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PATENTE DE INVENCION
a favor de
FARBUERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT vaormals Meister
Lucius & Briining, de nacionalidad alemana, residente en
Frankfurt (ﬁain) (Repiblica Faderal‘Alemana) pors
"PROCEDIMIENTO DE PLASTIFICACION DE ALCOHOL POLIVINILICO"
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Memoria descriptiva

La presente invencion concierne a un procedimien
A J ’
to para plastificar alcohol polivinilico, segun el cual se
obtienen los productos plastificados en forma extraordina-
] ’ .
riamente homogenea y uniforme,
}.

Los articulos moldeados de toda class = por ejemplo,

e . " [4 P « ”
laminas, mangas, articulos moldeados por inyeccion soclubles



Pt TR

10

15

20

25

en agua y resistentes a los disolventes -~ de un material
soluble en agua y nc.téxicc, coma el aleschol polivinilicc
(PUAl), van ofreciendo cada vez mas interés debido a la cre
ciente importancia de 1la proteccién ecolégica.

Para la elaboracidn termoplistica de slcohol poli
vinflico, es necesaria una adicidn de plastificantes porque
el campo de ablandamiento termoplésticu de alcohol pulivini
lico no plastificado se encuentra aproximaaamente entre 2002
y 2308 C., segln el grado de hidrdlisis, y, por tanta, por /
encima de su temperatura de descomposicién, supérior a 140eC,,
seglin la duracion del templado, '

Incorporando plastificantss de aleohol polivinilico
al polvo o'granulado de alcohol polivinilico, sa reduce a
1002 hasta 2002 C, aproximadamente el campo de ablandamiento
termopléstico, es decir a temperaturas que se encuentran en
elrcampo de trabajo normal de las méquinas slaboradoras de
materiales termoplésticos.

Son conccidos plastificantes de alcohol polivini-
lico unos compuestos solubles en agua, come alccholes poliva
lentes o glicoles polietilénicos de bajo peso molecular,.por
ejemplo la glicerina, pentaeritrita, sorbita, glicol atiléqi
co, glicol prapilénico, glicol butilénico, trimetilolpropano
o glicol polietilénico, de un peso molecular de hasta 400
aproximadamente,

Dosde sl punto de vista técnico, es extraordinaria
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mente dificil incorporar de manera homogénea el plastifican-—
te en alcohol polivinilico. A consecuencia de la estructura
granular no unitaria del alcohol polivinilico, la difusion
del plastificante en los elementos gruesos es demasiado len_
ta, mientras que los elementos finos absorben la cantidad
principal de plastificante, Una ulterior elaboracion ﬁermo~
plastica de un alcohol polivinilico plastificado de manera .
desigual conduce g irregularidades en la forma deugraﬁds,
puntos o agujercs del cuerpoc moldeado, por ejemplo de una lé
mina soplada. Este efecto esti reforzado .todavia por la desi
gual transmision del calor a las particulas de distintas di~>_
mensiones, contenidas en la prensa de sxtrusion, de alcohol
polivinilico, plastificadés de distinta mansra. -

Por consiguiente, no pueden obtenerse articulos mol
deados termopldsticamente de manera perfecta sino de un al-
cohol polivinilico cuyo granulo esta penetrade de forma ho~
mogénea por el plastificante, lo cual, comoc se ha dicho aﬁtg
riormente, es extraordinariamente dificil de canseguir desds
el punto de vista técnico. i

Ahora bien, se ha hallado un procedimiento para
plastificar alcohol polivinilico mediante la adicién dé
cuando menos un plastificante y eventualmente de otras ma-
terias auxiliares bienvmezcladcs, que luego proporciona pro
ductos‘extraordinariamente homogéneos y plastificados de

.

manera uniforme, si se mezcla con el plastificante un alco=-



hol polivinilico hinchado en metanol y se elimina luego en
metanol, .
Por alcohol polivinilico deben entenderse todas los
productos de hidrélisis.y respectivamente de metanalisis de
60 éstareé polivinilices, especialmente ds acatata de polivini
"lo., cuyo grado de hidrolisis ‘sea ds cuando mends sl 70 %

molar,

ey

La cantidad de plastificante que hay gque affadir y
mezclar es del-S al 50 %, referido a la mezcla.de alcohol pg
65 | liﬁinilico saco y de plastificante, bohd ulteriores materiéé
auxiliares, pueden emplearse, por ejemplao, qpnbcidos lubri-
ficantes, como el estesarato de calcio, o estabilizadores, 'La

adicién y mezcla de plastificante puedé verificarse antes o

durante la sliminaciodn del metanol del alcohol polivinilico

70 hinchado, teniende éste un contenido de metanol del 40 - 85%
T en peso, )

