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Muchos productos qulmicos previstos pal-
ra fines técnicos, se emplean en estado sdlido en forma de pol-
vo. Asi se utilizan por ejemplo, sales metdlicas insolublss,

agua y pigmentos en forma sélida, en gran escala en la industrih,
especialmente en la de plésticos, o por ejemplo azufre, especial-

mente para fines de vulcanizacidn o para combatir plagas. Las

sales, especialmente los jabones metdlicos sirven muy precuente
mente como medios deslizantes, agentes de accidn hidrdfoba, agen-
tes para la conservacidn, agentes estabilizantes y muchos ofros
fines.,

Las sales metdlicas, especialmente los
jabones, pueden formarse por el procedimiento de fusidén median-
te el calentamiento de los 4cidos grasos con un 6xido metdlico

( por ejemplo dxido de zine con éxido estedrico), formdndose ent
tonces en la mayoria de los casos la sal en forma de masas de fy-
sidn viscosas diffcilmente dosificables.
En la reaccidn de los 6xidos, respecti~
vamente hidrdxidos y 4cidos en un disolvente, se conduce éste gd-
neralmente en circuilto.,

Al utilizar disolventes de alto punto
de ebullicidn, como por ejemplo, reblandecedores, se llega direco
tamente a laé pastas de jabén metédlico exentas de polvo, las cufe
les se pueden utilizar como tales por ejemplo, para la estabili-
zacidén de polimerizados con contenido de cloro. También se cono-
ce hacer reaccionar 6xidos, hidrdxidos, o carbonatos por una paz-
te, y acidos, por otra parte, sobre un material de soporte.

Bl procedimiento de precipitacidn mds

ceneralmente aplicado para la preparacidén de jabones metdlicos,

da en la mayoria de los casos productos voluminosos extraordina-
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riamente ligeros. Este método se utiliza con frecuencia para la
preparacién de estearatos y palmitatos del aluminio, caleio,

plomo, e¢ine y magnesio. Se parte del dcido graso que en primer

Jugar se transforma en los Jjabones solubles al agua de sodio,po;

tasio o amonio, Estos jabones solubles en agua se hacen reaccio

nar entonces para obtener jabones metdlicos insolubles en agua

en sentido estricto con soluciones de sales de metales alcalino;
térreos o sales de metales pesados, Asl, por ejemplo, se hace
reaccionar estearato sdédico con cloruro de calcio formando este?-
rato cdlcico y sal comin,

" El jabdn metdlico precipitado se centri-

fuga entonces, o se filtra, mediante un prolongado lavado se 1i:
bra de todas las impurezas y seguidamente se seca,

Las sales metdlicas insolubles en agua
se pueden obtener, ademds de la doble reaccidn en disolventes
adecuados aislando el producto insoluble, en general tembidn me+
diante hidrélisis de una sal metdlica soluble en agua, o bien
por reaccidn de una sal metdlica, en s insoluble en agua, con-
viertiéndela en otra sal del mismo metal, insoluble al agua,
utilizando dcidos de efectos catallticos, como por ejemplo, los
de la fabricacidn de sulfatas y fosfitos de plomo polibésicos a
partir de litargirio suspendido en agua con decido sulfirico o

dcido fosforoso en presencia de un catalizador,

lMuchas sales metdlicas, casi todos
los jabones metdlicos y pigmentos tienden mucho & desprender
polvo porque son polvos voluminosos sumamente finos. Este polvo
produce efectos muy desagradables &l utilizar los productos, y
ello tanto mds, cuanto que precisamente al mismo tiempo los méds

