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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES
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en 1 Nicholson Street, Melbourne, Victoria 3001,

Australia.

gEsta invencidn se relaciona c¢on
un procedimiento para preparar composiciones plastifi-
cantes adecuadas para plastificar materiales poliméri-
cos sintéticos.

Ya se conoce en la té&cnica que se
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pueden preparar, en forma slida, composiciones que ine-
cluyen un plastificante liquido capaz de ajustar las
propiedades de las resinas vinflicas, mediante un pro-
cedimiento que comprende mezclar una proporcién menor
de dicho plastificante liquido con una cantidad adecua-
da de resina; calentar a una temperatura suficiente pa-
ra formar una composicidén liquida caliente homogénea;

y dejar entonces que dicha composicidn liquida caliente
se enfrie a temperatura ambisnte para formar un sélido.
S5in embargo, hasta el presente no se han descrito com-
posiciones solidas fitiles que comprenden un material
resinoso y una proporcién principal de plastificante
normalmente liquido,

Se ha descubierto ahora gque los
plastificantes liquidos, ampliamente utilizados en la
industria de los plésticos, pueden proporcionarse en
forma sélida mediante mezcla de dichos plastificantes
liquidos con una pequefia cantidad de una resina apro—
piada incluyendo opcionalmente otnos aditivos deseables
para el procesado, estabilidad o acabado, para formar
una mezcla, calentando simulténeamente o a continuacién
ditha mezcla a una temperatura adecuada para formar una
magsa liquida caliente pricticamente homogénea que com—
prende una proporcién principal de plastificante, tras

lo cual se deja enfriar dicha masa caliente liquida a
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la temperatura ambiente para formar un sélidoy convir-
tiendo opcionalmente didho sélido a una forma configu-
rada deseada y, a continuacién, se reviste opcional-
mente el s6lido resultante con un agente de revestimien-
to capaz de inhibir, reducir o evitar la aglomeracidn

o empastado del s6lido incluso cuando se envasa en bi-
dones o bolsas.

Por consiguiente, se proporciona
una nueva composicién de materia que comprende como mi-
nimo un material termoplistico, polimérico o copoli-
mérico y por lo menos un material plastificante para di-
cho material polimérico o copolimérico, caracterizado
porque dicha composicibén se encuentra en forma sélida
y porque en adicidén el material plastificante consti~
tuye una proporcidén principal en peso de dicha composi-
cidn,

Las composiciones obtenidas median-
te el procedimiento de esta invencién:.pueden comprender
opcionalmente otros aditivos convencionales que mejoran
la procesabilidad, estabilidad fisica y quimica, aca-
bado y propiedades de almacenamiento de la composicién,
La forma de estas composiciones sbélidas no constituye
un factor estrechamente critico; asi por ejemplo, di-
chas composiciones pueden encontrarse en forma de 1l4-

minas, gréanulos, pellets, perlas o polvos, de diversos
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grados de blandura y flexibilidad y, con preferencia,
poseen, adherida a por lo menos parte de su superficie,
una cantidad de un agente de revestimiento suficiente
para inhibir, reducir, o evitar la aglomeracién de la
composicién durante su almacenamiento,

Como antes se ha indicado, se pro-
porciona un procedimiento para la préparacién de dichas
composiciones gblidas, cuyo proceso comprende mezclar
una mezcla que comprende una proporcién mayor en peso
de un material plastificante liquido con una proporcién
menor en peso de un polimero o copolimero termoplistico
para formar una mezcla; calentar simulténeamente o a
continuacién dicha mezcla para formar un liquido calien-
te pricticamente homogéneo; y enfriar dicho liquido
caliente para formar un sélido. Por el término "mateérial
plastificante" se quiere dar a entender un agente qui-
mico utilizado para mddificar resinas gintéticas vy que
puede afladirse a las compogiciones poliméricas para me-
jorar el flujo y la procesabilidad y reducir la fragili-
dad, Opcionalmente, se proporciona una etapa adicional
en el proceso descrito anteriormente, mediante la cual
la composicién se convierte a una forma configurada de-
seada., De este modo; una composicién sflida puede pul-
verizarse para formar un polvo; convertirse a tiras o

l&minas; o puede convertirse en grhnulos o pellets, Una
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forma muy conveniente de estas composiciones consiste
en una en la que las composiciones se convierte desde
un estado liquido a particulas s6lidas o perlas sélidas
mediante técnicas de formacién de perlas convenciona-
les. Asi, por ejemplo, la composicién, mientras se en-
cuentra en el estado liguido caliente, puede dejarse
caer a través de una torre de formacifn de perlas para
formar particulas o perlas configuradas,

