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MEMORTA DESCRIFDIVA |
que se presenta pera unir a la solicitud
| d.e
PATENTE D E INVENC IOKN
fomulada el 3 de Enero de 1962, con el Nﬁm. 273.392
en
EsrPrafa
"por YVEINTE afios
& nombre de CHEMISCHE FABRIK HOESCH KG.; entl dac} alemana;

 establecida en Dlren, Repdblica Yederal Alemena, por:

"MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA FABRICACION DE ESTABI-
LIZADORES IE PIDMO PARA GLOED'RO DE POLIVINIIO®
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les resinas sintéticas que contiaaen halégno, es-
pecia]:;zante el cloruro de polivinilo y los polimeros mix-
tos de 'oloi'uro de polivinilo, se mamlan; especiamnte en
el sector eléctrico, corrientemente con compuestos bésicos
de plomo inorgénicos u orgénicos; que tienen una influen-
cie estebilizedora sobre las msinas; siendo capaces de fi-
jar el écido clorhidrico disociado. Caracteristicos para
este grupo de estebilizadores de plamo son; par el lado
1norgénico; el sulfato tetrabdsico de plomo; el sulfato tri-
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bésigo de plomo , el fosfito dibésico de plomo y el albayel~
‘de ¥, por el lado orgénico, el estearato dibdsico de plomo

y el ftalato dibésico de plomo. Aparie de este grupo de los
estabilizadores bdsicos de plomo; se empleen también saleé

neutrdas de plomo;_ tales como el estearato de plomo; princi-
palmente, empero, como lubricentes. |

Se he descubierto akora que loe compuestos bésicos de
plomo, cuya suspensidn en asgue posee un velor pH de 6 y su-
perior; proporeionsn con fenoles salcoh{licos en wn medio acuo-
ao; productos de trensformecién que poseen uns mayor accidn
cano estabilizadores frente a los estebilizadores bdsicos de
plomo par si solos. |

Se llevaron a cabo 4 ensayos, mezclando cuatro diver-
sos caupuestos can cloruro de polivinilo y ensayéndolos en
cusnto a su estabilided térmice. Como comparacién se lleva-
'ron & cabo otros 4 enaayos; en los que el cloruro de polivi-
nilo se mezcld con los mismos compuestos de plomo que en los .
4 primeros ensayoa; pero despuds de que dichos compusstos
fueron puestos en contacto con fenol alcohilico.

En partimﬂ.éx_- se emplearon para los enseyos estearato
dibdeico de plomo; une sel bdsice compleja de Sxido de plomo;
sulfato de plomo y estearasto de plomo de la férmula general
13Pb0,PbS04 . 4Pb(Cy 783 5000) 5, £oBfito dibdsico de plamo y sul-
fato tetrabdsico de plomo, o respectivemente, los productos
da la reaccién entre diches sales de plomo con octilfenol
p~terciario. Estos estabilizadores fueron ensayados en une
mezcla de 100 partes de cloruro de polivinilo emn suspensidén
(valor K:-';O); 50 partes de ftalato dioctilico cammo plastifi~
cante y 2 partes de estabilizador. Al emplear las sales bé-

sicas de plomo inorgénicas, se agrege une parte de cers. de
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parafine mineral en el smasador mezclador & efectos de fa-

ciliter la formacidn de la hoja.

la mezcla se prepara previamente agregando gucesivaf-
mente cl clopuro de polivinilo, el eatabilj.zador, la cera
de persfina miﬁeral; el ftalato dioct{lico, y despuds se

plastifica durante 10 minutos a 1702 en el smasador mezcla-

dor. A continuacidn se forman con ells léminas del mismo f
grueso y se pruebe su esgtabilidad térmica, determinando el
tiempo que transcurre hasta presentarse dcido clorhidrico
& 2002,

'E1 método de ensayo empleado es una modificacidn de
la norma DIN ne 53.581; habiéndose elevado la temperatura
con relacién & dicha narme, & efectos de conseguir wa co-
rriente fuerte de dcido clorhidrico al cesar la estabilided
¥y colocendo en el vaso; en Juger del cloruro de polivinilo
friturado, un trozo de 1émina de iguel superficie y espe-
sor (0;4 b 5;0 X 5,0 cm.) arrollado. EL método as{ modifi-
cado poses, en relacién con el método original, una repro-
ductibilidad sustancialmente ‘me;]or.

