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Los materiales sintéticos que entran en contacto con
materiales fécilmente combustibles, et cualquier estado fisico
o de agregacion, deben tener propiedades antiestdticas, con el
fin de evitar la aparicion de incendios o explosiones debido a
5 descargas con chispas'eléctricas. Igualmente, en la mineria del
carbdn, a causa del peligro de atmdsferas explasivas, sdlo se
permite la exclusiva utilizacidn de materiales sintéticos anti-
estédticos. Ademas de ello, para la fabricacidn de recipientes
de envasado para liquidos fécilmente combustibles, tales como
10 por ejemplc disolventes orgénicos, se aconseja sb6lo el empleo de
los materiales en los cuales no sea posible una formacion de chis-
pas debida a cargas eléctricas. No obstante, también materiales
s0lidos inflamables de modo extremadamente fécil, tales como fds-
foroc rojo o mezclas pirotécnicas especiales, pueden ser manipu-
15 lados sdlo en embalajes a base de materiales incapaces de cargar-

’ . . . L4
se electrostaticamente. Se presenta un comportamiento antiesta-

;i tico de um material si la resistencia superficial, determinada
segln la norma DIN 53.596, no excede de 10° ohmios.
Es sabido aprestar antiestdticamente materiales sinté-
20 ticos, estando basados los procedimientos oportunos en la utili-
zacidn de determinadas sustancias, que o son incorporadas en el
material sintético o son aplicadas sobre la superficie del mismo.
En tal caso se forman en el material sintético, en unidn con la
- humedad de la atmosfera circundante, capas capaces de conducir
25 la electricidad, que impiden la formacidn de descargas eléctri-
cas. Se hace dudosa la posibilidad de realizacidén de tal proce-

- . - ’ .
dimiento si la atmosfera no posse el necesaric grado de humedad.
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De la industria de transformazcidn del caucho es sabido,
con el fin de mejorar la conductividad eléctrica y las propieda-
des mecanicas del caucho, incorporar en éste (ltimo negros de
humo especiales. No obstante, al transferir este modo. de proce-
dimiento a materiales sintéticos se comprobd que la mayor parte
de los negroé de humo usuales en el comercio no son eficaces en
materiales sintéticos en el mismo gradeo que en caucho. Ademds de
ello, mediante la adicion de negro de humo en las cantidades usua-;
les en el caso del caucho se perjudican considerablemente las
propiedades mecanicas de los materiales sintéticos.

Asi,por ejemplo, en el caso del apresto de poli(clorururi
de vinilo) con negros de humo conductorss usuales en el comercio
s0lo se logra un efecto antiestdtico aceptable cuando los negroé

de humo son incorporados en la mezcla de material sintético en

cantidades de por lo menos 20% en peso. No obstante, can estas
concentraciones de negro de humo se afectan desfavorablemente
tanto las propiedades mecdnicas de los materiales sintéticos co-
mo tembién su aptitud para transfarmacibn.

Se ha encontrado ahora que en el caso de utilizarse un
negro de humo previamente tratado de modo especial para el apres-
to antiestdtico de materiales sintéticos, se pusden superar las
desventajas de los negros de humo hasta ahora empleados, toda
vez que cantidades ya relativamente pequefias de este negro de
humo producen en materiales sintéticos una considerable disminu-
cién de la resistencia eléctrica volumétrica o de aislamiento y
de la resistencia superficial, sin modificar desventajosaﬁente .
al mismo tiempo las propiedades mecénicas de los materiales siﬁ—

’ «
teticos.
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Por consiguiente, es objeto del invento un procedimien-
to para el apresto antiestdtico de materiales sintéticos por mez-
clado del polvo de material sintético, asi como eventualmente de
otros materiales aditivos, con un negro de humo conductor, y por
transformacidn de la mezcla en una masa de moldeo, el cual estd
ﬁaracterizado porque el negro de humo conductor posee un indice
de adsorcion de agua (indice AS) de 15-35, una resistencia eléc-
trica especifica, con una presién de compresidén de 100-180 atmds-
feras absolutas, de lD-l hasta 10—3 chm.cm, una densidad aparente
de 100-180 g/1 asi como una superficie segin BET de 100-1.000 mzku
porgue para su preparacion se habia mezclado intensamente una sus-
pension acuosa de negro ae humo con>un indice AS mayor de 15, gque
se habia obtenido por conversién térmica de hidrocarburos ligqui- -
dos a la temperatura ambiente en presencia de Dxigenq o de gasesr
que contienen axigeno y vapor de agua a 1.200 hasta 2.0002C y
presiones de 1 a 80 atmésferas absolutas asi como por subsiguien-
te lavado con agua del gas de reaccion que contiene negro de hu-
mo, con hidrocarburos aliféticos o cicloalifaticos liquidos sus-
ceptibles de evaporarse, a temperaturas de 5-1202C y presiones
de 1 a 20 atmdsferas absolutas en fase liquida, con una actividad
de iones - hidrogeno de pH 7 - 10 durante 1 a 20 minutos, el
negro de humo habia sidc separado del liquido, habia side libe-
rado de hidrocarburos y de agua por calentamiento, y a continua-
cidn lebia sido atemperadc durante 2 a 30 minutos a una tempera-
tura de 200 hasta 2.200¢C, y pofque el negro de humo es agregado
al polvo de material sintétice en una cantidad de aproximadamente

