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i.clar sustancias inertee con las dispersiones entes de la

15 |

! produce una disminucidn eficaz de la tendencia a la for-

Los polvos dispersables se preparan por pulverie’

zacidn de dispersiones, con ayuda de une tabsra de un*énfﬂ

co material o de dos materieles, en una corriente de airas
caliente, Los polvos de dispersidn a bass de poXimeros co&
baje temperatura de congelacidn, bajo la accién de prasi&@
y tempsratura, tienden a la formacidn de pelles o aglomebg
redos, con Yo que ss anula o disminuye ls dispeisabilidad%
o aptitud para dispersarse, Es conocido mejorer ésta ﬁltié

ma elsvando considerablemsnte la centidad de coloide pro-@

3 -

tectcr,~antes'de la pulverizecidon de las dispersiones, Ta

bién se ha descrito uns adicidn antes del final de le

}

polimerizacién. Ademds, para la disminucidn de la tenden-f

cia a la formacidn de bloques o pellas, se aconssja moz-

- et 2

pulverizacidn, o incorporerles en el polvo ds dispersiﬁna;
durante el secado, Com pequeRas cantidades de aditivos '

!
inertes, sin embargo, la superficie de ssta sustancia pro=

tectora es rscubisrta totalments, de mansra que no sse

e iy A b

macién de psllas o blogues.
Se ha encontradsc ahora un procedimiento para la ;

; Pebricacién de polvos dispersables resistentes a la forme-
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cién de pelles, a base de polimeros y copollimeros de beja;
temperature de congelacidn, por pulverizecién de dispers .

siones, con adicidn de cantidades aumentadas de coloides f

protectores. El1 procedimiento estd caracterizado porque

. se efiaden @ la dispersidn poli(alcoholes vinilicos) con |

#

une viscosided de 3 @ 13 centipaises (al 4% & 209C) y un :
grado de hidrélisis de 75-95%, correspondiente & un fndice

de saponificacidn de 60 a 255, cuando se ha alcanzado un :



™

grado de transformacidn de los mondmeros de 80-90%, y

- eventualmente se afade agente antiespumante simulténea-

mente con la pqlimerizacién o después de terminada dicha

£
£

5 'la misma, de manera conocida, por pulverizacidn, se mez-

polimerizacidn, y con los polvos fabricados a partir de

gz ww e g

 clan sustancias inertes después de abandonar el secadors

Como temperatura de congelecidn inferior sa entisnde en

' gste caso una temperatura de 4302 e Inferior (hasta da

. =-250C) (para la determinacién de la temperature de conge=

10 / Yacién véase: Adhlisidn, 1966, 3, pdginas 97 a 100). o
En lugar de poli(alcoholes vinilicos) con un t

grado de hidrdlisis de 75 a 95%, se pueden utilizar tama'ﬁ

bién poli(alcoholes vinilicos) parcielmente acetilados, %
bien solubles en agus, o productos de saponificacidn bienf

oo TR

. ey

15 | solublee en agua de copolimeros de un éster vin{lico com f
" ¢ monémeros hidrdfobos y dificilmenta saponificables; por ]
ejemplo cloruro de vinilo, )

En la realizacidn del prccedimiento se ha mostra;
do como convenisnte, que después de obtener un grado de :

20 | transformacidn del mondmerc de 680 a 90%, se utilicen

P

poli(alcoholes vinilicqs) que myestren una viscosidad de :
5 a 7 centipoises (al 4% a 209C) y un grado de hidr&lisis;
- de 85 a 90%, Estos son affadidos en una cantided tal que '
el producto final todavia contisne aproximedamente 0,5 &
25 4%. De esta maneres, se hace posible en la pulverizaciom

mantensr mds alta la concentracidén de las dispersiones

P LN

.

