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PATENTE DE INVENCIÓN

que por 20 a&os, para España y sus Posesiones, se s o lic it a  a favor 

de D. Francesco GIAMPIETRO, de nacionalidad ita lian a , domiciliado 
en V ia privata Cantoni ns 8, MILAN ( I t a l i a ) ,  por : "PROCEDIMIENTO 
PARA LA FABRICACION DE DISPERSIONES DE POLIETILENO Y DE POLVOS UNI­
FORMES DE FINURA PREDETERMINADA PARTIENDO DE GRANULOS. POLVOS GRUE­
SOS Y DESPERDICIOS"................. .................................. ...................-  -  -  -  -

Memoria descriptiva

La presente invención se re fie re  a un procedimiento que permi­
te transformar e l po lietileno  de fabricación  normal, de peso molecu­
la r  medio y a lto , en una dispersión acuosa estab ilizada  que contiene 

una cantidad mínima de agente de emulsión o de dispersión, es decir  

no superior a l 0,4% del peso del só lido ; e l mismo procedimiento per­
mite además obtener un polvo de po lietileno  puro, de uniformidad y 
finu ra  máximas, pudiendo esta última ser predeterminada y comprendi­
da entre fracciones de miera y algunos cientos de mieras.

Como es sabido, desde que empezá la  fabricación  del p o lie t i le ­
no han sido estudiados varios procedimientos tendientes a la  obten­
ción de dispersiones adecuadas para ser aplicadas a los más d istin ­
tos soportes, como por ejemplo papel, te jido s , metales, e tc ., aun­
que hasta hoy no resu lta  que dichas dispersiones hayan tenido una 

aplicación práctica, y e llo  porque presentaban inconvenientes téc­
nicos y económicos ta les  que impedían su empleo. En lo que concier-
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ne las dispersiones acuosas, e l defecto consiste esencialmente en 
el empleo de cantidades excesivas de emulgador que, superando am­
pliamente los valores mínimos innocuos (0,3% ** 0,4% del peso del 
po lietileno ), le in fiere  un gravísimo daRo a la  película, que no 
presenta ya las apreciadas características mecánicas y químico- 
fís icas  del polietileno; por otra parte, estas dispersiones tenían 
necesariamente que contener una elevada cantidad de emulgador (en­
tre un 10% y e l 30% del peso del po lietileno) para asegurar una 
satisfactoria  estabilidad del mismo; ahora bien, ta l elevado por­
centaje influye desfavorablemente en e l producto obtenido.

Las Patentes que han tratado este tema son esencialmente las  
siguientes : U.S. 2290794, en la  cual se prevé la  fusión del p o li­
etileno en "bambury" con incorporación de un ácido graso y de t r i -  
et ano lamina, adición de agua que contiene hidrato potásico con la  

consiguiente formación de una masa pastosa que contiene del 10% a l  
20% de jabón re ferido  a l peso del po lie tilen o , que se diluye luego 

ulteriormente en agua; los tiempos de elaboración son muy elevados 

y para obtener la  dispersión se necesitan algunas horas. La Paten­
te U.S. 2313144. en la  cual se prevé d iso lver en caliente e l p o li­
etileno en un disolvente y añadir dicha solución, mantenida a 609- 
809 C, a otra solución caliente de emulgador de igua l temperatura; 
se ag ita  manteniendo constante la  temperatura con eventual paso 
por un molino co lo ida l, hasta obtener una emulsión a l 10% aproxi­
madamente de la  que se evapora e l disolvente. Dicha emulsión, en 

la  sucesiva Patente britán ica  622265. es concentrada floculando la  
masa por ac id ificac ión , filtrando  e l producto de coagulación, que 

vuelve a ser alcalin izado con amoniaco y es nuevamente reduoido a 

dispersión en forma más concentrada. También en este caso, prescin­
diendo de la  complejidad del procedimiento, que requiere una elabo­
ración de 12 horas, queda presente un elevado porcentaje de jabón 

y de coloide protector que varía  entre e l 5% y e l 10% referido  a l  
peso del po lietileno  y que influye desfavorablemente en e l produc­
to obtenido.

La Patente U.S. 2496989, que prevé mezclar en "bambury" a 
1009 C. e l po lietileno  con un ácido polimárico añadiéndole morfo- 
lin a  y agua para s a l i f ic a r  e l ácido, formando as í un emulgador 
que queda luego presente en la  dispersión a razón del 10% aproxi­
madamente re ferido  a l po lie tileno .

La Patente U.S. 2653919. en la  cual e l polietileno es fundido 

y tratado en aparato emulsionador bajo una presión de 20-50 atm.
-a la  temperatura de 1609 con solución de jabón preparada " in  s itu " ,
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.obteniéndose una dispersión acuosa que contiene emulgador a razón 

del 10% -  15% referido  a l po lie tileno .
Otras dispersiones acuosas preparadas partiendo de polvos de 

po lietileno  presentaban los mismos defectos ya mencionados, es de­
c ir , un elevado porcentaje de productos indeseables,y en particu­
la r ,  con menores cantidades de emulgador, se observaba una estabi­
lidad prácticamente nula.

