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clag, que contienen aceites minerales o parafinas ligquidas

El objeto de la patente espailola n? 335,129 es un
procedimiento para la granulacidn de materias quimicas difi
cilmente solubles o insolubles en agua, que tienden g la foj
mecidn de polvo, dispersables en agua, como sales metdlicas)
especialmente jabenes metalicos y pigmentos, precipitdndose
segin el invento, los materiales.desde unz suspensidn en un
medio acuoso, a temperaturas por encima de aproximadamente
60¢C, en presencia de compuestos orgdnicos difflmento solu~-
bles en agua, respectivamente insolubles, con un peso molar
guperior a 150, preferentemente por encima de 200 y con un
punto de reblandecimiento inferior a 1002C, aislando el pre-
cipitado y secdndole.

Los medios auxiliares de granulecidn presentan
frecuentemente un resto alifdtico de cadena mds larga.

Como medios auxiliares de -grenulacidn han dado
buen resultado aqui especialmente ésteres de alcohol graso,
ésteres de deido graso de alcoholes polivalentes, algquidés-
teres, ceras de dster, amidas de decido graso, alquilolamidag
de dcido graso, nitrilos de deido graso, alquilfenoles, ce-
tonas grasas, mezclas de aceites minerales y parafinas liqui

das con jabones metdlicos, anhidridos de dcidos grasos y mez

y presentan un punto de reblandecimiento inferior a 100G,
Tombién los éteres de aleohol graso pueden utilizarse segin
el invento como medios auxiliares de granulacién. Entre log
ésteres de deido graso de alecoholes polivalentes son espe~
cialmente adecuados alquilenglicoldsteres incluyendo los

polialguilenglicolésteres, siendo generalmente etileno el
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" ducto acabado propiedades especiales, como por ejemplo, ma-

recto de alguilo., Una ventaja del procedimiento congiste

en la utilizacidn de aguellos ésteres, que confieren al pro

yor estabilidad.

Un modo sencillo de la ejecucidn del procedimien-~
to, consiste en agregar los medios auxiliares de granulscid
en cuya rresencia se precipitan los materiales, bajo agita-
cidn, a una suspensidn, calentada a mds de 602C, de los ma-
teriales, De caso en caso también puede ser ventajoso efec
tuar el calentamiento sélo después de la adicidn del medio
auxiliar de granulacidén, UGeneralmente se utilizan los me-
dios auxiliares de granulacidn en cantidades de 3 a 25, pre
ferentemente de 10 g 20 por ciento de peso, referido al ma-
terlal o granular.

La aplicacidn del procedimiento de granulacidn
expuesto en la patente espaficla n® 335.129 a la granulacidn
de polimeros conteniendo haldgenos se describe en el certi-
ficado de adicidén espafol n? 339.889. Como medios auxiliar
de granulacidn sirven en ello ventajosamente aquellos mate-
riales que son adecuados como medios deslizantes para la
elaboracibn de muterias pldsticas, especialmente de cloruro
de polivinilo. Bl objeto del certificado de adicidn espa-
flol n? 339.889, es la utilizacidn de jabones metdlicos, es~
pecialmente de ricinoleatos, ostoatos y/o versatatos como
medios auxilisres de granulacidén., Para la ejecucidn del
procedimiento ge agregan agitondo los medios zuxiliares de
granulacidn en distribucidn acuosa -~ emulsidn, dispersidn o

suspensidn - a los materiales a granular, que tambidn estdn
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presentes en distribucidn acuoc=a.

Se encontrd ademds que la gremulacidn seofin el prg

cedimiento del invento puede ejecutarse aceleradamente y o
temperatura mds baja cuando al lado de los medios auxiliared
de granulacidn conoéidos por las patenbes espafiolas 335,129
¥ 339.889 se agregen ademds en la granulacidn disolventes

orgenicos, insolubles en agua. ZEste es el objeto del certid
Ticado de adicién 342,144 (adicidn a la patente n2335.129).

Se trata de un procedimiento para la granulacidn de materiag

guimicas diffcilmente solubles en agua o insolubles pero d&i

Fds)

persables, que tienden a la formacidn de polvo, que se carag

teriza porgue se granulan estos materiales ubtilizando mediod
auxiligres de grenulscién orginicos adecuzdos, que contilener
un resto de hidrocarburo y cuyo punto de fusidn estd situa-
do por.encims de 40%C, conjuntemente con disolventes orgdni-
cos, insolubles en agua, con puntos de ebullicidn de hasta
1352C o de aquellos disolventes que son voldtiles con vapor
de agua, suspendiendo como lodo en agua el material a granud
lar, los medios auxiliares de granulacidn y los disolventes,
célenﬁando con agitacidn hasta que se haya formado un preci-
pitado granuloso, filtrando después y eventualmente lavando

y secando.

