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PATENTE DE INVENCION

que por 20 afios, para Espaiia y sus Posesiones, se solicita a favor
de D. Francesco GIAMPIETRO, de nacionalidad italisna, domiciliado

en Vie privata Centoni n? 8, MILAN (Italia), 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"™. = = = = = = = = = = = ~ = = R - = e

Memoria degeriptiva

Le presente invencidén se refiere a un procedimiento gue permi-
te transformar el polietileno de fabricacién normal, de peso molecu-
lar medio y alto, en una dispersién acuosa estabilizada que contiene
wna cantidad minime de agente de emulsidén o de dispersién, es decir
no superior al 0,4% del peso del sélido; el mismo procedimiento per-
mite ademéds obtener un polvo de polietileno puro, de uniformidad y
finura mdximas, pudiendo esta fltima ser predeterminada y comprendi-
da entre fracciones de micra y algunos cientos de micras.

Como es sabido, desde que empezd la fabricacién del polietile-
no hen sido estudiados varios procedimientos tendientes a la obten-
cién de dispersiones adecuadas para ser aplicadas a los més distin-
tos soportes, como por ejemplo papel, tejidos, metales, etec., aun=-
que hasta hoy no resulta que dichas dispersiones hayan tenido una
aplicacién préctica, y ello porque presentaban inconvenientes téc-
nicos y econdmicos tales que impedfan su empleo. En lo que concier-
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ne las dispersiones acuosas, el defecto consiste esencialmente‘en
el empleo de cantidades excesivas de emulgador que, superando am-
pliamente los valores minimos innocuos (0,3% - 0,4% del peso del
polietileno), le infiere un gravisimo dafo a la pelicula, que no
presenta ya lag apreciadas caracterfsticas mecénices y quimico-
fisicas del polietileno; por otra parte, estas dispersiones tenian
necesariamente gue contener una elevada cantided de emulgador (en-
tre un 10% y el 30% del peso del polietileno) para asegurar una .
gatisfactorla estabilidad del mismo; ahore bien, tal elevado por-
centaje influye desfavorablemente en el producto obtenido.

Les Patentes que han tratado este tema son esencialmente lag
siguientes : U.S. 2290794, en la cual se prevé la fusién del poli-
etileno en "bambury" con incorporacién de un 4cido graso y de tri-
etanolamina, adicién de agua que contiene hidrato potésico con la
consizuiente formacién de una masa pastosa que contiene del 10% al
20% de jabén referido al peso del polietileno, que se diluye luego
ulteriormente en agua; los tiempos de elaboracidén son muy elevados
y para obtener la dispersién se necesitan algunas horas. La Paten-
te U.S. 2313144, en 1la cual se prevé disolver en caliente el poli-
etileno en un disolvente y afiadir dicha solucién, mentenida a 602-
802 C, a otra solucién caliente de emulgador de igual temperatura;
ge agite manteniendo constante la temperatura con eventual paso
por un molino coloidal, hasta obtener una emulsidén al 10% aproxi-
madamente de la que se evapora el disolvente. Dicha emulsidn, en
le sucesiva Patente britdnica 622265, es concentrada floculando la
masa por acidificeeién, filtrando el producto de coegulacién, que
vuelve a ser alcalinizado con amoniaco y es nuevamente reducido a
dispersién en forma més concentrada. También en este caso, prescin-
diendo de la complejidad del procedimiento, que requiere unas elabo-
racién de 12 horas, gqueda presente un elevado porcentaje de jabdn
y de coloide protector que varfa entre el 5% y el 10% referido al
peso del polietileno y que influye desfavorablemente en el produc-

to obtenido., :
La Patente U.S. 2496989, que prevé mezclar en "bambury" a

1002 C. el polietileno con un £cido polimérico afiadiéndole morfo-
lina y agua para salificar el 4cido, formando as{ un emulgador
que queda luego presente en la dispersidén a razdn del 10% aproxi-
madamente referido al polietileno.

La Patente U.S. 2653919, en la cual el polietileno es fundido
y tratado en aparato emulsionador bajo una presién de 20-50 atm.
& la temperatura de 1602 con solucién de jabén prepareda "in situ",
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obteniéndose mma dispersién. acuosa que contiene emulgador a razén
del 10% - 15% referido al polietileno.

