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PRT ENTE ©OE IBNVYENCTION
' a favor det

FARBUWERKE HOECHST AKT IE!&GESEH.SCHAFT; vormals fieistexr
tucius & Brining, ds nacionalidad alemana, residento -en
Frankfurt~(éain) (Repdblica Federal Alsmana) por: ®PROCE
DIMIENTO PARA LA DETENCION DE COMPUESTOS DE NOLDEG OE PAR
TICULA FINA Y SINTERIZABLES, R BASE DE POLICLORURD DE Vie
NILO",

flemoria dascriptiv

£X inventa se refiers a un procedimiento paras la
abtencidn de compusstos do moldao a bass de policloruro de
vinilo sinterizabls en suspsnsion, y a su utilizacion pars
la fabricacidn de plapas de separacidn para acumuladores,

Es conocide, el emplear policlorure de vinilo para
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ia fabricacidn de placas da saparacion para baterias. Por lo
pronto se ha intentado ya utilizar para este fin productos

obtenidos por los procedimientos usuales de la polimerizacién

'en suspension ds clorurc de vinile. Estos polimerizados en

suspensidn de clorure de vinile posasn no obstants por lo gg
neral un tamaffo medio de particulas demasiado grande, lo que
proporciona placas sinterizadas des paros demasiado bés@és.
Pero incluso un materialbda-suspansiﬁn de particula f@ha ado
lena todavia del inconveniente de una humectabilidad. siiy di~
ficil, con lo que se dificulta_al pgao~del.elactr011£§.‘

En la solicitud de patents alemana publicagéhgin
examen previoc nf 2.127‘654 s _propong por lo tanto p;ngcir
tun polimerizade de eugpepgién.en p:eqancia de estabiiiiadures
sonocidos de la suspansiéq;_tales camo alcohil @ hidroxial-
cohilcelulusa; asi cono en presencia de sales emulgentes co-
nocidas; tales como las sales alcalinas de alcahilsulfatus;
alcohilbagcennsulfonatos o esterss del acido dislcohilsulfo
succinico, y agregar adicionalmente medios no 16nicus; tales
como; por ejempla, determinados copolimerizades par blogques
a productos de la condansacion de ﬁx;dos de alecohileno, Si
bien con ello ss puede mejorar 1a~humectabilidad; el polime-
rizado pior suspensidn de cloruro de vinile as{ obtenido sigue
siando por sf solo poco apropiado como material ds saparaciﬁn;
pussto que posee propiedades malas de elaboracion (al ser apli

cado modiante cuchills dosificadora o al ser laminadof tambidn
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son bastante’ insatisfactorias las propiedadas mecanicas (en
aspecial 8l glargamisnto dea rotura y la resistencla a ls tg
tura), Por sllo ss propons en la sslicitud de patente alemg
na publicada n® 2,127,654, sin examen pravio, qus un'polimg
rizadolpat suapsnsiﬁhrnbtenido de este modo se mezcle con §
a 60% en posa de un policlorure de vinile en emulsion usual,
con gbjeto de obtaner compuestos de moldeo me jor sinterizables,
Con ello se mejoran entonces on realidad las propiedades de |
slahofauiéu'j también las propiedades de hnmactabilidadé pero
en cambio hay que conformarse con que 8o ampsoren todavia mits
las prqpiadades_ueqén;cas de las placas sinterizadas obtsni-
das, Debido al alto cantenido de emulgenta; tienden ademas
las placas de separacidn as{ obtanidas a schar espuma en 8l
qcumuladﬁr. » ‘

Igdgg_ggtng inconvenisntas pueden sar supriﬁidos,
8l 88 a@plaé-unvpolimerizado de clorurc de vinileo en suspan=
sidn, an—cuyu obtencion se emplesn, ademds de los estabiliza
doras usuqles.de la su§pensi$n ¥y ds.1u§ humsctantes navioh6~
ganoq; log'écidos amuigentes'libraa, en lugar de las sales -
emulgentas,

El objeto del inventa es por cunsiguianﬁs Mt COMme
puasto de moldes de partfcula fina y einterizable, a bass de
policlorurc de wvinilo en auapensiﬁn, con valor K da 60 & 75;
un paeso apersnte de 350 a 500 g/l, un padsr de absorcion ds

plastificante de 12 & 25% en peso, un tamaffo medic de grano
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de 15 2 35 um y una composicion granulométrica de

60 a 98 % en peso inferior e 33 Jam

2 a 35 % an peso do 33 @ 63 pm,

0 a 4,5 % en paso ds 63 & 125./um, y

0 & 0,5 % en peso superior a 125 g
obbenido mediants polimerizacidn en suspension de cloruro de
vinilo en fase acucsa por medio de un activader liposoluble
en pressncia de un estabilizeder de la suspansiﬁn de qn hu=
mactanta no ionégeno y de un emulgente, y separando y'ggcando
el polimarizado, estando caractarizadolpof el hecho de _que en
la ‘polimerizacion sa’emplaa; como amulgsnte; un dcido aleohil
ar;;sulfénico con 3 a fﬁ‘étomus de carbono en la cadens de
alcohilo, © bisn un dcido alcohilsulfdnico con 8 8 1§I5£qmos
de carbono o una mezcla de dichos acidos sulfonicos, en una
cantided de U,Di a 0,5 % en pasc, con rslacion al cloruro de
vinilo mongmero, »