Z*,” La panetracién del plastificante en el granulo de
AN alﬁohol polivinilico hinchado es mucho mésvrépida que én el

grénulo seco, de modo que el plastificante es distribuido en
7§~’ un tiempo relativamente corto y de manera Eptimamente unifor
me en el granulo de alcohol polivinilico.
U ' Son particularmente adecuados.para sl procedimiento
segﬁn la invencion los alcoholes lpolivinilicos producidas

por un procedimiento continuo en 8l cual una banda de gel de

80 alcohol polivinflico es triturada y lavada con metancl, Tal
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procedimiento esta descrito;,por ejemplo, en la Patente ale-
mana 1.%20.709 accesible al plblico. La eliminacion del meta
nol del alcohal polivinilico plastificado se verifica con
praférencia por secado, El secado en presencia del plastifi-
cante tiene que verificarse con un constante movimiento del
producto para.secar, para que en ninéﬁn punto del secador
puedan verificarse incrustaciones del alcohol polivinflico
plastificado,

Como dispositivos para el secado del gel del alcohol
polivinflico en presencia de plastificantes, son da conside=
rar con preferencia los secadores dellargo tiempo, por ejem=
plo secadores de caldere, de tubo rotatorio, da_pala y de haz
de tubos. Los secadores tienen qus estar pfevistos de modo
que las evéntuales incrustaciones dal producto seco puedan
ser quitadas raspando o golpeando, También los calderos de mg
canismo aéitadur corrientes, de camisa calentable, por ejem-
plo provistos de agitador de anclas o de mecanismo agitador
planetario, pueden utilizarse perfectamente para el procedi-
miento de la'invencidn., El secado mismo se verifica a tempera
turas comprendidas entre 502 y 1308 C, a presién normsl, Ebn'
preferencia en corriente de hitrégeﬁo y ton recuperacion dsl
metanol. Para el secado por cargas del polvo o granulado de
alcohol polivinilico plastificado y himedo de metanol, e trg
bajé primero con preferencia a presidén normal vy 34900 C. apro

ximadamente, aliminindose a continuacion los restos de metanol
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. a presion reducida, de hasta 12 Torr. aproximadamente,

Todos los plastificantés conacidos de alcohol poli
vinflico tienen puntos de ebullicién de mas de 2508 C. Y,
por tanto, muy bajas presiones de vapor, de modo que no es
de temer su svaporacion durante el proceso de secada. Los
plastificantes anteriormente mencionados'nn forman tampoco,

con el metanol, mezclas azeotropicas de bajo punto de ebulli

.
Glon.

Los alecoholes polivinilicos plastificados por el
procedimiahto de la invencidn pueden ser elaborados termo-
plésticameﬁte &n mangas, 1éminas; juntas o artfculos inyec-
tgdos de toda clase, solubles en agua y estables a los disol
ventes,

Ejemplo 1

La instalacion empleada estaba constituida por un
recipiente>con agitador de mecanismo de. agitacion planetério
(30 r.p.m.), por una camisa para calentamientoc y enfriamisn~
to con égua, por una conexion de vacio, por un dispositivo--
para la alimentacion de nitr;geno y por un slemento de des-
tilacidn,

Se cargaron 3800 partesen peso de un granulado de
gel de alcohol polivinflico himeds de metanol con un conteni
do ds metanol del 73,7% en peso, de las caracteristicas si-

: s PR T N
guientes, medidas en sl alecohol polivinilico seco:

‘Viscosidad .de una solucidn acuosa al 4% - 4 cP

Grado de hidrdlisis - 88 % moler
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Después de cubrirse el alcohol polivinilice hime
do con nitrdgena, se alimentaron poco a poco, agitando ra-
pidamente: .

200 partes an peso de trimetilolpropano y
3 partes en peso de estearato de calcio.

Se calienta, agitando, a 80 —~ 902 C, el contenido
del recipiente, separandose por destilacién en 2 horas aprg
Ximadamente la parte principal del metanol del alcohol poli
vinilico cargado., Los restos de metanol se eliminan a 702 C.,

! .’ - . 3 ’ l.
por evacuacion del recipiente a unos 20 Torr., en aproxima=-

" damente 10 minutos.

Despuss del enfriamiento, se obtiene un granulado
de alcohol.polivinilico piastificado de excelente homogehei
dad, con la curva de flujo 1 visible en la Fig. 1 y medida
a 1509 C. en el viscosimetro capilar. Al prensarse el mate-
riai, se obtienen una placas claras, homogéneas y blandas.