Otras dispersiones acuosas preparadas partiendo de polvos de
polieti;eno presentaban los mismos defectos ya mencionados, es de-

‘cir, un elevado porcentaje de productos indeseables,y en particu-

lar, con menores cantidades de emulgador, se observaba una estabi-
lidaed précticamente nula.

También se han propuesto dispersiones acuosas exentas de emul-
gadores, obtenidas dispersando polvos de polietileno en agua que
contenfa particularmente disolventes de tipo alcohdlico (Patente
francesa 1050223 - Patente britédnica 721908 - Patente italiana
572824 - Patente italiama 496916), pero tales dispersiones, edends
de tener una estabilidad discutible, se revelaron précticamente no
susceptibles de aplicacién (véase la Patente francesa 1059221).

Las dispersiones en disolvente tiemen todas la desventaja co-
min de un alto coste de aplicacién por cuanto, en la mayor parte
de los casos, no hay posibilidad de una eficaz recuperacién de los
disolventes. También por este motivo no han hallado interés en el
mercedo sino pare su aplicacién a metales. Estas dispersiones, gin
embargo, excepto las propuestas en las Patentes canadiense 464489,
francesa 1042310 y U.S. 2561951, que no han tenido continuacién
alguna, son preparadas partiendo de polvo de polietileno el cual,
como todos los polvos que rechazan el agua, se dispersa fécilmente
en cualquier disolvente si tiene la prerrogativa de ser finisimo.
Por consizuiente, su preparacién estd esencialmente subordinada a
la disponibilidad de un polvo de adecuada finura, que constituye
también la base para preparar dispersiones acuosas con emulgador,
ya que es sabido que todo polvo finfsimo que rechaza el agua (es-
tearatos~-colorantes, etc.) es hecho mojable y por tanto suscepti-
ble de dispersidén en agua en presencia del emulgedor.

En lo que concierne la fabricacién de polvos de polietileno,
es sabido gue los procedimientos mecénicos de molienda de los gré-
nulos no permiten la obtencién de un polvo de suficiente finura y
uniformidad. Dichos inconvenientes reducen considerablemente las
posibilidades de aplicacidn de tales polvos, limitadas en la actua-
lidad a los procedimientos de sinterizacidén y de rociado a la lla-
ma con resultados escasamente satisfactorios. Existen muchas Pa-
tentes sobre este argumento, pero, por tratarse de procedimientosg
realizados por via fisica mediznte molienda mecénica, y por tanto
esencialmente distintos, no se mencionarén aqui.

Por otra parte, han sido propuestos varios procedimientos por



v{a quimice : la Patente briténica 571814 propone preparar une S0-
lucién en caliente de polietileno y dejarla enfriar de modo gue 8@

100 produzca una precipitacidén en masa de todo el polietileno con en=

' globamiento de casi todo el disolvente; se filtra y seca a baja
temperatura el precipitado moliéndolo continuamente en un evapore=
dor especial en presenciz de un no disolvente orgénico (es decir,
un disolvente orgénico que no disuelve el polietileno)}; el polvo

105 que as{ se obtiene es de mediana finura y de escasa uniformidad;
ademés, intervienen cantidades enormes de disolvente.

Presenta los mismos inconvenientes la Patente francese 1042310
que usa menos disolvente y que procede de manera anéloga sin fil-
trar, es decir triturando el precipitado gelatinoso obtenido de la

110 disolucidn del polietileno; la Patente italiana 470599 es muy simi-
lar a la enterior y parte de polvos gruesos precalentados, en lugar
de grénulos; la Patente britdnica 721908 procede también de maneras
andloga a las anteriores y emplea un no disolvente orgénico para
dispersar en él con agitacién el precipitado gelatinoso. Se obtienen

115 as{, después de filtracién y deseeacién, particulas de finura un po-
co meyor, aunque de escess uniformidad; sin embargo, es necesaria
una destilacidén y rectificacién de los dos lfquidos orgénicos em-
pleados, lo que eleva enormemente los costes de produccién; la Pa-
tente italisna 572824 emplea también un no disolvente orgénico, di-