También se han propuesto dispersiones acuosas exentas de emul- 
gadores, obtenidas dispersando polvos de po lietileno  en agua que 

contenía particularmente disolventes de tipo alcohélioo (Patente 

francesa 1050223 -  Patente britán ica  721908 -  Patente ita lian a  

572824 -  Patente ita lian a  496916).  pero ta les  dispersiones, además 

de tener una estabilidad  d iscu tib le , se revelaron prácticamente no 

susceptibles de aplicación (véase la  Patente francesa 1059221).
Las dispersiones en disolvente tienen todas la  desventaja co- 

nnln de un a lto  coste de aplicación por cuanto, en la  mayor parte 

de los casos, no hay posibilidad  de una eficaz recuperación de los  
disolventes. También por este motivo no han hallado interés en e l 
mercado sino para su ap licación  a metales. Estas dispersiones, sin  
embargo, excepto las propuestas en las Patentes canadiense 464485, 
francesa 1042310 y U.S. 2561951. que no han tenido continuación 
alguna, son preparadas partiendo de polvo de po lietileno  e l cual, 
como todos los polvos que rechazan e l agua, se dispersa fácilmente 

en cualquier disolvente s i  tiene la  prerrogativa de ser finísim o. 
Por consiguiente, su preparación está esencialmente subordinada a 
la  d isponibilidad de un polvo de adecuada finura , que constituye 
también la  base para preparar dispersiones acuosas con emulgador, 
ya que es sabido que todo polvo finísim o que rechaza e l agua (e s -  
tearatos-colorantes, e t c . )  es hecho mojable y por tanto suscepti­
b le  de dispersión en agua en presencia del emulgador.

En lo que concierne la  fabricación de polvos de po lie tilen o , 
es sabido que los procedimientos mecánicos de molienda de los g rá - 
nulos no permiten la  obtención de un polvo de su fic iente finura y 
uniformidad. Dichos inconvenientes reducen considerablemente las  
posibilidades de aplicación de ta les  polvos, lim itadas en la  actua­
lidad a los procedimientos de sinterización  y de rociado a la  l l a ­
ma con resultados escasamente sa t is fac to rio s . Existen muchas Pa­
tentes sobre este argumento, pero, por tratarse  de procedimientos 

realizados por v ía  f í s ic a  mediante molienda mecánica, y por tanto 

esencialmente d istin tos , no se mencionarán aquí.
_  Por otra parte, han sido propuestos varios procedimientos por
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.vía química : la  Patente britán ica  $71814 propone preparar una so­
lución en caliente de po lietileno  y d e ja r la  en fr ia r  de modo que ae 
produzca una precipitación en masa de todo e l po lietileno  con en- 
globamiento de casi todo e l disolvente; se f i l t r a  y seca a baja  
temperatura e l precipitado moliéndolo continuamente en un evapora- 
dor especial en presencia de un no disolvente orgánico (es dec ir, 
un disolvente orgánico que no disuelve e l p o lie t ilen o ); e l polvo 
que a s í se obtiene es de mediana finura y de escasa uniformidad; 
además, intervienen cantidades enormes de disolvente.

Presenta los miemos inconvenientes la  Patente francesa 1042310 

que usa menos disolvente y que procede de manera análoga sin  f i l ­
t ra r , es decir triturando e l  precipitado gelatinoso obtenido de la  
disolución del po lie tilen o ; la  Patente ita lian a  470599 es muy simi­
la r  a la  anterior y parte de polvos gruesos precalentados, en lugar 

de gránulos; la  Patente britán ica  721908 procede también de manera 

análoga a las anteriores y emplea un no disolvente orgánico para 
dispersar en é l con agitación  e l precipitado gelatinoso. Se obtienen 

a s í, después de f i lt r a c ió n  y deseaación, partícu las de finura  un po­
co mayor, aunque de escasa uniformidad; s in  embargo, es necesaria  

una destilac ión  y rec tificac ión  de los dos líqu idos orgánicos em­
pleados, lo que eleva enormemente los costes de producción; la  Pa­
tente ita lian a  572824 emplea también un no disolvente orgánico, d i­
solviendo e l  po lietileno  en una mezcla de disolventes y de no d iso l­
ventes orgánicos, evaporando y triturando luego la  masa, obteniendo 
así un polvo de buena finura . Tal procedimiento comprende un proce­
so de evaporación muy delicado en un vacío elevadísimo (20 mm.) ,  
con tiempos de elaboración muy elevados; e l vacío tan avanzado ha­
ce d ificu lto sa  la  recuperación de los disolventes, con inevitables  

pérdidas que elevan los costes de producción. La uniformidad del 
polvo a s i obtenido es buena, pero este procedimiento no permite ob­
tener directamente una dispersión acuosa estable  y adecuada para 
e l empleo, sino que tiene que pasar necesariamente a través del pol­
vo, no permitiendo además una sa tis fac to ria  predeterminación de la  
finura , por cuanto se observa la  tendencia a obtener prevalentemen­
te polvos finos.