importantes de estos productos insolubles en agua son téxicos,
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Especialmente se han observado frecuentes intoxicaciones de las
personas encargadas de estas elaboraciones al utilizar sales
bésicas de plomo incluidos Jjabones de plomo, Otras sales, res-
pectivamente Jjabones industrialmente muy importantes no son me-
nos téxicos, Asl las sales y los Jjabones del cadmio y del bario
son fisioldgicamente muy dudosos. Iguales riesgos fisioldgicos
van implicados en la resorcidn, de cinc, estroncio, cobre, cro-
mo, mercurio, estafio y Jjabones y sales de otros muchos metales,
En los jabones bdsicos de algunos metales, especialmente en las
sales bdsicas del plomo, sobre todo en los sulfatos y fosfitos
polibdsicos de plomo, fumaratos de plomo, ftalatos, salicilatos
¥y otros compuestos de plomo bdsicos. Es ademds muy dificil ha-
cer dispersas uniformente y mezclar las respectivas sales homo-
génea y lo bastante rdpidamente en otras masas, especialmente
en masas de materiales plédsticos.

Incluso tréténdose de materias sin
ningdn riesgo fisioldgico, la molestia del polvo se convierte
en un problema muy fastidioso para las personas afectadas., Es
muy dificil dosificar exactamente los productos y mantener las
instalaciones limpias y libres de polvo, A ello hay que afiadir
que muchos de estos productos insolubles o diffcilmente soluble
en agua tienden ademds a la formacién de puentes, no siendo apr
piados para la elaboracién en instalaciones autométicas de dosi
ficacidn.

Hace mucho que se ha intentado evita
estas dificultades ya descritas, amasando en forma de pasta las
materias como sales y jabones metélicos ¥ pigmentos y ello con

productos que de todas formas han de emplearse en el producto

3
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de partida de que se dispone en forma de polvo, con 1o que el

finel, por ejemplo en la industria de pldsticos con reblandece-
dores y en la industria de la gome con aceites minerales. Tam~
bien se ha probado mezclar los jabones y sales metdlicos ccn
pequefias cantidades de reblandecedores para ligar el polve fi-
no.

Ei suministro en forma de pasta tiene
la desventaja de tener que mover sl mismo tiempo grandes canti-
dades de reblandecedores, de recargar los gastos de transporte
y de que la mayorla de las pastas liquidas viscosas son diffci-
les de pesar y dosificar, Ademds el reblandecedor o el aceite
mineral perturba la posibilidad de aplicacidn general.

La fabricacidn de los llamados produc-
tos de poca formacidn de polvo tampoco ha dado resultados satis
factorios, ya que una pequeiia cantidad de reblandecedor es ine-
ficaz mientras que una gran cantidad produce apelotonamientos,
diffciles de repartir, Se formen terrones duros que, al aplicar
los productos, producen dificultades. También se ha intentado
repetidamente el granular de alguna manera o hacer tabletas de
los compuestos en cuestidén. La formacidén de tabletas y la gra-
nulacién en principio son posibles, pero conducen a productos

més dificiles todavia de distribuir que los compuestos normales

gasto de maquinaria es considerable,

Se descubrid entonces que se logra de
forma sorprendentemente simple transformar productos quimicos
en forma de polvo, insolubles o dificilmente solubles en agua,
especialmente sales metdlicas, incluso jabones met4licos y pig-

mentos inorg#énicos, en una forma que no produzea polvo, facil-
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mente menejable y dosificable y que no entorpece la utilizacidn
El invento, .por consiguiente se re-
fiere a la fabricacidn de productos granulados en base de mate-
rias qulmicas insolubles o dificilmente solubles en agua'que
con tendencia a la formacidén de polvo, dispersableé en agﬁa,
como sales metdlicas y especialmente jabones metdlicos y pig-
mentos precipitando las materias desde su suspensién en un me-
dio acuoso, a temperaturas aproximadas de por.encime de 60§C,en
presencia de compuestos orgénicos insolubles o dificilmente’ so-
lubles en agua con un peso molar de por encime de 150, preferer
temente por encima de 200 con un punto de reblandecimiento por
debajo de 1009C, aislando y secando el pfecipitado. A menudo es
tos compuestos acusan un resto alifdtico de mds cadena mds lar-
g2, En esto -han dado en especial buen resultado ésteres de al-
cohol graso, 4cidos de alcoholes polivalentes con éster de &ci-
do greso, ésteres alquldicos, ceras de éster, amidas de &cido
graso, y alcanolamidas de 4cido graso, nitrilos de dcido graso),
fenoles alqullicos, cetonas de 4cido graso, mezclas de aceites
minerales y parafinas liquidas con jabones metélicos, anhidri-
dos de 4cido graso de 4cidos grados superiores y mezclas, que
contengan aceites minerales o parafinas lIquidas .y acusen un

