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MEMORIA IESCRIPLIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de ‘
PATENTE DE INVENCIORN
formulada el 12 de Junio de 1962; con el Nvm. 2}8.22}
en
ESPARA
por VEINTE afios
a non:b:r;e de REVERTEX IIME}ED; entidad briténica, establecida
en 51~55, Strand; Lonéres; Inglaterra, por} |
"UN METODO DE PREPARAR UNA OOMPOSICION FLASTIFICADA DE
' ATGOHOL POLIVINILICO®

O — : I — S

Este invento se refiere a la plastificacibn de cali-
dades de alcohol polivinilico "parcialmente hidrolizadas".

La expresién calidades de alcohol polivinilico "parcial-
mente ﬁidrolizadas" tal como se usa en esta Memoria descrip—
tiva, alude a alcohol polivin{lico en el que de ;5 a 90 de ca~
da 100 grupos acetato originalmente presentes en el acetato
de polivinilo del cual se ha obtenido el alcohol polivinilico
hen sidovsustiﬁuidos por grupos hidroxilo.

De acuerdo con el presente invento se proporcions una

compoaicién que comprends wn alcohol polivinilico "parcial-
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mente hidrolizado" (segin se ha definido a.nteriormezite)
plastificado con trimetilolpropanc en wna cantidad compmn-
dida entre 5, aproximadam.ente; y 50, aproximademente, par-
tes en peso, de trimetilolpropanc por cada 100 partes del
alcohol polivinflico "parcialmente hidrolizado".

' Se ha encontrado que los limites tolersbles del tri-
me tilolpropano (2-etil;2-hidro:dmetilpropmo-1,3-diol) va~-
rian segin el grado de nidrélisis del alcohol polivinilico
y; aunque el 1limite inferioxr puede ser de 5y aproximadsmente;
es corrientemente de ;LO partes, aproximadamente; en peso;
de “irimetilolpropano por cada 100 partes de alcohol polivi-
nilico "parciahﬁente hidrolizado",

Les composiciones del presente invento son Utiles para
la ebricacién de pelfcula de slcohol polivinilico plastifi-
cada ecuosoluble y para Ala produccidn de artfculos por ex-
trusidn y soplado y otras técnicas suficientemente conoci-
das en la especialidad de formacién de materisles termoplés-
ticos en caliente.

Leas composicibnes ppeden disolverse en agua para la co-
lada a-par‘bir de la solucién.msult'ante por procedimientos
bien conocidos de peliculas y otros articulos, pero; segin
ge :ndica més arriva, .las composiciones son particulaxmente
convenientes para la produccién de peliculas de alcohol 150-
livinilico plastificado acwsolubles y otros articulos; me-
dlarte extrusién y éoplado y otras técnicas.

El trimetilolpropano tiene; a temperaburas elevadas
comprendidas entre 150 y 2002C., un alto poder disolvente para
calidades de elcohol polivim;.lico "paz'cia;meqte hidrolizados*
(aurque no ten alto como el del glicerol), y, e temperaturas

ambientes ordinarias, un efecto de plastificacidén bajo va
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unidy a un alto grado de compatibilidad con teles calidades

de alcohol polivinflico. Ia combinacién de estas propieda-
des permite afiadir grandeswcantidades de trimetilolpropano
al aicohol polivinilico para reducir notaeblemente la teupe-
ratra 8 la que la viscosidad de la fusidn permite realizar

“la extrusidn, mientras retiene resistencia y solidez adecua-

das en la peliculs u otros articulos resultantes.

La baja higroscopicidad del trimetilolpropano, (que es
mucho menor que la del glicerol, plastificante miy usado en
las peliculas coladas), contribuye tembién e mantener la re-
sistencia y solidez de la pelicula extrulda en diverses conw
dicicnes atuésfericas.,

Como el trime‘cilolp:’oloano es un materiel cristelino con
un punto de fusidn de 552C., aproximsdementz, se puede mez-
clar en seco con el alecohol polivinilico que se va a plastificar.f_.-
Bste mavteria.l mezelado en seco se puede usar dlrectamente para e
la produccidn de artfculos por moldeo por compresidn o extru-
si-én; pero se puede producir un materisl mejor calentando len-
temente 1awme zele préparada en seco mientras se mantiene en
movimiento hasta que las particulas de alcohol polivin{lico
absoroven el plastificador fundido. Al enfriar; resulta un
material granular o pulverulanto; seco, uniforme, que no con-
¥iene ningin plastificente incorporado. Asi se evita el pro-
blema de la seperacién al almacenar y menejar los componen-
tes do una mezcla seca.