En una versién mis preferida de es-
te procedimiento como antes se ha descrito, se propor-
ciona una etapa adicional, opcional, en la cual las
composiciones sélidas citadas se revisten con una can~
tidad de un material sélido, en una cantidad suficien-
te para inhibir, reducir o evitar la aglomeracién o-
empastado de las composiciones durante un periodo de
almacenamiento. La temperatura a la cual puede calen-
tarse dicha mezcla deber& ser tal que no seaﬁsﬁperior
a la temperatura de descomposicién de la mezcla; por
otro lado, dicha temperabura deberi ser suficientemente
elevada para asegurar que la mezcla pueda vertirse,bom-
bearse o pulverizarse, cuando,se desee, en forma de
gotas desde un recipiente de reaccidén, La temperatura
variari en funoif6n de la naturaleza de la mezcla y pue-
de determinarse, para cada mezcla,mediante simple expe-

rimentacién. Asi, por ejemplo, una mezcla térmicamente
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estabilizada que comprende 10 partes en peso de cloru-
ro de polivinilo (PVC) y 100 partes en peso de ftala-
to de diisooctilo (DTIOP) es suficientemente fluida para
los fines de esta invencidén a temperaturas de 100 has-
ta 1702C aproximadamente, Cuando la composicién de di-
cha mezcla se altera de forma tal que la relacién PVC/
DIOP es de 20 1 100, entonces la mezcla llega a ser més
viscosa en particular en la gama de temperaburas que
va de 100 a 1509C aproximadamente, pero puede pulveri-
zarse o vertirse cuando la temperatura se mantiene por
encima de 1509C aproximadamente, Si la relacién se in-
crementa atGn mis a 30 : 100, la temperatura de opera-
¢ibén minima, adecuada, es de 1659C aproximadamente.

La cantidad de polimero presente
en estas composiciones sélidas no constituye un factor
demasiado critico pero se ha encontrado que las canti-
dades de polimero que son inferiores a 5 % en peso de
una composicién plastificante sin revestir, no son gene-
ralmente eficaces a la hora de producir una fase sélida,
y que las cantidades de polimero superiores a 45 7 en
peso de una composicién plastificante sin revestir, no
gson econdémicamente factibles. Una cantidad preferida de
polimero es del 6rden de 8 al 25 % en peso de compogi-

cibén plastificante,
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La naturaleza del polimero en estas
composiciones s6lidas no constituye tampoco un factor
demasiado critico, pero deberi ser capaz de formar una
masa liquida pricticamente homogénea con el plastifi-
cante a una temperatura elevada. Entre los polimeros
adecuados pueden mencionarse los polimeros de cloruro
de vinilo,copolimeros de cloruro de vinilo, tales como
copolimeros de cloruro de vinilo-acetato de vinilo y
ésteres de celulosa, tales como acetato de celulosa y
acetilbutirato de celulosa, Los polimeros preferidos de
las composiciones de materia segin esta invencién son
el policloruro de vinilo y copolimeros del mismo. La
naturaleza y cantidad del plastificante liquido en es-
tas composiciones sélidas no constituye tampoco un fac-
tor demasiado critico. El tipo de plastificante elegido
es normalmente dictado por el costo y por las propie-
dades deseadas., Pueden utilizarse plastificante indi-
viduales o mezclas de plastificantes o mezclas de plas-
tificantes y diluyentes. As{, los compuestos adecuados
para la prictica de esta invencién, como antes se ha
descrito, son los plastificantes y diluyentes que se en-
cuentran en forma liquida a las temperaturas en las
cuales se utilizan., De este modo, por ejemplg, de los
compuestos adecuados para utilizarse con polimeros y co=-