_punto de reblandecimiento por bajo de 1009C.

aqul también sus derivados funcionales, por ejemplo'éteres de
alecohol grasc. Entre los ésteres se cuentan especialmente tam-
bién, ésteres de alquilenglicol, incluidos los ésteres de po-
lialquilenoglicol, siendo el resto de alquileno, generalmente

etileno. Aqul existe naturalmente también la posibilidad de

~ Bajo alcoholes grasos se entienden
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utilizar tales ésteres que prestan al producto final propieda-
des especiales, por ejemplo efecto estabilizador para materia-
les plésticos, ‘

El procedimiento del presente invento
es ademés susceptible de aplicacidn pera la granulacidn de mate:
rias en forma de polvo insolubles o diffcilmente solubles en
agua, dispersables en ella, Ademds de emplearse en sales metéli-
cas, pigmentos, azufre, etc., puede aplicarse por ejemplo tambiéj
sobre las antes citadas bases, en materias pldsticas como clorv;
ro de polivinilo, polialquilenos, como polietileno,.compuestos
poliacrilicos, asi como polimerizados mixtos. En este caso pue-
de realizarse directamente la granulacidn en las emulsiones ob-

tenidas mediente procedimientos de emulsidn.,

se también los Jjabones metdlicos terminados de precipitar y la-
vados, asl como eventualmente jabones metdlicos secados o jabo-
nes metélicos secos producidos segin el procedimiento de fusidnj
otra sal metdlica o pigmento insolubles en agua,

Para mayor sencillez puede procederse
en la ejecucidn del procedimiento de forma que los compuestos,
en cuya presencia las materias se precipitan, se afiadan a una
suspensién acuosa de las materias,., Naturalmente también es posi-
ble reunir las materias contenidas en un soporte acuoso y orgé-
nico con los compuestos contenidos en un soporte acuoso y orgé-
hico, en cuya presencia se efectda la precipitacién afiadiendo
entonces la cantidad de agua eventualmente aun necesaria,
También es posible afiadir removiéndo

Las materias sélidas a los compuestos contenidos en un soporte

13

Como productos de partida pueden emplegr-
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de la clase de que se trata, asf como también es posible la re-
cepcidn mediante agua de mezclas sélidas de estas materias y de
estos compuestos y subsiguiente provocacién de la precipitacidn
Es ventajoso proceder de tal forma
que el calentamiento a temperaturas por encima de 60°C sélo se
ponga en prdctica después de reunidas las materias con los com-
puestos, en cuya presencia se produce la precipitacidn.
Generalmente se trabaja de forma'que
los compuestos, en cuya presencia tiene lugar la precipitacidn,
se utilice en una cantidad de % hasta 25, preferiblemente de
10 hasta 20 % de peso, referido a la materia que ha de granular
se, |
El procedimiento de granulacidn segin
el invento presenta también grandes ventajas bajo el punto de
vista de la técnica de procedimiento. Ei llenado de los produc-
tos polvorientos produce grandes dificultades en cuanto a los
aparatos. Sobre todo las molestias del polvo, respectivamente
las medidas para evitar dichas molestias significan ya para el
fabricante de los productos un gasto bastante importante en cua
to a los aparaﬁos.
Las instalaciones para la fabricacién
de granulados resultan ahora bastantes sencillas y esencialmen-—
te mds econdmicas. Las materias granuladas, especialmente las
sales y Jjabones metdlicos, son mucho mds féciles de separar del

agua y de lavar que los productos en forma de polvo. Los granu-

la cantidad de agua que los productos presentados en forma de

polvo y respectivamente de las tortas de filtro. Son mds fécile

lados contienen por término medio sélo aproximadamente un 50 % T;