La Patente japonesa 796('58) mezcla fenol, formalina y po li 
etileno a elevada temperatura (1$0S C .) ,  ag ita  la  masa y, previo 
enfriamiento, pulveriza por molienda. No se obtiene po lietileno  

puro.
En conclusión, puede afirmarse que en e l estado actual de la  

técnica no se dispone de dispersiones acuosas estables de po lietileno
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jta les  que permitan una sa t is fa c to ria  aplicación del mismo, n i tam- 
140 poco se dispone de un procedimiento para obtener económicamente

polvos de finura  preestablecida de elevada uniformidad. Además, no 

resu lta  que sea posible u t i l iz a r  los desperdicios que, como es sa­
bido, implican inevitablemente e l traba ja r con mezclas de p o lie t i -  
leno de d istin ta  calidad y de d istinto peso molecular.

14$ La presente invención se basa en algunos principios conocidos
de cinética de la  c rista lizac ión .

En efecto, es sabido que de la  mayor o menos velocidad de en­
friamiento de soluciones saturadas dependen las dimensiones de los  

c rista le s  que se pueden obtener. En particu lar, e l rápido en fria ­
d o  miento de la  solución da origen a c ris ta le s  pequeños, mientras que 

un lento enfriamiento da lugar a la  formación de c ris ta le s  de gran­
des dimensiones.

Por otra parte, debe considerarse como un hecho comprobado é l  
que e l rápido enfriamiento favorece la  creación de estados de gran 

155 sobresaturación, que a su vez no sólo favorece la  producción de pe­
queñísimos gérmenes c r is ta lin o s , sino que aumenta muchísimo su ve­
locidad de formación, con detrimento de la  velocidad de crecimien­
to de los mismos gérmenes que se han formado. En efecto es conoci­
da en e l campo técnico la  relación  V -  g-S , que hace depender la  

160 velocidad de formación de los gérmenes (V ) de la  sobresatura­
ción (Q) y de la  so lubilidad  (S ),  y de la  cual resu lta  precisamente 

que la  mayor velocidad de formación de los gérmenes (y por tanto la  
finura  del précipitado) corresponde a una elevada sobresaturación y 

a una baja so lub ilidad .
165 En consideración del hecho de que la  so lubilidad  del p o lie t i le -

no disminuye muy rápidamente por debajo de los 50S C. hasta casi 
anular&e, se ha pensado, según la  invención, que e l enfriamiento 

instantáneo de una solución caliente de po lietileno  con un consi­
guiente fuerte y rapidísimo descenso de temperatura podía crear un 

170 instantáneo y elevado grado de sobresaturación t a l  de favorecer
una elevada velocidad de formación de los gérmenes pequeños evitan­
do su crecimiento y realizando así una subdivisión de las partícu­
las  llevada hasta e l extremo. La aplicación de estos conceptos ha 
sido rea lizada con la  presente invención de la  manera que se in d i- 

175 ca a continuación.
. Según la  invención, e l procedimiento consiste en preparar una 

solución en caliente de po lietileno  en un disolvente de éste, en 

poner gradualmente t a l  solución en contacto con agua f r í a  (p re fe ­
riblemente a temperatura ambiente) que puede contener, o no, un
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-agente de emulgación o de dispersión, que se mantiene en movimien­
to turbulento de manera que se re a liz a  un repentino y fuerte salto  
térmico y por tanto un repentino enfriamiento a menos de 40$ C. de 

la  solución caliente de po lie tileno , que precip ita  en forma menudí­
sima dispersándose en la  fase acuosa.

En particu lar, segán la  invención, se prepara una solución  

acuosa f r í a  de un agente de emulgación o de dispersión soluble o 
susceptible de dispersión en agua. Se pone esta solución f r í a  en 

un aparato especial de agitación coordinada constituido esencial­
mente por un recipiente en forma de pirámide o de cono truncados, 
provisto interiormente de aletas rompedoras de ondas y deflectoras, 
así como de un agitador de grandísima velocidad realizado con un 
sistema de paletas, todo e llo  de modo que se consigue en la  masa 

una fuerte turbulencia. Además, e l aparato está provisto de una ca­
misa exterior de enfriamiento o de calentamiento.