polimeros de cloruro de vinilo, pueden mencionarse los
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plastificantes de solvatacién tales como aquellos basa-
dos en ésteres de ftalato, por ejemplo, ftalato de di-
octilo, ftalato de di-iso-octilo y ftalatos en los que
las cadenas de alquilo se derivan de una mezcla, tal
como una mezcla que comprende una proporcién con 7 ato-
mos de carbono y una proporcién con 9 itomos de carbono
en la cadena, Cuando ge requiere una elevada potencia
de solvatacién son utiles los compuestos tales como fosg-
fato de tricresilo o ftalato de butilbencilo. Otros
plastificantes adecuados incluyen aquellos que son fti-
les en las aplicaciones a temperaturas frias, por ejem-
plo, ésteres derivados de &cidos gragos, tales como
fcido adipico, Acido azeldico y 4cido sebicico., Los com-—
puestos tipicos de este grupo incluyen adipato de di-
iso-octilo, azelato de di-2~etilhexilo y sebacato de
dioctilo, Cuando se desea utilizar un plastifiecante de
elevada permanencia, es decir, un plastificante que no
migre fAcilmente de la composicién y que tenga una baja
volatilidad, son eminentemente adecuados los plasgtifi-
cantes liquidos de poliéster, por ejemplo, un laurato
de polipropileno modificado. Otros tipos aln de plasti-
ficantes adecuados para las aplicaciones particulares
incluyen aquelios basados en tall-oil por ejemplo, el
éster metIlico de tall-oil, y los derivados del aceite

de soja, por ejemplo, un aceite de soja epoxidado., Pueden
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mencionarse también la gran familia de plastificantes
diluyentes de bajo costo, los cuales, a 1& vez que po-
seen clerto.poder plastificante, se utili'zan normalmen-
te como diluyentes para los plastificantes méas actifos;
Ejemplos tipicos de esta familia son el acetil~ricine
oleato de butilo y las pérafinas cloradas. Los compues-—
tos mas preferidos de esta invencidn para plastifiear
resinas de policloruro de vinilo y copolimeros del mis-
mo son el ftalato de dioctilo y de di-iso-octilo y :iel
adipato de dioctilo y de di-iso-octilo.

La naturaleza y eantidad del agen-
te de revestimiento, cuando se utiliza, no sen-.demasia-
do criticas y es adecuado cualquier material imerte
capaz de evitar la aglomeracién o empastado de estas
composiciones s6lidas bajo las condiciones en las cua-
les se almacenan, transportan o utilizan.

De los agentes de revestimiento ade-
cuados para las presentes composiciones s6lidas de ma-
teria, pueden mencionarse los sélidos finamente divi-
dides, tales como talco, caolin, creta en polvo,
kieselguhr, dolamita, carbonato eilcico, magnesia en
polvo, tierra de Fuller, yeso, tierra de Hewitt, tierra
de diatomeas, arcilla caolinica y bentonita. Dichos
agentes de revestimiento pueden utilizarse con ventaja

cuando se desea proporcionar, por ejemplo, un grado de
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opacidad o translucidez en una composicién plastifica~

da., Cuando se desea preparar una composicidn que tenga
poca o ninguna opacidad, es conveniente emplear, como
agente de revestimiento, un polimero sintético en forma
finamente dividida.

La forma o configuracién fisica de
las presentes composiciones sélidas plastificantes,
puede variar segQn las necesidades, pero es preferible
prepararlas como grénulos de tamafio de particula del
érden de 0,13 cm a 0,64 cm de dihmetro. Son también Gti-
les las composiciones en polvo seg@n esta invencién. En
ciertas versiones de esta invencidn, en las que las
presentes composiciones sbdlidas se tratan adicionalmen-
te con un medio de revestimiento, el contenido en plas-
tificante de estas composiciones puede controlarse con-
venientemente ajustando el tamailo de los granulos de
las presentes composiciones antes del revestimiento.
Asi, por ejemplo, el fundido calentado de las presentes
composiciones puede afiadirse a un agente de revestimien-
to adecuado en forma de gotitas de tamafio controlado
con lo cual pueden prepararse granulos revestidos de
una gama de tamafios controlada, Alternativamente, el
fundido caliente puede afiadirse al agente de revestimien-
to con el fin de obtener grinulos revestidos de diver-~

sos tamafios, y dichos grénulos revestidos pueden sepa-
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rarse entonces en fracciones de una gama deseada de
tamafios de particula por medios convenciqnales, per
ejemplo, por medio de un ciclén o de un tamiz, En la
preparacién de tales pérticulas revestidas, se ha en-
contrado que el contenido en plastificante de tales
particulas incrementa generalmente a medida que lo ha-
ce el tamafio de particula.

