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P A T E N T E  B E  I N V E N C I O N  
a favor de?

fARBWERKE ROECHST AKTIENGESELLSCHAfT, vormela Meister 
Luciua & Bruning, de nacionalidad alemana, residente en 
frankfurt (Main) (República federal Alemana) por; *PR0CE 
DISIENTO PARA LA OBTENCION OE COMPUESTOS DE MOLDEO DE PAR, 
TICULA FINA Y SIHTERIZA8LES, A BASE DE POLICLORURO DE Vl^ 
ÑILO".

Memoria descriptiva)
€1 invento se refiere a un procedimiento para la 

obtención de compuestos de moldeo a base de poiicloruro de 
vinilo sinterizabla en suspensión, y a su utilización para 
la fabricación de placas de separeción para acumuladores.

Es conocido, el emplear poiicloruro da vinilo para5
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la fabricación da placas da separación para baterías. Por lo 
pronto se ha intentado ya utilizar para asta fin productos 
obtenidos por los procedimientos usuales de la polimerización 
en suspensión da cloruro da vinilo. Estos polimarizados an 

10 suspensión da cloruro da vinilo poMan no obstante por lo ge_ 
naral un tamaño medio de partícula demasiado grande, lo que 
proporciona placas sínterizadas de poros demasiado bastos. 
Pero incluso un material ̂da suspensión de partícula fina ado¡ 
leca todavía del inconveniente de una humectabilidadmuy di— 

15 ficil, con lo que se dificulta el paso del electrolito.
En la solicitud de patente alemana publicada sin 

examen previo no 2.127.654 ae propone por lo tanto producir 
ün polimerizado de Suspensión en presencia da estabilizadores 
conocidos de la suspensión, tales como aleohil o hidroxial- 

20 cohileelulosa, asi como en presancia de aalea emulgentes co­
nocidas, tales como las sales alcalinas de alcohilsulfatos, 
alcohilbancanosulfonatos o esteres del acido dislcohilsulfot 
succinico, y agregar adicionalmente medios no iónicos, tales 
como, por ejemplo, determinados copolimarizados por bloquea 

25 o productos de la condensación de óxidos de alcohileno. Si
bien con ello se puede mejorar la humactabilidad, el polime­
rizado por suspensión de cloruro da vinilo aaí obtenido aigue 
siendo por sí solo poco apropiado como material da Separación, 
puesto que posee propiedades malas de elaboración (al ser apli 

30 cado mediante cuchilla dosificadora o al ser laminado); también



son bastante insatisfactorias las propiedades mecánicas (en 
especial el alargamiento de rotura y la resistencia a la ro 
tura). Por ello se propone en la solicitud de patenta alam& 
na publicada no 2,127,654, sin examen previo, que un poiimjB 

35 rizado por suspensión obtenido de este modo se mezcle con 5
a 60% en peso de un policloruro de vinilo en emulsión usual, 
con objeto da obtener compuestos de moldeo mejor sinterizables. 
Con ello se mejoran entonces en realidad las propiedades de 
elaboración y también las propiedades da humactsbilidad¿ pero 

40 en cambio hay que conformarse con que se empeoren todavía más
laa propiedades mecánicas de las placas sintetizadas obteni­
das. Oabido al alto contenido de emú 1 gen te,, tienden además 
las placas da separación así obtenidas a echar espuma an el 
acumulador*

45 Todos estos inconvenientes pueden ser suprimidos,
si sa emplea un polimarizado da cloruro de vinilo en suspen­
sión, en cuya obtención ae emplean, además de los estabiliza 
doras usuales de la suspensión y da los humectantes no ionó- 
ganos, los ácidos amelgantes libres, en lugar de las sales 

50 amelgantes.
61 objeto del invento es por consiguiente un com­

puesto de moldeo da partícula fina y ainterizadla, a basa de 
policloruro da vinilo en suspensión, con valor K da 60 a 75, , 
un peso aparante da 350 a SCO g/l, un poder de absorción de 

55 plastificanta de 12 a 25% en peso, un tamaño medio de grano
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de 15 a 35 ^um y ana composición granulomstrica da 
60 a 98 % en paso inferior a 33 /toa,
2 a 35 % en paso da 33 a 63 ûm,
0 a 4,5 % en paso da 63 a 125 ̂ um, y 
0 a 0,5 % an paso superior a 125 ûm, 

obtenido mediante polimerización an suspensión da cloruro de
vinilo en fase acuosa por medio da un activador liposoluble 
en presencia de un estabilizador de la suspensión de un hu­
mectante no ionógeno y de un amelgante, y separando y secando 
el polimarizado, estando caracterizado por el hecho de.que en 
la polimerización se emplea, como emulgenta, un acido alcohil 
arilsulfónico con 3 a 16 atemos de carbono en la cadena da 
alcohilo, o bien un ácido alcohilsulfónico con 8 a 16 átomos 
da carbono o una mezcla de dichos ácidos sulfónicos, en una 
cantidad de 0,01 a 0,5 % en peso, con relación al cloruro da 
vinilo monómero.