Los resultedos del ensgyo pusden verse en la Taebla

siguieﬁte :
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Estabilizador Tiempo en minutos hasgta la
comprovacidn del deido clor-
hidrico ‘
estearato dibdsico de plomo 10

estearato dibdésico de plomo
heoho reaccionar con octil-
fenol p-~terciario 25

.88l bésica.compleja .

13Pk0.Pb30, o{l»Pb ( C17H3 5000) 2 : 11

sal bdsica compleja :
13Pb0.PhS04 . 4Pb(C37H35000),
becha reaccionar con”octil-
fenol p~terciario 33

fosfito dibdsico de plomo _ 18

fosfito dibdsico de plomo he- -
cho reaccionar con octilfenol
p=terciario 27

sulfato tetrabdsico de plpmo 17

sulfato tetrabdsico de plomo
hecho reaccionar con octilfe~
nol p-terciario ' 24

Hagte ahora no se ha podido dilucidar si los estabi~-
lizadores de plomo para el cloruro de polivinilo y los poli-
neros mixtos de cloruro de polivinilo son productos quimi-
cos uni‘carios; o tan s6lo mezclss. Se pueden obtener ponien-
do en contacto log compuestos bdsicos de plomo con fenoles
slcohf{licos en un medio acuoso. Para la reaccién son sptos
todos los compuestos bésicos de plomo inorgénicos y orgéni- -
cos, inclusive lms sales complejes de plomo bésicas, que en
una suspensidn acuosa posean wa velor pH superior & 6. Com-
pusstos de plomo apropisdos en el sentido del imwento son.:
Fl sulfato tetrabisico de plomo, el sulfato tribdsico de plo-
mo, el fosfito dibdsico de plomo, el fosfito monobédsico de
plomo; el carbonato bésico de plomo, el estearato dibdsico
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de plomo, el ftalato dibdsico de plomo, el estowuravy mMURO=

bésico de plomo, el salicilato tetrebdsico de plamo, el ma-
leato tribdsico de plomo; as{ como las sales complejas obte-
t0 de la patente americena nidm. 629.461. |

En la Tabla sigulente se hean indicado los valores pH
de las suspensiones en agus de 1/100 de mol de los comocidos
egtabilizadores bdaicos de plomo.

Bstabilizadores Fdrmulz;. quimica Valor pH
sulfato tetrabdsico de plomo .4PbO.PbSO4 | 8;5
Sulfeto tribdsico de plomo  3PBO.PDSO, 7,7
fosfito dibdsico de plomo 2Pb0.PHPO, 3;1
elbayelde Pb(0H),+2Pb00; 6,4
estearato dibdsico de plomo  2PbO.Pb(C)-H35C00), 8,8
ftalato dibdsico de plomo 2Pb0. Pl gHy (000) 7 7,6

Como componentes a.lcohilfenélicog son apropiados los
fenoles alcohilados una o varias veces, que sean compatibles
con el cloruro de polivinil9 ¥y resistez;tes a la luz, y cuyo _
grupo fenélico sea reactivo, tales cmo, por gjemplo; el octil-
fenol p—terciar’:t_.o; el nonilfenol p-terciario, el dodeclilfe- ‘
nol p~terciario, el p;p '-1sopropilidend1fenol; el butilfenol
o-'berciario; el 2;4-.-dibutilfenol y el butilidendifencl p,p'—se-?
cundexrio. | v |

Para la obtencién de los estabilizadores de plamo de
acuerdo con el invento se suspenden los reactivos en uua c_é.n-
tidad tal de agua; gque se produszca una dispersidn que se pus—
da remover bien; después de 1o cual se agita durente elgin

- tiempo, por ejemplo, 0,5 & 1l hora, & tenfpera'bura eleveda de

& lo sumo 1008. S1i los compueatos bdsicos de plomo empleados,
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tales como, por ejemplo, el estearato dibdsico de plomo, no
son humedecidos por el agua; entonces se recomiends trabaejar
en presencia de un egente humectante o de un disolvente ore
génico que tenga poder humectente. Generalmente se obtienen
moductos pulverulentos, que se liberen del exceso de femol
glcohilico mediante lavado con un disolvente y que después se
secan y se siguen tratendo de la menera en si conocida.