120 solviendo el polietileno en una mezcla de disolventes y de no disol-
ventes orgénicos, evaporando y triturando luego la masa, obteniendo
a8f un polvo de buena finura. Tal procedimiento comprende un proce-
g0 de eveporacién muy delicado en un vacfo elevadfsimo (20 mm.),
con tiempos de elaboracidén muy elevedos; el vacfo tan avenzado ha=-

125 ce dificultosa la recuperacién de los disolventes, con inevitables
pérdidaes que eleven los costes de produccién. La wniformidad del
polvo as{ obtenldo es buena, pero este procedimiento no permite ob-
tener directamente una dispersién acuosa estable y adecuada para
el empleo, sino que tiene que pasar necesariamente a través del pol=-

120 vo, no permitiendo ademés una satisfactoria predeterminacién de la
finura, por cuento se observa la tendencia a obtener prevalentemen~
te polvos finos. . ,

La Patente jeponesa 796('58) mezcla fenol, formelina y poli
etileno a elevads temperatura (1502 C.), agite la masa y, previo

135 enfriasmiento, pulveriza por molienda. No se obtiene polietileno
puro. . ,

En conclusién, puede afirmarse que en el estado actual de la

_técenica no se dispone de dispersiones acuosas estebles de polietileno
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_tales que permitan una satisfactoria aplicaecién del mismo, ni tam-
poco se dispone de un procedimiento pare obtener econdmicamente
polvos de finura preesteblecida de elevada uniformidad. Ademés, no
resulta que sea posible utilizar los desperdicios que, como es sa~-
bido, implican ineviteblemente el trabajar con mezclas de polieti-
leno de distinta calidad y de distinto peso molecular.

La presente invencién se basa en algunos principios conocidos
de cinética de la cristezlizacidn.

En efecto, es sabido que de la mayor o menos velocidad de en=
friemiento de soluciones saturadas dependen las dimensiones de los
cristales que se pueden obtener. En particular, el rdpido enfria-

"miento de la solucidn da origen a cristales pequefios, mientras que

un lento enfriamiento da lugar a la fomacién de cristales de gren-
des dimensiones. ’ -

Por otra parte, debe considerarse como un hecho comprobado el
gque el rdpido enfriamiento favorece la creacién de estados de gran
sobresaturacién, que a su vez no sélo favorece la produccién de pe-
guefifsimos gérmenes cristalinos, sino que aumente much{simo su ve-
locidad de formacién, con detrimento de la velocidad de crecimien-
‘to de los mismos gérmenes que se hen formado. En efecto es conoci-
da en el campo técnico la relacién V = Q§§ , que hace depender la.
velocided de formacién de los gérmenes (V) de la sobresatura-
eién (§) y de la solubilidad (8), y de la cusl resulta precisamente
que la mayor velocidad de formacién de los gérmenes (y por tanto la
finura del précipitado) corresponde a una elevada sobresaturacidén y
a una beja solubilided.

En consideracién del hecho de que la solubilided del polietile-
no disminuye muy rédpidamente por debajo de los 502 C. haste casi
anularde, se ha pensado, segin la invencién, que el engriamiento
instanténeo de uwna solucién caliente de polietileno con un consi=.
guiente fuerte y rapidisimo descenso de temperatura podia crear un
instanténeo y elevado grado de sobresaturacién tal de favorecer
una elevada velocidad de formacién de los gérmenes pequefios evitan-
do su crecimiento y realizando asi una subdivisién de las particu-
las llevada hasta el extremo. La aplicacién de estos conceptos ha
sido realizada con la presente invencién de la manera que se indi~-

ca & continuecidén.
Segdn la invencién, el procedimiento consiste en preparar una

solucién en caliente de polietileno en un disolvente de éste, en
poner gradualmente tal solucién en contacto con agua fria (prefe-
riblemente a temperatura ambiente) que puede contener, o no, un
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.agente de emulgecién o de dispersién, que se mentiene en movimienw

to turbulento de menera que se realiza un repentino y fuerte salto
térmico y por tanto un repentino enfriemiento a menos de 402 C. de
la solucidn caliente de polietileno, que precipita en forma menud {-
gimg disperséndosge en la fase acuosa.

