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PATENTE DE INVENCION

por VEINTE afios

cuyo privilegio se solicita para Espabia, sus

territorios y plazas de soberania, a favor de:

AGENCE NATIONALE DE VALORISATION

DE LA RECHERCHE (ANVAR)

entidad francesa, domiciliada en 13, Rue Ma~-
deleine Michelis, 92200 NEUILLY-SUR-SEINE,

Francia, relativa a:

"PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UN ESTA-
BILIZANTE A BASE DE PLOMO PARA DERIVADOS VI~
NILICOS"

Inventor: Gérard Gabriel Iucien Provin

Prioridad: Solicitud de patente en Francia n¢
72 23 327 de fecha 28 Junio 1972.
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MEMORIA DESCRIPTIVA

lLa presente invencién se retfiere a la preparaoidn

de un estebilizante a base de plomo gue no 4é lugar a la for-

macifn 46 POLlVOs = = ~ = = = = @ & = = - - - - ———- -

En nvmerosgs aplicaciones industriasles del cloruro
de polivinilo y de los copolimeros a base de cloruro de vi~
nilo se utilizan estabilizantes a base de plomo a Tin de con-
server las propiedades 6ptimas de los materiales durante su
puesta en préctica y en particular durante la extrusién de
P.Ve.0ws rigido en la cual son necesarias temperaturas eleva=-
dase Estos estabilizantes & base de plomo se presentan bajo
la forme de polvo fino con objete de facilitar la incorpora=
¢idn y un reparto homogéneo antes de la tusibn del PeVeCe
Estos polvos provecen la formacién de un polvo, en primer
lugar durante su rabricacilén, lusgo en 1s fase de la incor—
poracidén por el transformedor duranve la manipulacidn y la
dosificacifn. Ahora bien, las sales de plomo utilizedas son
grandemente téxicas y este polvo puede provoesr intoxicacio-
nes importantes debido al plomo conccidas bajo ol nombre de
saturnismo cuyos efectos immediatos & corto plazb 0 a largo

plazo siguen siendo extremademente graves, = = = m w = = =
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Para remediar este gran inconveniente se ha pro-

puesto ya operar bajo campanas de aspiracibén o bien utili~

zar saguitos predosificadog, = = w = = = v« w - - -

Ello conduce a echar al exterior unos polvos muy
ditf{cilmente captables por los dispositivos més perfeccio-
nados o a crear unas estaciones suplementarias de ensacado

¥y por consiguiente, a acrecentar el coste de la produceidn,

Se he propuesto igualmente convertir los polvos en
menos volétiles por incorporacién de plastificentes que ase=
guren un mojedo de los polvos., Esto presents el inconvenien-
te mayor.de modificar las cualidades del PeVeC. por la in-
troduceién de elementos no indispensebles modiricendo las

propiedades mecdnicas finales, = = = = = = w = = = = = = - =

Le presente invencién tiene por objeto permitir la
preparacién de un estabilizante a base de plomo que no da
luger & la formacién de polvo y gue evita toda introduccibn
de plaegtificentes, disolventes u otras substancias coadyu-
vantes que puedan perjudicar e las caracterfsticas finales
del cloruro de polivinilo y de los copolimeros a base de

El procedimiento de preparacién ae un estabilizan~
te a base de plomo seglin la presente invencidén estd cae-
recterizedo porque se refrigera bruscamente bajo la forma
de una banda o de gotitas una composicibén constituide por

sales de plomo y que contiene, en estado fundido, al menos
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el 10% en peso de una sal de plomo neutra o monobésica de

un &cido monocarboxilico de cadena lineal o ramifiocada gue

tiene de 5 a 24 Atomos de CAIDONO. = = = = = = = = = = = =

La composicién que se refrigera tiene ventajosamenw

te una temperatura de 150 @ 19020, = = = = = = = = = = = =

Ia retrigeracidén puede eiestuarse por colada de la
composicibén sobre una cinta transportedora, por ejemplo de

acero, refrigerada por ejemplo por agua, por su parte infe~

rior.—-———-—--——— ----- - ww ov =

Por colade de una banue continua, se formen de este
modo escamas durante la refrigeracibn,. Se pueds iguslmenve