Separadamente, en un disolvedor corriente, se disuelve e l po­
lie t ile n o  a una temperatura superior a 609 C. en uno de los d iso l­
ventes en los cuales e l mismo es notoriamente so luble en caliente, 
es decir en hidrocarburos a li fá t ic o s , aromáticos, hidroaromáticos 
y disolventes clorurados; la  concentración varía  segiin e l disolven­
te y la  temperatura a la  cual se prepara dicha solución. Comienza 
entonces, en e l aparato anteriormente descrito , la  agitación a 
grandísima velocidad y se v ierte  gradualmente la  solución caliente  
de po lietileno  sobre la  masa de agua f r í a  en agitación, consiguién­
dose a s í los siguientes efectos : 1) Inmediato enfriamiento a me­
nos de los 409 c. de las  d istin tas porciones de solución añadidas, 
que precipitan en forma de c r is ta lito s  menudísimos; 2) Simultánea 

dispersión de los c r is ta lito s  que llegan  a ser fase dispersada en 

agua juntamente con e l disolvente emulsionado; 3) Inhibición de 
eventuales aglomeraciones, por cuanto los c r is ta lito s  no tienen e l  
tiempo de aumentar de tamaño tanto por e l inmediato enfriamiento 
como por la. rapidísima agitación a ba ja  temperatura; por consi­
guiente, quedan dispersados en e l estado de extrema finura en e l  
cual se han formado. Por consiguiente, la  finura  de la  dispersión  

es debida no tanto a la  rotura o a l  empequeñecimiento de partícu­
las  relativamente grandes, sino a la  conservación (y , en segundo 

lugar, a l  empequeñecimiento) de las dimensiones mínimas y unifor­
mes debidas a las particu lares condiciones de precipitación.

Simultáneamente a la  agitación, hay que re a liz a r  una gradual 
evaporación del disolvente, lo que se obtiene poniendo en comuni­
cación e l aparato con una bomba de vacío de una fase que, mientras



- 7 -

225

230

235

240

245

250

255

26o

aspira a ire  por un o r i f ic io  previsto en la  tapa, provoca un ligero  

vacio su fic iente  para evaporar la  masa en estado de particu lar tur­
bulencia, que entretanto se ha calentado suficientemente debido a 
la  agitación (no debiendo de todos modos la  temperatura superar 

los 503 -  559 c . ) .  La cantidad de emulgador, de ser relativamente 
elevada, permite hacer que la  evaporación del disolvente sea inclu­
so no sólo simultánea, sino sucesiva a la  formación de la  dispersión. 
El tiempo de agitación y de evaporación está comprendido entre los 

10 y los 30 minutos. La masa contenida en e l agitador puede ser he­
cha pasar por un molino co lo ida l, con lo  cual pueden reducirse u l­
teriormente los tiempos.

La re lación  entre la  solución de po lietileno  y la  solución  

acuosa de emulgador está comprendida entre 1 : 1  -  1:10  y p re fe rib le ­
mente 1:1,5 ** 1*3 I la  cantidad de emulgador usada para hacer la  
dispersión (y que no hay que confundir con la  cantidad que queda 

en la  d ispersión ) está comprendida entre e l 0, 1% y e l 5% referido  

a l peso del po lie tileno .
Una ves terminada la  evaporación del disolvente, se obtiene 

una dispersión que resu lta  inestable y, a l pararse la  agitación, 
se separa inmediatamente. Se decanta entonces (o eventualmente se 

f i l t r a )  la  cantidad de agua en exceso que contiene e l emulgador, 
obteniéndose as í con lig e ra  agitación (incluso a mano) de la  masa 

residual una dispersión o una pasta de concentración comprendida 

entre e l 15 y e l 60%, provista de buena estabilidad y que contie­
ne una cantidad de agente de emulgación o de dispersión mínima 

(por cuanto e l exceso ha sido decantado), de todos modos no supe­
r io r  a l 0,4% referido  a l peso del po lietileno .

Dicho resultado es sorprendente porque la  estabilidad de la  

dispersión as í obtenida es netamente superior a la  que se observa 
preparando una dispersión con la  misma cantidad de agente de emul­
sión o de dispersión partiendo de un polvo seco finísimo de poli 
etileno. De todos modos, para lle g a r  a una estabilidad perfecta  
desde todo punto de v is ta , la  invención prevé añadir a la  disper­
sión obtenida c ierta  cantidad de disolvente clorurado o como quiera 
de densidad superior a 1 (y que disuelva e l p o lie t ilen o ), p re fe ri­
blemente t r ie lin a , en proporción no superior a l 100% referido  a l 
peso del po lie tileno .