Es bien conocido en la téecnica que
muchos materiales resinosos, en particular materiales
poliméricos sintéticos, tales comoc , por ejemplo, po-
licloruro de vinilo, requieren la combinacién con adi-
tivos al objeto de mejorar sus propiedades fisicas y
quimicas antes de convertirse en art{culos de comercio.
Por ejemplo, el policloruro de vinilo o los copolimeros
de cloruro de vinilo requieren con frecuencia un tra-
tamiento preliminar con compuestos, conocidos en la
técnica como plastificantes, que son capaces de incre-
mentar la facilidad de flujo del polimero durante el
procesado y que incrementan también la flexihblidad del
articulo resinoso final. Dos clases de compuestos qui~
micos ampliamente utilizados para plastificar el poli-
cloruro de vinilo, son los ésteres de ftalato de dial-
quilo, liquidos, de elevado peso molecular y los ésteres
de adipato de dialquilo, 1iquidos, de elevado peso mo-

lecular. El policloruro de vinilo ha sido plastificade
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hasta nuestros dias mediante uno de los procedimientos
descritos mis abajo y a veces mediante una combinacién
adecuada de ambos.

Convencionalmente, el polve de po-
limero y el plastificante liquido y, opcionalmente,
otros aditivos, tales como lubricantes, cargas, pigmen-
tos, anti-oxidantes y estabilizadores térmicos y de la
luz, son cargados en un dispositivo mezclador, mezclin-
dose a temperatura ambiente para formar una premezcla.
Esta premezcla se combina entonces en caliente alimen-
téndola a un dispositivo tal comoe un mezclador Banbury
tras lo cual se alimenta el compuesto a través de un
juego de rodillos calientes para producir una tira semi-
sélida de composicion del polfimero/plastificante, la
cual se granula entonces. Alternativamente, 1la mezcla
de la etapa inicial de mezcla en frio puede alimentarse
directamente a los rodillos calientes y granularse en-
tonces. Los grinulos producidos de esta manera son en—
tonces alimentados en las tolvas de maquinaria de conver-
sién adecuada, tal como un extruder o una miquina de
moldeo por inyeccidn, en donde se someten a calor, pre-
sién y dispersién mecénica, para producir un artfculo
flexible y tenaz que comprende policloruroc de vinilo,

Otros procedimientos ampliamente uti-

dos comprenden el mezclado en frio de los ingredientes
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como anteriormente se ha descrito y el calentamiento si-
Qultaneo o ulterior de la masa viscosa as§ formada para
absorber la mayor parte del plastificante liquido den-
tro de las particulas poliméricas, con el fin de formar
un polvo de libre flujo el cual se alimenta entonces di-
rectamente a la tolva de un extruder o de una miquina

de moldeo por inyeccién. Esta técnica es facilitada por
el empleo de grados de polvo de resina caracterizados
por una particula polimerica Altamente porosa capaz de
absorber més ripidamente el plastificante liquido.

Sin embargo, estos métodos para plas-
tificar policlorurc de vinilo o combinaciones de los
mismos, sufren de diversas desventajas. La primera téc-
nica descrita es relativamente compleja y necesita una
elevaddinversién de capital en instalaciones de mezcla,
combinacibén y granulado y consume tiempo. El segundo
proceso, si bien requiere menos maquinaria y menos tiem-
po, necesita un grado mis costoso: de policloruro de vi-
nilo en polvo y requiere también una etapa de calenta-~
miento y a veces una etapa de enfriamiento ulterior, sin
que el producto sea muy dificil de alimentar, por gra-
vedad solo, a través de la tolva de suministro de la ma-
quinaria de conversidén. De hecho s5i se omiten las eta-
pas de calentamiento y de enfriamiento, puede ser necesa-

rio una instalacién de alimentacidén compleja para sumi-
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nistrar el polvo hiimedo desde el mezclador al extruder
o maquina de moldeo por inyeccién,

Se ha descubierto ahora un pfocedi—
miento que resuelve pricticamente las dificultades y
desventajas de estos métodos de la técnica anterior, y
que proporciona un método mis simple, mis econdmico y
menos consumidor de tiempo para plastificar materiales
poliméricos sintéticos, empleandose las composiciones
de la presente invencién como medios plastificantes.