. empleadas sin que experimente disminucidn la aptitud para;
ser pulverizade,. Simulténeamente, la buena solubilidad §
en sgue fria de los poli(alcoholes vin{licos) gostariormqé
30! te afiadidos produce una répide y buena dispersebilidad

LB e aan
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fde los polvos obtenidos de esta manera,

Por el contrario, cuando se afiaden poli{alcohos
. les vin{lices) de mayor viscosidad (25 centipoises, al
4% a 208C, y superiores), también despuds de obtener un

grado de transfiormacidn del mondmero de 80 & 90%, ya des-

‘ pués de corto tiempo se producen perturbaciones en las
toberas de pulverizacidn, A.causa de la mayor viscesided

de los poli{alcoholes vinilices) ya no se verifica presu-§

. A S 1A

miblemente la rotura del chorro de lfquido de forma come
pleta. Permansce o qusdan pequeﬁoé restos, que se secan réa
pidamanté a la forma de pelfculas. A.través del perfil
perturbade de esta manera se forma un residuc mayor, de
forma que pronto se hace visible una ipncrustacidén o depo-
sicidn, que Baapués crece muy rdpidamente para formar una

nariz o pico. S% no se elimina rédpidamente esta perturba-'

cidn, el secador ss sobstrufido en poco tiempo por incrus=-

 taciones por formacidn de places., Una disminucién de la
gconcantraciﬁn de dispersidn existente produce en efecto
?una me jora, perc en este casc sl rendimiento del secador -
disminuye, §
Con la adicidn de poli(alcoholes vinflicos) con
un grado de hidrdlieis por debajo de 80%, también se muesq
 tran dificultades después de obtener un grado de transe
| formacidn ds los mondmeros de 75 a 90%., 81 calentar la
dispersién tiene luger une precipitacién gelatinosa de}
poli(alcohol vinflico), con lo que aparecen perturbacioe

nes sn la pulverizacidén y trensporte de la dispersidn,

Por fPuerte enfrismiento de la dispersién se puedan.evi-

i .
gtar estos dafectos, No obstante, al misme tismpo saumenta

{la viscosided de la dispersién, con lo que se.. hacs nece-

f
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saria una dilucidn de esta dltime, y con ello se estable=.

ce una reduccidn del rendimiento del secador’

B e LSNP SR

En la dispersidn de los polvos se puede ohseruar‘
frecyentementa una formacidn de sespuma, Para inhibirle :
" ampliaments, se aﬁadaq eventualmente durante la polime- ;
rizacién, o despuds de ella, agentes antiespumantes. Parai
8llo son apropiadas por ejemplo emulsiones de silicona, i
combinaciones de emulsiones de silicona o agentes anties~5

pumantes usuales, que no son voldtiles besjo las condicio=

s ey g

;: nes de trabajo dadas. Se ha acreditado sspecialmente. la
. combinacidn de emulsiones de silicone con 4cide gluednie
co y sus derivados solublss en agua.

Ademds, se ha mostrado también convsniente,

‘mezclar con el polve ecebado, después de abandonar el
sscador, meteriales inertes en cantidades tales que el
producto final contenga de 5 a 20% de ellos, En calidad
de materiales inertes, son apropiados silicato de alumi-
nio, kieselgur,gel de silice coloidal, arcillas, espato
ligero, silicatos finos, talcos, cementos, tierras de
diatomeas,

Le adicidén de las sustancias inertes se verifi-
ca en la mayor parte de los casos en la retirada o ex-
tracéién del polvo desde 8l sscador o en el espacio de
sedimentacidn o separacidn de los polvos, Sin embargo,
puede tener lugar tembién en una segunda etapa de trabajo=
separada, La,doaificacién puede tener lugar en el primero
de los casos por ¢ jemplo mediante un tornilleo sin fin do-|
sificador, de un canal vibratorio o de Polysius cerrado

de forme estapnca al aire, por pulverizacién mediante una

SV

tobera adicional, o medidas apropiades similares.

g 19,11.67 - G w
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Con sl procedimiento de acuerde con el invento
- se hace posible obtener polvos a partir de polimeros con

bajo punto de reblendecimisnto, que pueden ser almacena-

dos e temperaturas superiores y bajo presidn, sin que el
5 ] polvo se aglomere a la forma de un bloque o: pella sdlie

|
&
da,. t
1
:

Ejemplo 1,— ‘

) ]

e v e et L veORE-

' En un agitador de polimerizacidn.con refrigera- !
dor de reflujo, se introducen 150 partes en peso de ace-
-10 ! tato de vinilo, 0,004 partes en peso de perdxido de hi-
drégeno y en calidad de emulgente 350 partes en peso de
una solucidn all 8% de polii(alcohol winilico) con un fne

15 an el espacio de 3 a 4 horas, 450 partes en peso de ace-
tato de vinilo, Despuds de terminarse la introduccidn, se|
afieden 0,002 partes en pesc de perdxide de hidrégeno, con:

