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. |nilo, polimerizados mixtos de cloruro de polivinilo, asi como

El presente invento se refiere & un procedimien-

to para la preparacién de estabilizantes para cloruro de polivi.

para otros polimeros conteniendo haldgenos. El fosfito de plo-
mo bibdsico es un conocido estabilizador, que encuentra empleo
de modo extenso en la elaboracién de cloruro de polivinilo o de

otros polfmeros conteniendo haldgeno. El mismo sirve para la es;

tabilizacidén térmica de los polimeros y contribuye también a la
estabilizacién contra la luz de los productos arriba menciona-

dos en medida considerable.

Ahora se ha encontrado, que se consigue una esta:

bilizacidén especialmente mejorada contra el calor y contra la

luz, de cloruro de polivinilo, polimerizados mixtos de cloruro

de polivinilo y otros polimeros conteniendo haldgenos, cuando s
distribuyén cristales mixtos de sulfito de fosfito de plomo bi-
bésico en estas materias pldsticas, Tales sulfitos de fosfito de
plomo bibédsico, en los que la proporcién del resto de fosfito,
respecto al resto de sulfito, fluetda entre 5:95 y 95: 5, sé
preparan con preferencia por reacciép simultdnea de una solucidn
acuosa de dcido fosforaso y sulforoso con la triple cantidad e~

quivalente de litargirio, preferentemente en presencia de peque;

fias cantidades de dcido acético como catalizador. La pequefia
adicidén de 4cido acético facilita la reaccidn, que por ello se
efectda mds rdpida y completemente, forméndose el sulfito de be-
fito de plomo bibdsico en finos cristales de igual clase,
Tales cristales mixtos, sin embargo, pueden alcanzarse también

por doble reaccidn simulténes d acetato de plomo bibdsico con
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una solucién de fdsfito s8édico y sulfito sddico. Tembién sales

mo o acetato de plomo neutro o semejentes pueden hacerse reac-
cionar con una solucidn que, 8l lado de fosfitos de £lcali y
sulfito de dlcali tembién contiene la cantidad requerida de le-
jla de élcali, pars obiener sulfito de fosfito de plomo bibédsi-
co en forma de. cristales mixtos.
Como se ha encontrado, tales cristales mix-
tos de fosfito de plomo bibdsico y sulfito de plomo bibd4sico
tienen considerables ventajas frente a estabilizanates, que se
componen précticamente en exclusiva de fosfito de plomo bib#si
eo. Asl, entre otras cosas, se consigue aumentar esencialmente
la eficacia del estabilizante referida a la unidad de peso del
producto agregado al polimero, por lo que, con menores canxida4
des del nuevo estabilizante, segin el invento, pueden obtener-
se resultados suficientes, Por otra parte, por aplicacién del
nuevo estabilizante en aquellas cantidades, que eran usuales
hasta ashora para la estabilizacién de pollmeros conteniendo hal
genos, se obtiene un efecto de estabilizacidén aumentado, Asi
se demuestra una accidn sinerglstica expresa de los componenteﬁ
mencionados en relacién a la estabilizacién térmica de polime-
ros conteniendo haldgeno, cuando se combina fosfito de plomo
-con centidades tales de sulfito de plomo, que en los cristales
nixtos de estos dos componentes de sales de plomo, el conteni-
do de sulfito de plomo importe desde 5% hasta aproximadamente
70% de peso. Con creciente contenido de sulfito de plomo, ade-

nés de la estabilizacidn térmica mejoresda de los pollmeros,

de plomo neutras, solubles en agua, por ejemplo, nitrato de plo-

conteniendo haldégenos, estabilizados, obtenidos, resulta tembién
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un efecto aumentado estabilizador contra la luz; los cristales
mixtos de Posfito de plomo bibdsico y sulfito de plomo bibédsico
con un contenido de sulfito de mds de 70% de peso, especialmen-
te de 70 a 80%, se caracterizan, al lado de ventajosas propie-
dades de estabilizacidn, por coste reducidos de produccidn,.

La préesente patente se refiere también a esta

bilizantes con un contenido de sulfito de fosfito de plomo bibéd
sico, que son adecuados para la preparacidén de tales pollmeros
estabilizados conteniendc halégenos, de la clase arriba indica~
da, Estos estembilizantes segin el invento estén caracterizados
porque contienen cristales mixtos de sulfito de fosfito de plo-
mo bibdsico, en que la participacidén en sulfito importa de 5 a
95% de peso, preferentemente de 5 a 70% de peso, al lado de otrLs
materias fomentadoras de la estabilizacidn, medios deslizantes,
antioxidantes, etc,

A continuacidn, para ilustrar la estabilidad
térmica mejorada de los polImeros, conteniendo haldgenos, esta-
bilizantes, obtenidos segun el invento, se indican ensayos com-
parativos. En estos ensayos se parti? de la siguientes inicia-
¢ién de polimero: '

. 160 partes de cloruro de polivinilo (Halviec
229)

. 4% partes de dioetilftalato _

Las cantidades de estabilizentes y de medio
deslizante pueden deducirse de la siguiente tabla.