Naturalmente, después de una pequeña adición de compensación, 
la  solución de emulgador decantada vuelve a ser u t ilizad a  t a l  cual 
es en la  preparación sucesiva. La cantidad de emulgador puede fá ­
cilmente ser calculada añadiendo a l agua usada para la  obtención
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j3e l a  d isp e rs ió n  una medida t a l  d e l mismo que, después de l a  decan­

tac ión  o f i l t r a c ió n  f in a l ,  quede, r e fe r id a  a l  peso d e l p o lie t i le n o ,  

una proporción en porcentaje  comprendida dentro de lo s  lím ite s  an­

teriorm ente ind icados. Dicha pequeña cantidad no e je rce  in flu e n c ia  

negativa  alguna sobre l a  p e líc u la  de p o lie t i le n o , que conserva in ­
a lte rad as  sus v a lio s a s  c a ra c te r ís t ic a s . La d ispe rs ión  obtenida por 

e l  presente procedimiento es hecha pasar a través de una m alla  de 

adecuada fin u ra ,estan do  a s í  l i s t a  para e l  uso. Cuando a s í  se desee, 
la s  d ispers ion es  pueden se r  f i l t r a d a s  y lavadas fácilm ente con agua 

f r í a  obteniéndose de este modo, después de un secado normal, un 

polvo fin ís im o  y uniforme de p o lie t ile n o  puro. La so lución  de emul- 

gador vuelve naturalmente a se r  u t i l iz a d a .
E l mismo procedimiento inventivo permite también obtener po l­

vos de p o lie t i le n o ; en este caso, s in  embargo, no es n ecesa ria  la  

preparación  de la  so lución  acuosa f r í a  de l agente de emulsión o de 

d isp ers ión  porque se emplea simplemente agua f r í a .  Para obtener 

la s  mayores fin u ra s , es necesario  que la  velocidad de ag ita c ió n  

sea llev ad a  a lo s 'v a lo r e s  máximos (de por lo  menos unas 8000 revo­
lu c io n e s ), evaporando simultáneamente e l  d iso lven te  de manera un 

poco más len ta  h ac ia  e l  f i n a l  en tiempos de 20-30 m inutos; por e l  
con tra rio , para obtener p a rt ícu la s  de magnitud crec ien te  y u n ifo r ­
me, basta  red u c ir  la  velocidad  de ag ita c ió n  a menos de la s  2000 re ­
vo luciones aumentando la  velocidad de evaporación en tiempos de 

10-15 minutos. Las mayores dimensiones se obtienen por tanto con 

len ta  a g ita c ió n , evaporación ráp ida  a tem peratura relativam ente  

máa elevada (e s  d e c ir , de unos 403-452 C . ) ,  partiendo de so lu c io - , 
nes de p o lie t i le n o  preparadas a temperaturas relativam ente más ba­
ja s  (p re fe rib lem en te , en igualdad de concentración, de unos 652 C . ) .  
Con este sistem a se determina previamente l a  magnitud de la s  p a r t í ­
culas por cuanto se regu la  a voluntad la  aglom eración de lo s  c r i s -  

t a l i t o s ,  condicionada por l a  rapidez de evaporación de l d iso lven ­
te y por la  velocidad con que e l mismo es emulsionado en agua por 

acción mecánica.
S i en la  unidad de tiempo es mayor la  cantidad de d iso lven te  

evaporada con respecto a la  que se emulsiona, se ;o b t ien e  l a  forma­

ción de p a rt ícu la s  cada vez mayores. La d ispe rs ión  in e stab le  a s í  
obtenida es f i l t r a d a  y secada, obteniéndose polvo de p o lie t i le n o

puro.
Cualqu ier t ip o  de p o lie t i le n o  en granulos o en polvo grueso  

puede se r  sometido a t a l  transform ación, pero uno de lo s  f in e s  fun­

damentales de l a  presente invención es e l  de u t i l i z a r  lo s  d esperd i-
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.. cios de po lie tilen o , que, aun estando constituidos generalmente 
por méselas de d istin tos tipos de d istin to  peso molecular, pueden 
ser elaborados fácilmente porque, en la  práctica, basta establecer 
con simples ensayos, cada vez, la  temperatura a la  cual tiene que 
prepararse la  solución, tomando muestras durante e l calentamiento.

Otro f in  de la  invención es e l de incorporarle a la  solución 
caliente de po lie tileno  otras substancias compatibles, destinadas 
a mejorar las características, a reducir e l  precio o a comunicar 
una pigmentación. Tales substancias, que pueden se r  disueltas o 
simplemente suspendidas antes de la  precipitación, son en general 
materias plásticas compatibles, ceras, cargas activas, colorantes. 
Después de la  precipitación se obtiene, así una perfecta incorpora­
ción con formación de mezclas completamente homogéneas. Se ob tie­
nen resultados muy interesantes, por ejemplo, con porcentajes a l-  . 
rededor del 10% de poliisobutileno de p.m. 200.000 .