4 a 12% en peso.
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Segln el procedimiento del invento se pueden aprestar
antiestéticamente, por ejemplo, polietileno, polilcloruro de -
vinile), polipropileno o poliestireno, siendo preferiblemente
de 8 a 12% en peso la cantidad del negro de humc mezclado con
el polvo de material sintético. La mezcla, obtenida en tal ca-
so, de polvo de material sintético, negro de hume, 2si como -
eventualmente otras sustancias aditivas o asuxiliares de trang-
formacidn, puede ser traﬁsfurmada en una masa de moldeo de ma-
nera conocida por extrusidn y subsiguiente granulacidén del prg
ducto extruido. Como sustancias aditivas o auxiliares de trang
formacién han de entenderse, por ejemplo, estabilizadores, plag
tificantes o lubricantes.

En particular, acerca del negro de -humo empleado sg-
gln gl procedimiento del invento o acerca de su obtencién, hay
gue hacer observar ademés la siguiente:

Como productos de partida pars la preparacidén del ne-
gro de humo segln el invento pueden utilizarse, por ejemplo, hi
drocarburos de alto punto de ebullicién, tales como aceite com
bustible pesado. Estas (ltimos sen quemados de modo conocidao a
aproximadamente 1.4008C utilizando presidn, y a partir de los
gases de combustidn se separa el negro de humo por lavado con
agua. La suspensién acuosa de negro de humo formada en *al caso,
que posee un valor de pH de 7 - 10 y por cada litroc de suspen-
sidn contiene aproximadamente 5 a 40 g de negro de humo, es mez
clada intensamente con hidrocarburos susceptibles de evaporarse
con un punto de ebullicidn de preferiblemente 30 a 902C, tales

como por ejemple bencina, y a continuacién el negro de humo es
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separado de la fase liquida. Seguidamente, el negro de humo es
secado a aproximadamente 2002C y lu;go es atemperado durante 5

a 15 minutos en presencia de nitrdgeno, hidrdgeno o mondxido de
carbono a una temperatura de preferiblemente 1.400 a 1.800°C. El1
atemperamiento del negro de humo puede efectuarse también en pre-
sencia de clore gaseoso, cloruro de hidrogeno o compuestes gque
desprenden halogeno a las temperaturas antes mencionadas.

Con el fin de incorporar el negro de humo en el mate-
rial sintético, el material sintético en forma de polvo es mez-
clado homogéneamente en mezcladores junto con las sustancias adi-
tivas usuales, tales como estabilizadores, plastificantes, agen-
tes lubricantes y similares. La mezcla prepafada de este modo es
plastificada en extrusores, es extruida en forma de cordones y
granulada. El granulado obtenido puede ser conducido luego en
gsta forma a una transformacidn ulterior, de modo carrespondien-
te a la finalidad de utilizacién del material sintético.

El procedimiento seglin el invento ha de ser designado
como técnicamente avanzado, en comparacion con los modos de pro-
cedimiento conocidos en el sector, toda vez que el negro de humo
afiadido al material sintético produce una disminucidn hasta ahora
no lograda de la resistencia superficial y de la resistencia vo-
lumétrica o de sislamiento del material sintético, sin que al
mismo tiempo se produzca un considerable empeocramiento de las
propiedades mecdnicas del material sintético. Este ventajoso
efecto técnico resulta del tratamiento previo especial del negro
de humo empleado, o de la suspensiﬁn acuosa del mismao, con hidro-

- s . . - - -
carburos aliféticos o cicloalifaticos susceptibles de evaporarse.
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El procedimiento segin el invento se va a explicar
con mas detalle con ayuda de los siguientes ejemplos:

Como producto de partidas para la preparacion del negro
de humo segln el invento sirvid un negro de humo que se habia
formado en la conversidn términa de aceite combustible pesado
con oxigeno y vapor de agua & 1.4008C y 50 atmésferas absolutas
de presidn y en el subsiguiente lavado con agua de los gases de
reaccidn con contenido de negro de humo, en forma de suspensidn
acuosa con un contenido de 15 g de negro de humo/litro de sus-
pension.