Ia elevada estebilidad térmica del trimetilolpropano
mismo._.-jv.nto con su falta de activacidn de la descomposdcidn
del alcohol polivinilico a temperatux'aé elevadas, pemij:e com~
poner las megzcles secas en un mezclador intermo, fusrte, ca~

lentado, o extruirlaes en forme de varillas pequefias que luego
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se cortan en grimulos, para dar materiasles més convénientes
que la mezcla seca original pera la produccidén de peliculas
y otros articulos exentos de defectos. O bien, el material
mezclalo en seco se puede comprimir a temperaturas ambvientes,
dando grénulos exentos de espacios vecios, convenientes pa-
re la alimentecién del equipo formador final.

Tembidn se pueden afiadir en cualquier fase anterior a
la operacidn de formeeidn final otros materiales tales como
plagtificantes auiciliares, cargas inertes, eptebllizadores
que proporrcibnan estabilidad é.dieional a -temperatures eleve~
dag, libricantes de .extmsién ¥ sus megzclas. En particuiar,

se han encontrado que la incorporacién de una cantidad de

‘haste 1% de una silice finsmente dividida tal como las que se

venden bajo las marces registresdas "Cab-o-sil" y “Aerosily,
facilite la produccién de un materiel suelto, despuds de ha-
bér calentado la mezcla seca para permitir que el alcohol po-
livinilico absorba el trimetilolpropano fundido. Aungue es evi~
dente que se pueden aﬁadir cantidades mayores de siliee, to-
les cartidades mayores, por supuesto s perjudicerén a la trans-
parencia de las peliculas o articulos resultantes fromados a
pertir de la composicidn. | "

El invento se explicard ahoré. por los ejemplos siguientes,

en los que todas las peartes son en peso:

Ejemplo.I

Se afiadieron 3 partes de trimetilolpropano a 10 partes
de we calidad de alcohol polivinilico “parcialmente hidrolize~
do" quz se vende bajo nuestra ma.'r-ca comercial registrada
"Alcotax 87/10, en la que 87%, aproximadsmente, de los grupos

acetato presen‘bes originalmente en el acetato de polivinilo

2782217




o»

.3

10

15

20

25

30

del cunl se habia derivado se han reemplazado por grupos hidro-

xilo, 7 de 12 cual una solucidn acuosa al 4% tiene una visco-

sidad de 10 centistokes, eproximadamente, a 202C. lLa mezcla se
agltd ;7 se calentd a 1009C., aproximadamente, ciurax;te 10 minue-

tos, ¥y luego se enfrid hasta la tempereatura ambiente, conti-

nuzndo la agitecidén. Resultd un material grenular no adherente.
Después de aﬁadir»O,»OZB partes de sflice finemente dividida
que se vende bajo la marca registrada "Cab-o—sil"; la mezcla
ge agltd nuevamen’ae; a temperatura ambiente. Se produjo un
mejorasiento rdpido y marcado en las propiedad:s de flujo del

material, una gran parte del cual estaba en forma de las par-

ticulas individuales presentes originalmente en el alcohol
poliviailico antes de afiadir el plastificante. Una muestra
del material se sometid a masticacidén durente 10 minutos a

1802C para dar una masa fundida, estireble, gue al enfriar

fraéué en uns masa transparente, cdrnea, dura, de buen colar
y aue sra fdcilmente soluble, 1lo mismo en agua caliente que

fria. .

Ejemplo TIT

Se afledieron 4 partes de trimetilolpropano a 10 partes
de "Alcotex"B"%/lO, y se mezclaron moliendo los sélidos juntos
en un martero, Una muestra que se sometié a mesticacién a 1802 C.
durente 10 minutos did un fundido menos viscoso, que se esti~ e
raba n1ds fdcilmente que el material descrito en el ejemplo I.

Al enfriar, se produjo una masa transparente, ligeramente fle-
xible, de muy buen color. Durante un periodo de tres semanas
no se observé ninguna seflal de incompatibilidad del plastifi~
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Ejenplo IIT

Se afiadieraon 5 parbes de trimetilolpropanc a 10 par-
tess de "Alcotex 87/10. Una muestra de la mezcla seca, ob-
terdda como en el ejemplo II, se sometid a masticacidn a
180e¢, durente 10 minutos pé.ra dar une masa mds fluida que
el material descrito en el ejemplo II. Al enfriar, se ob-
twrro une masa transpai‘ente de buen color y que era més fle-
xible que el material masticado enfriado, descrito en el
ejemplo II. Despuds de 3 secmanas, mostrd ligeras sefiales de
efJ.orescéncias del plastificante, indicando que se habia
excedido el limite de compatibilidad de este alcohol polivi-
nilico particular y del trimetilolpropano.