Bbjeto del invento es ssimismo un procedimionto pa
ra la.obtencion Qe un cumpuastﬁ,de moldaorde particula fina
y.sintarizable; a bass de policloruro de vinilo, por medio
de polimerizaciéh'an suspansién de‘clururo de vinilo en fase

acuosa mediante un activador lipdsalubla en presencia qe‘un

@stabilizador de la suspension de un humectante no ionogend

y ds un emulgenta, ¥y sqparandd y -sscando el polimerizado, prg
cedimisnto que asté‘cgracterizado_por el hecho da que, como

smulgents, se emplee un acido alcohilarilsufonico con 3 a 16
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atomos de carbong en la cadena de alcohilo, © bien un acido
alcohilsulfdnico con B s 16 4tomos de carbono.o una mezcla
de dichos acidos suzfanicns; an una cantidad de 0,01 a 0,5 %
en pasc, con ralacidn sl cloruro de vinilo mondmers,

Adsmas es también objeto del invento la utilizacisn
del compussto de moldeo de partfculs fina y sinterizabls, e
base de policlorurc de vinilo en suspension, para la fabrica
cidn de plecaes de saparacidn para acumuladores. -

Finelments as_objato-dal_inyqntd también uﬁg,pxaca
de separacidn para acumuladorss confﬁni_iaaistencia a la ro= |
una abao:ciﬁn de agua de 40 “.?ﬂqx' y una aitura da,ascqnsién
vapilar de 120 a 180 mm; con te;apiﬁn.a una_placa‘cnq'ﬁn 05w
pesor de hoja ds a;s mm. fabricada & base del compuesto de
molcso de acusrdo con el invente,

Como acidos alcohilarilsulfonicos deben ser consi-
derados los acidos diplcnhiiazilsufﬁniﬁoa de naftalina o del
benceno, si bien con preferencia los acidos monoalcohilarile
sulfﬁniuos,Ay en especial Ics.ﬁqidqg.monqalcgh;lbancenoaulté
nigos._hps grupos alcohilos cantiqnen § & 16, con preforencia
8 a 14, y en especial 10 @ iz atomos de carbono. Pueden sar
ramificados o de cadena rectg,-prefarantamanta des cadena rec-
ta} Entre qgﬁpg_égidos sqlfﬁnicog; por ajempln; los acidos
dodeeil y nauilbanqaqplsulfégicpg;.usI_cnmo tambidn los dci=

dos difsobutil, diisopropil y dieterc.~butilnaftalinsulfdnices,



Rsimismo es pusdan considerar los acidos alpohilsulf&nicns
con 8 & fﬁ, preferentements con 12 a 14 étomps de carbena,
Los acidos sulfdnicos a emplear conforme al invei
to, puedsn ser utilizados en forma pura, o también como mez=
110  clas, Los acidos alcohilarilsulfonicos se praducen en espe-
cial mediaﬁ£a sulfonacion directa ds los correspaondisntes
alcohilbencenos o de les mezclas de tales alcohilbencengs
con 505 u Gleum. Los Scidos alcohilsulfénicos sa>ub£;qQan;"
por a;spp;g;_por sl procedimiento de la sul?uxid@giﬁg;égn h
115  50/0,, @ partir de las correspondientes fracciones de.acele

tes brutes.e :gsgaqtigamenﬁa_parafinas, ta cantided a smplsar:

conforme sl invento da dichos écides sulfénices, asciends g
_q;ui hastg_a,s_%<énvge§u; con praferencia"alﬂgq&'haatgl@:3 %
Bn‘pasn; con :elgn;ﬁpig; cloruro de viniloﬂmoqéma;a:;,,
izo _ Como iniciadores de la-polimerizacion se agregan
iniciadores liposolubles usualqa;'talgs comq; por ejemplo,
perdoxido Iaufoili:o; peroxidicarbonate diisoprepiiico o perg
xido ciclohexilsulfonilacst{lico.
La pdl§me;;;ggi6¢wiiana_lugar an presencia da»qaﬁé
;25 bilizadores de lz_sqapansién aprop;ados; an §{ choqidos, ta
las épmo alcohil o hidroxialcohilcelulosas; & menera ds sjem
plo pueden citarse la metil o etilcglulosa; asf como la hi~
droxietil o hid:uxippppi@gaig;qsg;_y también sus Etetes mi X
tos, tal como la hidroximepropilenatilcalulosa. Ahora bien, -

ijo son apropiados ésimiamo‘otrQS'astabiIizadores de la suspénsiﬁn‘
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conocidos, tales como el mlcohol quiihlnilico o éstares polivi
nilicos patcialments aaponificaaos.‘Estos‘estabilizadoraa de

la suspansidn ss agregan a la receta de la polimerizacion en

cantidades de 0,05 a 0,8% en peso con preferandlé ds'U,T a 0,5%

an«pasb; con relseidn al clorurc de vinilo mondmere, Las ¢isco
sldadas da los estabilizadores ds ls suspension empleados dabhen
ascender desde 200 & 700 cP, con prafarencia desds 300 hasta 500
oPf calculadas a base de una sulucian al 2% en paao y 2ﬂc t.
Asimismo 8o debs llewar a uubn le polimerizaéinn
an presancia de un humactants usual, nq-!unugena, Estaﬂ
ggrega an cantiQadaa de 0;8%'a ﬂ;f‘% an;pasn; €on preforon-
cia de ﬂ,ﬂf‘a-U;BS-% on paso, con ralagiﬁnfal'clhruto?&éfviq;
1o -monomero. Apropiados son especialmente ésteres del :dcide
graso sorbitanica, Sstares del acido grasd.poiiﬁkietilensnrhi
tanico, pero también los polimgrizadas 'y cbpuiimerizadna de
oxidoa de alephileno, tales como uxido da etilsno o de propilg

no, aai comb sus cteres alcuhiltan y arfileo y- $oteres alcohi-

' ticos y arilicas. ' o .