Vi
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y mucho mds rdpidos de secar y no precisan ser molidos, Los comn

plicados dispositivos de llenado ya no son necesarios, de forma

| que todo el proceso de fabricacidn también resulta mucho mds ecpo-

némico., El secado es en parte tan sencillo, rdpido y falto de

complicaciones que en parte los productos ordinarismente ya pue
dén obtenerse mediante secado al aire en 24 horas en forma ap-
ta para la venta,

También los productos obtenidos por el-
procedimiento del presente invento como tales presentan venta-
Jjosas propiedades, Asi, en la comprobacidn prdctica de los pro-
ductos preparados segun el procedimiento del invento, se ha de-
mostrado que utilizando por ejemplo,las sales y los jabones me-
télicos en forma de granulado, aumenta de modo extracordinario
la eficacia, Muchas de estas sales metdlicas, como se sabe, se
utilizan como estabilizantes. Sorprendentemente resultd ser que
los estabilizantes son mds eficaces en forma de granulado que
los correspondientes estabilizadores en forma de polvo, diffci-
les de distribuir, y que el consumo de productos deslizantes adj-
cionales es mucho menor,
Asi, la utilizacidn de un sulfato de plg-
mo bédsico en forma de granulado, que fué granulado en presencia
de aproximadamente 15% de un éster de dcido diestearinico del
pentaeritrito did por resultado en la fabricacidn de tubos una
brillantez de superficie esencialmente més presentable, valores
mecénicos mejores y aumento de la extrusidn. La mejora de los va-
lores mecdnicos se debe posiblemente también & que el sulfato
en su propio efecto deslizante es mds favorable que el sulfato
normal, & que los aditivos necesarios en materias deslizantes

para la dispersidn del sulfato en la materia pldstica, son meno-
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‘'nera que en algunos de ellos hay que cargar con costosos proce-

res y a que mediante la reduccidn de las cantidades de materias
deslizantes se obtiene una mejora de los valores mecdnicos, es-
pecialmente respecto a la resistencia al impacto en pieza enta-
llada y a la reSistencia al impacto en frio. Se sabe, que los
sulfatos de plomo bédsicos y especialmente los fosfitos de blomo
bdsicos, en si ya son diflciles de repartir en el pléstico, si
son fabricados segun los procedimientos normales. Relativamente
se precisan pues grandes cantidades en productos de dispersidn.
En estos productos de dispersidén se trata frecuentemente de ma-
terias que empeoran los valores mecdnicos de las materias plés-
ticas elaboradas con ellos.

Muchos pigmentos entre ellos dxido de
titanio, azul de ftalicianino, hollin, azul de prusia y pigmen=-

to de dxido rojo férrico, son de muy dificil dispersidn, de ma-

dimientos de revestimiento, a fIn de obtener una mayor posibili-

cial mejora a la técnica hasta ahora en uso, ya que segin el mi
mo puede evitarse que sea afectada la fuerza de pigmentacidn.

| El procedimiento es particularmente
aplicable a la fabricacidn de compuestos que hallan empleo como
estabilizantes, deslizantes, pigmentos, aditivos de caucho en

la febricacidn de materias plésticas, articulos de goma, lind-
Tambidn materiales de relieno, productos auxiliares del papel

cedimiento,

Ejemplo 1
100 grs. de sulfato de plomo tetrabdsi-

dad de dispersidn, Aqul el nuevo procedimiento aportaria una estnr

leos, colores y barnices y en muchas otras ramas de la industrid,

e innumerables otros productos pueden fabricarse segin este prot
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¢o se suspenden en 200 cm5
encima de 602C. Entonces se afiaden 15 grs. de diéster de &4cido
trietilenglicolestearinico. A unos 902 se forma de la suspen-
sidén un granulado que se separa filtrando y se seca a continua-
c¢idn brevemente, ‘

Ljemplo 2

100 grs. de didxido de titanio se sus
penden en 300 cm'5 de agua, y removiéndo bien se calienta hasta
unos 95¢ y se mezcla a esta temperatura con 15 grs. de éster de
dioleina de trimetilolpropano. A los 5 minutos se separa el gra
nulado que se puede separar por filtrado y secar.