Como disolventes entran en consideracién, por ejem

plo, hidrocarburos insolubles en agua, aromdticos, alifdti-
cos o clorados, alcoholes, éteres, ésteres y cetonas con

puntos de ebullicidn hasta 1352C, pero preferentemente por

debajo de 1002C, pero también disolvenies con puntos de ebug

1licidn nds altos, que son voldtiles con vapor de agua; son

s
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jag: Ta granulacidn puede ejecutarse a temperaturas mds bu-

-Como temperatura mds baje ya no se necesitan 609C,sino aho-

disolventes adecuzdos en detalle, por ejemplo, bencinas ali-
fdticas, con puntos de ebﬁllicién de 80 - 100¢C, metilenclo-
ruro, tricloretileno, tetraclorcarbono, benzol, toluol, xi-
lol, ciclohexanol, ciclohexanona y nitrobenzol.

Bl procedimiento trae consigo una serie de venta-
jas gue segin laes patentes espafiolas 335.129 y 339.889.

ra 96lo aproximadamente 402C., El tiempo de granulacién,
por la adicidn de los disolventes, como promedio se reduce
a la mited.

Los granulados se hacen mds regulares y oscilan
normalmente entre 0,1 y 1 mm de didmetro, Con participacio
nes mds elevadas de disolvente, también pueden obtenerse
granulados con 5 mm de didmetro y mds, Inversamente puede
disminuirse el didmetro de los granulados por aumento de la
velocidad de agitacidn.

Este procedimiento puede utilizarse con éxito pary
granular resinas artificiales, como polialguilenos, por ejenm
plo, polietileno, pero especialmente cloruro de polivinilo
vy sus copolimeros, especialmente halogenuros de polivinilo,
meranente con adicidén de plastificantes y/o disolventes.,

Ll objeto de la solicitud de patente alemana
C 42061 IVe/39b, es un procedimiento para la granulacidn de
polimeros conteniendo haldgenos, caracterizado porgue se

disuelve una parte de los polimeros a temperatura sumentada

en plastificantes y/o disolventes, suspendiendo el resto de
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los polimeros en agua a temperatura mds baja, revolviendo
la'solucidn de los polimeros en la suspensidn acuosa ¥ calen
tando despuds lenbamente hasta gue se haya producido la gred
nulacidén. Ia agitacidn se suprime despuds, se agrega agua
otra vez y se caliénta durante breve tiempo a una temperatuvd
ra de hasta 80 a 1002C., Utilizando simulitdneamente disol-
ventes, estos se separan por evaporacidn con el agua.

Como plastificantes son adecusdos todos los plastl
Ticantes usugles, especialmente plastificantes de ftalato,
pero al lado tembién de éster de decido sebacinico, éster de
dcido adipico, reblandecedores de fosfato y no por dltimo
pléstificantes de polimero.

Como disolventes se utilizan aguellos conjuntos
de ebullicidn entre 30 y 2009C, ventajosamente de 60 a 1108
v aquellos disolventes, que son voldtiles con vapor de aguai
Deben citarse: hidrocarburos aromdticos, prefereﬁtemente
benzol, toluol, xilol, hidrocarburos alifdticos, écteres,
cono butilacetaté, cetonas, como ciclohexanona, dteres como
dibutiléter o tambidén mezclas de disolventes, como por ejem
plo de toluol y acetona. Hidrocarburos clorados como tetra
cloréarbono dan buen resultado en la granulacidn de cloruro
de polivinilo de emulaidn.

Segln el procedimiento descrito en la solicitud
de patente alemana C 42.061, pueden granulsrse cloruros de
polivinilo de suspensidén y de emulsidén de todos los valores
usvales de K o tembién megzclae de cloruro de poliVinilo de
suspensidn y emulsidn y eventualmente también polimerizados

nixtos, que contienen polimeros halogenados. Hspeclalmente
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el procedimiento descrito en la solicitud de patente alema-
na C 42,061 puede servir para aplicar la granulacidn a par-
tir de la suspensién, respectivamente de la emulsién.