‘Los astabilizadurae da la suspansion, acidos smule
gentes y humactantes no 10nogenos, ea agregan al bafio de poli
merizacidh antes do dar comienzo II polimarizacion. Rhora bien,
as posible también incorparar cantidadas parciales de estos ma

teriales suxiliares {de unc o varioa), ds & lo sumo 50 %,

partir del comisnzo de la polimerizacion continua, de maners

tontinuada o en porcilonss,



En otro parfﬂccidnamienbo del invento ss pusden agrg
gar, antes y suantualménta también durants la polimerizecionm,
tan sclo 38 & 80 % ds la cantidad total empleada de dcido emul
gents, as{ como evantualmente tambidn de la cantidad total em

160 pleada de sstabilizader de la suapansiéﬁ y/o dal humectante.

_ np';unégeno, & los rastantes 70 a 20 ¥ de la cantidad total
del acids smulgents, y sventualmente tambidn del estebiiiza=
dor ds la auspanaiﬁn_y/o~dal humectante no 1ahﬁgann,féﬁ1£egg
se sobre sl polimerizade farmadu; despuds de la separacidn.

165 | En asta forma de realizscidn se agregan pra@arsnﬁg
mente 40 & 60 % ds la cantidad total en pesc da écidos samulgan.
@e; sventialmente también del estabilizador de la suspansion
y{g del humsctante no iaqﬁgenn; antes o durante la pn;i@eri-
;uci&h mientras que los restante 50 a 40 % se aplican .sobra
170 el polimerizade despuds de la ssperacidn.

ie separacion dsl polimerizada formade y sl bafia
acuqsa; sg lieue:g cabe por nétedas canncidds; por ejempln;'
mediants centgifﬁgagiéq.

. . Lg.gplicgqién-del écidovamulgenta;-asiicqmgwaventug;

175  menta del estebilizador de -lz suspensidn y/o del humactante no
i&gena;-debagreelizaraa de tsl modo que se cunsiga-un:antre;._
mezclado lo mas uniforme pesihle, y, con slls, un envolvimien
to lo mas complqtn poeible de las pa;t{culaa dsl pnlima:;zadn
con la Pase que contisne el Scide emulgents, por ejemplo, ma-

180 diante pulverizacién. Los medios auxiliares citados antsrior-



mente caso de ser solidas, se disuelvan o disparéan en agua
o en displventes arganicas, por qjamplo; alcoholes inferio~-
ras} hidrocarburos inferiores o acetuvna, Si son liquidas
_ pueden ser empleados como tales, o bisn después de diluidos
185  eon agus o los citados disolventes organicos. Son apropiadas
soluciones o respectivaments dispsraionss en concentraciones
de i,a 40 % en poso, con preferencia de 5 a4 20 % en pasc.
£1 riego dol polimerizado separade del bafio acuoso
‘ se efectua por los métodos usuales de pﬁlverizacién'ggyg'sq—
190 lucionss o respsctivamente ;lispgiaiarjag; P’raferantemar.ﬂite ]
riega el producto separado por centrifupacion en ‘la salida
de la centrffuga. El riego pueds tener lugar tamb1501QUnante
el'transporte a través de una ext:uaionadora de husiiié; ]
con un dispositivo de trgnapnr?a que trabaje con aize:qqotro
195  gas-inerte. A continuacidn ee seca de la mansra ususl.

Con la Porma especial de raalizacicn dal procedimien.
to conforme al invanta; deserita snteriorments, se slimina
una cierta dificultad qus se presents sn la alaboracidn del
polimerizado en el case de que la cantidad total de materia~

200 les auxiliares (talss comn-amulgentas,]atc.) sea agregades an
tes o durante la pnlimerizeﬂién@‘En la cantrifuggciﬁn-dal pre
ducto obtenido por aste método dsl pracadimiento; en caentrify
gas decantadoras de trabajo continuo, tal como se emplean
usualmente en la alaburaclén.da policloruro de vinilo en sus

208 pansién, ee sstablece una humeded residual del polimerizado

)
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centrifugado de 40 a 50 % ‘en peso; que tampoco pusde rebaja:'
se reduciendo la cantidad de paso, Debido a la consistencia
pegajosa del producto motivada por la alta humedad tésidual;
sa puaeden produ;lr perturbaciones en el transéorte en la dae
cantadora en sf, en el camino hasta sl secadao, ¥ an el seca-
dor en sf, Finalmente se precisa en especial un gasto de_énqg

gie considerablemente -altoc para la eliminacion de una ﬁﬁﬁédad

- residual tan elevada en el sscador, Por el contrario éé'cbnq;

gus sn los polimsrizados obtenidaus por la mequionada:vériante
espacial del procedimisnto, al ser cantfi?ugédos contiﬁhamen-
ta; una humsdad residual de 30 % en peso o menus; tgr“bamu sa
obtisne tambidn en el policloruro de vinilo en suspansifn co-
rrienta, Gracias a la humedad residusl del pnlimerizﬁﬁn,irqu
cida de tal mod&, sg puedg sn 8l secado siguiente ahoffar una
cantidad cunsiderablq de energfa.pur unidad.dp peso de pradug
to Becq; rasultando por consiguiente el procedimisnte considg -
rablemente més econdmicb. A igual gasto da'anergia; se puade
producir mas de la doble nant;dad de producto seco,

Es asimismn ventajosu a sste patticﬁlar sl gue ei _
polimerizedo centrifugado hastg la humedad-residual pitada an
teriormente tiens una consistencia aesponjosa y desmigajada;
con lo que puede ser transportado sin problemas. ﬂttg ventaja
de asta.Variaﬁta del procadimiento estriba en quarde una care
ga.mayqr~da pnlimarizacién»obtenida con determinadas contida-

des da los madios auxiliares citados comprendidas dentro de
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los 1imites mencionados mas arriba; se pusden ajustar canti-
dadee parciales de ssta carga Bevla manara daseada en cuanto
& sus propliedades variando para ello las cantidades de tales
modios auxiliares aplicadas ulterinrmenté.