Los ejemplos siguientes ilustran., sin lim ita rla , la  presente 
invención :

1) Se disuelven 14 gramos de po lie tilen o  de peso molecular 
18.000 en $5 gramos de tr ie lin a , calentando con moderada agitación 
hasta alcanzar la  temperatura de 80- C. que se mantiene durante a l­
gunos minutos. Se prepara separadamente una solución f r ía  de emul- 
gador añadiéndoles a 250 cm3 de agua 4 cm3 de laurilsu lfónato de 
sodio a.l 4% (re ferido  a l producto seco) y se v ie r te  en e l  aparato 
agitador descrito en el texto. Se comienza la  agitación a grandísi­
ma velocidad vertiendo simultánea y gradualmente sobre la  masa fr ía  
la  solución caliente de p o lie tilen o . Se evapora e l disolvente bajo  
un lig ero  vacío (600 mm. de mercurio) manteniendo la  temperatura 
sobre los 302 c. y empleando un tiempo de 25 minutos. La evapora­
ción es fa c ilita d a  por la  fuerte turbulencia y por una lig e ra  co­
rrien te de a ire que lame la  superfic ie . Se ev ita  la  completa e lim i­
nación de la  t r ie lin a  dejando 7 gramos de e l la  en la  dispersión ob­
tenida, que se separa inmediatamente deteniendo la  agitación. Se 
descarga del aparato decantando y filtrando  la  solución de la u r il 
sulfonato, de manera que se dejan sólo 28 gramos. Luego se agita 
muy ligeramente e l residuo, obteniendo una dispersión finísim a de 
po lie tilen o  a l 33%; perfectamente estable, que contiene un 0 , 13^ 
de laurilsu lfonato re ferido  a l peso del po lie tilen o .

2) Se disuelven, a la  temperatura de 802 C., 14,5 gramos de 
po lie tilen o  en 65,5 gramos de to luo l. Se v ie r te  la  solución ca­

lien te  en e l aparato de dispersión que contiene 300 cm3 de agua
- f r ía  adicionada con 8 cm.3 de un po liox ietilen o  derivado de una



diamina superior a i 4% en sólido y sometida a l tratamiento de ag i­
tación que se ha v is to  en e l ejemplo anterior. Se evapora en 25 mi­
nutos e l disolvente bajo un ligero  vacío ( 5*00 mm. de mercurio) y 
con la  ayuda de una lig e ra  corriente de a ire que lame la  superficie 
de la  masa en movimiento. Se mantiene la  temperatura sobre los 30- 
35- C.; a l concluir la  evaporación se añaden, siempre agitando, 7 
gramos de tr ie lin a . Se suspende la  agitación; se decanta la  solu­
ción de emulgador dejando 43,5 gramos del mismo; se agita  suavemen­
te la  masa que ha quedado en e l aparato, obteniéndose una. disper­
sión estable a l 25% en sólido que contiene aproximadamente un 0 , 3% 
de emulgador referido  a l peso del po lie tilen o .

3) Se opera como en e l ejen pío anterior, pero se f  i l t r a  en 
centrifugadora y se lava la  dispersión obtenida para eliminar la  
pequeña cantidad de agente de dispersión. Después de* secado, se ob­
tiene un polvo finísimo y completamente uniforme de po lie tilen o  
puro.

4) Se opera como en e l ejemplo 2 ), pero sin la  adición del 
emulgador y agitando a 8000 revoluciones; se evapora e l disolvente 
en 25 minutos aproximadamente disminuyendo, sin embargo la  evapora­
ción hacia e l . f in a l .  Se f i l t r a  la  dispersión acuosa y se seca sin 
tomar medidas particulares, obteniéndose un polvo fino que pasa, en 
un 95% & través de 10.000 mallas.

5 ) Se prepara una solucién de po lie tileno  en t r ie lin a  en una 
relación del 12:95* calentando hasta 65- C. Se opera como en e l 
ejemplo anterior, agitando más lentamente y evaporando en 15 minu­
tos. Ai fin a l, se f i l t r a  la  dispersión separada que, después del 
secado, produce un polvo de po lie tilen o  puro que pasa casi por com­
pleto a través de 200 mallas.

6) Se prepara una solucién calentando a 702 C. 36 gramos de 
desperdicios de po lie tilen o  previamente lavados y triturados mecá­
nicamente en 345 gramos de tr ie lin a . Se toma una muestra de ta l 
solución y se rea liza  con e lla  una prueba de comprobación para ha­
l la r  la  temperatura óptima. En función de dicha prueba se regula 
la  temperatura f in a ld  e la  solución, 'la  velocidad de agitación,
la duración de la  evaporación y e l funciohamiento del molino co lo i­
dal usado en combinación con e l agitador de la  descripción, de mo­
do que al fin a l, regulándose como en los ejemplos anteriores, se 
obtiene una dispersión (véase e l ejemplo 2 ) o un polvo (véase e l 
ejemplo 3 )*