Por consiguiente, se proporciona un
procedimiento para plastificar materiales poliméricos
sintéticos, cuyo proceso comprende mezclar primeramente
el citado material polimérico en polvo o en forma granu-
lar con una cantidad adecuada de una composicién plasti-
ficante, s6lida, de acuerdo con esta invencién, .y, op-
cionalmente, con otros aditivos convencionales, tales
como lubricantes, pigmentos, cargas, antioxidantes y
estabilizadores térmicos y de la luz para formar una mez-
cla; aplicar en segundo lugar calor y opcionalmente pre-
sién y fuerzas de mezclado mecénicas a dicha mezcla para
producir un material polimérico sintético plastificado,
En este proceso, puede afiadirse opcionalmente a la mez-
cla que se esti plastificando, otro plastificante en for-
mé liquida; asi, por ejemplo, cuando el material poli-

mérico sintético, plastificado, deseado, es un material
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pigmentado, el pigmento se afiade con frecuencia a la
composicién a procesar en forma de una d%spersién de
pigmento -en un plastifieante liquido. Sin embargo, el
procedimiento para plastificar materiales poliméricos
sintéticos como antes se ha descrito, se caracteriza
pordue se aflade una proporcién del plastificante en for-
ma de una composicién sbélida de acuerdo con esta invens--
cibn,

El procedimiento proporcionado an-
teriormente es particularmente util cuando el material
polimérico sintético comprende homopolimeros de cloru-
ro de vinilo o copolimeros de cloruro de vinilo con al-
menos un comondémero seleccionado del grupo consistente
en olefinas monoetilénicamente insaturadas, éster, éte-
res y Adcidos carboxilicos etilénicamente insaturados
y compuestos arométicos vinilicos, o mezclas de dichos
homopolimeros y copolimeros. Por consiguiente, se pro-
porciona un procedimiento, como antes se ha descrito,
para plastificar materiales poliméricos sintéticos, en
cuyo proceso los materiales poliméricos comprenden los
homopolimeros y copolimeros de cloruro de vinile antes
descritos,

Las composiciones poliméricas plas-
tificadas de esta invencién son adecuadas por si mismas

para su conversidén a articulos pléisticos. Dichos arti-
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culos pueden prepararse por los procedimientos conven-—
cionales tales como, por ejemplo, extrusién, moldeo,
fundicidén y calandrado. Estas composiciones plastifica-
das son eminentemente adecuadas para tales .procedimien-—
tos ya que las mismas se preparan- de forma simple y
econdémica y no necesitan ningin tratamiento preliminar
de calentamiento y enfriamiento antes de convertirlas a
los articulos plisticos conformados.

Por lo tanto, se proporcionan arti-
culos plasticos conformados que comprenden las composi-
cioneg de materia segiin esta invencién. Es preferible

que tales composiciones de materia comprendan policloru-

" ro de vinilo y copolimeros del mismo., Se proporciona tam-

bién, en un proceso conocido de conversién de una com-
posicién polimérica plastificada a un articulo plastico
conformado, la mejora consistente en el empleo de una
composicibén de materia segin esgta invencién, comprendien-
do preferiblemente policloruro de vinilo o copolimeros
del mismo, como medio plastificantq.

Un polvo de libre fluencia o un gra-
nulado que comprende el material polimérico sintético
plastificado preparado mediante los procesos antes des-
critos, opcionalmente con aditivos tales como pigmentos,
cargas, lubricantes y antioxidantes y también, opcional-

mente, con otras cantidades de las composiciones plasti-
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ficantes sdlidas anteriormente descritas, se alimenta
facilmente por gravedad desde una tolva que cénduce a
un mecanismo de corte tal como el cilindro de un extru-
der,

Alternativamente, puede alimentarse
fhcilmente una premezcla de libre fluencia que compren-
de polimero sintético en polvo o en forma granular y
una cantidad deseada de una composicién plastificante
s6lida segin esta invencién y, opcionalmente, aditivos
tales como pigmentos, cargas, lubricantes y antioxidan-
tes, desde una tolva, por gravedad, al cilindro de un
extruder, en el que bajo calor y presién se produce un
artf{culo de resgina plastificada.