235 _ La pqlime:izacién en suspansidn del cloruro de vie
nilo se lleva a cabo dentro de la gama usual de temperatura
comprendida entre 50 y 702 £, y conforme a la técnicg’uéual
da cargas, . Y

A Los polimerizados de suspension obtenidos deben te

240 ner valores K de entre 60 y 75, con preferencia de Sﬁie 70.
‘Se alaboran de la menera usual, mediante centrifugacién.y se
cado por aire calienta. ‘ _ e

El procedimienta conforme al invento proporciona
productos con .un diametro medio de granc 6ptimo“para:Lg‘sin-

245 te;izacién daljs a 35 /am con preferancia de iS a 25 Vo (de~
terminado conforme al andlisis do sedimentacion). La d§stri-
hucion de granos (mediante tamizado @l chorro de aire), prasen
ta por tétminq madio los valorss sigqientesl .

60 & 98 % ; infarior a 33 ,um
250 . 2235 % de 33 g 5§/un
0 & 4,8 % de 63 a 125/um _.'
‘0 a0,5 # superior a 125/um
El peso -aparante asciende & 350 hasta 500 g/l. con
' prefarencia a 400 hasta' 450 g/1, La admisibilidad de plasti-
255 . ficante as de 12 a 25 % con prefsrencia de 15820 % -
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ta majarada;aptitud de sinterizacidn de los com-
pusstos de moldes sonforme al inventv sa aprecia de Ia mang
ra siguiente,

En';a'soldadura que tiene lugar en el proceso de
sinterizacion, ee producen particulas fundidas de mansra homg
génea{ tel como se pueds apreciar en la Pig, 4 {acido n-dade
eilbencanosulfénico como émulgsnté), Por el con%rari&?élqs
polimerizados de suspension obtsnidos mediante la utilizacidn
de emdlgaﬁtas~§.basa de ssles alcﬁlinaé; prassentan éigﬁpra
una marcada llnaa de costura en el lugar de la snldedura

{rig. 23 Znﬁagn-dodeci;bencenosulfonato como amulgennalgrLas

placas de separaciéﬁ fabrichdas a bass de tales comguhétus’
sinterizablaa de moldeo por el procedxmiento usual da ainte—
rizacion sob:e cinte, posaan superficie lisa, son da poros £i

nos y sin embargo ‘posaen una pnruaidad suficiente para 8l pa~

.80 del alactrnlitu (daterminade por la medicion de la acepta-;,m

bilidad de ngua segun la norma Blﬂ 51.356). Ahora bien, sn -

'espﬁcial astan mejoradas de manara dec;sxva 1a propxadades

‘mecanicas, sohre todo el alargamiento da rotura ¥ la resise

tencia a la rutura. & peser ds todo, astos BOmpuaatns de mol
deo nn.adolecen de ningon 1ncnnven1ante de slaboracidn pudian
do aglicarge facilmente sobre la cinta, y no tendiendo a for-
mar iacébtimientos sobre el cilindro. Las placas de separaﬂ
cion fab:icadas e baae de los compuastos ds moldeu posaan

finalmenta una busna humectabilidad, y no forman espuma al
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cargaraa la batnria. ,
tas placas sinterizadas fabricadas con los compusg
tos de moldeo conforme al znventu*tienanrlas propiedadas siw
guientes; moedidas en una placa de B;s‘mm de grueso’
Resistancia a la rntu:ﬁ: BO 3'150 kn/cm2  gon prefarencie
H 90 & 130 kg/cméy.
Alargamiento de rotura: 6 8 11%.. con prararencia 6 5 a 9%3
Aceptabilided de aguat 40 a 190% en paso, ton praferanciu.
50 a an% sn peso; pa d
Altura de ascension capilari 120.g 180 mm. con préferencia
édn a f&ﬁ mm., o e

Los compusstos ds moldso sinterizables y dg-particy

- la fina conforme al invento, & base de policloruro de-vinile

an suspensiﬁn, son excalentemente aproplados como compuestos

de moldeo sinterizables, no necesitando para este fin de apli

cacion sar mezclados con otros componentes, tales coma, por
e jemplo, polimerizados da emulsion. Babido a sus excelsntes
propisdades mecanicas, eléptricas y de sinterizacion citadas,
son smpleados con praf?ranci& para la fabricaciﬁn da material
da sapéraciﬁn para-caldaa‘eléutricas; an especial acumulado-
ras, Ahora bian; son apropiados asimismo para otros Pines de

aplicéaiﬁn‘en 1os que sa prefisre un material sintético poroso

¥y sinterizable, tsl como, por ejemplo, para la produccidn de

guerpos de rellenc para torras da‘rariigarnciﬁn y de contacto,

de FPiltros, de materisl aislente, o tambifn como compusstos
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de moldeo nbrosos para intercambiadores He.ibhes, avaporado=
res de asgua en radiadores, para tiestos, stc,

La caracterizacidn de los descritos compusstos de-
moldeo sinterizables y de partfcula fina, & base de policlg
ruro de vinilo de guspensiﬁn; ha sido hecha-a base de los si
guientes métodos de medicidns | .