A partir de 200 litros de la suspension acuosa de negro
de humo con un valor de pH de 9 se separd negro de humo en un re-
cip%gnte can agitacidn por adicién de 6 kg de bencina (margen de
ebullicién 30-902C)a una temperatura de 25°C, una presidén de 1,2
atmosferas absolutas y una duracién de la agitacién de 10 minu-
tos. El material & granel obtenido consistia en 20% en peso de
negro de humo, 40% en peso de bencina y 40% en peso de agua. Es-
te (ltimo material fue calentado a 2002C con el fin de eliminar
bencina y agua, obteniéndose 3 kg de negro de humo seca. E1 negro
de humo exento de agua y bencina fue dividido en varias muestras
y las muestras individuales fueron atemperadas durante 60 minu-
tos en atmosfera de nitrdgeno a diversas temperaturas entre 2302C
y 1l.8042C.

Las muestras de negro de humo de acuerdo con el inven-
to producidas del modo antes descrito, fueron incorporadas en
diferentes materiales sintéticos y a continuacidn se determina-

ron la capacidad para fluir, la tepacidad al impacto en entalla-
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dura, la dureza de presion de bola asi como la resistencia volu-
métrica o de aislamiento y la resistencia superficial de los ma-
teriales sintéticos aprestados con negro de humo.

La determinacién de la capacidad para fluir {indice
de fusidén) se efectud de acuerdo con la norma DIN 53.735 utili-
zando una temperatura de 1902C con una carga de 5 kg. E1l resul-
tado se expresa en 15;7 de cantidad descargada en 10 minutos.

La determinacion de la tenacidad al impacto con enta-
lladura se efectud segln la norma DIN 53.453. La experimentacidn
se llevd a caba a 239C después de 3 horas y 24 horas tras la ter-
minacién de la produccion de placas comprimidas de material sin-
tético. Los resultados se indican en LFp.cm/cmE7.

La determinacidén de la dureza de presion de bola se
efectud seglin la norma DIN 53.456. Los resultados se indican en
[Eg/cmf?.

La determinacidn de la resistencia volumeétrica o de
aislamiento y de la resistencia superficial se efectud seglin la
norma DIN 53.596. Los resultados se indican en:

a) Resistencia volumétrica o de aislamiento Zghm. cm7

b) Resistencia superficial [;hﬁ7.

Ejemplo 1 (segln el invento)

En un mezclador intenso se mezclaron los siguilentes

componentes durante 1 minuto a2 1.500 vueltas por minuto:
9 kg de polvo de polietileno de baja presién con un indice
de fusidn de 10,9 g/10 minutos,
18 ..g de estearato de calcio;
1,8 g de 13;(3,5—di—ter.-butil—4-hidr0xifenil)-propionato

de octadecilg7;
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1 kg de negro de humo, atemperado a 230¢C.

La mezcla en forma de polvo fue extruida en un extru-
sor para formar un cordén y a continuacidén fue granulada. El pro-
ducto granulado fue comprimido en una prensa automdtica para for-
mar placas redondas de 4 mm de espesor y 120 mm de didmetro con
una temperatura de compresion de 200°C y una presion de compre-
s5idn de 2-10 toneladas de presion total. A partir de las placas
producidas se fabricaron las probetas necesarias para los expe-
rimentos individuales.

Las propiedades mecénicas y eléctricas de las probetas
producidas a partir de la anterior mezcla pueden verse en la Ta-
bla II. Los detalles caracteristicos del negro de humo los mues-
tra la Tabla I,

Ejemplos 2 a 7 {segin el invento)

Se procedidianalogamente al Ejemplc 1, pero se emplea-
ron negros de humo que habian sido atemperades a 300°C, 4009C,
600eC, 1.0002C, 1.500°C y 1.800°C. lLas propiedades mecanicas y
eléctricas de las probetas individuales de material sintético
pueden verse en ls Tabla II. Los detalles caracteristicos de los
diferentes negros de humo los muestra la Tabla I.