Objeto del invento es asimismo un procedimiento pe 
re la obtención de un compuesto de moldeo de partícula fina 
y sinterizable, a base de policloruro de vinilo, por medio 
de polimerización en suspensión de cloruro de vinilo en fase 
acuosa mediante un activador liposoluble en presencia de un 
estabilizador da la suspensión de un humectante no ionógeno 
y da un emulgenta, y separando y secando el polimarizado, pr& 
cadimiento que está caracterizado por el hecho de que, como 
emulgenta, se emplea un ácido alcohilarilsufónico con 3 a 16
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átomos de carbono en la cadena de sleohilo, o bien un ácido 
alcohilsulfóñico con 8 a 16 átomos de carbono o una mezcla 
da dichos ácidos sulfánicos, en una cantidad de 0,01 a 0,5 % 
en peso, con relación al cloruro de vinilo monómaro.

Además aa también objeto del invento la utilización 
del compuesto de moldeo de partícula fina y ainterizable, a 
base da policlorurc de vinilo en suapensión, para la fabrica 
ción de placea de separación para acumuladores.

finalmente es objete del invento también uña,placa 
de separación para acumuladores con una reeistencia a la ro­
tura de 80 a ISO kg/cm^, un alargamiento de rotura de 6 a 11%, 
una absorción de agua da 40 a 100%, y una altura de escansión 
capilar de 120 a 180 mm. con relación a una placa con un es­
pesor de hoja de 0,5 mm. fabricada a base del compuesto de 
moldeo de acuerdo con el invento.

Como ácidos alcohilarilsulfónicoe deben ser consi­
derados los ácidos dialcchilarilaufónicoa de naftalina o del 
benceno, si bien con preferencia los ácidos monoalcohilaril- 
sulfónicos, y en especial los ácidos moaoalcohilbancenoeulfg¡ 
nieos. tos grupos alcohilea contienen 3 a 16, con preferencia 
8 a 14, y en especial 10 a 12 átomos de carbono. Pueden ser 
ramificados o de cadena recta, preferentemente de cadena rec­
ta. Entra estos ácidos sulfónicos, por ejemplo, los ácido# 
dodecil y nomilbancanolsulfónices, así como también les áci­
dos diisohutil, diiaopropü y di—tsrc.-butiinaftaiinsulfónices.



Asimismo ss puedan considerar ios ácidos alcohilsuifónicos 
con 8 a 16, preferentemente con 12 a 14 átomos de carbono.

Los ácidos sulfánicos a emplear conforme al inveti 
to, pueden ser utilizados en forma pura, o también como mez— 

110 cías. Los ácidos alcohilarilsuifánicos se producen en espe­
cial mediante suifonación directa de los correspondientes 
alcohilbencenos o de las mezclas de tales alcohilbenceogs 
con SOg u cleum. Los ácidos alcohilsulfánicos se obtienen, 
por ejemplo, por el procedimiento de la sulfoxidación con 

118 SB/Og, a partir da las correspondientes fracciones de acei­
tes brutos o respectivamente parafinas. La cantidad a emplear 
conforme ai invento da dichos ácidos sulfánicos, asciende a 
0,01 hasta 8,5 % an peso, con preferencia a 0,08 hasta 0,3 % 
en peso, con relación ai cloruro de vinilo monómero.

120 Como iniciadores de la polimerización se agregan
iniciadores liposolubles usuales, tales como, por ejemplo, 
peróxido lauroilico, paroxidicarbonato diisopropílico o per¿ 
xido ciclohaxilsulfonilacetílico.

La polimerización tiene lugar en presencia de esta 
12S bilizadores de la suepeneión apropiados, en sí conocidos, ta 

les como alcohil o hidroxialcohilcalulosas; a manera ds eje^ 
pío pueden citarse la motil o etileelulosa, así como la hi- 
droxietil o hidroxiprcpilcelulpsa, y también sus éteres mix­
tos, tal como la hidroxi— propil-metilcelulosa* Ahora bien, 

j30 son apropiados asimismo otros estabilizadores de la suspensión
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conocidos, tales como al alcohol polivinilico o ásteres polivi 
nílicos parcialmente saponificados. Estos estabilizadores da 
la suspensión se agregan a la recata de la polimerización en 
cantidades de 0,05 a 0,8% en peso con preferencia de 0,7 a 0,5% 

13S en peso, con relación al cloruro de vinilo monómero. las placo 
eidades da loe estabilizadores de la suspensión empleados deben 
ascender desde 200 a 700 cP, con preferencia desde 300 Hasta 500 
cP calculadas a basa de ana solución al 2 % en peso y 23o C. 

asimismo se deba llevar a cabo la polimerización 
140 en presencia de un humectante usual* no-ionógeno. Está"sa 

agrega an cantidades de 0,01 a 3+1 % en peso, con prefbron- 
cia de 0+31 a 3,35 % en peso* con relación al cloruro de vinî  
lo monómero. Apropiados son especialmente esteras del'ácido 
graso sorbitánico, ásteres del ácido graso polioxietilensorbJL 