depositar govitas en la cinta transportadora y obtener asi

Se puede igualmente efectuar la refrigeracién por
atomizacién, es decir por pulverizacién de la composicién a
contracorriente de uua corriente gaseosa de reirigeracidn,
Se puede asi obtener unos grénuios précticamente eaféricos
que tengan una dimensién homogénea que puede especialmente

establecerse entre 0,5 a 1,5 milimetroSe = = = = = = = = =

Los productos asi{ obtenidos son duros a la tempera-
tura ordinaria, fécilmente manipulables sin formacién glguna
de polvo y pueden incorporarse en el P.V.C. con ayude de mez-
cladores répidos que aseguren la fusién de la sal del &ecido

monocarboxilico y el reparto del conjunto de las sales, = = =
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En une primera forms de realizaciéun de la inven-

cibn se utilizen como sales de plomo finicamente sales neu~
tras o monobdsicas de &4cidos monocarbox{licos de cadena li-
neal o ramiricada que tienen de 5 a 24 ftomos de carbono. ILa
composicibén es preparada envonces ventajosamente por la reac—
cién del litargirio (6xido de plomo) con los &cidos cerbox{-
licos correspondientes en solucién en un disoivente orgénico
susceptible de formar uue mezecla azeotrbédpica con el agua de
reaccifn, eliminacibn sucesiva de esta agua de reaceidn, y
después del disolvente. Cowo ejemplo de teles sales se pueden
citar: el estearato de plowo newutro, el estearavo de plomo mo-
novésico, el lauraso de plomo neutro, el laurato de plomo mo-

nobésico y el heptancato de PlOMOs = = = = = = = = = = = = =

En una segunda forma de realizacibén de la iavencibn
se utilizan como sales de plomo ung sal de plomo neutre 0 MO~
nobésice de un 4cido monocarboxf{lico de cadena lineal o rami-
ficada que tiene de 5 & 24 &tomos de carbono, representando
al menos el 10¢% del peso total de las sales de plomo, y una
sal de plomo mineral u orgénica susceptible de formar una meze

cle fusible con la primera 8al, = = = = = = = = = = ~ = = = =

La composicibén esté preparads ventajosamente por la
reaceibn del litargirio con una mezcla de los 4cidos corres—
pondientes en solucibén en un disolvente orgénico susceptible
de formar una mezcla azeotréplea con el agua de reaccibén, con
posterior eliminacién de esta sgua de reaceidn y del disolven—
te. Como ejemplo de sal de plomo susceptible de formar una
mezcla fusible con la primere sal se puede citar el estearato

de plomo dibéeico, 10s acetatos de plomo bésico, el hepta—
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noato de plomo bésico, el ttvelato de plomo bésico y el

tosfito de piomo bASLCOs = = = = = = it B

En una tercera forma de realizacibn de la inven=
cibn, se utilizen, como sales de plomo una sal de plomo neu=
tra o monob&sica de un fcido monocarvoxflico de cadena li-
neal o ramificada que tiene de 5 a 24 Atomos de carvono, re-
presentando al menos el 10% del peso touval de lms sales de
plomo, y une sal de plomo initusibie o ae punto de fusidn muy
elevado, La composicibén constitufda de las sales ds plomo es~
t4 preparada preferentemente por la mezcla de las sales en
presencia 0 no de un disolvente de forma a recubrir la sgl
intusible o de punto de fusibn elevado por otra sal en esta-
do de fusién. Como sales infusibles que pueden utilizarse se

citan el sultato de plomo bésico, el fosfato de plomo bésico

v el silicato de plomo bAsicOe = = = = = = = = = = = = = =

Le evidente que se puede utilizar igualmente en es-
tas distintas formas de realizacibén mezcladas de més de dos
sales de plomo., Je puede igualmente incorporar a estas mez—
clas sustancias antioxidantes, ceras, cargas u otras sustan-