Ejemplo 8 (Ejemplo comparativo)

Se procedio anélogamente al Ejemplo 1, pero se renun-
cié a la adicidn de negro de humo. Las propiedades mecénicas y
eléctricas de la probeta de material sintético exenta de negro
de humo pueden verse en la Tabla II.

Ejemplc 9 (Ejemplo comparativo)

Se procedid analogamente al Ejemplo 1, perc en calidad
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de componente de negro de humo se empled AcetogenC:)-Russ canso-
lidado (antes firma Knapsack Aktiengesellschaft, Knapsack bei
Ktln, ahora firma Hoechst Aktiengesellschaft, Frankfurt/Main).

Las propiedades mecénicas y eléctricas de una probeta
de material sintético que contiene el negro de humo antes mencio-
nadoc pueden verse en la Tabla II. E1 Acetogen-russ estad caracte-
rizado por un indice de adsorcion de 22 ml/5 g, medido segin el
método de bola asi como una superficie segln BET de 70 mz/g. La
suspension acuosa del negro de humo Acetogen-russ posee .un valor
de, pH de 7. El1 indice de adsorcion indica la cantidad en ml de
una mezcla de agua y acetona {proporcion de mezcla 9:1) gue es
necesaria para formar una Unica bola a partir de 5 g de negro
de humo en un matraz de fondo redondo.

Fjemplo 10 (Ejgmplo comparativo)

Se procedid andlogamente al Ejemple 1, pero en calidad
de componente de negro de humo se emplec negro de humo de llama
Flammruss lDlGD(firma Degussa, Frankfurt/Main). E1 Flammruss
101 posee una superficie segdn BET de 21 mz/g y una resistencia
eléctrica especifica a 300 atmbsferas absolutas de 0,04 ohm.cm.
La suspensidn acucsa del negro de humo posee un valor de pH de T.

Las propiedades mecanicas y eléctricas de una proheta
de material sintetico que contiene el negro de humo antes men-
cionado pueden verse en la Tabla II.

Ejemple 11 (Ejemplo comparativo)

Se procedid analogamente al Ejemplo 1, pero en calidad

de componente de negro de humo se empled negro de humo de horno

especial Corax LGD(firma Degussa, Frankfurt/Main). E1 Corax LCD
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posee una superficie seglin BET de 150 mz/g. El valor de pH de

(EDES de 7.

Las propiedades mecanicas y eléctricas de una probeta

la suspensidn acuosa de Corax L

de polietileno que contiene el negro de humo antes mencicnade se
representan en la Tabla II.
Ejemplo 12 (Segin el invento)
En un mezclador de funcionamiento répidoc se mezclaron
los siguientes companentes:
880 g de polvo de poli{cloruro de vinilo) con un indice K
de 70;
20 g de laurato de bario y cadmio;
100 g de negro de humo, que habia sido atemperado a 4002C
de modo correspondiente al Ejempla 3.
La mezcla en forma de pblvo obtenida fue homogeneizada
y plastificada en un laminador-mezclador a lEUEC y una velocidad
de giro de 11 vueltas por minuto durante 5 minutos. La lamina
homogeneizada retirada del laminador fue comprimida en una pren-
sa para formar placas con las dimensiones 150 x 120 x 6 mm a
1758C, una presidn de contacto de 10 minutos y una presidn de
compresidn de 150 kp/cmz. A partir de las placas producidas de

este modo se fabricaron probetas para la medicion de la resis-

o 4 . . . . . .
" tencia volumetrica o de aislamiento o de la resistencia superfi-

cial. Los resultados de las mediciones de resistencia estén con-
tenidos en la Tabla III.
Ejemplo 13 {Segln el invento)

Se procedid.. andlogamente al Ejemplo 12, pero la mez-

cla de partida constaba de los siguientes componentes:
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616 g de poli(clorurc de vinile) con un indice K de 70;
246 g de ftalato de dioctilo;
20 g de laurato de bario y cadmio;
100 g de negroc de humo, que habia sido atemperado a 4002C
de modo correspondiente al Ejemplo 3.

Los resultados de las mediciones de resistencia de las
probetas estan representados en la Tabla III.

Ejemplo 14 (Ejemplo comparativo)

Se procedid analogamente al Eje;blo 12, pero en cali-
dad de companente de negro de humo se empled Acetogan{ELRuss.
Los resultados de las mediciones de resistencia de las probetas
pgeden verse en.la Tabla III.