En particuler, segin la inveneién, se prepare una solucién
acuose fria de un agente de emulgacidn o de dispersién soluble o
susceptible de dispersidén en agua. Se pone esta solucién frie en
un aparato especial de agitacién coordinada constituido esencial=-
mente por un recipiente en forma de pirdmide o de cono truncados,
provisto interiormente de aletes rompedores de ondas y deflectoras,
as{ como de wn agitador de grandisime velocidad realizado con un
sistema de paletas, todo ello de modo que se consigue en la mesa
una fuerte turbulencia. Ademds, el aparato estd provigto de una cea-

‘miss exterior de enfriamiento o de calentamiento.

Separedamente, en un disolvedor corriente, se disuelve el po-
lietileno a une temperatura superior a 60?2 (. en uno de los disol=-
ventes en los cuales el mismo es notoriamente soluble en caliente,
es decir en hidrocarburos aliféticos, aromidticos, hidroarométicos
y disolventes clorursdos; la concentracién varfa segin el disolven-
te vy la temperatura a la cuel se prepara diche solucién. Comienza
entonces, en el aparato antqriormente descrito, la sgitacién a
grandisime velocidad y se vierte grajualmente la solucién caliente
de polietileno sobre la mesa de agua fria en agitacidén, consiguién~-
dose as{ los siguientes efectos : 1) Inmediato enfriamiento & me-
nos de los 40° (. de las distintas porciones de solucién afizdidas,
que precipitan en forma de cristzlitos menudi{simos; 2) Simulténea
dispersién de los cristalitos que llegan a ser fase dispersada en
agua juntamente con el disolvente emulsionado; 3) Inhibicién de
eventuales aglomeraciones, por cuanto los cristalitos no tienen el
tiempo de aumentar de tamalio tanto por el inmediato enfrismiento
como por le rapidisima agitacién a baja temperatura; por consi-
guiente, quedan dispersados en el estado de extreme finura en el
cual se han formado. Por consiguiente, la finura de la dispersién
es debida no tanto & la rotura o al empequefiecimiento de particu~-
las relativamente grandes, 8ino a la conservacién (y, en segundo
lugar, al empequefiecimiento) de les dimensiones minimas y urifor-
mes debidas a las particulares condiciones de precipitacidn.

Simulténeamente a la agitacién, hay que realizar una gradual
evaporacién del disolvente, lo que se obtiene poniendo en comuni-

-cacibén el aparato con una bomba de vacio de una fase que, mientras
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aspira aire por un orificio previsto en la tapa, provoca un ligero
vac{o suficiente para evaporar la masa en estado de perticuler tur-
bulencia, que entretanto se ha calentado suficientemente debido a
la agitacién (no debiendo de todos modos la temperatura superar

los 502 - 552 C.). La cantidad de emulgador, de ser relativamente
elevada, permite hacer que la evaporaci&n del disolvente sea inclu~
so no sélo simulténea, 8ino sucesiva a la formacién de la dispersién.
El tiempo de agitacién y de evaporacidén estd comprendido entre los
10 y los 30 minutos. La masa contenida en el agitador puede ser he-
che pasar por un molino coloidal, con lo cual pueden reducirse ul-
teriormente los tiempos.

La relacién entre la solucién de polletlleno y la solucién
acuosa de emulgador esté comprendida entre 1:1 - 1:10 y preferible-
mente 1:1,5 - 1:3 ; la cantidad de emulgador usade para hacer la
dispersidén (y que no hay que confundir con la cantidad que queda
en la dispersidén) esté comprendida entre el 0,1% y el 5% referido
al peso del polietileno. - '

Una vez terminada la evaporacién del disolvente, se obtiene
una dispersidn que resulta inestable y, al pararse la agitacién,
se separa inmedistamente. Se decanta entonces (o eventualmente se
filtra) la cantidad de sgua en exceso que contiene el emulgador,
obteniéndose asf con ligera agitacién (incluso a mano) de-la masa
residual une dispersién o una pasta de concentracién comprendida
entre el 15 y el 60%, provista de buena establlidad y que contie-
ne una centidad de agente de emulgacidn 0 de dispersidén minima
(por cuanto el exceso ha sido decantado), de todos modos no supe-
rior al 0,4% referido al peso del polietileno.