Los ejemplos siguieutes llustran la presente inven-

ciéll.---"-—------'-" ————— - em em em e e e em

Ejemplo 1,

Se introduce en un reactor del tipo Grignard provis—

to de un dispositivo condensador separador de agua, setenta
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partes en peso de una mezcla de Acido estedrico (65%), de
écido palmitioo (30%) y de dcido mirfstico (5%) que se iune
den a 702C en presencia de diez partes en peso de disolven=-
te (trementine mineral) (White Spirit). Por otre parte se
recubren treinta y dos pértes y medie en peso de litargirio

con diez partes en peso de disolvente, = = = = = = w = = =

Se introduce progresivemente la mezecla disolvente

litargirio en el reactor que contiene el &cido estedrico Ffune

G140y =~ = = = = — = - - — -~ - R I e

Le mezcla se llieve seguidemente pajo agitacibu a
1600¢, se mantiene el calentamiento y se continda la desti-
lacidn bajo rerlujo hasta que toda el mgua producida por la

reaccifn es eliminad@, = = = = = = = = = = s

Se evapora a presién reducida todo el disolvente

hagte el cese total de la destilacibn, = = = = = = = = = -

Finalmente se procede al escamado por colada de la
composicién en un aparato Sanavik Conveyor constitufdo por
una cinta transportadora de acero retrigerads por ague en su
parte inferior, menteniendo la temperatura de la composicidn
de antes de la colada, a 10020 de torme a obtener unas esca-
mes a egpesor regular (dvel orden de 0,5 a 1 milimetro) cons-
tituidas en su mayor parte por estearato de plomo neutro que

tiene un punto de reblandecimiento de 100=L502Cs = = = = = =

Ejemg.l.o 24



El eparato utilizado en este sjemplo es del mismo

tipo que el utilizado en el ojemplo Te = = = = = w = = =

Treinta y siete partes y media en peso de la mez=
cla del &cido utilizado en el ejemplo 1 asi como trece par-
S tes en peso de dcido acdtico se funden a 70eC en presencia
de trece partes en pesc de disolvente (trementina mineral),
Por otra parte, se recupbren cincuenta y cinco partes en pe-

80 de litargirio con trece partes en peso de disolvente, -

Se introduce progresivamente la mezcla disolvente/
L0, litargirio en el reactor que contlene los dcidos y luego se

procede como en oL EJemplo Te = = = = = = = = w = = = = =« -

Se obtlenen escamas que tienen un punto de replanw

decimiento 68 130mLl350C, = = = = = m = o = = - - -~ -
Bjemplo 3.

15 El aparato es cel mismo tipo que el utilizado en

Se procede exactamente como en el ejemplo 1 hasta
la eliminacién total del agua pero no se elimina més que par-
clalmente el disolvente para conservar alrededor del 25% en

20, peso coun relacibn al estearato 46 PLOMO NOUTYO0e = = = = = =

Se introducen entonces con agitacibén en el reactor
315 partes en peso de suliato de plomo tribdsico en polvo o

previemente dispersado en un disolvente, val cowo trementi-
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ne minersel, por ciem partes en peso de estemrato de plomo

neu‘trou-"-""""'""""""'-—"-""'——"'"""""-

En el caso del sulrato en polvo la introduccidn se
hace gi esté en samcos por mediamcidn de una tolvae sometiaa a

depresibén y si estd en depbsitos por uu sistema de vaciado

apropi&do.--'--------.---............-.-..-.........

Se mantiene le temperatura a 1602C y se sscama el
producto procediendo como en el ejemplo 1. Se obtienen unes

pepitas que Tlenen un punto de repblandecimiento de 135 a

14090."'-"'""'-‘-"—-—----u---—-.--_....____

B 2E emElO 4.