Ejemplo'comparatiVO 1

En gl mismo aparato) 88 agitan durante unas 2 ho-
ras, de acuerdo con el Ejemplo 1,
1000_5arteaen peso del mismo alcohol palivinilico, pero en .
forma previmaments secada con |
.200 partes en peso de trimstilolpropano y
3 partes en peso de estearato de calcio, y

se calienta la mszcla a 908 [,

’ -
Despues de enfriarse la mezcla, se obtisns un gra-
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nulado de alcohol polivinilico en el cual el plastificante

ha penetrado solo en la zona marginal exterior de la partiqg

la de alechol polivinilico, de modo que es imposible reali-

zar con este producto una medicion de la viscosidad de fu-
sidn en el viscosimetro capilar. Las placas obtenidas por
prensado de este material san fragiles y muy heterogéneas.

Ejemplo 2

En el mismo aparato del Ejemplo 1, se mezclan en
frio:

2880 partesen peso de un granulado de gel ‘de alcohol polivi
nilico himedo de metanol con un contenido
de meténol del 65,3% en peso, de las ca-
racteristicas siguientes medidas en el al
cohol polivinilico seco:

Viscosidad de una solucidén acuosa al 4%, 18ch,
Grado de hidrélisis, 88% :malar, :

100 partesen peso de trimetilolpropano, a

30 partes en peso de glicol polietilénico, de peso molecular
1500, como lubrificante.

Despuds de cubrirla con nitrégeno, se calienta la
mezcla, agitando constantemente, con una temperatura de la ca
misa del recipiente de 952 C., separandose metanol por desti-
lacion. Los restos de meténol son eliminados a 802 C. por eva.
cuacion a 20 Torr. aproximadamente, en un plaza de 10 minu-

tos.
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El granulado de alcohol palivinilico plastificado. 
as{ obtenido, después del enfriamiento contiene todavia un
4 - 5% en peso de metanol y es de excelente homogeneidad,
como demuestra el prensado del material en un placa clara
como el vidrio. La Fig. 1 muestra la curva de flujo 2, medi
da en sl viscosimetgo capilar de alta presion a 2002 C,, de
la cual puede deducirse la bﬁena 8laborabilidad terﬁopléstica

del producto.

£ jemplo comparativo 2

En 8l mismo aparato del Ejemplo 1, se mezclan en
frio: '

1000 partes en peso del mismo alcohol pOllVlnlllCO del Ejom=
plo 2, pero en forma secada prQV1amente
hasta un 95% en peso aproximadamente de
contenido solido,

100 partes en peso de trimstilolpropana,
30 partes en peso ds glicol polietilénico, de peso molecy
lar 1500, como lubrificants,
Se agita la mezcla durante 2 horas aproximadamente

y se éalienta con una temperature de la camisa del recipiente

de 958 C, aproximadamente.

Una muestra del granulado obtenido después del enw-
friamiento no es mensurable en el viscosimetro capilar de
alta presion, Las placas prensadas producidas con sl producto

4 . ’
estan solo sinterizadas de manera suelta, no son homogeneas
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y son muy fragiles,
Esta Patente ds invencidn se corresponde a la depp
sitada en Alemania (Replblica Federal Alemana) con el nimero

P 23 02 871.9, y tiene prioridad de 20 de Enero de 1973, por

acogerse a los bensficios del artficulo 21 del vigente Estaty

to sobre propiedad Industrial y del articulo 42 del Convenio
de la Unidn de Paris,

"REIVINDICACIONES
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1). Procedimiento de plastificaciéh de alcohol pelivinilico

.3 'Y . 7 ; - - . * T .
mediante la adicion con buena mezcla de cuando menos. un plas

tificante y eventualmente otras materias auxiliares, carac-

t

terizado por mezclarse con el plastificante un alcohol poli-
vinflico hinchado en metanol y elimina:se-el metanol.

2), #rocgdimiento segin la reivindicacidn 1), caracterizade
pof emplearse un gel de alcochol poiivinilicb que contiené mg
tanol, obtenido por metandlisis de acetato de polivinilo: das
pues de la eliminacion del acetato de matllo formado como prg
ducto secundario y lavado con metanol del producto de la reag
cidn.

3). Procedimiento segﬁn las reivindicaciones 1) o 2), carac-
terizado por el hecho de que el alcohol polivinilico hincha-
do o el gel de aicohol polivinilico poseen un contenido de me
tanol del 40 al 85 % en peso. |

4)., "PROCEDIMIENTOD DE PLASTIFICANTE DE ALéDHUL POLIVINILICO",

Es=
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ta Memoria cansta de once hojas foliadas y mecancgrafiadas

por un solo lado de sus caras,
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