Dicho resultado es sorprendente porque la estebilidad de la
dispersién as{ obtenida es netamente superior a la que se observa
preparando una dispersién con la misms centidad de agente de emul-
sidén o de dispersién partiendo de un polvo seco finfsimo de poli
etileno. De todos modos, para llegar a una estabilidad perfecta
desde todo punto de vista, la invencién prevé afiadir a la disper-
pién obtenida cierta cantidad de disolvente clorurado o como guiera
de densidad superior a 1 (y que disuelva el polietileno)}, preferi-
blemente trielina, en proporcién no superior. al 100% referido al
peso del polietileno.

Naturalmente, después de wna pequeiia admclén de compensacidn,
la solucién de emulgador decantada vuelve a ser utilizada tal cual
es en la preparacién sucesiva. La cantidad de emulgador puede fé-

_cilmente ser calculada afiadiendo al agua usada para la obtencién
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de la dispersién una medida tal del mismo que, después de la decen-
tacién o filtracidn firal, quede, referida al peso del polietileno,
una proporcién en porcentaje comprendida dentro de los limites an-
teriormente indicados. Dicha pequefia cantidad no ejerce influencia
negativa alguna sobre le pelicula de polietileno, que conserva in-
alteradas sus valiosas caracteristicas. La dispersién obtenida por
el presente procedimiento es hecha pasar a través de una malla de
adecuada finura,estendo asi lista para el uso. Cuando asi se desee,
lag dispersiones pueden ser filtradas y lavadas fécilmente con agua
fria obteniéndose de este modo, después de un secado normal, un
polvo finfisimo y uniforme de polietileno puro. La solucién de emul=-
gador vuelve naturalmente a ser utilizada. ‘

El mismo procedimiento invent ivo permite también obtener pol-
vos de polietileno; en este caso, sin embargo, no es necesaria la
preparacién de la solucién acuosa fria del agente de emulsidén o de
dispersién porque se emplea simplemente agua fria., Para obtener
lag mayores finuras, es necesario que la velocidad de agitacién
sea llevada a los valores méximos (de por lo menos unas 8000 revo-
luciones), evaporsndo simulténeamente el disolvente de manera un
poco mis lenta hacia el final en tiempos de 20-30 minutos; por el
contrario, para obtener particulas de magnitud creciente y unifor--
me, basta reducir la velocidad de agitacidén a menos de las 2000 re-
voluciones aumentando la velocidad de evaporacidén en tiempos de
10~15 minutos. Las mayores dimensiones se obtienen por tanto con
lenta agitacién, evaporacién répida a temperatura relativamente
néa eleveda (es decir, de unos 4092-452 C.), partiendo de solucio=-
nes de polietileno preparadas a temperaturas relativamente nés ba-
jas (preferiblemente, en igualdad de concentracidn, de unos 652 C.).
Con este sistema se determina previamente la magnitud de las perti-
culas por cuanto se regula a voluntad la aglomeracién de los cris-
talitos, condlclonada por la rapidez de evaporacidn del dlsolven-
te y por la velocidad con que el mismo es emulsionado en agua por
accidn mecénica. ', ’

' 5i en la unidad de tiempo es mayor la cantidad de disolvente
evaporada con respecto a la gque se emulsiona, se:obtiene la forma-
cién de particulas cada vez mayores. La dispersidn inestable as{
obtenida es filtrada y secada, obteniéndose polvo de polietileno
pUTO. . |
Cualquier tipo de polietileno en grénulos o en polvo grueso
puede ser sometido a tal transformacién, pero uno de los fines fun-

_gamentales de la presente invencién es el de utilizar los desperdi-



305

310

515

320

335

340

R

==
G

-:9_

9597 97 4395

~cios de polietileno, que, aun estando constitufdos generslmente

por mezclas de distintos tipos de distinto peso molecular, pueden
ser elaborados ffcilmente porque, en lz préctica, basta establecer
con simples ensayos, cada vez, la temperstura a la cual tiene que
prepararse la solucidn, tomendo muestras durante el calentamiento.