En una torre de etomizecién, se pulverize una compO=
gicién semejante a la que es sometida a escamado en el ejem-
plo 1. La temperatura de la composicibn antes de la pulveri-
zacibn es de 1602C. Se uviliza una corriente de rerrigeracidn
constitufde por aire & 15¢C., Se obtienen grénuLlos estéricos
de dimensiones homogéneas que tienen un punto de reblandeci-

miento de 100-1050Ce = = = = = = - - - e an o

Se deolaran de novedad y propiedad para Espafia,

sus territorios y plazas de soperania, las siguientes:

REIVINDICACIONES

1.« Procedimiento de preparacién de un estabilizan-
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te a base de plomo para derivados vinf{licos, caracterizado
porque se refrigera bruscamente en forma de banda o gotitas una
composicién constitufda por sales de plomo y que contiene, en
estado fundido, al menos el 10% em peso de una sal de plomo
neutra o monobdsica de un dcido monocarboxilico de cadena 1i-

neal o ramificada que tiene de cinco a veinticuatro dtomos de

CATDONO . o= = oa oo e e o oo e o e e M e e N Mo e e e e e e

2.= Procedimiento segin la reivindicacibn 1, ca-
racterizado porque la composicifn que se somete a refrigera-

cibn tiene una temperatura de 150 & 190%C. = = m = = = ~ = =

3.~ Procedimiento gegin la reivindicacifn 1, o la
reivindicacién 2, caracterizado porque la refrigeracibn se
efectua por colada de la composicidn sobre una cinta transpor-

tadora refrigerada por su parte inferior. = — = = = = = = = ~

4.- Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 la
reivindicacién 2, caracterizado porque la refrigeracién se

efectua por atomizacibn. — = ~ = = = = = = = - _———— - -

5.~ Procedimiento segin una cualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque se utilizan
como sales de plomo Unicamente sales neutras o monobdsicas
de 4cidos monocarboxilicos de cadena lineal o ramificada que

tengan de cinco a veinticuatro 4dtomos de carbono. = = = = -

6.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 5, ca-
racterizado porque la composicidn es preparada por la reac—
cién del litargirio con 4ecidos carboxflicos correspondientes

en solucién en un disolvente orgdnico susceptible de formar
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una mezcla azeotrdpica con el agua de reaccibn, con subsi-

guiente eliminacién de esta agua de reaccibn, y del disolven—

BB ™ = v e e s ke o mm e e o e o e e e e e e R e e e e

.= Procedimiento segin una cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 4, caracterizado porque se utilizan como
sales de plomo una sal de plomo neutra o monobdsica de un
dcido monocarboxflico de cadena lineal o ramificada que ten-
ga de cinco a veinticuatro 4tomos de carbono, representando
al menos el 10% del peso total de las sales de plomo, y una
sal de plomo mineral u orgénica susceptible de formar una mez

clg fusible con la primera sal, = = = = = = = « = = = ~ = -

8.~ Procedimiento segin la reivindicacién 7, carac—
terizado porque la composicién es preparada por la reaccién
del litargirio con una mezcla de los Acidos correspondientes
en solucién en un disolvente orginico susceptible de formar
una mezcla azeotrépica con el agua de reaccidn, con subsi-

guiente eliminacibn de esta agua de reaccibn y del disolven—

Ty e e wn v e ke e e b mm o e wm e e e e e e e e e e e we

9.~ Procedimiento segin una cualgquiera de las rei=
vindicaciones 1 a 4, caracterizado porque se utilizan como
sales de plomo una sal de plomo neutra o monobdsica de un ded
do monocarboxilico de cadena lineal o ramificada que tenga de
cinco a veinticuatro dtomos de carbono, representando al me—
nos el 10% del peso total de las sales de plomo y una sal de

plomo infusible o de punto de fusibn elevado, = = = — « ~ = =
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10.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 9, ca~
racterizado porque la composicidn es preparada por la mescla
de salés en presencia o no de un disolvente de forma que se
recubra la sal infusible o de punto de fusibn elevado con la

otra sal en estado fundido. — = = = = =~ —~ - ~ e et -

11.— "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UN ESTABILI-
ZANTE A BASE DE PLOMO PARA DERIVADOS VINILICOS". = = = —= = =~

Todo ello conforme se describe y reivindieca en la
presente memoria que consta de doce hojas, foliadas y mecano-

grafiadas por una sola de sus caras.

MADRID, 26 JUN. 1973
P.A. M. CURELL SUHOL

//LkL»tbLL«:(C
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