145 tánico, pero también los polimdrizados y copolimerizados de
óxidos de alcohileno, tales como óxido da atileno o da propile 
no, así como sus éteres alcohiilcoy arilico y ásteres alcohi- 
licos y arilicos. '

tos estabilizadores da la suspensión, ácidos emul- 
150 gentes y humectantes no íonógenos, se agregan al baffo de poli.

merizaeióh antes de dar comienzo la polimerización. Ahora bien, 
es posible también incorporar cantidades parciales da estos ma 
teriales auxiliares (de uno o varios)* de a io sumo 50 %, a 
partir del comienzo de la polimerización continúa, de manera 
Continuada o en porciones.

!



En otro perfeccionamiento del invento ce pueden agr& 
gar, antas y avsntualmsnte también durante la polimerización, 
tan solo 38 a 80 % de la cantidad total empleada de acida amuí 
gante, así como eventualmente también de la cantidad total a& 

160 pisada de estabilizador de la suspensión y/o del humectante 
no ionógeno, y los restantes 70 a 20 % de la cantidad total 
del acide amelgante, y eventualmente también del estabiliza^ 
doy de la suspensión y/o del humectante no ionógeno, 'qplicqg, 
se sobre el polimerizado formado, después de la separación*

165 En esta forma de realización se agregan preferente
mente 40 a 60 % de la cantidad total en peso da ácido amulgan 
te, eventCálmente también del estabilizador de la suspensión 
y/o del humectante no ionógeno, antes o durante la polimeri­
zación mientras que los restante 60 a 40 % se aplican sobre 

170 el polimerizado después de la separación.
La separación del polimerizado formado y el baño 

acuoso, se lleva a cabo por métodos conocidos? por ejemplo? 
mediante centrifugación.

ta aplicación del acido amulgente, así como evantuaí 
175 menta del eetebilizador de la suspeneión y/a del humectante no 

iógeno, debe realizarse de tal modo que se consiga un entre­
mezclado lo mas uniforme posible, y, con ello, un envolvimien 
to lo mas completo posible de las partículas del polimerizado 
con la fase qua contiene al acido amulgente? por ejemplo, me— 

180 diante pulverización, tos medios auxiliares citados anterior-
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mente caso da set sólidas, se disuelvan o dispatean en agua 
o en disolventes orgánicos, por ejemplo, alcoholas inferio­
ras, hidrocarburos inferioraa o acetona. Si son liquides 
pueden ser empleados como tales, o bien después de diluidos 

tS5 en agua o los citados disolventes orgánicos. Son apropiadas 
solucione8 o respectivamente dispersiones an concentraciones 
de 1 a 40 % en paeo, con prafereneia de S a 20 % en pese.

El riego del polimerizada separado del baño acuoso 
se efectúa por los métodos usuales da pulverización para so- 

196 luciones o respectivamente dispersiones, Preferentemente ee 
riega el producto separado por centrifugación en la salida 
de la centrifuga. El riego puede tener lugar también durante 
el transporta a través de una extruaionadora de husillo, o 
con un dispositivo de transporte que trabaje con aire u otro 

195 gas inerte. A continuación ee seca de la manera usual.
Con la forrná especial de realización del procedimien 

to conforme al invento, descrita anteriormente, se elimina 
una cierta dificultad que se presante en la elaboración del 
polimerizsdo en el caso da que la cantidad total de materia- 

200 les auxiliaras (talas como amulgentas, etc.) sea agregada an 
tea o durante la polimerización. En la centrifugación del pro 
ducto obtenido por este método del procedimiento, en centrifn 
gas decantadores de trabajo continuo, tal corno se emplean 
usualmente en la elaboración da policloruro,da viniio en sus 

205 pensión, se establece una humedad residual del polimerizsdo
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centrifugado de 40 a 50 % en peso, que tampoco puede rebajan 
ee reduciendo la cantidad de paso. Debido a la consistencia 
pegajosa del producto motivada por la alta humedad residual? 
se pueden producir perturbaciones en el transporte en la de­
cantadora en si? en al camino hasta el sacado, y en el seca­
dor en si. Finalmente se precisa en especial un gasto de aner 
gia considerablemente alto para la eliminación de una humedad 
residual tan elevada en el secador. Por al contrario se consi, 
gue an los poiimerizados obtenidos por la mencionada variante 
especial del procedimiento, al ser centrifugados continuamen­
te, una humedad residual de 30 % en peso o menos, tal"como se 
obtiene también an el policloruro de vinilo en suspensión co­
rriente. Gracias a la humedad residual del poiimerizado, redj¿ 
cida da tal modo, se puede en el secado siguiente ahorrar una 
cantidad considerable de energía por unidad da peso da produje 
to seco, resultando por consiguiente al procedimiento conoide 
rablamante más económico* A igual gasto de energía, se puede 
producir más de la doble cantidad de producto seco.