]
i
t

lo que le temperatura llegs en corto tismpo hasta 802CL
£1 grado de transformacidn del acetato de vinilo es enw- f
20 ; tonces de aproximadamente 85%. Entonces se afaden, en el :
espacio de 15 minutos, 15 partes en peso de una soluciédn f
al 20% de poli(alcohol vinflico)-un poli(alcohol vinflicoj
g con una viscosidad (al 4% a 202C) db 3 centipoises y un
i indice de saponificacidn de 100 mg de KOH/g,- y después

25} de 10 minutos adicionales se affaden 0,003 partes en pesm

B R . L

de psrdxido de hidrégeno. Después de aproximademente una
hora, se alcanza una tempesratura de 90 a 932C y se ha inw!

terrumpido completeamente el reflujo. La dispersidn es

enfriada, es resgulada a un contenido de materiales sdli-

—

30, dos de aproximadamente 33 a 35%, y la mited de la misma %
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jea pulverizade, Le pulverizacién se verifica bien y sin
}perturbacionés. El polvo obtenido es bien dispersable y

. ©8 bien susceptible de ser almacenado sn frige No cbstanié
;ts, a temperaturas de 502C v a una preslén de 0,05 kg/cmzf
. ya aparece claramente después de 15 horas une aglomeraciéé
?o formacidn de pellas, y al desmenuzer las pellas o blo-
;ques tiene lugar una disminucién de le dispsrsabilidad.

En: la pulverizacidn de la segunda mitad de la

s 4

e

ianterior dispersidn, se sfiade dosificadamente al polvo, g

s

ien la sedimentacidn 10% de silicato de aluminio con un

;tamaﬁo de grano medio menor de 2 micras, El polve ahora . :

iobtenido muestra, ademds de las propiedades antes descri-i

tas, una buena resistencia @ la formacidén de psllas o :

bloques, También después de 15 horas a 602C y 8 una pre-
sién de 0,05 kg/cm2, la dispersabilidad del polve ha pere

manscido bien inalterada,

ey,

Ejemplo 2.=

a) En un agitador de polimerizacién, de acuerdo
con s8) sjemplo 1, se introducen, en calidad deo emulgents
500 partes de una solueidn al 10% de poli{alcohol vin{li-
co) ({ndice de saponificacidn 140 mg de KOH/g), 150 par=-
tes de acetato de vipilo y ﬁ,DOSApartes en peso de perde !

xido de hidrdgeno, y se calienta. Después ds iniciarse

ila polimerizacidn, se introducen 300 partes de acetato

de vinilo en aproximadamente 3 horas, Al mismo tiempo se

jmantiene un intenso reflujo, eventualmente con adicidn de !
lnuevas cantidedes de peréxido de hidrégeno (0,0005 par-

%tea); Después des terminarse la introduccidn, la temperaturg
h . i
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" mortéro o cubeta de trituracidn o amasado automético,

mente, solo que se mezcla con el polvo, antes de la se-

N
NP

1
i
sube rapidamente hasta 809C, Se alcanza un gredo de trang

formacidén del mondmerc ds al mencs B80%.

Entonces se affaden 20 partes en pesc de una 80=-
lucidn a1 20% de peli(alcohol vin{lice) (viscosidad § caé
tipoises, I{ndice de saponificacidén 140 mg de KOH/g) sn é

H
~gproximadamente 15 minutos, y 0,003 partes en peso de pe«

téxido de hidrdégeno. La temperaturs llega en aptuximada-f
mente une hora haste 90 a 952C, El reflujo se ha inte= %
rrumpido completamente, Después de una media hora se en-g

fria, se regula la dispersién a un contenido de sdlidos

AT e B,

de 33 2 35%, y se pulveriza una de las mitades, Con una

buena eptitud para ser pulverizado, aparece un polvg bien

dispersable, el cwal después de amasar o triturer en un

L et ek M DT

muestra un contenido de aire de 1200 burbujas/cm2, en la!