Las aplicaciones del po lie tilen o  en sus varias formas van ex­
tendiéndose cada vez más; e l polvo finísimo puro (o de d is tin ta



11 -

385

390

395

400

405

252727
f in u r a ) ,  obtenido p o r .e l  procedimiento indicado, puede h a l la r  em­

pleo en lo s  tratam ientos de s in te r iz a c ió n  para e l revestim iento de 

alambres, e stan te ría s  y su p e r fic ie s  m etálicas en gen era l proporcio ­
nando, después de fu s ión , espesores v a r ia b le s , uniform es, no poro­

sos y de  p a rt ic u la r  b r i l l o ;  e l  polvo fin ís im o  im palpable pueda ade­
más se r aplicado., directamente a lo s  t e jid o s  mediante d isp o s it iv o s  

de ap licac ión  de cu c h illa , obteniéndose p e líc u la s  de espesor va­
r ia b le  e inc luso  mínimo; e l  mismo polvo puede se r  ap licado  d ire c ta ­

mente sobre papel (que tien e  que ser humedecido previamente con 

agua) mediante un r o d i l lo  de f i e l t r o  uniformemente impregnado de 

polvo. La d isp e rs ión  acuosa obtenida por e l  procedimiento i lu s t r a ­
do puede se r  ap licada  sobre papel con la  técn ica  ya adoptada para 

la s  d ispersiones de m aterias p l a t i c a s ,  es d ec ir  mediante d isp o s i­
t iv o s  de ap lic ac ió n  de l t ip o  "reve r r o l l  coater" o "con tra  coater" 

o con lo s  conocidos d isp o s it iv o s  de ap lic a c ió n  de h o ja  de a ir e .
La ven ta ja  más notab le  consiste  en la  obtención de pesos especí­

f ic o s  mínimos, in fe r io re s  a lo s  proporcionados por la  extracción , 
con una adherencia excepcional a l  soporte. La d ispe rs ión  acuosa y 

la  pasta acuosa pueden también s e r  u t i l iz a d a s  para la  ap lic ac ió n  

sobre te jid o s  de cua lqu ier tipo  empleando la s  máquinas de a p lic a ­

ción co rrien tes .

REIVINDICACIONES

Se re iv in d ican  como de l a  propia y nueva invención la  propiedad y 

exp lotación  exc lu s ivas  de un :
1 )  . Procedim iento para l a  preparación de d ispers ion es  acuosas y/o 

410 polvos de p o lie t i le n o , caracterizado  por c o n s is t ir  en l a  prepara­
ción de una so luc ión  en ca lien te  de p o lie t i le n o  en un d iso lven te  

de éste , en poner gradualmente en contacto d icha so luc ión  con agua 

f r í a  (p re ferib lem en te  a temperatura ambiente) que es mantenida en 

movimiento tu rbu len to , de modo que se r e a l iz a  un repentino y fu e r -
415 te  sa lto  térmico y por tanto un repentino enfriam iento a menos de 

409 C. de la  so lución  c a lien te  de p o lie t i le n o , que p re c ip ita  en 

forma menudísima y se d isp e rsa  en la  fase  acuosa.
2 )  . Procedim iento según l a  re iv in d icac ión  1 ),  caracterizado  por
e l  hecho de que e l  agua f r í a  es mezclada con un agente de emulsión 

420 o de d isp e rs ió n .
3 )  . Procedimiento según la s  re iv in d icac ion es  1) y/& 2 ) ,  c a ra c te r i­

zado por e l  hecho de e fectuarse  una gradual evaporación d e l d is o l ­

vente en la  fa se  de a g ita c ió n  a una tem peratura in fe r io r  a 50- C.
- 4 ) .  Procedim iento según la s  re iv in d icac ion es  1 ) a 3 )*  caracterizado
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-por e l  hecho de que a l  f i n a l  d e la  evaporación y de la  ag itac ión  

se e fectúa  una decantación para e lim inar l a  so luc ión  de agente de 

emulgación o de d isp e rs ió n  en exceso, obteniéndose, con una l i g e ­
ra  ag itac ión  de l a  masa re s id u a l, una d isp e rs ió n  acuosa de buena 

e s tab ilid ad  de p o lie t i le n o  de l a  concentración deseada y compren­

d ida entre e l  15% y e l 60%.
5 )  . Procedimiento según la s  an terio res re iv in d icac io n es , caracte­

rizado  por e l  hecho de que, a l  con c lu ir la  evaporación, se in t ro -  , 
duce en la  masa re su ltan te , en calidad de u lt e r io r  agente de esta ­
b i l iz a c ió n , un d iso lven te  clorurado o como qu iera  de densidad su­

p e r io r  a 1 (y  que es un d iso lven te  d e l p o l ie t i le n o ) ,  p r e fe r ib le ­

mente t r i e l in a .
6 )  . Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  5 )* caracterizado  por e l  
hecho de que e l  mencionado d iso lven te  clorurado es añadido en can­
tidad  no su p e rio r a l  100% re fe r id o  a l  peso d e l p o lie t i le n o .