Otro fin de la invencidn es el de incorporzrle a la solucién
caliente de polietileno otras substancias compatibles, destinadas
a2 mejorar las caracteristicas, o reducir el preclo o a comunicar
une pigmentacién. Teles substancias, que pueden ser disueltas o
gimplemente suspendidas zntes de la precipitacién, son en gzeneral
materias plésticas compatibles, ceras, cargas activas, colorantes.
Después de la precipitacidn se obtiene as{ una perfecta incorpora-
cidn con formacidén de mezclas completamente homogéneas. Se obtie-
nen resultados muy interesantes, por ejemplo, con porcentsjes al-
rededor del 10% de poliisobutileno de p.m. 200.000.

Los ejemplos siguientes ilustran, sin limitarla, la presente
invencidn :

1) sSe disuelven 14 gramcs de polietileno de peso molecular
18.000 en 95 gramos de trielina, calentendo con moderada agitacidn
hasta alcanzar la temperatura de 80?2 C. que se mentiene durante al-
gunos minutos. Se prepara separsdomente wna solucibn frfa de emul=-
gador afiadiéndoles a 250 an3 de ague 4 cm} de laurilsulfonato de
sodio a2l 4% (referido 2l producto seco) y se vierte en el aparato
agitador descrito en el texto. Se comienza la agitacién a grandfsi-
me. velocidad vertiendo simulténea y gradualmente sobre la masa fria
la solucidn caliente de polietileno. Se evapora el disolvente bajo
wn ligero vacio (600 mm. de mercurio) manteniendo la temperatura
sobre los 30¢ C. ¥y em?leando un tiempo de 25 minutos. La evapora-
cidn es facilitada por le fuerte turbulencia y por una ligera co=-
rriente de aire que leme la superficie. Se evita la completa elimi-
nscién de la trielina dejando 7 gramos de ella en la dispersidn ob-
tenida, gue se separa inmedisztanmente deteniendo la sgitacidn. Se
descarga del aparsto decantando y filtrsndo la solucidn de lauril
sulfonato, de menera que se dejan sélo 28 gramos. Luego se agita
muy lizeramente el residuo, obteniendo une dispersidn finisima de
polietileno &l 33%, perfectamente estable, que contiene un 0,13%
de lsurilsulfonato referido al peso Jdel polietileno.

2) ge disuelven, & le temperstura de 802 C., 14,5 gramos de
polietileno en 65,5 gramos de toluol. Se vierte la solucidn ca-
liente en el aparato de dispersidén gue contiene 300 cm3 de agua

~frfa adicionada con 8 cm3 de un polioxietileno derivado de una
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diamina superior al 4% en sblido y sometida al tretamiento de sgi-
tacidn que se hs visto en el ejemplo anterior. Se evapors en 25 mi-
nutos el disolvente bajo un ligero vacfo (500 mm. de mercurio) y
con la ayuda de une ligera corriente de aire que lame la supsrficie
de la mnesa en movimiento. Se mantiene la temperatura sobre los 302 =~

352 C,; al concluir lz evaporacidn se afiaden, siempre agitando, 7

granos de trielina. Se suspeande la agitacidn; se decanta la solu-
cidn de emulgador dejando 43,5 granos del mismo; se agita suavenen-
te la masa que ha quedado en el aparato, obtenidéndose una disper-
8idn estable al 25% en sflido que contiense aproximadamente un 0, 3%

‘de emulgador referido al peso del polietileno.

3) Se opera como en el ejenplo aunterior, pero se filtra en
centrifugadora y se lava la dispersidn obtenida para eliminar la
pequefia cantidad de agente de disperéidn. Después de secado, se ob-
tiene un polvo finisimo y completamente uniforme de polietileno
puro.

4) Se opera como en el ejemplo 2), pero sin lz adicidn del
emulgsdor v agitando a 8000 revoluciones; ge evapora el disolvente
en 25 minutos aproxzimadamente disminuyendo sin embargo la evapora=
cidn hacia el final. $e filtrs la dispersidn acuosa y se seca sin
tomar medidas particulares, obteniéndose un polvo fino que pasa en
un 95% = través de 10.000 nallas.

