, realizou-se a
polimeriza¢3c da mesma forma da Experi@ncia 1 com excep-
¢do que ndo foi adicionada a dispersdo aquosa dos adifivos
e, em substitui¢ldo, adicionaram-se 0,3 partes em peso de
um agente tensio-activo catidénico de base amina por 100
partes em peso do mondmero cloreto de vinilo na mesma quan|

tidade da Experiéncia 1.

Submeteram~-se cada uma destas 8
resinas de cloreto de polivinilo pulverizadas a ensaios de
avaliag8o para os pontos I a V, sob as condigles de ensaio
descritas a seguir, para produzir os resultados apresenta-
dos no Quadro 1l.

I. Capacidade de fluir sob condig¢les normais

Condicionou-se a resina pulveriza-
da mantendo-a durante 24 horas numa atmosfera de 35% de
humidade relativa a 27°%¢ (Condig3o A) ou 40% de humidade
relativa a 0°C (condic¢®0 B) e tomou~-se uma porg¢3do de 100
ml do pulverizado e colocou-se no funil para determinagdo
da densidade especifica apresentado em JISK 6721. O tem-
po, em segundos, que a resina pulverizada demorou a fluir
livremente através do funil registou-se como uma medida ds
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capacidade de fluir. As condi¢Bes A e B s3o referidas

no Quadro 1 simplesmente por A e B, respectivamente,

II, Capacidade de fluir depois de carregamento_ triboeléc-

trico
——

A resina pulverizada, depois de
condicionada sob a Condi¢3o A ou B, agitou-se durante 5 mil
nutos utilizando o misturador planetério fabricado por Braz
bender Co,, rodando a 60 rpm e depois submeteu-se imedia-

tamente a medig83o da capacidade de fluir pelo método ante

riormenté descrito.

III, Densidade especifica sob condig¢3o normal

A resina pulverizada, depois de
condicionada sob a Condig¢30 A ou B anteriormente descritas
submeteu~se a determinag3o da densidade especifica em g/
/cm2 de acordo com o procedimento de ensaio especificado
em JIS K6721.

IV. Densidade especifica depois de carregamento triboeléc-

trico

Submeteram-se as mesmas amostras
de resina pulverizada, utilizadas nos ensaios anteriormen-
te mencionados, para a capacidade de fluir depois de carrg
gamento triboeléctrico, & medig3c da densidade especifica

em g/cm3 de maneira idéntica & anterior,

V. Estabilidade térmica

Misturou-se a resina pulverizada
com 2,5 PHR (partes por cem partes de resina) de esteara-
to de chumbo, 0,7 PHR de estearato de bdrio, 0,5 PHR de
sulfato de chumbo tri-bdsico e 30,0 PHR de ftalato de di-
~octilo e, depois de moagem durante 5 minutos num moinho
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cilindrico a lGEoc, moldou-se o composto numa folha de 1

mm de espessura, Manteve-se a folha num forno a 19500 e
registou~se o tempo em minutos necessirio para o branquea-
mento da folha como uma medida da estabilidade térmica da

resina.

Exemplo 2 (Experilncia de 9 a 13)

O procedimento de polimerizag¢do nas
Experiéncias 9, 10 e 11 foi essencialmente o mesmo da Expeg
riéncia 2, com excep¢3o que o estearato de cdlcio pulveri-
zado utilizado como aditivo na dispers3o aguosa possuia um
didmetro de particula médio de 8 Pm, 50 rm e 150 pm, res-
pectivamente, As dispers8es aquosas preparadas nas Expe-
riéncias 9 e 10 possuiam boa estabilidade, sem separag¢do
de fase depolis de permanecerem em repouso durante 2 horas
ou mails, enquanto gue a dispers3do aguosa preparada na EXpg
riéncia 11 possuia uma estabilidade deficiente provocando
a separacdo de fase ao fim de permanecer em repouso 30 mi-

nutos,

O procedimento de polimerizag¢®o na
Experiéncia 12 foli exactamente o mesmo da Experi&ncia 9
com excepg¢do que a quantidade da dispers@o aguosa dos adi-
tivos foi reduzida para 0,005 partes em peso como um total
de estearato de célcio e éster de sorbitano por 100 partes

