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ANTECEDENTES DIt LA TNVENCLON

Esta invencidén se relaciona de manera general a
léminas de pldstico flexibles, microporosas, y mds particular]
mente, a ldminas de pldstico microporosas, flexibles, Gtiles
como separadores entre las placas de baterias de acumuladores
eléctricos,

Como es bien apreciado en el grte, unt separador
de bateria debe ser poroso para permitir el paso de los iones|.
entre las piacas as{ como la libre difusidn del dcido. Adicio
qalmente, el separador de la baterfia debe ser resistente al
ataque de los dcidos y a la oxidacidén electroquimica y al mig]
mo.tiempo debe ser resistente y durable. Mds especificamente,
es altamente deseable que el separador sea lo suficientemente
flexible como para resistir el agrietamiento durante el ensam
ble puesto que avin una mindscula grieta, si se deja que se -
propagus durante la vida Gtil de servicio de 1la bateria, pue-
de dar por resultado una falla prematura de la bateria. Adi-
cionamiente, el separador debe ser de maturaleza hidrotilica
puesto que dichos separadores de bateria no requieren la adi-
cidén de un agente de humedecimiento,

Como se describe por ejeuwplo, en las Patenfos de
los Kstados Unidos otorgadas a witt (mimero 2.772.322) y a
Selsor y coléboradores (ntimero 3.69b.061), es bi;n conocido
en el arte fabricar separadores de bateria a partir de compo-
siciones que comprenden una mezcla de resina pldstica, un llg
nador inorgdnico, y un solvente, de tal manera, como para pro
ducir una ldmina microporosa, semirrigida.

Se han hecho intentos para modificar diclios sepa-
radores basados en pLdstico del arte anterior para aumentar -~

su flexibilidad y ¢ii- esta manera evitar el agrietamiento du-
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rante el ensamble y el manejo, afiadiendo plagtificadores a
las composiciones que se procesan,

8in ewbargo, se ha encontrade que la simple adi-
cién de plastificadores a estas composiciones da por resulta-
do separadores que tienen propiedades fisicas significativa-
mente inferiores y particularmente propiedades electroguimi-
cas inferiores cuando se coumparan con los separadores que no
han sido plastificados. kspeciiicamente, se observé que cuan-
do se aiiaden plastificadores a dichas couposiciones, aumenta
la resistencia eléctrica del separador de la baterfa alin cuapn
do disminuye la resistencia al dcido del separador resultan-’
te. -

Contra los antecedentes anteriores, es un objetis
vo principal de la presente invencidén proporcionar una compo-
sicién procesable hasta hacer un separador de bateria flexi-
ble, a base de plédstico, microporoso,.

Es otro objeto de la presente invencidén proporcio
nar una composicidn procesable hasta hacer un separador de ba
terfa tlexible, a base de pldstico, microporoso resistente al
agrietamiento,

Es un objeto adicional de la presente invencidn
proporcionar una composicidn procesable hasta hacer un separa
dor de baterfa f'lexible, a hase de pldstico, micfoporoso con
buenas propiedades de resistencia eléctrica y que sea resis-
tente al ataque del dcido y a la oxidacidén por medio de los
electroquimicos, y, adic.onalmente, un separador que normal-
mente sea hidrofflico Yy se humedezca tdcilmente sin que se -
requiera la adicién de agentes humectantes.

ks adn otro objeto de L;_presenta invencién pro-

porcionar una composicidén procesable hasta hacer un scpurador

‘e



10

18

20

25

30

'por ciento y aproximadamente 32 por ciento por peso de la com

de baterias flexible, a base de pldsticos, microporoso, en el
que el plastificador no se lixivia saliéndose duraﬁte el pro-
cesamiento ni durante su uso.

ks adn otro objeto de la presente invencién pro-
porcionar una composicidn procesable hasta hacer un separadon
de bhaterias f'lexible, a base de pldstico, microporoso que es=-
té menos sujeto a las fallas prematuras que los mparadores de
bateria que se emplean hasta la fecha,