5) Se preparas una solucidn de polietileno en trielina en una
relucidn del 12:95, calentamlo hasta 652 C. Se opera cowo en el
ejempio anterior, agitando mfs lentamente.y evaporando en l5 minu-
tos. Al fTinal, se filtra la dispersidn separada gque, después del
secado, produce un polvo de polietileno puro que pasa casi por com-
pleto a través de 200 mallas.

6) 8e prepara una solucién calentando a 702 C. 36 gramos de
desperdicios de polietileno previasmente lavados y triturados mecé-
nicamente en 345 gremos de trielina. Se toma una muestra de tal
solncidén y se realiza con ella una prueba de comprobacién para heow-
illar la temperaturs Sptima. En funcidn de dicha prueba se regula
la temperatura final de la solucidn, -la velocidad de agitacidn,
la duracibn de la evaporacidn y el funciohamiento del molino coloi-
dal usado en combinacidn con el agitador de la descripcién, de mo-
do que al final, reguldndose como en los ejemplos anteriores, se
obtiene uns dispersidn (véase el cjemplo 2) o un polvo (véase el
ejenplo 3).

Lgs aplicaciones del polietileno en sus varias forimas van ex-
tendiéndose cada vez més; el polvo finfsimo puro (o de distinta
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finura), obtenido por. el procedimiento indicado, puede hallar em-

pleo en los tratamientos de sinterizacién para el revestimiento de
alambres, estanterias y superficies metédlicas en general proporcio-
nando, después de fusidn, espesores variables, uniformes, no poro-
sos y de particular brillo; el polvo finf{gimo impalpable puede ade-
mfs ser aplicado. directamente a los tejidos mediante dispositivos
de aplicacidn de cuchilla, obteniéndose peliculas de espesor va-
riable e incluso mfnimo; el mismo polvo puede ser aplicado directa-
mente sobre papel (que tiene que ser humedecido previamente con
agua) mediante un rodiilo je fieltro uniformemente impregnado de
polvo. La dispersién acuosa obteanida por el procedimiento iilustra-
do puede ser aplicada sdbre papel con la técnica ya adoptada para
las dispersiones de materias pldgticas, es decir mediante disposi-
tivos de aplicacién del tipo "rever roll coater" o "contra coater”
o con los conocidos dispositivos de aplicacidén de hoja de aire.

La ventaja mis notable consiste en la obtencién de pesos especi-
ficos mfnimos, inferiores a los proporcionados por la extraccidn,
con unas adherencia excepcional al soporte. La dispersién acwosa y
la pasta acuosa pueden también ser utilizadas para la aplicacién
sobre tejidos de cualquier tipo empleéndo lag méquinas de aplica-
cidn corrientes.

REIVINDICACIONES

Se reivindicen como de la propia y nueva invencién la propisdad y
explotacidn exclusivas de un :

1). Procedimiento para la preparacibén de dispersiones acuosas y/o
polvos de polietileno, caracterizado por consistir en la prepara-
cidn de una solucidén en caliente de polietileno en un disolvente
de éste, en poner gradualmente en contacto dicha solucién con agua
fria (preferiblemente a temperatura ambiente} que es mantenida en
movimiento turbulento, de modo que se realiza un repentino y fuer-
te salto témico y por tanto un repentino enfriamiento a menos de
4092 C. de la solucién caliente de polietileno, que precipita en
forma menudisima y se dispersa en la fase acuosa.

2). Procediniento segdn la reivindic acién 1), caracterizado por

el hecho de que el agua fria es mezclada con un agente de emulsién
o de dispersidn. :

3). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) y/o 2), caracteri=
zado por el hecho de efectuarse una gradual evaporacién del disol-

vente en la fase de agitacién a una temperatura inferior a 502 C

-4). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) a 3), caracterizado
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por el hecho de que al final de la evaporacién y de la agitacién
se efectda una decantacidn para eliminar la solucidn de agente de
emulzacidén o de dispersién en exceso, obteniéndose, con una lige-
ra agitacién de la masa residual, una dispersién acuosa de buena
estabilidad de polietileno de la concentracidn deseada y compren-
didg entre el 15% y el 60%.