em peso do mondémero cloreto de vinilo,

0 procedimento de polimerizag¢3o na
Experiéncia 13 foi aproximadamente o mesmo da Experiéncia
9 com excep¢lo que a dispers8o aquosa dos aditivos conti=
nha 25% em peso de estearato de cllcio e éster de sorbitan
no como um total, A dispers3o aquosa possuia uma estabiq
lidade um tanto ou guanto deficiente que provocava a sepa-
ra¢3o de fase guando se mantinha em repouso por mais do

gue 1 hora.
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Cada uma destas cinco resinas de
cloreto de polivinilo pulverizadas assim preparadas, foram
submetidas a ensaios de avaliac3o, da mesma forma que Exem

plo 1 para produzir os resultados apresentados no Quadro 1

Exemplo 3 (Experiéncia 14 a 17)

0 procedimento de polimeriza¢3o na
Experiéncia 14 foi essencialmente o mesmo da Experiéncia 9
do Exemplo 2 com excepg¢glo que a proporgdo em peso entre o
estearato de cdlcio e o éster de sorbitano na dispers3o a~-

guosa era de 1l:5,

0 procedimento de polimerizagd@o
nas Experié&ncias 15, 16 e 17 foli essencialmente o mesmo da
Experiéncia 9 com excep¢3o que a proporg3o em peso entre
0 estearato de cdlcio e o éster de sorbitano na dispers@o
aquosa era de 1l:1, 1:20 e 3:1, respectivamente, e a disper
s30 aguosa em cada uma destas experiéncias continha 10% em
peso do estearato de célcio e éster de sorbitano como um
total. A dispers3o aquosa preparada na Experiéncia 14 po
ssuia uma estabilidade t30 boa como a da Experiéncia 9 en-
quanto que as dispers®es aguosas preparadas nas Experién-
cias 15 e 16 possuiam uma estabilidade um tanto ou quanto
deficiente que originava a separagdo de fase quando em re-
pouso mais do gque 1 hora e a dispers3o aquosa na Experién-
cia 17 possuia uma estabilidade muito deficiente que origi
nava a separa¢do de fase j& ao fim de 30 minutos de perma-

néncia em repouso,

Submeteu-se uma destas quatro resi
nas de cloreto de polivinilo pulverizadas preparadas, a
ensaios de avaliag3o da mesma forma que no Exemplo 1 para

produzir os resultados apresentados no Quadro 1.

Exemplo 4 (BExperiéncias 18 a 21)

- 15 =




0 procedimento de polimerizag3o de
em cada uma destas experi®ncias fol essencialmente o mesmd
da Experiéncia 9 com excepgdo que a dispers3o aquosa dos
aditivos foi introduzida na mistura de polimerizagdo em
alturas diferentes, durante a realizac¢do da polimerizaggo,
Nomeadamente, introduziu-se a solugdo aguosa na altura em
que a convers3o do mondmero no polimero era de 70% e 60%
nas Experi@ncias 18 e 21, respectivamente, imediatamente
depois de terminada a reacgdo de polimerizag¢8o, quando a
conversdo do monémero em polimero era de 91%, nas Experién
cias 19 e depois de se recuperar o mondmero de cloreto de

vinilo nf%o reagido na Experi&ncia 20.

Depois de descarregar a pasta poli
merizada do reactor de polimerizag¢%o, as paredes interio-
res do reactor foram inspeccionadas visualmente para veri-
ficar que quase n3o se depositou polimero nas Experiéncias
18, 19 e 20, andlogas & Experincia 9, enquanto que as pa-
redes do reactor na Experi@ncia 21 estavam todas cobertas

do polimero nelas depositado.