Ea asimismo ventajoso a este particular el que al 
poiimerizado centrifugado hasta la humedad residual citada ari 
teriormenta tiene una consistencia esponjosa y desmigajada, 
con lo que puede ser transportado sin problemas. Otra ventaja 
de seta variante del procedimiento estribe en que de una car­
ga mayor de polimerización obtenida con determinadas cantida­
des da los medios auxiliares citados comprendidas dentro de



los límites mencionados más arriba# se pueden ajustar canti­
dades parciales de esta carga da la manara deseada en cuanto 
a sus propiedades variando para ello las cantidades de tales 
medios auxiliares aplicadas ulteriormente*

La polimerización en suspensión del cloruro de vi- 
nilo se lleva a cabo dentro de la gama usual de temperatura 
comprendida entre 50 y 70o C, y conforma a la técnica usual 
de cargas* 'J

Los polimerizados de suspensión obtenidos Ideben te, 
ner valores K da entre 60 y 75# con preferencia de 68*3 70.
Se elaboran de la manera usual# mediante centrifugación,y se 
cade por aire caliente*. 1.. ^

El procedimiento conforme al invento proporciona 
productos con un diámetro medio de grano óptimo para la ain- 
terización de 15 a 55 ̂ um con preferencia de 15 a 25 yum (de­
terminado conforme al análisis de sedimentación). La distri­
bución de granos (mediante tamizado al chorro de aire), presen, 
ta por termino medio loe valoras siguientes* .

... 9. % , inf.ti.r . 33/- 
2 a 33 % d. 33 , 63/—
0 a 4,5 % de 63 a 125^um 
0 a 0,5 % superior a I25̂ fum 

El peso aparante asciende a 350 hasta 500 g/l, con 
preferencia a 400 hasta 450 g/l* La admisibilidad de plasti- 
ficante as de 12 a 25 % con preferencia de 15 a 20 %.
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La manotada aptitud da sintarización da loa com­
puestos da moldeo conforme al invento se aprecia de la mane 
ra siguiente.

En la soldadura que tiene lugar en el proceso de 
260 sintarización, sa producen partículas fundidas de manera homo 

genes, tal como se puede apreciar en la fig. 1 (ácido n-dodja 
cilbencanosulfánico como emulgenta). Por el contrarió^ 3Los 
pollmerizados de suspensión obtenidos mediante la utilización 
de amuigantaa a base de sales alcalinas, presentan siempre 

265 una marcada línea da costura en el lugar de la soldadura
(fig. 2; 2-Ma-n-dodeciibancanosulfonato como emuigentjê . Las 
placas de separación fabricadas a base de tales compuestos 
sinterizables da moldeo pon el procedimiento usual de pinte- 
rización sobra cinta? posaan superficie lisa, son dajppros f¿ 

270 nos y sin embargo poseen una porosidad suficiente para el pa­
so del electrólito (determinada por la medición de la acepta­
bilidad de agua según la norma DIN 51.056). Ahora biea, an 
espacial aatan mejoradas de manera decisiva la propiedades 
mecánicas, sobra todo el alargamiento de rotura y la resis- 

27S teneia a la rotura. A pesar de todo, estos compuestos de mo,l 
dea no adolecen de ningún inconveniente de elaboración pudiqn 
do aplicarse fácilmente sobre la cinta, y no tendiendo a for­
mar recubrimientos sobré el cilindro. Las placas da separa­
ción fabricadas a base de los compuestos de moldeo poseen 

280 finalmente una buena humectabilidad, y no forman espuma al



cargarse la batería.
-las placas sinterizadas fabricadas cae loa compues 

toa de moldeo conforme el invento tienen lea propiedades si­
guientes, medidas en una placa de 0,5 mm de grueso!

Resistencia.a la roture! 80 a ISO kg/cm^, con preferencia
. s

90 a 130 kg/cm^;
Alargamiento de roture: 5 a 11%., con preferencia 6¿S a 9%;
Aceptabilidad de agua: 40 a 100% en paso, Con preferencia

50 a 80% en paso; ' -
Altura de ascensión capilar! 120 a 180 mm. con preferencia

140 a 160 mm. " ^
los compuestos da moldeo aintarizablea y de p̂ articu 

la fina conforme al invento, a base da policlorero de vinilo 
en suspensión, son excelentemente apropiados como compuestos 
de moldeo sintarizables, no necesitando para asta fin da apli 
cacion ser mezclados con otros componentes, talss como, por 
ejemplo, polimerizados da emulsión. Debido a sus excalentes 
propiedades mecánicas, eléctricas y da ainterización citadas, 
son empleados con preferencia para la fabricación de material 
da separación para celdas eléctricas, en especial acumulado­
res. Ahora bien, son apropiados asimismo para otros fines de 
aplicación en los púa se prefiere un material sintético poroso 
y sinterizable, tal como, por ejemplo, para la producción de 
cuerpos de relleno para torras de refrigeración y de contacto, 
de filtros, de material aislante, o también como compuestos
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de moldee porosos para intercambiadoras de iones, evaporado- 
res de agua en radiadores, para tiestos, etc.