Ejemplo IV

Se afladleron 3 partes de trimetilolpropano a 10 par-
tess de "Alcotex" 75/L (una celidad de aloohol polivinilico
"piarecieln.cote hidrollzado", en la que 75 aproximaderiei: ve
de los grupos acetato presentes en el acet:to de polivini-
lo del cual se derivaban; han sido rc—;empla.za.dos por grupos
hidroxilo, y una solucién acuosa el 4% de la cual tiene une
viscosidad de 6 centistokes; aproximadamente, a 202C.). Una
nuestra de la mezela seca obtenida como en el ejem;;lo II
fundié fécilmente por masticacién a 1802C. durante 10 mi~
nutios. AL enfriar resulté una masa traqéparente de buen co-

lo:
Ejenpl

Se afladieron 5 partes de trimetilolpropano a 10 par-
tess de "Alcotex" 99/10 (una calidad de alcohol polivinilico

neonple temente hidrolizado", en la que 99,5%, aproximedamente ,
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de lys grupos acetato presentes en el acetato de polivinilo
del cual se obtuvo se han reemplagzado por grupos hidroxilo,

¥y uis solucidn acuosa al 4% de la cusl tiene une viscosidad
de 10 eentistokes; aproximadamente; a 202). Une muestra de la
nezcla seca obtenida como en el ejemplo II no pudo da:c" una

nesa integrada sl masticar a 180¢C. durante 10 minutos.

Ejenplo VI

Se trataron lo mismo que en el ejemplo IT poroiones de
calidedes de alcohol pol:.v:.n:[lico “hn.drolizado al 874,
"Alcotex", 87/05, 87/08, 87/10, 87/15 ¥ 87/20, cuyas visoo-
sidades de sus disoluciones acuosas al 4%, medidas a 202C.,
eran, sproximedsmente, 5, 8, 10; 15 y 20 centistokes, réspec-
tiverientes Se enconird que la dificultad de masticacidén del
alcohol polivin{lico plaetificado se incrementaba al aumentar
su grado de viscosidad;

Ejempdo VII

Se afiadid una parte de trimetilolpropanc a 10 partes de
"Alcotex" 87/10 oomo en el ejemplo I. Resultd wn material
grenuler que tenia propiedades de flujo adecuadas, sin aila-

dir s{lice finemente dividida. El material se alimentd por
medio de un alimentador de escurrido en la abertura de ali-
mentucidn de un pequefio extrusor de hélice ,"adiabdtico", pro-
visto de una cabeza de extrusién (del tipo usado corriente-
mente para la extrusién por soplado de pelicula en foma tu-
bular) que se habfa precalentado a 1602 C.; aproximadammte;
vy el tubo resultente se expandid en la forme corriente me-
diantie presifn de aire interna antes del aplastamiento y

enrollamiento en un carrete. Se encontrd que habia poce adhe-
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sidu enﬁre les superficies dnternas del tubo aplastsado,
que podign abrirge ficilmente.

Hste solicltud que corresponde a la wesentada en
Crar. Bretsiia el 15 de Junio de 196.i, bajo el im. 21722/1961,

se ecoge a los beneficios del artfculo 51 del vigente Ls-

tatt.to sovre Fropiedad Industrial.

- NOT A =

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
senianipara que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Espafla, por VEINIE afios, son los siguien-—
tes:

¢o= Un método de preparar una composicidn plasti-
ficada.de alcohol polivinilico, en el cusl alconol poli-
vinilico "parcialmente nidrolizado" pulveruwlento o gra-
nular (como se define en la llemoria) y desde unes 5 a unas
50 1artes en pego de trimetilol propano por cada iOG par-

tes delalcohol polivinilico "parcialmente hidrolizado" se

mezclan en estado seco y se calientan lentamente & unz tem-
perstura superior al punto de Tfusidn del trimetilol-propa—
no, mientras se mentiene la mezcle en movimiento.

2¢,~ Un método segin el punto 1, en el cuzsl el ma-
terial fesultante seco, pulverulento ¢ granular, se lleva
e le forma de grénulos. |

3¢~ Un umétodo segin el punto 2, en el cuel el mate-

rizal se somete a extrmusidn para obtener varillas que lue-

&0 s2 cortan para formar dichos grénulos. i% Erv@y
4 4 ..
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Y= Un método segin el punto 2, en el ugu.L el mate-
rial es'comprimido a temperaturs embiente pare formsr dichos
grinulcs.

5te— Un método de preparar una composicidn piastifica-
da de elcohol polivinfiico.

Tal y como se hz descrito en la Memaris que antecede,
y con los fines que se han especificudo,

Fsta Ilemoria consta 69 nueve hojas escritag a méquina
por une So0la cara.

Iiadrid,

§ SEP. 1962

Pelie
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