Ei geso’agarente s8 determina conforme a Igiﬁérma

DIN 53,468, | | E

_4a sbsorcion del plastificante: Sobre sl f%ﬁaa in-
terior perforado de gp euplgmentq'defvﬁéuﬂaa ppntrifﬁé%ciﬁn-
(centrifuga de laboratoric papfoéﬁs gfla norma DIN 58.970 E)
sa_aglicé.ugfetaQQmapge.yn~gapai tiltrante imérngad%?é@n
dim2-stilehoxilftalsta (dioctilftalsto = DOR), y el Suplemen
to as ggsq_cnq»ql‘pap?l ?11ttant6 (péso mﬁ),Aﬂébpués;gbupesén:.
an este éup1amentai;0,ﬁ g de muastra.dé-polimé:izadn'(pesc mz’,
¥ seguidamsnﬁq aa'agrpgan 20 g de DBP; da jandosa reposer dus
rante unos 5 minutagfﬁﬁ_continuahién se centrifuga a una ace-
laraciﬁh‘dq cen%rifqga@q:;n el fondo del supleﬁent& perforada
de 25.080 u{?ﬁgaqc q/aégz;_qugqtg ﬁD m;nqtos. ElAsuplsménto'
8a ;1mpia.eitgriarqgntarfrptﬁqdolp con'pgpal tiltrante, y ee
pesa junto con sl cqnteéido (pesc m3). La absorcion de plas-
tificanté qup;fant;BAo#rag;cpsas; es una medida para la porosi

dad del grano de polimerizado, ss calculs {en % en peso) segin

1é% - )
3 2 ., 1o00.

my - my
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Los valores indicados son valoras medios de 10 madicionss ine

dividuales,

ctermingciog del diémetro medio de granp del polimerizadoe por

el analisis de ssdimentacion:

1,82 g de policlnruﬁu de vinilo sa diaparsan an 600
ml de una soluciSn de pirufosfato de sodio al 8,09 %, que ha
side bien desgasificads, y con una balanza de sedimentecldn
Satorius tipo 4,600 se mide la tendencia a Iavsedimentécian
a una velocidad de avance del papel registrador de 53?}@m/hnra.
El calculo se efectis por la conocida formule da,Stokés; pro-

pnrcianandc ol redio de particula. e

L= determinacion de la distribucion de granog por el=an§lisis

de tamizado al chorro da‘aire, sa sfectia conforme al. cdncep-

:4

to de la norma DIN n® 53,734,

Fabricacian dg las placas sinterizadast

. La fabricacion de las placae sinterizadas se efectia
en una instalacion de ainterizacion de cinta continua. Para
gllo se esparce sobre una cinta de agerc ainfin polvo de poli
clorurc de vinilo en un determinado grueso de capa haciéndose
pasar por un horno para la aintsfiégcién, cuya calefaccidn
aldctrica esta ajustada a 3502 C. Variando la valogidéd de la
cinte, se pusde regular el tiempe de permanencia en la zona
da sinter;zaciﬁa y; cnn»elln;zlé fuerza ds_aintariznciﬁn del
polvo de policlorurc de uinilo,fL? velocidad de la cinta se

ajusta a valores de antrs 2,0 y 2,3 preferiblemente 2,2 m/miny
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to, de modo que para la placa de saparacion terminada resulba
una résisténciu‘eléctrica de 1,6 m.0/dn?, Las places de gepa= -
racion se fabrican con un grueso de hoja de 8,50 mm y un grug

so. da nervias de 4,1 mm,

ftadicion dei'gigrgamientu de roturs y de la resistencis & la
roturas

Apayéndasa en la prsscripcién DIN 53,455 -bnséyq de
tra#ciﬁn'da materiales siﬁtéticoa~ sa determinan sl aiargamian
to de rotur& (alargamiento a Puerza de rntura) ¥ la. :esistan-
tia a la rotura. Cbmu no sa dispone de probetas narmaxizadas,
Be curtan de 1las placas sintarizadas piszas a enssyar del ta~-
maﬁa 60 X 140 mm. El ensayo, ss a?e:tua en uns maquina para an
8ayos da tracciuu de acuerdo con las condicionas ganaralas pa
ra-maquinaa para ensayos de traccion_(nlm 51 220, clasa 1, asf
como. DIN 51.221) =l cabo da 16 horas de almacsnaje en clima
normalizado (DIN so0t4/1) a 23+ 22 cy sp % 5% de humedad rg
lativa dsl aire. La velocidad de emsayo (velocidad & la que se
alajan antra si Ias das mordazas de sujecion) asciende a. SBmm/
minuto -13%. ta gama dinamumatrica es da 100 kp,.El registro
da=fuerza Y aldrgamiantu tiana lugar suhrs un rollo de papal
disgrana, & través da un macaniswo Tegistrador, £1 avance prg

porcibnél al alarﬁamienﬁn (papel diagrama: traversa) s8. ajus~

ta ‘ampliado a §5s 1‘ El alargamiento se rafiers a un largo,
Iibra de aujacian de 100 mm.