5). Procedimiento segin las anteriores reivindicaciones, caracte-
rizado por el hecho de que, al concluir la evaporacién, se intro- |
duce en la masa resultante, en calidad de ulterior agente de esta-
bilizacién, un disolvente clorurado o como quiera de densidad su-
perior a 1 (y que es un disolvente del polietileno), preferible=-
mente trielina.

6). Procedimiento segin la reivindicacién 5), caracterizado por el
hecho de que el mencionado disolvente clorurado es afadido en can-
tidad no superior al 100% referido al peso del polietileno.

7). Procedimiento segfin las reivindicaciones 1) y 3), caracteriza-
do por el hecho de que al final de la evaporacién se filtra y se
seca la masa, obteniéndose un polvo uniforme.

8). Procedimiento segén las reivindicaciones 1} a 6), caracteriza-
do por el hecho de que la dispersién es filtrata preferiblemente
en centrifugadora y lavada para eliminar la pequelia cantidad de
agente de dispersién, obteniéndose luego, por secado, un polvo
uniforme de polietileno. _
9). Procedimiento segin la re1vind10a016n 1), caracterizado por el
hecho de que el contacto de la solucidn caliente de polietileno
con el agua con o sin emulgador o agente de dispersién es realiza-
do en un aparato provisto de agitador mecénico de paletas que gi-
ra a gran velocidad y del cual la masa puede ser tomada y enviada
a wn molino coloidal. ‘ . .
10). Procedimiento segin una o varias de las anteriores reivindica-
ciones, caracterizado por el hecho de que, para obtener polvos uni-
formes de finura predeterminada, es decir comprendida entre frac-
ciones de micra y algunos cientos de micras, se actda sobre la ve-.
locidad de rotacién del agitador, sobre la velocidad de evapora-
cién, sobre la temperatura de evaporacién y ademés sobre la tempe-
ratura inicial de la solucién de polietileno, y ello precisamente
de manera que para obtener polvos uniformemente gruesos, por ejem-
plo del orden de cientos de micras, se reduce la velocidad de agi-
tacién, se aumenta la velocidad de evaporacién, se aumenta la tem-
peratura de evaporacién y se reduce la temperatura inicial de la

_solucién de polietileno, actudndose en sentido contrario para ob=-
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tener polvos wniformemente finos o finf{simos, inferiores al valor
anteriormente indicado, por ejemplo del orden de alguna micra.

11). Procedimiento segin una o varias de las anteriores reivindi-
caciones, caracterizado por emplearse como materias primas desper-
dicios de polietileno.

12). Procedimiento segin una o varias de las anteriores reivindi-
caciones, caracterizado por el hecho de que las soluciones de poli-
etileno en su disolvente normal son preparadas a una temperatura
superior a los 60° C.

13). Procedimiento segin una o varias de las anteriores reivindi-
caciones, caracterizado por el hecho de gque la relacién entre el
agua, con o sin agente de emulsién o de dispersidm, y la solueidn
de polietilent estd comprendida entre 10:1 y 1l:1, y preferiblemen-
te entre 3:1 y 1,5:1.

14). Procedimiento segin una o varias de las anteriores reivindica-
ciones, caracterizado por el hecho de que la cantidad de emulgador
o agente de dispersién inicial estd comprendida entre 0,1% y 5%
referido al peso del polletlleno.

15). Procedimiento segin una o varias de las anteriores reivindioca-
ciones, caracterizado por el hecho de que la decantacidén es efec-
tuada hasta dejar y obtener, en la dispersién final de polietikno,
una centidad de agente de dispersidén o de emulsidn inferior al
0,4% referido al peso del polietileno.

16). "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE DISPERSIONES DE POLI-
ETILENO Y DE POLVOS UNIFORMES DE FINURA PREDETERMINADA PARTIENDO
DE GRANULOS, POLVOS GRUESOS Y DESPERDICIOS": = = = = = ~ = = - -

Consta la presente Memoria descriptiva de trece hojas numera-
das y mecanografiadas en una sola cara.

vagria,, BT OCT. 1959

FRANCESCO GIAMPIETRO
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