Por lo tanto, se proporcibna, en un
proceso conocido para preparar articulos plisticos me-
diante alimentacién de una composicién polimérica a un
aparato, aplicacién de algo o la totalidad de calor pre-
sibén y mézclado, a dicho material polimérico en el cita-
do aparato para formar un articulo plistico, la mejora
consistente en alimentar a dicho aparato una mezcla que
comprende material polimérico en polvo o en forma granu-
lar y una cantidad adecuada de una composicién sélida
que comprende una proporcién principal de material plas-
tificante y, opcionalmente, aditivos tales como agentes
de anti-apelmazamiento, estabilizadores térmicos y de la

luz, materias colorantes tales como pigmentos o tintes,
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diluyentes y cargas, lubricantes, antioxidantes y plas-
tificante adicional en forma liquida. |

Las composiciones sélidas descritas
anteriormente que comprenden una proporcién principal
de plastificante son ventajosas con respecto a los plas-
tificantes liquidos. Dichas composiciones pueden mane-
jarse y transportarse ficilmente en sacos o bolsas y no
requieren la provisién de tanques y lineas de conduccién
para su almacenamiento y distribucién. Este dltimo aspec-
to es particularmente ventajoso cuando la fabricacién
de los articdulos plésticos se lleva a cabo a una escala
relativamente pequefia y la provisién de tanques y lineas
de conduccidén supone un gran gasto para el fabricante.

Las composiciones tienen una auto-
vida muy prolongada.

Asi, dichas composiciones se han al-
macenado durante mis de dos aflos en cuyo tiempo no se
deterioraron aparentemente y se comportaron satisfacto-
riamente cuando se utilizaron después de este periodo de
almacenamiento., Las composiciones son particularmente
utiles cuando se utilizan como medio plastificante para
la preparacién de mezclas de materiales poliméricos y
plastificante que pueden convertirse a materiales rela-
tivamente flexibles, por ejemplo, suelas de zapato.

Las composiciones y procedimiento
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de esta invencibén se ilustran, pero no se limitan por
los siguientes ejemplos, en los cuales las partes y por-
centajes se indican en peso a menos que se especifique

lo contrario,

EJEMPLOS 1 Y 2

Estos ejemplos se presentan en la
Tabla I siguiente, En cada uno de estos ejemplos, se
mezclaron 10 partes de resina de policloruro de vinilo
disponible en el comercio como "Corvic" 20650600 ("Cor-
vic" 206506000 es una marca registrada de ICI AUSTRALIA
LIMITED) con 100 partes de plastificante liquido, se
afiadieron entonces las cantidades indicadas de los otros
aditivos y la mezcla se calentd a la temperatura mostra-
da, para formar una masa liquida practicamente homogé-
nea que se solidificé, granuldé y revistibé, dejando caer
el liquido caliente, gota a gota,desde una altura de
1,8 metros al interior de un lecho fluidificado de agente
de revestimiento en polvo, frio y seco. Los pequefios
granulos revestidos asi producidos, una vez frios, fueron
separados del agente de revestimiento en exceso mediante
tamizado, almacenindose y examinindose después de 12 me-

ses y 24 meses de almacenamiento, para examinar las sefia-

les de apelmazamiento y aglomeracién.
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TABLA I

Ejemplos 1 y 2

Ejemplo. N2 Resina de PVC Plastificante Otros aditivos - Calentami
“Corvic" 20650600 (partes) 1 temper atu
{ partes)
- 120¢eC
1 10 Ftalato de di- Mark M* 1 -
isooctilo Mark PL* :
Mark c* 1 N
. - 135¢eC
2 10 Adipato de di- - 3
isooctilo .
*

Estas son marcas nuestras de composiciones estabili-
zantes que comprenden bario y cadmio orgfnicamente
enlazados, zinc orginicamente enlazado y un agente 3
de quelacién de fosfito, respectivamente, vendidas

Por ARGUS CHEMICAL CORP., de New York.
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AL

ralentamiento a una

semperatura de:

Agente de revestimiento

Estado después de 24
meses de almacenamien-

to

120¢eC

135¢eC

Polvo de resina PVC

"Corvic! 20650600

Talco

Grinulos de libre

fluencia

Grénulos-de libre

fluencia
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EJEMPLO 3

Se repite el procedimiente general
del ejemplo 1, excepto que las 100 partes de ftalato
de diisooctilo de dicho ejemplo, son reemplazadas por
una mezcla consistente en 90 partes de ftalato@e diiso-
octilo y 10 pértes de una cera de parafina clorada, co-
mercialmente disponible por TMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES
LIMITED, bajo el nombre registrado de “Cereclor"-s 52.
Las 10 partes de "Corvic" 20650600 del ejemplo 1 se
reemplazan por 10 parteé de un copolimero de cloruro
de vinile y acetato de vinilo comercialmente disponible
por IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED bajo el nombre
registrado de "Corvic" 236581, El material granular asi
obtenido es de libre fluencia después de un almacenamien-

to durante 6 meses.