Madicion de 1a resistancia alecttica*'
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La determ;nacién-de 1a resistencia eléctrica ds
saparadores so sPectia a travds de la medicidn de la llama-
da resistencia interior de celdas que se mids an una dispo=
sicign da ensayn creada expresamenta para allo (alamanto de

bateria)‘ ta diferencia de la resistencia del elemento con y

L]

sin separador proporcicna la rasistencia negativa del cuerpo

. >
-

saparadur.

-“.»

El slesmento de enaayo en 8 consiste en una placa

pnsitivg y una.pagativg~(FhG'y Pb),_dispueatgs paraleles en=-
tre s{ a una separaciin reciproca de 7 mm. Como electiddos ss

tomsn placas del tamafio y tipo de'construcciﬁﬁéﬁua sa"griplean

~ a7

" an e} acumuladar de plomu. Exactamente entre los alec&fndcs,

en una asnntaﬂura do Forma de ventanilln de un tumaﬁo de - ‘100

x 100 mm, 88 encuentrs sl separador. £1 elomsnto de ans€yo

R aata "1lenc dé ‘acido sulfuricq de gng densidad ds 1,28 y carga

da comﬁietamenta. La mad1c13n=da rasistencias interiores tan
bajas se lleva a.cabo con un micro-ohmatro de Iectura directl
{tipo ENT 326 de la cass Elakttcnaastachnik w. Franz KG, Lahr),

:'qua esta conactadn»a los dos alectrodos. Se realiz& con corrien -

tes alterna de 1a rad.

‘Medicion de la absurcion de ggvax

£amo madidaApara 1a pﬁtosidad de las places separa~

doras sirve la abancionrde sgua conforme & DIN 51.056. A este

particular se-determina al qéﬁq'dgA?ﬁ~hnrasAda almagenaminanto

éN-aguatérdﬂn C lﬁ'absurbigd.dé”iéqt;de‘la‘placé, madida en peso.
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' médicgég de la éltura de ascansidn cagilar?

Lomo medlida de la humectabilidad de las placas sepa
radoras ¥ para la caracterizacion de la porosidad, sirve la dg

terminacidn de la altura de ascension capilar, A sste particu-

ler ss coloca una tira del separador de 1 ¢m de ancho en un ty

'bO'dB ensaya lleno de agua hasta una altura de 1,5 cm. Coma al
tura de ascsnsion capilar sa 1ndica la altura de la humactabi-
lidad en mm al cabo de un. tiempo de inmersinn de 10 minubos.

» El _presents invento sera explicado a base ds lca
eJamplus siguiantes, habienﬂosa recopilado an las tabias 4 y
2 los walores obienidos para los productos de cada casgy de

las placas saparadoras Pabricadas con sllos,-

E am 1os 1

Una mezcla cunsistenﬁe ant ‘

440 partes en peso de cloruro ds vinils

870 _“ ® ® Y% agua desalinizada
2;2 » how metilcglulosa (viscosidads 400 cP
solucion al 2% en pesc a 202 C)
1;1 " " * % gacido n~dodecilbencenosulfdnico
0;22 . '* " polioxietilen~sorbitan-monolaurato

0,088 " nomw diiaoprdpilperoxid;carhonato'
se polimeriza en una caldera de fson 1 {acero UA,; agitedor: de
rodete) durante 7?7 horas a 592 C ¢ ;50 r.p.m. £1 lodo de polimg
rizado de granc fino obtsnido se centrifuga en una decantadora,
y el praducto humedo 8o seca en un secadero neumatico con airs

calients (entrada. 4582 L, salida: 85¢ £).
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tna mezcla consistente en
440 pattes en peso de cloruro de vinilo

435 a7p " LI ﬁ‘ agua desalinizada -

1,32 * = * metileglulosa (viscosidad: 400 cP;
solucion al 2% an pssn, 208 C)

g,66 " % % 0 acido-n-dodecilbanpenoaulroqicu
0,93 * w & pulinxiatilen~sorh1tan-mnpnlhurato

o,088 * LA dilsuprup;lparogidigarbunaln

440
se polimeriza en las condiciones del ejemplo 1 y sa seca.
Ejemplo 3. R
Una mezcla consistents enmt _
’44& partes sn peso da cloruroc de vinilo
445 870 " * * " agus desalin;zadq 7 :
2,2 " v ® * gatiicglulosa (viscosidads 400 cP;
solugiqp_al'2%‘9n peso, 20¢ C)
f;% " » ® » Zcido n—alcannsul?onico; ssccion de
cadena C con contanido prq~ .
) . pondarqnzz de 36
450 0,22 * R pulioxig#ilgnesorbitgn«munqlaurato
n;nse " $ = » d1isnp:upilperoxidi;arbhnatu
T palimeriza en las condiciones dal ejemblo 1y se‘secar
Ejemplo de co ggci’ v _
455 Una mezcle consistsnta ens

440 partesen peso de clorura de vinilo
870 " * " " agua desalinizada

2,2 * * ®» " matileglulosa {viscosidad: 400 cP;
solucion al 2% en peso, 200 C)



450

465

47D

475

450

1 1 partess sn peso da sal sodica dol dcido n~dndec11
bencanosulfenico )

n,zz LA polinxietilan«au:hitaﬂﬁmouolau:atﬁ
0,088 * u n n diisgpropilperoxidicarbonato

.sa. polfmeriza en las tondicionos del cjemplo 1 y se seca.