Submeteu~-se cada uma desta quatro
resinas de cloreto de polivinilo pulveriZadas'assim prepa
radas, a ensaios de avaliag¢8c, da mesma forma como no Exen
plo 1, para produzir os resultados apresentados no Quadro

1.
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REIVINDICACOTES
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Processo para a preparagdo de
uma resina polimérica de cloreto de vinilo em pé dispersan
do e polimerizando um mondmero de cloreto de vinilo ou umg
mistura de mondmeros principalmente composta por cloreto
de vinilo num meio aguoso para formar uma mistura de poli-
merizagdo, caracterizado por se adicionar misturando a mig
tura de polimerizagdo a uma dispersd@o aquosa contendo de
A) um sal de A&cido carboxilico monobésico possuindo entre
10 e 20 4tomos de carbono numa molécula com um metal diva-
lente seleccionado entre o grupo constitufdo por cilcio,
zinco, birio e magnésio, possuindo um difmetro de particu-
la médio n%o excedendo lOO}pm e B) um éster de sorbitano
com um 4cido carboxflico possuindo 11 a 21 4tomos de carbg
no numa molécula, numa propor¢do em peso de (A) : (B) com-
preendida entre 1:10 e 2:1 numa dispersdc aquosa, sendo a
quantidade da dispers@o aquosa adicionada & mistura de po-
limerizagdo compreendida entre 0,01 e 1,5 partes em peso
como o total de (A) e (B) por 100 partes em peso do mondme
ro de cloreto de vinilo ou a mistura de monémeros princi-
palmente composta por cloreto de vinilo, no momento em que
a convers3o do mondmero ou mistura de mondmeros no polime-
ro é de pelo menos 70% mas antes da desidrataglo das parti]

culas poliméricas.
- 28 -

Processo de acordo com a reivin-
dica¢80o 1, caracterizado por o 4cido carbox{lico monobisi-
co possuindo entre 10 e 20 Atomos de carbono numa moléculg
gue forma o aditivo (A) ser seleccionado entre o grupo
constitufdo por 4cido estedrico, &cido céprico, é&cido lau-

rico, 4cido palmitico e acido oleico,
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Processo de acordo com a reivindi
cagdo 1, caracterizado por o aditivo B) ser seleccionado
entre o grupo constituido por monopalmitato de sorbitano,
monoestearato de sorbitano, mono-oleato de sorbitano, mono
~0leato de sorbitano, monolaurato de sorbitano e monolici-

nolenato de sorbitano,

Processo de acordo com a reivindi
cagdo 1, caracterizado por a dispers@o agquosa dos aditivos
A e B conter os aditivos (A) e (B) numa quantidade compre-
endida entre 5 e 20% em peso como total,

A requerente reivindica a priorida-
de do pedido de patente japonés apresentado em 16 de Feve-
reiro de 19%0, sob o n2., 2-35530,

Lisboa, 15 de Fevereiro de 1991,

L Py
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RESUMO

"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE UMA RESINA DE CLORETO DE
POLIVINILO"

A invengdo refere-se a um proceg
80 para a preparac¢dc de uma resina polimérica de cloreto
de vinilo em pd dispersante e polimerizando um mondmerc de
cloreto de vinilo ou uma mistura de mondmeros principalmen
te composta por cloreto de vinilo num meio aquoso para for
mar uma mistura de polimerizag3o, em que se adiciona, mis-
turando, a mistura de polimerizag8o a uma dispersdo aquosa
contendo aditivos de A) um sal de &cido carboxilico menocbi
sico possuindo entre 10 e 20 &tomos de earbono numa molé-
cula com um metal divalente seleccionado entre o grupo con
stitufdo por célcio, zinco, bario e magnésio, possuindo um
difmetro de particula médio n¥o excedendo 100 Fm e B) um
ester de sorbitano com um &cido carboxilico possuindo 1l a
21 4tomos de carbono numa molécula, numa proporgdoc em peso
de (a) : (B) compreendida entre 1:10 e 2:1 numa dispers3o
aquosa, sendo a quantidade da dispersdo aquosa adicionada
3 mistura de polimerizag¢8o compreendida entre 0,01 e 1,5
partes em peso como o total de (A) e (B) por 1lOO partes em
peso do mondmero de cloreto de vinilo ou a mistura de mo~
némeros principalmente composta por cloreto de vinilo, no
momento em que a convers3c do mondmero ou mistura de mond-
meros no polimero & de pelo menos 70% mas antes da desidra

¢3o das particulas polimericas.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