EJEMPLO 4

Se mezclan 50 partes del granulado
de libre flﬁencia preparado en el ejemplo 1 éon 100
partes de "Corvie" 20650600 (resina de policloruro de
vinilo) y la mezcla se carga en una tolva de alimenta-
cién de un extruder de husillo. La mezcla se alimenta

ficilmente bajo la influencia de la gravedad y se extru-



ye para formar una varilla de policloruro de vinilo se~-
?iflexible plastificada,

b

EJEMPLO 5
Se repite el procedimiento general
5. del ejemplo 1, excepto que las 10 partes de "Corvic"
20650000 de dicho ejemplo se incrementan a 20 partes y
la mezcla se calienta a 1552C antes de gotearla en el
interior del agente de revestimiento. El material gra-
nular asi obtenido se tamiza para separarlo de la masa
1o, del agente de revestimiento y se clasifica entonces,me-
diante otro tamizado,en una primera fraccidén que es re-
tenida en un tamiz de malla 12, y en una segunda frac-
cign en la cual las particulag pasan a través de un ta-
miz de malla 12, pero son retenidas en un tamiz de malla
15, i8. Los grinulos revestiddés~de la primera fraccién tenian
un contenido en plastificante medio del 62 %, mientras
que los granulos revestidos de la segunda fraccién te-
nfan un contenido en plastificante medio del 55 %. Am-
bas fracciones eran de libre fluencia después de su al-

20, macenamiento durante 6 meses.
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EJEMPLO 6

pe—

Se repite el procedimient6 géneral
del ejemplo 1, excepto que las 10 partes de "Corvic"
20650600 de dicho ejemplo son incrementadas a 30 partes
y la mezcla se calienta a 1759C antes de gotearla en el
agente de revestimiento, El material granular as{ obte-
nido es de libre fluencia después de un almacenamiento

durante 6 meses.

EJEMPLO 7

P

Se repite el procedimiento del ejem-
plo 6, excepto que en lugar de gotear el fundido en el
agente de revestimiento, el fundido se gotea sobre una
superficie fria. El producto asfi obtenido se fuerza en-
tonces a través de un pequefio orificio por medio de un
extruder de pistén, se corta en pequefios grinulos y se
reviste con policloruro de vinilo en polvo. El material

asi preparado contiene 67 % de plastificante.

EJEMPLO 8

et ey

Se repite el procedimiento general

del ejemplo 1, excepto que el liquido caliente se deja
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caer sobre una superficie metidlica fria en lugar de’'ha-~

(ferlo en un lecho de agente de revestimignto. E1l produc-

to asi obtenido se granula a una forma adecuada para la
adicién como medio plastificante a un polvo de poldc¢lo-

ruro de vinilo,

EJEMPLO 9
Se aniaden 25 partes de "Corvic!
20650600 a 100 partes de ftalato de dioctilo, La mezcla

se agita y se afiade a la misma una composicién estabili~

zante que contiene 1,5 partes de Mark M, 1 parte de

Mark C y 0,5 partes de Mark PL, La mezcla agitada se ca-
lienta entonces a una temperatura de 170°2C y se pulveriza
entonces en forma de gotitas desde una altura de 2,4 me-
tros sobre un lecho fluidificado frio de un agente de
revestimiento en polvo, De eate modo se producen grinu-
los revestidos que, después de enfriarse a temperatura
ambiente, se separan del exceso de revestimiento mediante
tamizado. Una muestra representativa de los gréinulos re-
vestidos asi preparados fué analizada para determinar

el contenido en plastificante de los mismos., En la Tabla
II se indica el contenido en plastificante de los gra-

nulos preparados mediante el método general indicado an-

teriormente, empleando varios agentes de revestimiento,
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TABLA IT

i .
quente de revestimiento Contenido en plastificante ‘
%
Carbonato de calcio 67
Caolin calcinado 73
"Corvic" 206573 * 66

*
"Corvic" 2006573 es una marca registrada para un tipo

granular de policloruro de vinilo disponible en el co-

mercio por ICI AUSTRALIA LTD,

EJEMPLO 10

Una mezcla preparada a partir de
68 partes de policloruro de vinilo en polvo, 90 partes
de la primera fraccién de grénulos del ejemplo 5, .45
partes de una pasta de pigmento marrén contgniendo 3o
partes de matérial pigmentario y 15 partes de ftalato
de dioctilo, se gelifica en un mezclador Banbury éonven—
cional. Después de efectuarse la gelificacién, la mezcla

se convierte a un crepé en un molino de dos rodillos,
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calentado y se calandra a continuacién de forma conven-
Ocional sobre un género de base algodén para formar un
material de tapiceria,

El producto asi obtenido es similar
en lo que respecta a propiedades a un producto fabrica-
do en una forma comparativa similar pero en el que el
plastificante de la composicién comparativa se encon-

traba en su totalidad en forma liquida.