Esto es especialmente ventajoso para la granula-
cibén de cloruro de polivinilo de emulsidn, porque los emul-
sionadores - que frecuentemente molestan en la ulterior ela-
bvoracidn - se extraen por lavado ampliamente por la granue
lacidn,

Segin el procedimiento deserito en la solicitud
de patente alemana n® C 42,061, es posible la preparacién
de granula@os duros de polivinilo y de granulados blandos
de cloruro de polivinilo con cualguier contenido de plasti-
Ticante deseado,

Las cantidades de plastificante estdn situadas
entre 10 y 100 partes por cada 100 partes de resina, utili
zando preferentemente las cantidades usuales en la prdetica
entre 30 y 80 partes por cada 100 partes de resina. Fara

a granulacidn se utilize naturalmente aguella canbidad de
plastificante, que se desea en el gsranulado blando acabado,
Con las cantidades de plastificante, usuales en la prdetica
de 80 & 30 partes, por 100 partes de cloruro de polivinilo,
se consigue la granulacidn de acuerdo con el procedimiento
descrito segin la solicitud de patente alemana n® G 42,061,
solagente con ayuds de los plastificantes, sin utilizar adi-
cionalmente disolventes. In el céso de menores cantidades
de plastificante, entonces tienen que afladirse en la granu-
laecidn disolventes en medida creciente,

In la granulacidn de cloruro de polivinilo duro
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.se utilizen desde 10 & mds de 400 partes de disolvente por

cada 100 paries de cloruro se polivinilo, pero preferentemen
te de 100 a 200 partes. Segin el procedimiento descrito en
la solicitud de patente alemana C 42,061, si se desea, pue-
den grenularse simultdnesmente tambidn materias adicioncles
coma estabilizadores o resbalantes, EL pfocedimiento des-

crito en la solicitud de patente alemsna n® 42,061, también
permite poner a disposicidn del elaborador granulados libre:
mente fluidos, présenﬁes en composicidn Sptima parzs las res

pectivas condiciones de elaboracidn, como compuestos con o

das las matgrias adicionales, como plastificantes, estabili
zadores, materiales de relleno, antiestdticos, antiinflaman
tes, colorantes, etoc.

Para la ejecucidn del procedimiento descrito en
la solicitud de patente alemana n® C 42,061, se disuelve
ung pequeilla parte del cloruro de polivinilo, preferentemen-—
te de 1 a 3% a temperatura elevada entre 35 a 2002C en la
totalidad del plastificante/disolvente, ILa parte principal
restante de la resina se suspende separadenente, a tempera-
tura ambiente, en agua, preferentemente en una cantidad de
agua simple hasta doble, referida a la resina, Seguidamente
se calienta con agitacidn hasta que se produzca la granulae
cibn, lo que es el caso generalmente entre 40 y 602C,
Seguidamente se detiene la agitacidn y se calienta de 80 a
1008¢, 8i se trabaja sin disolventes, despuds de un breve
tiempo de calentamiento — ya despuds de 5 a 15 minubos -
puede dejarse salir el granulado terminado. Cuando se gra-

nula con disolventes, estos se evaporan ventajosamente con
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el agua y se recuperan, XLos tiempos de calentamiento enton-
ces se hacen correspondientemente més prolongados,

Bn la patente espaflola nf 342,293, se describe i
nalmente la meners de hacer posible granulsr polimeros con-
teniendo haldgenos, con disolventes y/o plastificantes, sin
disolver previamente una parte del polimero en los plastifi-
cantes y/o disolventes.

Bl otjeto de Ja solicitud de la patente espaiiols
ne342,293, es un procedimiento para la granulacidén de poli-
meros, conteniendo haldgenos, caracterizado porque se dilu-
yen con agua los polimeros, las resinas en suspensidn o enul
sidn, agregando para esta dilucidn, agitando, disolventes
y/o plastificante, revolviendo hasta que se produzca deflo-
cacidn y siguiendo la agitacidén a temperaturs ambiente o con
ligero calentemiento, aproxinadamente a 402C, hasta gue se
haya formado un precipitado granuloso,.

Bspecialmente para la granulacidn de cloruro de
polivinilo de emulsién, antes de la adicidn de los disolven
tes y/o plastificantes, se agrega 0,1 - 2%, preferentemente
0,25 ~ 1,25%, referido a lo resina, de una sal del grupo ald
calino térreo, del aluminio o de los metales pesados, calcu-
lado como sal sélida, en forma de una solucidén acuosa.