Ejemplo 3

100 grs. de 6xido de zinc se suspende
en 200 em’ de agua y se calientan agitando bien hasta 852C, A
esta temperatura se aflade una mezcla de 5 grs., de aceite blanco
¥y 10 grs. de dioleato sorbitol monoestearato. Pasados unos 5
minutos se separa el granulado que se puede secar despuéds bre-
vemente y empaquetar,

Ejemplo 4

100 grs. de carbonato céleico recién
precipitado se suspenden en 200 cm5 de agua, mezclédndolos con
15 g de dietinolamida de deido estearinico. Aproximademente a
los 5 minutos se separa a 95%el granulado,
Ejemplo 5

100 grs. de laurato de bario-cadmio

>

se suspenden de igual manera en 200 cm” de agua, mezcléndolo a

90¢ con 15 grs. de monooleato de pentaeritrita. A los 5 minutos

Se precipita el granulado, que se seca brevemente, después,

de agus y se calientan removiéndo por

P




10

15

20

25

La presente patente de invencidn .com-
prende las siguientes reivindicaciones:

1l.- Procedimiento para la granulacidn
de materias pulverulentas diffcilmente solubles o insolubles en
agua, como sales metélicas o semejantes, caracterizado porque
las materias se dejan precipitar desde su suspensién en un me-
dio acuoso, a temperaturas por encima de unos 602C, en preseﬁr
cia de compuestos orgénicos diflcilmente solubles respectiva-
mente insolubles en agua con un peso molar por encima de 150,
preferiblemente 200 y un punto de reblandecimiento por debajo
de 100°C, aisléndose el precipitado y finalmente secdndolo.

2.~ Procedmiento seglin la reivindica-
cidn 1, caracterizado porque como compuestos, en cuya presen~
cia se realiza la precipitacidn se incluyen ésteres de alcohol
graso, 4cidos de alcoholes polivalentes con ésteres de dcidos
grasos, &ster alquldico, ceras de 4ster, amidas de 4cido gra-
50, y alcanolemidas de alcohol graso, nitrilos de Acido graso,
fenoles alquilicos, cetonss de 4cido graso, mezclas de aceites
minerales y parafinas lIquidas con jabones metélicos; anhidri-
_dos de dcido graso, de 4cidos grasos de superiores y mezclas
conteniendo aceites minerales o parafinas liquidas y que presen
tan un punto de reblandecimiento por debajo -de 1009C,

%+~ Procedimiento segin las reivindi-
caciones 1 6 2, caracterizado porque los compuestos, en cuya
presencia se precipitan las sales y los pigmentos, se afiaden a

una suspensién acuosa de las sales, respectivamente de los pigH
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mentos,
4o= Procedimienté segin las reivindicaciones
1 - 3, caracterizado porque el calentamiento a temperaturas pon
encima de 60°C, solo se realiza después de reunién de las sales
y de los pigmentos con los compuestos, en cuya presencia tiene
efecto la precipitacidn,
5.- Procedimiento segin las reivindicaciones
1 - 4, caracterizado porque los compuestos, en cuya presencia.
se verifica la precipitacidn, se incluyen en una cantidad de
% hasta 25, preferiblemente de 10 hasta 20% de peso, referido é
la sal respectivamente al pigmento,
6.~ Procedimiento para la grenulacidn de me-—
terias pulverulentas dificilmente solubles o insolubles en agua
como sales metdlicas y semejantes.
Segin se describe y reivindica en esta memo-
ria descriptiw que consta de doce hojas foliadas y escritas a
mdquina por una sola de sus caras.

Madrid, 13 DIC. 1966

CARLOS
P'PI

o~
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