La caracterización de los descritos compuestos de 
moldeo sinterizables y de partícula fina, a base de policio 

3^0 ruro de vinilo de suspensión, ha sido hecha a base de los s^ 
guiantes métodos de medición!

El oeso aparente se determina conforme a la nórma
OiM 53.468.
La absorción del olastificante: Sobre el fonda in— 

315 terior perforado de un euplemento de vaso de centrifugación 
(centrifuga de laboratorio conforme a la norma DIN 58.970 E) 
se aplica apretadamente un papel filtrante impregnado con 
di-2-atilahaxilftalato (dioctilftalato = OOP), y al éuplemen 
to se pasa con el papel filtrante (peso m^). Daspuós aé pesan 

320 en este suplemento 10,0 g de muestra de polimerizado (peso mg), 
y seguidamente se agregan 20 g de OOP, dejándose reposar du­
rante unos S minutos. A continuación sa centrifuga a una ace­
leración da centrifugado en el fondo del suplemento perforado 
de 25.080 * 26.000 m/seg^, durante 60 minutos. El suplemento 

325 se limpia extariormanta frotándolo con papel filtrante, y se 
pesa junto con el contenido (peso m3). La absorción de plas- 
tificante que, entra otras cosas, as una medida para la porosi 
dad del grano de polimerizado, sa calcula (en % en peso) según

"2 -  " i
100.330
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Loa valoreo indicados Son valorea medios de 10 mediciones in­
dividuales.
Determinación del diámetro medio da orano del polimarizado por 
el análisis de sedimentación:

335 1,82 g da poHclotufo de vinilo ae dispersan en 600
mi de una solución de pirofosfato de sodio al 0,09 %, que ha 
sido bien desgasificada, y con una balanza de sedimentación 
Satorlus tipo 4.600 se mide la tendencia a la sedimentación 
a una velocidad de avance del papel registrador da 120mm/hora. 

340 El cálculo se efectúe por la conocida fórmula da Stokas, pro­
porcionando el radio de partícula.
La determinación de la distribución de oranos por el^análisis 
de tamizado al chorro da aire, se efectúa conforme al concep­
to da la norma DIN nH 53.734.

345 fabricación de las olacas sintetizadas*
La fabricación de las placas sintarizadas se efectúa 

en una instalación da ainterización de cinta continua. Para 
ello se esparce sobre una cinta de acero sinfín polvo da poli, 
cloruro da vinilo en un determinado grueso de capa hadándose 

35Q pasar por un horno para la sinterizacián, cuya calefacción
eléctrica está ajustada a 3SOS C. Variando la velocidad de la 
cinta, se puede regular si tiempo de permanencia en la zona 
de sinterizacián y, con ello, la fuerza de ainterización del 
polvo de policioruro de vinilo. La velocidad de la cinta ss 

355 ajusta a valorea de entre 2,0 y 2,3 preferiblemente 2,2 m/minu
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to, de modo que pera la place de separación terminada resulta 
una resistencia eléctrica de 1,6 mJh/dm^. tas placas da sepa­
ración se fabrican con un grueso de hoja de 0,50 mm y un grúa 
so de nervios de 1,1 mm.

360 medición del alargamiento de rotura v de la resistencia a la 
rotura*

Apoyándose en la prescripción DIN 53.455 -ensaye de 
tracción da materiales sintéticos- se determinan al alergamiaa 
to de rotura (alargamiento a fuerza de rotura) y la resisten- 

365 cía a la rotura. Como no aa dispone de probetas normalizadas, 
se cortan da las placas sinterizadas piezas a ensayar del ta­
maño 60 x 140 mm. El ensayo se efectúa en una máquina para ajt 
sayos da tracción de acuerdo con las condiciones generalas pa, 
ra máquinas para ensayos de tracción (DIM 51.220, clase 1, asi 

370 como DIN 51*221) al cabo da 16 horas de almacenaje en clima
normalizado (OlN 50014/1) a 23 ̂  2a C y SO —  %  de humedad 3̂ e 
lativa del aire* ta velocidad de ensayo (velocidad a la que se 
alejan entra ai las dos mordazas de sujeción) asciende a SOmm/ 
minute —  10%. ta gama dinamometrica as de 100 kp* El registro 

375 da fuerza y alargamiento tiene lugar sobre un rollo de papal 
diagrama, a través da un mecanismo registrador. El avance prô  
porcional al alargamiento (papel diagrama: traversa) se ajus­
ta ampliado a S 4 1. El alargamiento se refiera a un largo, 
libra de sujeción da 100 mm*

300 Medición da la resistencia eléctrica:
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La determinación de la reaiateneia eléctrica da
separadoras ae efectúa a travesde la medición de la llama­
da reaiateneia interior de ealdaa que se mide en una dispo­
sición de ensayo creada expresamente para ello (elemento da 
batería)* La diferencia de la resistencia dal elemento con y 
sin separador proporciona la resistencia negativa del cuerpo
separador,