-t

capes aplicada on forma de pelfculs, E1l polve, despufs de
15 horas a 509C y 0,05 kg/em2 de presidn ya tiens una ‘
clara tendencis a formar pellas o bloques,

La segunda mitéd es pulverizadea como anteriore

T D mea  SRAeeRAAST . MW 0y

dimentacidn, 15% de silicato de aluminio con un tamafo;
de grado medio menor de 2 micras, £1 pelvo resiste ahora%
también 50 horas a 600C y 0,05 kg/cm2 de presidn sin una |
formacidn de pellas o bloques digna de mencidn. ED conte-
nido de aire de la capa aplicada de pelicule es también |
alto, i
b) A la misma cerge, después de la introduccidn @
de la solucidn de poli(alcohol vinilice) y la interrup- é
cidén del reflujo, se esfaden 3 partes en peso de dcidn

qlucénico. Subsiguientemente se enfria, regula y pulveriza

o

< a2
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igual que enteriormente., La primera mited, junto con una-
buena dispersabilidad despuss de la trituracidn el emasadoj
en un molino de Retsch, tiene 1000 burbujas /ecm2 en Ia

capa splicada de pelfcula, la segunda mitad, con 10% de si

liceto de sluminio con un tamafio de grano medio menor de

i
1
4
i
4
i
£
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18 primera mitad muestre un contenido de sire de aproxi-
| mademente 700 burbujes de eire/emZ en le caps aplicada de
! pelicule, la segunde mitad 15% de adicidn de silicato de

es resistente a la formacidn de pellas o bloques igual

| de sire por cm2, y la segunda mitad, con 15% de talco,

| en b) y ¢), y en la capa apliceda de peliculs muestrea un

2 micras, tiene adicionalmente una buena resistencia a la
formacidn de pellas o bloques, igusl que on el apartado
8). El contenido de aire de la capa aplicada de pelicula,
de 950: burbujas/cm2, es menor que en el apartado ).
c)s R la misma carge que en el apartado b), se
afiaden, en lugar del dcido glucénico, 4 partes en peso;

i
i
!
i
f
H
]
t
E‘:
{
!
de une emulsién de silicona, Después de la pulverizacién,§
i
!
1

aluminio con un tamafio de greno medic menor de 2 micras,

PR T A

que en el apartado b), y en la capa aplicada de peliculs
muestra un centenide de aire de 720 burbujas de aire por

2
em ',
d) R la misma carge que en el apartado b) se

i o Y S T WL A h e L R

afiaden, ademds de 3 partes en peso de dcido glucédnico,
también 4 partes en peso de smulsidn de silicona..Dospués;
de la pulverizacidn, la primera mited muestra en la capa f

aplicade de pelfcula un contenido de aire de 600 burbu jas

es resistente a la formacidn de pellas o blogues, como

L R T pe—p—

contenido de aire de 530 burbujas da eire por cmZ.
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5 | nilico) (indice de saponificacidn 140 mg de KOH/g), 100

. el Ejemplo 1, se introducen en calided de emulgents 250

1
¢

!

¥
4

- de laurato de vinilo, 0,008 partes de perdxido de hidré-

Ejemplo Je=

€n un agitador de polimerizacidn de acuerdo con

P aR—

M

partes en psso de una sclucidn al 10% de poli(slcohol vi-

e,

>

partes en peso de agua, 120 partes en peso de una mezcla

L

de 375 pertes en pesc de acetato de vinilo y 125 pertes

A Sz

geno y 0,003 partes en peso de persulfato de potasio, y g
se calientan,,.Después ds alcanzar una temperatura de 7090Cy

'
se introduce la mestants mezcle de mondmeros y 100 partesg

en peso de agua en 4 horas, Le temperatura es mantenida eé

| este caso en sproximadements 809C, eventualmente despusds %

de effadir postericrmente catalizador, y es aumentada du=- f
rante una media hora después de la introduccidn hastea 1
aproximedamente B59C. Entonces, sl grade de transformacién
de los mondémeros es de aproximadamente 90%.. :

Entonces se afaden, en una media hora, 100 par- ;
tes en peso de una solucidén al 20% de poli(alcohol wini- ;
lico) (uviscpsidad 13_centipaiees, indice de saponifica= %

cién 80 mg de KOH/g), y se affaden posteriormente 0,004

. partes sn pesc de perdxide de hidrdgeno y S partes en

peso de Posfato de tributilo en calidad de agente deses- é
pumante. Le temperatura subs en una hora adicional, hasta’
909C, Se enfria, se regula para la pulverizacidn, y se §
pulveriza, Con 8l polvoc se mezcle, después de la ex~

traccidn o retirada, 10% de silicate de aluminio con un

R el B T

tamailo de granc medio inferior a 2 micras, Junto con una

buena dispersabilidad y pequefic contenido de eire en el

= i, e
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' iamasado o en la trituracidn, el polwo muestre una buena re-

fsistancia a la formacidn de pellas y permanece fluido ine-

_cluso después de 15 horas a S0°C y 0,05 kg/cm2 de ﬁresi6d}

] 4 _
%Ejemglo dom.