7 )  . Procedimiento según la s  re iv in d icac ion es  1 ) y 3 );  c a rac te r iza ­
do por e l  hecho de que a l  f in a l  de l a  evaporación se f i l t r a  y se 

seca la  masa, obteniéndose un polvo uniform e.
8 )  . Procedimiento según la s  re iv in d icac ion es  1 ) a 6 ),  c a rac te r iza ­
do por e l hecho de que l a  d isp e rs ió n  es f i l t r a t a  preferib lem ente  

en cen trifugadora  y lavada para e lim inar la  pequeña cantidad de 

agente de d isp e rs ión , obteniéndose luego, por secado, un polvo 

uniforme de p o lie t i le n o .
9 )  . Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  1 ),  caracterizado  por e l  
hecho de que e l  contacto de l a  so lución  ca lien te  de p o lie t i le n o  

con e l agua con o s in  emulgador o agente de d isp e rs ión  es r e a liz a ­

do en un aparato p rov isto  de ag itado r mecánico de p a letas que g i ­
ra  a gran velocidad y d e l cual la  masa puede s e r  tomada y enviada 

a  un molino c o lo id a l.
1 0 ) . Procedim iento según una o v a r ia s  de la s  an te rio res  re iv in d ic a ­
ciones, caracterizado  por e l hecho de que, para obtener polvos uni­
formes de f in u ra  predeterminada, es d e c ir  comprendida entre fra c ­
ciones de m iera y algunos cientos de m ieras, se actúa sobre la  ve­
locidad de ro tac ión  de l ag itado r, sobre l a  velocidad de evapora­
ción, sobre la  temperatura de evaporación y además sobre l a  tempe­
ra tu ra  in i c i a l  de l a  so luc ión  de p o lie t i le n o , y e l lo  precisamente 

de manera que para obtener polvos uniformemente gruesos, por ejem­
p lo  d e l orden de cientos de m ieras, se reduce l a  ve locidad  de a g i ­
tac ión , se aumenta la  velocidad  de evaporación, se aumenta l a  tem­
peratura  de evaporación y se reduce l a  temperatura in i c i a l  de la  

.so lu c ió n  de p o lie t i le n o , actuándose en sentido con trario  para ob -
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te n e r  polvos uniformemente fin os o fin ís im o s , in fe r io re s  a l  v a lo r  

anteriormente indicado, por ejemplo d e l  orden de alguna m iera.
1 1 ) . Procedimiento según una o va ria s  de la s  an te rio re s  r e iv in d i­
caciones, caracterizado  por emplearse como m aterias primas desper­

d ic io s  de p o lie t i le n o .
1 2 ) . Procedimiento según una o v a r ia s  de la s  an te rio res  re iv in d i­

caciones, caracterizado  por e l  hecho de que la s  so luciones de p o li ­
e t ilen o  en su d iso lven te  normal son preparadas a una temperatura 

su perio r a lo s  603 C.
1 3 ) . Procedimiento según una o v a r ia s  de la s  an te rio res  r e iv in d i­
caciones, caracterizado  por e l  hecho de que l a  re la c ió n  entre e l  
agua, con o s in  agente de emulsión o de d isp e rs ión , y l a  so lución  

de p o lie t i le n o  está  comprendida entre 10:1 y, 1 :1 , y preferib lem en­

te  entre 3*1 7 1 ,5 :1*
1 4 ) . Procedim iento según una o v a r ia s  de la s  an te rio res  re iv in d ic a ­

ciones, caracterizado  por e l  hecho de que l a  cantidad de emulgador 

o agente de d isp e rs ión  in ic i a l  está  comprendida entre 0,1% y 5% 

re fe r id o  a l  peso d e l p o lie t i le n o .
1 5 ) . Procedimiento según una o varias  de la s  an te rio res  re iv in d ic a ­
c iones, caracterizado  por e l  hecho de que l a  decantación es e fec ­
tuada hasta  d e ja r  y obtener, en la  d ispers ión  f in a l  de p o lie t íbn o , 
una cantidad de agente de d ispersión  o de emulsión in fe r io r  a l  
&,4% re fe r id o  a l  peso d e l p o lie t i le n o .
1 6 ) . "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE DISPERSIONES DE POLI­
ETILENO Y DE POLVOS UNIFORMES DE FINURA PREDETERMINADA PARTIENDO 

DE GRANULOS. POLVOS GRUESOS Y DESPERDICIOS" .  -  -  ...................... -

Consta l a  presente Memoria d e sen p t  

das y m ecanografiadas en una so la  cara.

M a d r i d , . ^  C C T . 1 9 5 9

FRANCESCO GIAMPIETRO
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