El elemento da ensayo en si consiste en una placa 
positiva y una negativa (PbO y Pb), dispuestas paralelas"en­
tre sí a una separación reciproca da 7 mm. Como elactrocios sa 
toman placee dal tamaño y tipo de construccióoqua saiádplean 
en el acumulador de plomo* Exactamente entre loa electrodos, 
en une escotadura de forma de ventanilla de un tamaño da 100 
x 180 mm, se encuentra el separador. El elemento de ensayo 
esta lleno dé ácido sulfúrico de una densidad da 1,28 y carga 
da completamente. La medición de resistencias interiores tan
bajas sa lleva a cabo con un micro-óhmotro de lectura directa
(tipo EMT 326 de la caaa Elaktromesstachnik 0!, frena KG, Lahr), 
que este conectado a los dos electrodos. Se realiza con corrían 
te alterna de la red.
Medición de la absorción de soca:

Come medida para la porosidad dé laa placas aepara- 
deraa airva la absorción de agua conforme a 8IM 51.056. 4 asta 
particular se determina ai cabo da 24 horas da almacenamiento 
en agua a 488 C la absorción da agua da la placa, medida en peso405
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410

418

420

425

430

medición de la altura de ascensión capilar*
Coma medida da la humactabilidad da las placas sepa 

radoras y para la caracterización de la porosidad), sirve la da 
terminación de la altura de ascensión capilar. A este particu­
lar se coloca una tira del separador de 1 cm de ancho en un tjn
bo de ensayo llano de agua hasta una altura de 1,5 cm. Como aj. 
tura de ascensión capilar se indica la altura de la humaetabi- 
lidad en mm al cabo de un tiempo de inmersión de 10 minutos.

El presente invento será explicado a base de los
ejemplos siguientes, habiéndose recopilado en Ies tablas $ y
2 los valores obtenidos para los productos de cada caso y da 
las placas separadores fabricadas con ellos,
Ejemplos 1-

Una mezcla consistente ent
44$ partes en peso da cloruro de vinilo
870 * " " agua desalinizada
2,2 ^ " " " metilcelulosa (viscosidad: 400 cP,

solución al 2% an peso a 20b C)
1,1 * * " " acido n-dodecilbencenosulfónico
0 ,2 2 " " " " polioxietilen-sorbitan-monolaurato
0,088 " " " " diisopropilparoxidicarbonato

se polimeriza en una caldera de 7500 1 (acero VA., agitador de 
rodete) durante 7 horas a 59a C y 150 r.p.m. El lodo de polime 
rizado de grano fino obtenido se centrifuga en una decantadora, 
y el producto humado se seca en un secadero neumático con aire 
caliente (entradas 150a C, salida: 85c €),



Étemóle 2.
Uns mezcla consistente en
440 partes en peso de cloruro de vinilo

435 870 " w * M agua desalinizada
1,32 * * M metileglulosa (viscosidad: 400 cP; 

solución al 2% en peso, 200 C)
0,66 " * ' W ácido n*dedecilbancenosulfónico
0,43 * w H' W polioxiatllen-sorbitan-monolaurato

440 0,088 " K diisopropilperoxidicarbonaio
sa polimeriza en las condiciones del ejemplo t y se seca. 
Etemolo 3.

Una mezcla consistente en:
440 partas en peso de cloruro de vinilo

445 870 " " W " agua daaalinizada
2,2 " " # " metilc^Iulosa (viscosidad: 400 cP; 

solución al 2% an paso, 20a C)
1,1 " * H " ácido n-alcanosulfonico, aaccián da 

cadena CL- a C.g con contenido pre­
ponderante de

450 0,22 ^ " W " polioxietilen-sorbitan-monolaurato
0,088 " " M " diisopropilparoxidicarbonato

se polimeriza an las condiciones dal ejemplo 4 y se seca.
Etemolo de eomoaracion - -

4SS Una mezcla consistente en*
440 partes en peso de cloruro da vinilo
870 " w " agua daaalinizada
2,2 " " w " matilcalulosa (viscosidad: 400 cP; 

solución al 2% sn peso, 20o C)
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460- t,1 partas sn pesa da sai sódica del acida n-dodacil
benconosulfenieo

0,22 " " " s polioxietilan-sorbitan-monolaurato
0,088 " " " " diisopropilperpxidicarbonato

ae polimariza an isa condicionas dai ejemplo 1 y sa seca.

465 t a b l a  f
Caraotaristicas da loe pelimarizados an suspensión da cloruro

da vinilo obtenidos!