Jab

Caracteristicas da loe polimerizados en suspeusion da cloruzu
- da viniln obtenidoss

Ejample 1 Ejampla 2 Ejemplo 3 Ejemplo de

comparaciun

ValoreK 68,0 66,3 64,3 53i3.
Pago aparsnte .
{g/1.) 420 488 470 400
Absorcicn de
plastificants A :
diuctilftalatc 18 14 15 18

an peso) : ’

Diamatro msd & - S
de grane /u 2% 25 23 . 21 .-

Analiais grany

x 330 5,0 73,0 87,5 96,0
>33 u < 53}«; 4,8 24,1 12,8 3,8
>63u <1254 8 1,6 y4 0,8
X 125 4 0,2 D,4 8,1 0,2

.
s

A



485

430

495

500

505

510

515

Tabla 2

Baracteriaticaa de las placas: aapara@utaa fabricadas 4 basa
‘ de las formules da mas arribz

Ejempla 1 Ejemplo 2 Ejemplu 3 Ejemplo de
. comparacion

ﬁlargamiantﬁ _
de rotura (%) :
(medios de 4 9 655 2 246
valorgs) -
Resistencia’a .
1s rotura kg/em? - - ~ e
{Mmadio de 4 va-. 130 %30 - 405 ; 65
lores) N :
Ahsdarcion de agua . )
(% en peso) =~ S8 55 60 ,..55
Alture de ascep - - - - D
sion cepilsr (mm) 150 145 160 143
Resistencid ‘elde’ o
tricsd (on un grug - - el
80 de plﬂcﬂa de ""'.6 "6 1’6 ’ f’ﬁ

8,5 -mm; ms2/dm2

Una mezcla cunaistente ans

440 partes en peso do clnrurn de viniln

870 LS
2,2 " "
0,66 " )
B,22 " °
0,088 " "

"

"

"
n

L

L]
"

"

agua desalinizada

matilcglulosa (vlscosidad' 440 cP;
solucion al 2% en peso, a 202 C)

aqido nfdodec;lhancannaulfonico

polioxieti1en~aorbitan-monnlaurato

diisopropilparoxidicarbonato

88 palimarizn en una caldera de '4500 1 (acero VA, agitador de
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rodete) durante 7 horas a 592 C y 458 r.p.m. £l lodo de poli
marizado dergrano fino se cantrirugé'en una decantadora. E1
‘prnductq gentrifugads contenia aproximadamente 30 % ds agua,
‘Sobre sl material obtenido de la decantadors se splicaron eg -
: sgb "tonces, antes de su penetracitn en el sacaders neumatico,
0,44 partea en pesa de acido n~dodescilbencenosulfonica, ta

-

aplicacion dal'acido sulfonico sa reglizo an forma ds ‘uns sg
chiﬁu acuosa al fﬂ %; a saber, a través de una tubaté:? con
ayuda de una bombs, E1 polimerizado tratads se aec& é géntiu
Sié; ,nuacion en un secadsro neumatico con aire ealisnte (an’radaz
4500 T, ealida. 852 C), Las propledades del policlorurc de
vinilo s8to ¥ da las placas separadorae fabrzcadas a Rgftir
del mismou, han sidu recopiladas en la tabla 3,
A _ Si la polimerizacion se llevs a cabo empleando ia
520 cantidad total de emulgante y de la manera dascrita en el ejem
plo 1, entonces :asulto-despues dal mismo medo de separaciun,
un gnlims:i;adq con aproximadamente 50 % de agua. (En un poli
merizado con 2S5 3736'%'59 agua; la carga de elaboracion en
condiciones ;gualas 8s de aprégimadamente 4808 a eproximada=-
538  mente ;480.kg/hora,~miant:as que con un cohten;da de ague ds
ynos 50 % es de tan solo eproximadamente 600 kg/hora).
E fem B 5. _ ' V .
bna mezcla consistente en
448 partes en peso de cloruro de vinile

540 - 870 .M " " agua desalinizada



545

P
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2,2 pertes en pose de metilcglulosa (viscosidad: 400 oPy
solucion al 2% en pese, a 202 ¢)

n;iﬁ~ * % " * Zoide n-dodecilbencenosulfenics

a;os i moowow palioxiatiloﬁvshrpitan-manoiadratu

O;ﬂaa * L diiaepiaplipﬁrnkidinarbqﬂatu
mnrizgdu de gtana‘finn-obtanidoacontanfa‘apruximadamante 25 4
da agua, Fus rnciadq; da manbré analoga al éjehblo-ﬁ; bun-u;éd
partes én peso de acide n-dodecilbencencsulfonico y a;ns pare=
tes en peso de polioxiatiian~én:§itanumnnolaurutn; emplésndoss
une mezcla de las dos aulucieﬁasw%zkda,una'ds.ellaa al 10 %,
El polimerizado tratado~fﬁé'seuaéu a continuscion en un seca-
dera neumético; de maners analoga al sjemplo 4. Las pfo;;;da—
des Bal pgliclarurn de vinilo seco y de laarplacas sqparédoras
fabricadagza basa dal mismu; han sido recopdlacdas en la tabla

3.
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Tabla 3

Caracter{sticas da los polimerizados en suspension de clorurc
~de vinilo obtenidos