Para el examen de la estabilidad térmica se

calentaron las pruebss en un horno con cireculacién de aire du=
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rente 60 minutos a 18092C; el siguiente calentamiento después

del tratamiento térmico de una hora a 1802C se efectud para a-

breviar el procedimiento de examen a 1902C,

TABLA:

Estabilizedor Medio deslizente ain de- 1% decd~ colorec@dn
Propor~ Partes Clase: Partes: ecolorar loracidn castafio
cidn de hagtas mi~ después oscurc pa-
los com- nutos de minu- sante d3:~
ponentes tos pude de ni-
Phy S nutos
en el cris-
tal mixto
l: 2 B 75 90

: 2 B 1q 105 135
1:9 2 N 0,7 45 60 T5-90
9 1 2 N 0,7 60 (] 90
51 2 N 0,7 60-75 7590 105
1:1 2 N 0,7 75-90 90-105 105
2:3 2 N 0,7 75-90 90-105 105-120
l1:2 2 N 0,7 90~105% 120

75-90

Ph = fosfito de plomo bibdsico
S = gulfito de plomo bibdsico

N = estearato de plomo neutro

D = estearato de plomo bibdsico

Partes = % de peso referido a polimerize-

do de cloruro de polivinilo.,
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Ejemplo 1: 905 g de 4xido de plomo se suspen+
den aproximadamente en 9 1 de agus con adicidn de 1 g de 4cido
acético glacial por fuerte agitacidén. La suspensién se calien-
ta de 35 a 409C y siguiendo la agitacién continuemente se mez~
cla con una solucidn de 43 g de didxido de azufre y 55 g de 4-
cido fosforoso em 1 1 de agua. Ls mezcla cbtenida se calienta
de 60 a 70%C, de 1 a 2 horas a esta temperatura agitédndose, fil
trdndose después y lavéndose con agua, E1l residuo de filtro ob<+
tenido se seca a 1109°C y se muele. Rendimiento aproximadamente
1000 g. Se trata en ello de cristeles mixtos de sulfito de fos+
fito de plomo bibdsico, siéndo la prOpdrcidn, de la parte de
fosfito a la parte de sulfito de los cristales mixtos, de 1 : 1

Ejemplo 2.~ TUna solucidn de acetato de plomo

bib4sico puede obtenerse porque se calienta 1 1 de una solucid
de 4cido acético al 2,7%, de 70 a 802C incluyendo en esta solu
cién una suspensidn de 157 g de dxido de plomo en 70 ml de agu
con sgitacidn y siguiendo la sgitacidn duranfg 15 minutos. Des+
pués de breve sedimentacidén, se obtiene una solucidn clara que
por litro contieng disueltos aproximadamente 140 g de plomo,
Si shora 715 ml de esta solucién a tna temperatura de 60 a 80¢(
agitande se mezelan con una solucidn, que contiene 12,85 g de
hidréxido sédico, 6,6 g de dcido fosforoso y 5,5 g de didxido
-de azufre en 100 ml de agua y si se sigue agitando durante 1
hora, entonces se produce una precipitacidn del deseado sulfitc
de fosfito de plomo bibdsico; el valor pH de la solucidn debe
importar 9. Si el valor pH es més bajo o mds alto tiene que a-
Justarse a este valor con lejla sédica, respectivamente con é-

cido acético. E1 sulfito de fosfito de plomo bibdsico obtenido
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se filtra, se lava bien con agua, se seca a 1102C y después se

moltura.

La presente patente de introduecidn,

comprende las siguientes reivindicaciones:
| 1.~ Procedimiento para la preparacidn

de estabilizantes, de compuestos de plomo, para cloruro de po-
livinilo, polimerizados mixtos de cloruro de polivinilo, asi
como para otros polimeros, conteniendo haldgenos, caracteriza-
do porque se hace reaccionar una solucidn, que contiene iones
de fosfito y de sulfito, con iones de plomo con la formacidn
de sulfitos de fosfito de plomo bibdsicos, en los que el conte-
nido de sulfito importa de 5 a 95% de peso, preferentemente de
5 a 70% de peso.

2.~'Procedipienxo gegin la reivindi-
cacidn 1, caracterizado porque se hace reaccionar una solucidn
acuosa de dcido fosforoso y sulfuroso con la triple cantidad
equivalente de litargirio, preferentemente en presencia de pe-
quefias cantidades de 4cido acético, como catalizador.

3.~ Procedimiento segdn la reivindi-
cacidn 1, caracterizado porque se hace reaccionar una sal de plq
mo bibdsica, por ejemplo, acetato de plomo bibésico, con una
solucidn conteniendo sulfito de £lcali y fosfito de 4lcali.

4.~ Procedimiento segin la reivindi-
cacidn 1, caracterizado porque se hace reaccionar una sal de
plomo neutra, soluble en agua con una solucidn, que contiene

sulfito de &lcali ¥ FTosfito de 4lcali asf como la cantidad de
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| de estabilizantes.

lejia de dlecali requerida para la formacidn de sulfito de

fosfito de plomo bibdsico.
Bew Procedimiento para le preparaciér.

Segin se-desoribe y reivindica en
la presente memorim descriptiva.

Conzta esya memoria de siete hojes

foliades y escritas a méquina por/una sgla cara.

5 FEB. 1967

S ROEB
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