- Ejemplo 1 Ejemplo 2 Ejemplo S Ejemplo de 
comparación

470 Valor^K 68,0 66,3 64,9 68,8
Paso aparenta 
(9/1*) 420 480 47Ó 400

475

Absorción da 
plastif icanto 
dioctilftalato 
%% an peso^

is 14 15 18

Diámetro medio 
da §rano (̂ u) 2t 25 23 21 ^

4S0
Análisis grapu 
lémetrico % ^
A 33yu 95,0  ̂ 73,9 87,5 96,0

- * > 33^u < 63^u 4,0 24,1 12,0 3,0
> 63/ti < l25^u 0,8 1,6 0,4 0,8
i! 125 ̂u 0,2 0,4 0,1 0^2



48S T a b l a  2
Características de las placas separadoras fabricadas a basa 

de las fórmalas de mas acriba
Ejemplo 1 Ejemplo 2. Ejemplo 3 Ejemplo de 

comparación

490 Alargamiento 
da rotura (%)
(Medios de 4 9 
valores)

6,5 7,2

495
Resistencia a 
la rotura kg/cm2 
(Medio da 4 va- 130 
loras)

430 405 ^ 65

Absorción da agua 
(% en peso) 58 55 60 .-55

SCO Altura da aseen 
sien capilar (mm) ISO 44S 460 440

505

Resistencia eléc 
trica (en un grúa, 
so de placas da *** 1,6 
0,5 -mm? mil/dm2

t,6 ^ 6

...................................................

Una mezcla consistente aní
440 partes en peso de cloruro de vinilo
870 !* *t agua desalinizada '

540 2,2 w M M M matilcglulosa (viscosidad: 440 cP; 
solución al 2% en peso, a 2oa C)

0,66 w W H W acido n-dodecilbencenosulfónico
0,22 w t! !t M polioxietilen-sorbitan-monolaurato
0,088 w W W M diisopropilperoxidicarbonato

545 se polimerizó en una caldera de 4500 1 (acero VA, agitador de

/
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rodete) durante 7 horas a 59 c c y ISO r.p.m. El lodo de poM 
matizado de grano fino se centrifugo en una decantador#. El 
producto centrifugado contenia aproximadamente 3Q % de agua. 
Sobre el material obtenido de la decantadora se aplicaron a& 

520 ' toncas, antes de su penetración en el secadero neumático,
0,44 partea en peso da ácido n-dodecilbencenosulfónico. la 
aplicación dal ácido solfánico ae realizó en forma da una so. 
lución acuosa al 10 %, a saber, a través de una tobara y con 
ayuda da una bomba. El polimerizado tratado se asco a, nonti- 

5̂ S nuacián en un secadero neumático con aire caliente (entrada: 
ISSe C, salida: 85c C). tas propiedades del policlorura da 
vinilo sapo y de las placas separadoras fabricadas a partir 
dal mismo, han sido recopiladas an la tabla 3.

Si la polimerización se llevó a cabo empleando la 
538 cantidad total de emulgante y da la manera descrita en el ejem 

pío 1, entonces resultó después del mismo modo de separación, 
un polimerizado con aproximadamente 50 % de agua. (En un poli, 
eterizado con 25 a 30 % de agua, la carga de elaboración an 
condiciones iguales es de aproximadamente 1808 a aproximada- 

538 mente 1430 kg/hora, mientras que con un contenido de agua de 
unos 50 % es de tan solo aproximadamente 600 kg/hora)*
Ejemplo 5..

Una mezcla consistente en 
440 partes an peso de cloruro de vinilo 

548 870 " " t " agua desalinizada

i
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S4S

530

555

2,2 partes en pesa da metilceluloaa (viscosidad! 400 cP;
solución al, 2% en peso, a 20a C)

0,$8 * * ^ * acido n-dodacilbancanosulfánico
0,03 * " " " polioxietilen-sorbltan-monolaurato
0,080 " ^ " diisopropilperoxidiearbonato

Sé pplímerizá de manara análoga ai ejemplo 4. Si lodo de p<^ 
maridado de grano fino obtenido contenía aproximadamente 25 % 
da agua, fuá rociado, da manera análoga al ejemplo 4, con 0,44 
partes dn peso de ácido n-dodeeilbencenosulfcnico y 0,03 par­
tee en peso de p olioxiatilen-aorbitsn-monolaurato, empleándose 
una morola de las dos solueionae^mda una da ellas al 40 %.
€1 polimerizado tratado fuá secado a continuación en un seca­
dero neumático, da manera análoga al ejemplo 4. las propieda­
des del policloruro de vlnilo saco y da las placas saparadoraa 
fabricadas a basa del mismo, han sido recopiladas en le tabla 
3. -

A
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T a b l a  3
Características da loa polimerizados en suspensión de cloruro

de yinilo obtenidos

Ejemplo 4
— — .r ' . !