Ejemplo 15 {(Ejemplo comparativo)

Se procedid anélogamente al Ejemplo 13, pero ep|cali-
dad de componesnte de negro de humo se empled Acetcgen‘ -Russ.
Los resultados de las mediciones de resistencia de las probetas
pueden verse en la Tabla III.

Ejemplo 16 (Seglin el invento)

Se trabajd analogamente al Ejemplo 1, pero se emplea-
ron polipropileno con un indice de fusidn de 1,3 g/10 minutos
asi como negro de humo atemperado a 4002C. Los resultados de las
mediciones de resistencié de las probetas pueden verse en la Ta-
bla III.

Ejemplo 17 (Segin el invento)

Se procedio andlogamente al Ejemplo 1, pero se emplea-

ron poliestirens con un indice de fusidn de 4 g/10 minutos asi

como negro de humo atemperado a 4002C. Los resultados de las
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mediciones de resistencia de las probetas pueden verse en la
Tabla III.

De la Tabla II se desprende que las probetas de mate-
rial sintético aprestadas con negro de humo segin el invento son
muy superiores en lo que se refiere a la resistencia volumétrica
o de aislamiento o a la resistencia superficial a las probetas
provistas con negros de humo habituales, toda vez que las probe-
tas habituales, con la concentracidn utilizada de negro de humo,
no manifiestan ningdn tipo de comportamiento antiestdtice. Un
resultado correspondiente puede ohtenerse también de la Tabla

ITI.
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we NOTA -
Se reivindica como nuevo y de propia invencion.

1. Procedimiento para el apresto antiestatico de materiales sin-
téticos por mezclado del polvo de material sintético asi como
eventualmente de otras sustancias aditivas con un negro de humo
conductor y por transformacidn de la mezcla en una masa de mol-
deo, caracterizado porque el negro de humo conductor posee un
indice de adsorcidn de agua (indice AS) de 15-35, una resisten-
cia eléctrica especifica, con una presidn de compresidén de 100~

1 hasta ll:!_3 ohm.cmy una densi-

180 atmbsferas absolutas, de 10
dad aparente de 100-180 g/l asi como una superficie seglin BET

de 100-1.000 mz/g; porque para su preparacidn se habia mezclado
intensamente una suspensidn acuosa de negro de humo con un indice
AS mayor de 15; que se habia obtenido por conversién térmica de
hidrocarburos ligquidos a la temperatura ambiente en presencia

de oxigeno o de gases que contienen oxigeno y vapor de agua a
1.200 hasta 2.0002C y presiones de 1 a 80 atmbsferas absolutas,
asi como por subsiquiente lavado con agua del gas de reaccion

que contiene negro de humo, con hidrocarburos aliféticos o ciclo-
alifaticos liquidos susceptibles de evaporarse, a temperaturas

de 5-120¢C y presiones de 1 a 20 atmosferas absolutas en fase
liquida, con una actividad de iones hidrdgeno de pH 7-10 durante
1 a 20 minutos, el negro de humo habia sido separado del liquido,
habia sido liberade de hidrocarburos y de agua por calentamiento,

y a continuacidn habia sido atemperado durante 2 a 30 minutos a

una temperatura de 200 a 2.2002C, y porque el negro de humo es
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agregado 81 polvo de materisl sintético en una cantidad de aprag
ximadamente 4 a 12% en peso.
2. Procedimiento seqin la reivindicacidén 1, caracterizado porque
en calidad de polvo de material sintético se emplea polietilenao,
poli{cloruro de vinilo), polipropileno o poliestirenao.
3. Procedimiento seqiin las reivindicaciones 1 6 2, caracteriza-
do porque el negro de humo conductor es mezcladn con el polvo -
del materiel sintético en una cantidad de 8 a 12% en peso.
4. Procedimiento seqin las reivindicaciones 1 a 3, caracteriza-
do porque la mezcla a base de polva de meterial sintético, ng-
gro de humo, asi como eventualmente otras sustancies aditivas, -
es extruida v el producto extiruido obtenids es granulado.
5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4, caracteriza-
do porque en calidad de sustancias aditivas se utilizan estabi-
lizadores, plastificantes o agentes lubricantes.
6. PRGCEDIMIENTO PARA EL APRESTO AMTIESTATICO DE MATERIALES SIN
TETICOS.

Tal como se describe v reivindica en la presente Memg
ria Descriptiva, que consta de dieciocho hojas escritas a migui

na por una sola cara.
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