Como digolvente pars la grenulacidén de cloruro de
polivinilo de emulsidn, segin este procedimiento, sirven
preferentemente aguellos gue se hinéhan con cloruro de peli
vinilo de emulsidn, respectivamente agquellos gque . hacen -
gelatinizar el cloruro de polivinilo de emulsidn, por ejem-

plo hidrocarburos aromédticos, como benzol, toluol xilol o
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hidrocarburos de cloro, como por ejemplo tetraclorcarbono.
Sin embargo, tambien son edecuados disolventes no
gelotinizantes pora la granulacidn de cloruro de polivinilo
de emulsidn, por ejemplo, dateres, butilacetato, cchonas,
como ciclohexanona, dteres, como dibutildéter, alcohcles co-
rno n-butanocl o hidrocarburos alifdticos, como petroldter;

Tambien mezclas de los mencionados disolventes pueden ser

Para la granulacién de cloruro de polivinilo de
enulsidn, libre de plastificante, se utilizan de 10 a 400
partes de disolvente, por 100 partes de cloruro de polivini
lo, pero preferentemente de 100 g 200 vartes., Das ftenverat
ros de granulacidn aplicadas tienen que eshar situadas for-
zosanente por debajo del punto de ebullicidn del agua y por
encima del punto de ebullicidn del disolvente utilizado.

Como plastificantes para granulados de cloruro de
polivinilo de emulsilén, conteniendo plastificantes, son
adecuados todos los plastificantes ususles, especialmente

plastificantes de ftalato, pero al lado también dster de

deido sebacinico, éster de deido adipico, plastificante de

fosfato, plastificante de polimero o ésteres de dcidos graw
sts y alcoholes conteniendo de 4 a 22, preferentemente de

3 a 8 dtomos de carbono. Tambiédn son adscuados ﬁara este
procedimiento las cloroparafinas solas o conjuntamente con
otros plastificantes, las cantidades de plastificante pue-
den elegirse a discrecidn y estdn situadas entre 10 y 100
partes por cada 100 partes de resina, preferentemente 30 a

80 partes.

(1~
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merizados mixtos, y no sélo & polimeros conteniendo haldge-

Los plastificantes pueden utilizaerse solos o con—
Jjuntamente con log disolventes para la granulacidn de clorudt
ro de polivinilo de emulsidn.,

ElL proxedimiento expuesto en la patente espaflola
n¢ 342,293, por lo tanto, es de importancia especial nara
la granulacidn del cloruro de polivinilo, libre de plastifit
cantes, donde no es posible wna disolucidn previa segin la
soliecitud patente alemana no C 42.062, en el plastificante.

Para la granulacidn del cloruro de polivinilo de
suspensidén, libre de plastificante,son adecuados prédctica -

nente solo acuellos disolventes, que gelatinizan el cloruro

de polivinilo, por ejemplo, toluol, ITa granulacién de clo-
ruro de polivinilo de suspensidn, conteniendo plastificante
se efectin préferentemente'segﬁn el procedimiento descrito
en la solicitud de patente alemana ng C 42.061, segin el
cual una parte del polimero, conteniendo haldgeno, se disuel
ve prevismente en el disolvente y/o en el plastificante.

Ye en la patente de invencidn espafiola ne 335,129
Yy en la solicitud de patente de &dicidn alemana n2 C 42,0861
se habfa indicado que el procedimiento segin el invento es
aplicable también a materias pldsticas como poliolefinas,

por ejemplo, polietileno, compuestos de poliacrilo o poli-

nos,

Se encontfé gegin la patente espafiola n¢ 351.852,
que los porcedimientos expuestos en la solicitud de patente
alemana n? C 42,061 y espafiola, 342,293, para la granulacidn

de polimeros conteniendo haldgeno, son aplicables no solo a
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estas materias pldsticas, sino tambidn = .otras, y que las
materias pldsticas mismas pueden servir de medio auxiliar
de granulacidn para si mismas o para otras maberias pldsti~
cas. Son materias pldsticas o mezclas de materias pldsiicds’
gue pueden ser granuladas:

Acidos de poliacrilo, polimetacrilatos, y sus no-
limerizados mixtos, polivinilos, como polivinilhalogenuros,
polivinilacetatos o sus polimerizados mixtos, poliolefinas,
como polietileno, polipropileno o polibutileno, derivados
de celulosa, polistirol, polidsteres, poliamidas o policar-
bonato,