£ jemplo 4 : Ejam#lu.s 1
560 Valor~K ’ 65,3 66,0
Pest aparsnte (g/l) : ! 'aan;n" ' 'A%E;ﬁ.
Erieste e s mo | see
 1§;§ﬁatrg medic do grano At 22;0 - é%;&
565 Anatisis granulometrice (%)
<ssg . 89,0 . | 759
Ke 33/q. <63 10,0 23;§
: >_63/q (125/u ' 1,0 2!9
25 I | o L
570 Alargamiento da rotura (%) ' 9,0 . 18,08 ©
?gsistgnci& a la rotura POV o E
kp/cm<) 110,0 145,0
Absorcion ds agua (% en pesn) 58,0 .40;0
Altura de ascension capilar {mm) 150,86 j125;0
575  Resistencia eléctrica- {en un -
eruese _de placas de 0,5 mm; - :
mﬂ./dmz) . ivzk' 7 1,7

Esta Patente de 1nvgnc16n;se corresponde a las depg
sitadas en Alemania (Rsplblica Faderal Alemana) con los numeros

580 P23 10 431,6 y P 24 02 314.1 y tisns prioridad de fechas 2 de
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marzo do 1973 y 48 de.onero de 1974 vespectivamente, por acp
gerss a les beneficios del articulo 2% del vigente Estatuto
gobre Propiedad Industrial y del artfculo 4% del Convenio ds
la Unidn de Parie,

585 g
1), Procedimients pars la nb?enciﬁh ds compuastos de moldeo de
partfculs Pina sinterizebles, a base de policloruro délbinilu
en sus!:ensi:;n., con valor K de 60 & 75. un pasn gpara‘nte_fd‘é\ 350 a
500 ofl, una absorcion de plagtificante de 12 a 25% 9é\ﬁeso, un

598 = tamafio de grano de ﬂia'35/ug;yunadtskribuciﬁn ds grahio da

60 a 98 % an pesoy inferior a 33“/um
2 & 35 % sn paso, de 33 a.5§ S

B a 4,5 % en paso, de 63 a 125'/um y
0 a 0,5 % en peso, superior s 125 /=

595 chtenido mediante pulimerizncian an suspension de clorurc de

s T a

vinilo en fase acuosa con ayudas de um activador lipasoluble
en pressncia de un estabilizador de la qupanaiéng de un hu-
mactanta no innﬁgeno y da un emulgqnte; y separando y secando
al pol}marizado, caracterizado porque sn le polimqrizacién sa

600 emplea, como emulgenta; un acide a;quhilarilsyl!ﬁuiqq-cnn 3a
16 &tomos de carbono en la cadsna de alcohilo, o bien un aci-
do alaghilsulfonico con B 9.%5.étom§nrde carbona @ una mezcla
de dichos dcidos sulfanicos, en una contidad ﬂq.n;ﬁf @ 0,5 %
an pasu; con relacion al cloruro de vinilo mondmera.

605 2}, Procedimiento para la obtencion de un compussto de moldeo

*
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sintarizeble y de particuls fina, a base de policloruro de
vinileo, mediants polimerizacién en suspgnaién de cloruro ds
vinilo en fase acucsa por medio de un_activador.iipgsoiuble
en presencia de un estabilizador da la suspensiﬁn. de un hu
mectants no iondgeno y de un emuléente, y separando y secan
do al polimerizado, caracterizads porque, como emulgents, se
emploa un &eido alechilarilsulfdnico con 3 a 16 Stomos de
carbono en la cadana de alcohile, o bien un &cido alcbhilsq;
fénica:con 8 a 15'§tomo§7ds'carbonu o una mezcla de dkéﬁns.
dcidos sulfénicos, en una cantidad de 0,01 a 0,5 % snﬁfeso,
con relacion al cloruro de vinilo monomero. sie o

5). Procedimiento: de acuerde con la reivindicacidn 2}y earag
terizado porque la cantidad de amulgente asciende a 0,08 hag
ta 0;3 % en peso; con relacion al cloruro de viniLO‘mgpémarn.
3), Procedim;entb de acusrdo con la reivindiqaciﬁn 2), carac
terizado ﬁnrqug, 9p@n"gmulggnta, se amplea un«écidn monoalco
hilbencenosulfanico,. cuyo grupo slechilo presenta.8 a 14 atg
mos de carbono. '

5). Procedimiento de acuerdo con la reivindicagian 2), carag
terizade porqus como emulgente, ss emplea un acido nwalcchil
sulfdnico con 8§ a i& atomos de carbono,

), Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 2), carag
terizado porque antes y eventualmente también durante la poli
merizacidn, ss agregan tan solo 30 a 80 % de la cantidad total

smpleada de dcido emulgsnte, sventualmenta también de la canti



635

640

dad total empleada da e'is'tabil‘izadar de la euspension y/o de
humactanto nn'ionégeno, mientras que los restantss 70 a 20%
de la cantidad‘tntal do acido emulgente; eventualments tam-
bién de estabilizader de la suspension y/o de humestarte no
ionogsno, s8 aplican sobre el polimerizade después de la se-
paracion,

7). Procedimisnto de acusrdo con la refvindicacisn 2); carag

terfzado porqus 40 a 60% de la cantidad total empleadsa de

' acide emulgente, eventualmente tambidn de la cantidad total

smpleada de sstabilizador de la suspsneion y/o de humsctan
te nn'iunéganu, 88 qgragan_antqs y aventualmente durante la

poLimerizacién, mientras quh los restantes 70 a 20% e apli

“van saobre el polimerizada formado, daspués'da saparado* et

8). " PROCEDIMIENTD PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS DE MOLDEO
DE PARTICULA FINA Y SINTERIZABLES, A BASE ‘DE POLICLORURO DE -
VINILOD®, R
_' " Esta Memorie consta de vnintisiata hojas folladas
y mecanografiadas por un solo lado de sus éaraa.

Madrid; 23 de ?abrero'd; 1974,

_ » )
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