f En un agitador de polimerizacidn de acuerds con
%el Ejemplo 1, se polimeriza en dispersidn una mezcla de
imondmeres de acetato de vinilo y maleato de dibutilo. A~
%una tempesratura de 859C y después de terminarse la intro-
‘duccidn se alcanza un grado de trensformacién de 90%. Enw
‘tonces se aflade 2% do poli(alcohol vinflico){viscosidad
5 centipoises, {ndice de saponificaciém 165 mg de KOH/g)si
Después de la polimerizacidn complete se enfria, se regue
'1a para la pulverizacidn, y se afade 1 2 2% de agente an=

tiespumante. El polva obtenido en la pulverizacidn tiene

iuna buena dispersabilidad, pero una moderada resistencia
‘a la formacién de pellas o bloques. Por adicidén de 20% de
i A .

‘espato ligero (CaSO&.ZHzn) se salcanza una busna resisten=-

cia @ la formacidn de pellas,

|
{
H
|

Una mezcla de acetato deo vinilo, clorurg ds vie
nilo y laurato de vinilo es polimerizade en forma de dise

persidn en un autoclave de agitacidm a presidn, a 652C y
bl

¥

&

una presidn inicial de 6 atmésferas, Al alcanzar un grade
@e transformacidn de 90%, se introducen dosificadamente en
o1 autocleve 2% de poli({alcohol vinflico) (viscosidad §

centipoises, indice de saponificacidn 210 mg de KOH/g)e

1l -

|
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Después de terminaree la polimerizacidn se expande o dis-

;minuyatla presidn, se enfris, se requla pare la pulveri-

‘ zacibn, y se pulveriza, El polvc obtenido es bien dis-

S A

i sentada en Repdblica Federal Alemana el 2 de Enerc de
1967 bajo el n%, W 43,100, se scoge a los beneficios del

-

persable, pero tiende a la Formac;én de pellas o bloques,
Después de afiedir 5% de kieselgur, se obtiene un polve em-
pliaments exento de formacién de psllas,

La presente solicitud, que corresponds 2 la pre=.
5
articule 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus~ .

trialy

N O T A

Los puntos de invencidn propia y nueva, qua se

A ST e =

presentan para gque sean objeto de esta solicitud de Pa- .
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE efios, son los
siguientes: ‘

l.- Procedimiento para la fabricacidn de un pol=~
vo'diépersabla resistente a la formacidn de pellas, a ba=-
gs de polimeros y copolimeros de acetsto ds vinilo con
baja temperatura de congelacidn, por pulVerizacién de
dispersiones con aQicién de cantidades alevadas de cqlqi-
des protectores, caracterizado porque se affaden poli (
alcoholes vinf{liecos) con una viscosidad de 3 a 13 centi-
poises (al 4% a 209C) y un grado de hidrélisis de 75 a

95% a la dispersidn, cuando se ha alcanzado un grado de

19,11,67 - I2 -
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- zacidn o dequéS'de terminada la polimerizacidn, agente
antiespumante, y con los polvos preparados por pulveri=
zacidn a partir de la misma de menera conocida, se meze
" clan, después de abandonar 8l secador, materiales insrc-
tee,

2,« Procedimiento segin 1a reivindicacidn 1,

B L o

caracterizado porque se affaden poli(alcoholes vin{licos)

con una viscosidad de 5 a 7 centipoises (al 4% a 209C)

y con un grado de hidrdlisis de 85 a 90%, en una canti=-

: dad tel que el producto final contiene aproximadamente

: 0,5 a 4%, | ,
3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,

caracterizado porque en calidad de materiales imertes se

affede talco o silicato de aluminio, en cantidades tales

et

que el producto final contiens 5 a 20% de ellos?

4,« Procedimisnto para la Pabricacidn de un
polvo dispersable resistente a la formacidn de pellasy

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ane
| tecede, y con los fines que se han especificado.

' tsta Memoria consta de trece hojas escritas a
magquina por una sola cera, 30 BG ﬂd
Madrid,

Py Ae

i
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transformacién de los monémeros de al menos 80 a S0%, se

afiade eventualmente, de forma simultdnea con la polimerie:

A T N R R A o ¢
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