Al lado de estas materizs termopldsticas son tam-
bidn adecuadas ciertas materias duropldsticas, como resinas
de fenol o de cresol o epoxiresinas. También son adecuados
elastdmeros como caucho natural o clases de caucho de sinte
gis ®sin vulcanizar, como ABS (acrilnitrilo, butadieno, es -
tirol) o ABR (acril-butadieno-goma) o cloro;prenb° También
son adecvados los polisiloxanos, poliuretano o poliéster
y otros mds,

Para la ejecucidn del procedimiento, en materias
pldsticas reblandecidas con plastificante se procede de tal
modo que una parte de los polimeros sc disuelve a temperaty
ra elevada en plastificantes ﬁ/o disolventes, suspendiendo
en agua el resto de los polimeros a tempefatura aumentads,
revolviendo la solucién de los polimeros en la suspensidn
acuosa y calentando lentamente hasta que se haya producido
la granulacidn.

Se disuelven previamente 1 - 10%, preferentemente
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5 — 7% de los polimeros en el nlastifiocante y/o disolvente.
Tombién otros materiales que son gelizables en el

plastificente y/o0 disolvente, pueden utiligarse como medios

auxiliares de granulacidn; asi por ejemplo, estearato de 1i,
tio en dioctilftalato o estearato de calecio y/o estearato
de bario o estearato de aluminio o estearato de litioc en
aceite mineral.

Ta granuldceidn se efectua tanto mds fdciluente,
cuanto mejor soluble sea el material pldstico en el plasti-
ficante, respectivamente en el disolvente, Tambidn pueden
& anularse.simulténeamente materiales aditivos, como esta~
bilizadores o medios desliiantes, de modo gque puede ponerse
a disposicidn del elaborador, gronulades acebzdos, presentep
para las respectivas condicionss de elaboracidn en comjosi-
cién Sytima, siendo libremente flufdos, como compuesto con
todas las materias aditivas, como plagtificantes, estabili-
zedores, materiales de relleno, antiestdticos, antiinflaran
tes, colorantes, ete.
' Ocasionalmente es fovorable ejecutar 1o autogranuy
lacidn previamente con el mismo meterial pldistico, pero de
pego molecular mds bajo, Por ello no sélo se efectia la
grenulacidn mds ficilmente, sino que tambidn pueden conse~
suirse otras ventajas téenicas., Si se utiliza como medic
auxilicy de grenulacidn para granular cloruro de polivinild,
por ejemplo, un cloruro de polivinilode bajo vilor I, enten
ces por ello se aumenta la resistencia o la percusién en
frio,

En el caso de materiss pldsticas no reblandecides




10

15

20

25

50

Pt ey oA
| 'Srun aivin

o ilu:uj
iAol

sc efectia la "disolucidn" de los medios auviliares de gro-
nulacidn en adecuados disolventes, en los que las muterias
pldsticas, que sirven de medio auxilisr de granuvlacidn, son
solubles 0 por lo menos hinchables. Como disclventes sirven
predominantemente aquellos con puntos de ebullicidn hesta
13580, pero preferentemenﬁe por debajo de 1002C & aquellos
disolventes, que son voldtiles con vapor de agua.

Pars la granulacidn de materias pldeticas libres
de plegtificente, se procede ventajosamente segin la paten-
te espailola nf 342,293 diluyendo con agua las resinas polimg
rizadas exigtentss en suspensidn o emulsidén, calentando deg
pués, preferentémente a una temperatura por encima de 802G,
agregendo a esta dilucidn el medio asuxiliar de granulacidn
en forma de un precipitado granuloso, que despuds se tamiza
¥ se seca.

Para este objeto enbran en comsideracidn, por lo
tanto, materias pldsticas con puntos de fusidn bajos, res-
pectivamente aquellas materias pldsticas, que se reblandecen
vor debajo del punto de ebullicidn del ague y por ello pue-
den servir de medio auxiliar de granulacidn, especialmente,
nor lo tanto, materias pldsticas de bajo valor molecular,
como por ejemplo polietilenos y polietilenglicoles de bajo
velor molecular.

8i se granule bajo presidn y se aumenta nor ello
el punto de ebullicidn del agua, puede trabojarse bombién
con materias pldsticas que, se reblandecen mds elevadanente}

como medios auxiliares de granulacidn.