Ejemplo S
560 Valor-K 65,3 66,0

Peso aparente (g/l) 460,0 ' 470^0 .
Absorción de plastificante 
dioctilftalato (% an peso) 15,0 14,0 ^
^iámotro medio do grano 22,0 2SgO

565 Análisis granulomatrlco (%)
< 33^ 89,0 . 75,0
> 33/tt <63yu 10,0 23,0
> 63yU <12S^u t,o 2,0
>125 0 0

570 Alargamiento da rotura (%) 9,0 10,0
Resistencia a la rotara 
(tcp/cm*) 110,0 145,0
Absorción de agua (% en peso) 58,0 40,0
Altura de ascensión capilar (mm) 150,0 125,0

575 Resistencia eláctrica^an un 
grueso da placas de 0,5 mm; 
mn/dm2) 1,2

Esta Patente de invención se corresponde a las depo. 
sitadas en Alemania (República federal Alemana) con loa números 

580 P 23 10 431,6 y P 24 02 314,1 y tiene prioridad da fachas 2 de



585

590

595

600

605

marzo da 1973 y 18 da.anaro da 1974 respectivamente, por acó 
gersa a los beneficios del artículo 21 del vigente Estatuto 
sobra Propiedad Industrial y del articulo 40 del Convenio de 
la Unión de Paria.

R E  IV I M 8 I C A C 1 8 M E S

i). Procodimiento para la obtención de compuestos de moldeo de 
partícula fina sinterizables, a base da policloruro de vinilo 
en suspensión, con valor K da 60 a 75,. un paso aparante de 350 a 
500 gd, una absorción de plastifieante da 12 a 25% en peso, un 
tamaño de grano de 15 a 35/um, y una distribución de grabo da 

60 a 98 % en peso, inferior a 33 /um 
2 a 35 % en peso, de 33 a 63 yum 
8 a 4,5 % en paso, de 63 a 125 ̂ um y 
O a 0,5 % en peso, superior a Í25 /t*a / 

obtenido mediante polimerización en suspensión de cloruro de 
vinilo en fase acuosa con ayuda da un activador lipoeoluble 
en presencia de un estabilizador de la auspansión, de un hu­
mectante no ionógeno y da un emulgenta, y separando y aseando 
al polimerlzado, caracterizado porque en le polimerización se 
emplea, como emulgenta, un acido alcohilarilsulfónípo con 3 a 
16 átomos da carbono en la cadena de alcohilo, o bien un aci­
do alcohilsulfónioo con 8 a 16 atomoe da carbono o una mezcla 
da dichos ácidos sulfónicoe, en una cantidad da 0,01 a 0,5 % 
en paso, con relación al cloruro de vinilo monómaro*
2). Procedimiento para la obtención de un compuesto de moldeo
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sintarizable y da partícula fina, a base de policloruro de 
vinilo, mediante polimerización en suspensión da cloruro de 
vinilo en fase acuosa por medio de un activador liposoiuble 
en presencia da un estabilizador de la suspensión, de un hu 

610 m^ctante no ionógeno y da un amulgente, y separando y secan 
do al polimari2ado, caracterizado porque, como amulgente, se 
emplea un ácido alcohilarilsulfónice con 3 a 16 átomos de 
carbono an la cadena de alcohilo, o bien un ácido alcóbilsu^ 
fónico, con 6 a 16 átomos de carbono o una mezcla de dichos 

615 ácidos sulfónicos, en una cantidad de 6,01 a 0,5 % en.paso, 
con relación al cloruro de vinilo monómero. ^
3). Procedimiento de acuerdo con la reivindicación 2),* carag 
terizado porque la cantidad de amulgente asciende a 0,00 ha¿ 
ta 0,3 % en peso, con relación al cloruro de vinilo monómero* 

620 4). Procedimiento de acuerdo con la reivindicación 2), carao
terizado porque, como amulgente, se emplea un ácido monoalc& 
hilbencanosulfónico,, cuyo grupo alcohilo presenta 8 a 14 átg, 
moa de carbono#
5) . Procedimiento de acuerdo con la reivindicación 2), carao 

625 terizado porque como amulgente, se emplea un ácido n-alcohiJL,
sulfónico con 8 a 16 átomos de carbono.
6) . Procedimiento da acuerdo con la reivindicación 2), carao 
terizado porque antes y eventualmente también durante la poli, 
merización, se agregan tan solo 30 a 80 % de la cantidad total

630 empleada da ácido amulgante, avantualmanta también de la canti,



dad total empleada de estabilizador da la suspensión y/o da 
humactanto no ionógeno, mientras que los restantes 70 a 20% 
da la cantidad total da ácido emulgante, eventualmente tam­
bién de estabilizador de la suspensión y/o de humectante no 
ionógeno, se aplican sobre el polimerizado después de la se­
paración.
7) . Procedimiento da acuerdo con la reivindicación 2), carajo
terizado porque 40 a 60% da la cantidad total empleada de 
ácido emulgente, eventualmente también da la cantidad total 
empleada de estabilizador de la suspensión y/o de humectan, 
te no ionógeno, se agregan antee y eventualmente durante la 
polimerización, mientras que loa restantes 70 a 20% se apli, 
can sobre el polimerizado formado, después de separado. ----
8) . " PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS DE mOLDEO 
DE PARTICULA TINA Y SINTERIZABLES, 4 BASE DE P0LICL0RUR0 DE 
VINILO*.

Esta Memoria consta da veintisiete hojas foliadas 
y mecanografiadas por un solo lado de sus caras.

Madrid, 23 da febrero de 1974.
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