EJEMPLO 11

Se mezclan, al objeto de formar una

mezcla, partes iguales de "Corvic" 20650600 y de los
grinulos revestidos obtenidos como la segunda fraccién
del ejemplo 5. La mezcla asi formada se convierte a un
producto moldeado flexible después del tratamiento en
la forma convencional en una mAquina de moldeo por in-
yveccién del tipo de tornillo o husillo en linea, preplas-
tificante, acoplada con un molde para el ensayo del flu-

jo en espiral,

- NN



NOTA

s

3 Descrita suficientemente la natura-
leza del invento asf{ como la forma de realizarlo en la
practica, debe hacerse constar que las dispo;iciones'an—

5, teriormente indicadas son susceptibles de modificaciones
de detalle en cuanto no alteren su principioc fundamen-
tal, También se hace constar que el invento corresponde
a una solicitud de patente presentada en Australia el
25 de febrero de 1971, con el N 4134/71, acogiéndose

10. por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios
InterAacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita
una Patente de Invencibén por 20 afios €n Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES PLAS-

15, TIFICANTES SOLIDAS? caracterizindose por lo siguiente:

‘ : 1.~ Procedimiento para la obtencién’
de composiciones plastificantes sélidas, caracterizado
porque comprende mezclar una proporcidén principal en
peso de un material plastificante liquide con una pro-

20, porcidén menor en peso de un material termopiéstico po~-
limérico o copolimérico, para formér una mezecla; calen-
tar simultéineamente o a continuacién dicha mezcla para
formar un liquido caliente pricticamente homogéneo; y

enfriar dicho liquido caliente para formar un sélido.
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2 .- Procedimiento segiin la reivin-
dicacién 1, caracterizado porque como material poliméri-
co o copolimérico se mezcla al menos uno elegido del gru-
po consistente en policloruro de vinilo; copolimeros de
cloruro de vinilo con al menos un comonémero elegido en-
tre olefinas monoetilénicamente insaturadas y ésteres ,
&teres y 4cidos carboxilicos etilénicamente insaturados,
y compuestos aromiticos vinflicos; y mezclas de policlo-
ruro de vinilo y uno o mis de dichos copolimeros,

3.~ Procedimiento segfin la reivin.-
dicacién 1, caracterizado porque como material plastifi-
cante liquido se mezcla al menos uno elegido del grupo
consistente en ésteres, de ftalatos, fosfato de tricre-
silo, ésteres de acidos grasos, poliésteres, ésteres de
tall-oil, epéxidos de aceite de soja, ésteres de Acido
ricinoléico y parafina clorada.

4.~ Procedimiento seglin la reivin-
dicacién 3, caracterizado porque el material plastifican-
te se elige del grupo consistente en ftalato de dioctilo,
adipato de diisooctilo y mezclas de los mismos.

5.~ Procedimiento segiin cualquiera
de las reivindicaclones anteriores, caracterizado porque
la composicién resultante se conforma en grénulos,

pellets, perlas o polvo.

6.~ Procedimiento segifin la reivin-
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dicacién 5, caracterizado porque en la composicién resul-
tante se adhiere, en al menos parte de su superficie,
‘una cantidad de un agente de revegstimiento suficiente pa-~
ra inhibir, reducir o evitar la aglomeracién o apelma-
zado de la composicién durante un periodo de almacena-
miento.

7.~ Procedimiento segifin cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
dicho material polimérico o copolimérico se mezcla en
una cantidad del § al 45 % p/p de la composicién resul-
tante.

8.~ Procedimiento para la obtencién
de composiciones plastificantes sbélidas, tal y como que-
da sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 29 hojas es-

critas a miquina por una sola caya.

25 FEB, 1972

Madrid,

ICI AUSTRALIA LIMATED

/

1 GOMEZ (Acfe0 ¥ MODER
D P Fifmad 4. GARCIA BRAW
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