Los productos obtenidos consisten en une mezels de can-
puestos; distintos, segin las proporcior.xes.cuanti’aativas de las
sustenclas de partida. £l comportemiento frente a disolventes
¥y las constantes fisicas demuestren que los fenolss alcohili-
cos no estén combinados en forma de femolato de plomo,puesto
que éste unicsmente pveds ser eomprobado; comé componente se-
cundario. Frobablemente se produce une formacién de sel com-
pleja; constituyéndose una red cristalins mueva. |

Para la utilizacién de los productos formados como es-
tabilizadores del cloruro de polivinilo; es indiferente el que
ge trate de compuestos uniformes o de mezcles de sustancias, -

La proporcién cuentitativa entre la sal bdsica de plomo y el
fenol alcohflico no se fija de maners estequilmetrica, sino
de acuerdo con el comportamiento més favorsble en ls mezcla
del clomro de polivinilo. Han demostrado ser especialmente
favorables los productos de reaccién que se producen por la
reasceidén de una szl bdsica de plomo con fenol alcohflico en
une. proporeidn cuantitativa de mol de sel bédsica de plomo y
0,01 a 1 mol de fenol alcohflicoe
" A menudo es conveniente recubrir unicamente la super-
ficie de los compuestos bésicos de plomo empleados con uné .
capa de la sal compleja de feno.}{,ato de plemo fomada; a efet=

tos de conseguir wn sprovechemiento 1o més econémico posible
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del componente slcohilfendlico.
Ios ejemplos siguientes servirén para explicar la ob-

tencidn de las mezcles de sales complejas de plomo. Como

componente alcohilfendlico se emples p~octil-fenol terciario.

Ejemplo 1°

-

Reaccidn entre estearato dibdsico de plomo y p-octil-~fenol

terciario.
| 61,05 gremos de estearato dibdsico de plemo y 10,51

granos de fenol octilico p~terciario se dispersen en 200 ml. o
de agua; agx'egéndose 10 ml de butanol; Y se agita intenssmente
durante 0;5 horss calentando a 95 a 1009C.. El producto blan-
co formedo se filtra; la torta de filtré.do gse suspende 2 ve-
ces en 00 ml de mefanol ceda vez, a efectos de extraer el fe~-
nol oct{lico no reaccionado; se decenta, se filtra, se seca

& alrededor de 809C y & continuacién se musle.

Pb total y activo = 44,3%
Densidad ¢ 1,5

Eiemplo 2¢

~

Reaccldn entre la sel compleja de la férmula sumade

13Pb0. FbS0, « 4Ph(C17H35000), con fenol octflico p-terclerio
60,03 g de la s&l compleja y 3,78 g de p~terce.~fenol

dodecilico se dispersan en 200 ml de ague agregendo 10 ml
de butenol y a continuacién se agiten durante 1 hora & 95 a
1%sc, E1 producto blanco pulverulento se trata 10 mismo que
en el Ejemplo 12,
Po activo 53,24 -
Pb total 5;,7%
Densidad l,;;




10

15

25

Ejemglo 39 | 2 73 3 92

Reaccidn entre fosfito dibasico de plomo y fenol octilico

p=-terciario.
74,26 g de fosfito dibdeico de plomo y 37,86 g de

fenol octilico p-terciario se dispersen en 300 ml. de agua

Jjunto con 5 ml, de butenol y se agitan durente 1 hora a 95
a 1008C. El producto blenco pulverulento formado de trata lo

mismo'que en el Ejemplo 18,

Pb activo y total 59,4%
Densided 2,3

Ejemplo 49 .