En el procedimiento descrito en la petente de in-
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vencidn espafiola n? 335.139 se producen entonces compuestos
de cloruro de polivinilo en formn de granulaedo, que presen~
tan un Ceterminado grado de gelizecidn pasante, que es sufi
ciente para todas aguellas aplicaéiones, en las que en las
maguinas elaboradoras estd dada una cierta medida minima de
friccidn, tal como es usual, por ejemplo, en la elaboracidn
de compuectos de cloruro de polivinilo segin el procedimien
to de fundicidn inyectada, especialmente cuando se emplean
ndguinas de alta presién.

El grado obtenible de gelizacidn previa, sin em~
bargo, no es suficiente para fabricar productos de extrusid
blandes, claros como el cristal, y también en la elaboracid
en mdquinas de tornillo sin fin dnico para obtener cables,
por conduccidn correspondiente de la temperatura por utili-
zacién de prensas de tornillo sin fin, tiene gue procurarse
con una compresién de por lo menos 1:4 y eventualmente tam-
bhidn por montajé de cribas adicionales debe cuidarse, que
se suministre al material en la méguina elaboradora la enen
gla requerida para una gelizacidn pasante sin restos,

Como estas medidas en lus mdquinas de marcha rdpi
da para fabricar cables pueden afectar a la extrusiédn, se
congiderd deseable suministrar a los greanulados, ya antes

de la elaboracidn en la materia final, la energia requerida)

pars una mejor gelizacidn previa en forme de energia térmica.

Se intentd alcanzar ésto
1.) Por aumento de la temperatur:z de deseeaoidn,
2.) por tratamlento posterior de los granulados,

formados a presidn en el auto-clave.

P
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-pinada la granulacidn, a presidn normel, preferentemente

Ia temperatura scumentada de desecacidn tiene el

inconveniente de que tiene que contarse con pérdidas de ply

(L]

tificante y que el material posiblemente tienda a quemadu-
Fas. Tas solicitaclones oxidativas y térmicas durante el
?roceso de desecacidén traen consigo el peligro de anular
por lo menos parcialmente las ventajas del vprocedimiento
descrito en la patente de invencidn espafiola n® 335.129
respecto a la economiz de estabilizadores.

Ahora se ha encontrado que estos inconvenientes
no estdn dados, cuando se trabaja segin el procedimiento
descrito bajo el pdrrafo 2.).

En ello, el granulado formado segin la patente de

invencidn espafiola n? 335,129 y adiciones, despuds de ter—

agitando, se sigue calentando a una .presidén entre.0,5 y 7,5
atmdsferas de sobrepresidn y por encims. Se alcanzan tem-
peraturas de 110 a 1802C Qurante un tienpo de tratamiento
de 20 segundos hasta 30 minutos., E1 aumento de temperatura
tambidn puede efectuarse de otra manera, entrando en consi-
deraciéﬁ también un calentsmiento en el campo de alta fre-
cuencia segin la patente suiza n® 424,243, TLos granulados,
fabricados semin este procedimiento, sdlo se diferencian

poco en sus propiedades de los granulados plenanente gelizg)
dos de modo pasante, como se obtienen en los extrusores,
cilindros y mdquinas granuladoras semejantes. Los granula-—
dos tratados segin este procedimiento, dan por resultado,
articulos terminados con alta transbarencia ¥ con ung supel

ficie totalmente lisa; el rendimiento de extruaidn en el ex
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trusor, en comparacidén con los granulados no tratados noste
riornente, estd esencialmente gumentado.

Por el tratamiento posterior segin el invento de
los grunulados preparados seglin la patente de invencidn ese
pafiola 335,129 y segin la solicitud de natente alemana C
42,061 y las patentes espafiolas n® 342.293 y 351.852 en con
paracidn con una granulacidn bajo presién, como se deseribe
en la putemte espafiola n? 351.852 son suficientes tiempos
menores para el tratamiento de presidn.

Ia solicitecién mecdnice del material, por ello
eg menor y su estabilidad final es correspondientenmente na-
yor.