-

Reaccidn entre sulfato tetrabdsico de plomo y fenol octili-

co p~terciario.
59,8 g de sulfato tetrabdsico de plomo y 18,92 g de fe-

nol octi{lico p-terciario, se dispersan en 200 ml de agus jun-
to con 5 ml.‘de butanol y se agiten durente 1/2 hora a 95 a
1002C. E1 producto blanco pulverulento se trata como en el Ejem=

plo 19,

™

Pb activo 52%
Pb totel 66,9%
Densided 2,3

Esta solicitud que corresponde a la presex;tada en la
Repdblica Federal Alemena el 4 de Enero de 1961, bajo el Ni~
mero C 23053 IVb/l2q; se acoge & los Beneficio.s'del artfculo
51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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Los puntos de inirencién propie y nueva que se pre-
sentm"para que seen objeto de esta sclicitud de Pate.nte‘c’e
Invencidn en Espefs, por VEINTE afios, son los siguientes:

1¢.~ Mejores introducides en la fabricacién de este=
bilizadores de plomo pare cloruro de polivinilo o polime-
'ros nixtos de cloruro de polivinilo: caracterizadas porque
dichos estabilizadores son obtenidos medisnte la reaccién
de szles bésicas de plomo que tengen un valor pH superior
a 6 en suspensién acuosa, con fenoles alcoh{licos con un
grupo hidroxilo capaz de reacclonar, en un medio acuoso
¥y & temperatura elevadsa.

28,~ Mejoras de acuerdo con la xeivindicsecion 1, ca~
racteri;adas poi'que dichos estebilizadores son obienidos
medisnte le reeccién de une sal bdsica de plamo compleja.

39,- Mejoras de acuerdo con la reivindicacidén 1, ca~
racteriéadas porque dichos estabilizadores son obtenidos
mediante la reaccién de un sulfeto bésico de plomo.

42,~ Mejoraes de acuerdo con la reivindicacion 1, ca~
racteriiadas porgue dichos estabilizadores son obtenidos
medisnte la resccidén de fosfitos bésicos de plomo. '

59,~ Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, ce~
racteriéadas porque dichos ectabilizadares son obtenidos
mediante la resccién de carbonatos bdsicos de plomo.

6¢,- Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, ca-
‘r.-_?.cteriz'adas porque dichos estabilizadores son obtenilos
nediante la reacceidn de sales_bé.sicas de plomo de deidos or-
génicos. y

7%= Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, ce~

"
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racterizadas porque dichos eatabilizadores soﬁ obtenidos me~
diente la reaceidn de una sal bésica de plomo con fenol oc-
t{lico peterciario.

 89.~ Hej oras\introducidas en la fabricacidén de esta~
‘ bilizadpres de plomo para cloruro de polivinilo o polimeros
mixtos de cloruro de polivinilo, caracterizadas porque dichos
estabilizadores son obtenildos mediente la reaccidén de sales
bésicas de plomo que tengen un vealor DpH superior & 6 en sus-
pensién acuosa; con fenoles alcohilicos que 'b'engan un grapo
hidroxilo oapaz de reaccionar en medio acuoso a temperatura
elevada; agregando un disolveﬁte orgéaico de accién humec-
tente, '

99,- Mejoras introducidas en la febricacién de esta~
bilizedores de plomo para cloru;-o de polivinilo o polfmeros
mixtos de cloruro de polivinilo, carascterizadas porgue di-
chos estabilizedores son obtenidos mediente la reaccidn de sa~
les bésicas; de plomo con un velor pH superior a 6 en sus-

pensidn acuosa; con fenoles alcohilicos que tengen un grupo
hidroxilo capaz de reaccionsr en un medio acuoso y a tempera=-
tura elevada en presencia de un ume ctantes

102.~ Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 1, ca~

racterizadas porque dichos eatabilizadores son obtenidos medien- . &

te la reaccién de una sal bdsica de plomo con fenol alcohfli-
co en una froporcién molar de 1 mol de sel bdsica de plomo con
0,01 & 1 mol de fenol alcohfilico.

112.,~ Mejoras introducides en la fabricacidn de esta~
bilizedores de plomo pars cloruro de polivinj;lo.

Tel y como se ha descrito enle Memoria que antecede

¥ con los fines que se han especificados
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Esta llemaria consta de once hojas escritas a méquina
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