Ejemplo 1

5040 partes de cloruro de polivinilo de suspensidn,
70/54

30,0 »artes de dioectilftalato
0,5 partes de PCR 02 (estabilizador de bario—oadmip)

0,1 partes de BC 12 8L (esta?ilizaﬂor de burio-cad
- mio

Bl naterial de esta receta se granulé con cloruro
de polivinilo, disuelto previamente en la suspensidn. Se-
guidamente en Ja fase acuosa con agitacidn siznid un trota-
wiento a presidn., Ia presidn se mantuvoe en ello durante 1&
pinutos a 5 atmdsferas de sobrerresidn (157,92C de equiva
lente de presidn~temneratnra). Il granulado de cloruro de
polivinilo asi trotado, era t~anspareﬁte v tenda uns super-
ficie lica, mientras que el granulado no tratado o presidn,
no vnresentd ningﬁna transparencia y tenfa una superficie

ondulada.
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el peso vertido de los granulados de cloruro de polivinilo

ELl granulado de cloruro de polivinilo, tratado
bajo presidn, tenfa un peso vertido de 500 g/l. En conbra-
posicidn a ello, un granulado no tratado posteriormente s
presidn, tenis solamente un peso vertido de 365 g/l.

Ejemplo 2

50,0 partes de cloruro de polivinilo de suspen-
sién 70/54

30,0 partes de dioctilftalato

0,5 partes de BCR 02 (estabilizador de bario-
cadmio)

0,1 partes de BC 12 SL (estabilizador de bario-
cadmio)

Tambidn el material de esta receta se granuld con
cloruro de polivinilo disuelto previamente en la suspensiodn|.
Seguidamente se efectud agitando un tratamiento a presidn
en la fase acuosa. Io presidn se mantuvo én ello durante
20 minutos a 5 atmésferas de sobrepfesién (157,99C de equi-
valente de presidn-temperatura). Istos grénulados de clo-
ruro de polivinilo eraﬁ transparentes y tenian una superfi-
cie lisa, mientras que los granulados de cloruro de polivi-
nilo no tratados carecian de transparencia ¥ presentéban
una superficie ondulada. ‘

Por el tratamiento a presidn prolongado se uejord

a 550 g/l. ZEn comparacidén con ésto, un grenulado no trata-
do posteriormente a presidn, sdlo tenfs un peso vertido de
365 g/l.

Ejemplo 3 (para cables)

40,00 vypartes de cloruro de nolivinilo en suspen-
sidn
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17,15 partes de diisononilftalato
Q,00 partes de ereta

1,00 partes de blanco de plomo
0,16 partes de estearato de calcio
0,28 partes de aceite de parafina

¥l material de esta receta se granuld con cloruro
de peolivinilo disuelto previemente, en la suspensidn., Todad
via en fuse acuosa se sometid el granulado de cloruro de po+
livinilo a presidén. Esta se mantuvo durante 15 minutos a
5 atmésferas de sobrepresidén (157,92C}ide equivalente de pre
sidn-temperatura) f seguidamente, despuds de desecacidn, se
determiné el peso vertido de los granulados de cloruro de
polivinilo. Importd 550 - 560 g/1, micniras que un granula
do de cloruro de polivinilo, no tratedo g presidn, sflo or¢
sentaba un peso vertido de 450 - 460 g/1,

Io superficie de los granulados tratados a presiéw
ere Lotalmente lisz, Irente a esto un grenulado no tratado
tenia en la superficic luggres dsperos,

In la eloboracidn en el extrusor, el rendiniento
de extrusién del granulado de cloruro Go polivinilo, trata-
do posteriormente a presidn, eru uds elevado crroxmimedamente
por 25%, que el rendimiento de un material no condensado =

presidn,

=R oD ooz oz o os o=oTomoxs
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Ia presente patente de invencidn, comprende las
giguientes reivindicaciones:

1e= Procedimiento para la grenulacidn de neteria-
les pulverulentos dificilmente solubles ¢ insolubles en agual,
caracterizado porque &l granulado formado en suspensidn acug
ga, preferentemente agitando, & una presidén superior a 0,5
atmdsferas de sobrepresidn se sigue calentando durante un
tiempo de tratamiento desde 20 segindos a 30 minutos.
. 2.- Procedimiento segun la reivindicecidén 1, ca-
racterizado porgue el calentamiento se efectia en el campo
de alta frecuencia.

3.~ Procedimiento para la granulacidn de materiales
pulverulentos diffcllmente solubles § insolubles en agua.

Seglin se describe y reivindica en la presente me-

moria descriptiva, la cusf conS%a de diecinueve hojas folia-

dag y escritas a mdquina|por una|sola de sus caras.

¥advid, g 40 D1C.1968

ROEB
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