RESUMEN pi LA PRESENTE LNVENCION

Con el objeto de establecer los objetos y venta~
Jjas anteriores, un aspecto de la presente invencidn brevemen-
te comprende una composicidn procesable hasta formwar un arti-
culo flexible, a base de pldstico, microporoso tal como, por
ejeﬁplo, un éeparador de baterias, en ei que la composicién -
comprende un agiutinante de resina termoptdstica, un plastifi
cador, un material llenador inorgdnico, un solvente y un no -
solvente y en el que el aglutinante de resina termopléspico
constituye entre aproximadamente 10U por ciento y aproximadame#
te 16 por ciento por peso de la composicidn total; el pldsti-
ficador constituye entre aﬁroximadamente 4 por ciento y apro=-
ximadamente 10 por ciento por peso de la composicidén total;
el llenador inorgdnico constituye entre aproximadamente 1Y pof¥
ciento y aproximadamente 23 por ciento por peso de la composi<

cidn total; el solvente constituye entre aproximadamente 26

posicién total y el no solvente constituye entre aproximadamey
te 28 por ciento y aproximadamente 34 por ciento por peso de
la composicidn total,

Otro aspecto de la presente in&encién se relaciona

al método para procesar la composicidn anterior a fin de prody
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de las etapas de:

a) combinar, a la temperatura ambiente en un mez-
clador de bajo corte, el aglutinante de resina termopldstica
y el plastiricador en las cantidades mencionadas anteriormen
tes

b) afiadir a la mencionada mezcla el material lle-
nador inorgdnico el solvente y el no solvente, asi mismo en
las cantidades mencionadas anteriormente;

c¢) mezclar los mencionados ingredientes hasta que
todas sus partes constituyentes lleguen a quedar uniformemepn,
te dispersadas;

d) extruir 'y calandrear la mencionada coumposicién
para formar un articulo en torma de ldmina tlexible, micropg
r0s80;

e) hacer pasar el mencionado articulo a través
de un bario de extraccidmn, y

') secar el mencionado articulo.

VESCRLPCLUN DE LAS MUDALLUADES PREMERIDAS

La composicidén que se describe en ila presente vy
que puede ser procesada hasta formar un separador de bateria
t'lexible, a base de plédstico, microporoso, estd compuesto de
los siguientes ingredientes esenciales:

a) un aglutinante de resina termoplastica;

b) un soivente que sirve para solubilizar el aglu
tinante de resina termoplasticaj

¢) un llenador inorgdnico tal como silice;

d} un no solvente tal como el agua, vy

e) un plastiticador,

Ll aglutinante de resina termoplastico ewpleado -
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de preferencia debe ser un aglutinante de resina de cloruro
de vinilo del tipo de "kP" o “procesamiento fécil"‘que sea po
roso y altamente absorbente, lkste aglutinante de resina ter-
mopldstico puede ser una resina de homopolimero de cloruro

de vinilo gamma no plastiticado o un copolimero de cloruro de
vinilo mezclado con una pequeiia cantidad {menos de aproxima-
damente 15 por ciento} de un mondumero monoetilénico tal como
por e jemplo, acetato de vinilo, cloruro d; vinilideno, propi-
leno o etileno. Un aglutinante de resina termopldstico partie
cularmente preferido es el homopolimero de cloruro de vinilo
éamma vendido por Continental 0il Company bajo la marca de
Conco 5385 aiin cuando se han obtenido buenos resultados con
los homopolimeros de cloruro de vinilo gamma vendidos por B,
. Goodrich Company bajo la marca de Geon 103EP y por Solvay
and Cie. S.A. de Bélgica bajo la marca de Solvic 229. Adicio-
nalmente, pueden utilizarse otros aglutinantes de resina ter-
mopldstica los qué, cuando se mezclan con un solvente, se con
vierten a una masa pastosa, semiplastificada pafa procesamien
to fdcil y los que, al eliminar el solvente, quedan desplasti
ficados. Adicionalmente, el aglutinante de resina termoplésti
ca seleccionada debe ser quiﬁicamente vy fisicamente estable
bajo las condiciones bajo las cuales va a ser utilizado,

EL aglutinante de resina termopldstica debe com-
prender entre aproximadamente 10 por ciento y aproximadamente
16 por ciento por pesv de la composicidén total prefiriéndose
una gama comprendida entre aproximadamente 11 por ciento y -~
aproximadamente 15 por ciento. Se obtuvieron resultados parti
cularmente buenos cuando la cantidad de la resina termopldsti
ca constitufa entre aproximadamente 1l por ciento y 12 por ~

ciento por peso de la composiciéntotal y, como tal, esta es 19
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gama que méds se pretiere.

1 material llenador inorgdnico debe ser un séli-
do inorgdnico capaz de retener cuando mencs 30 partes de agug
u otra materia voldtil por 100 partes de materia no voldtil
Yy debe ser capaz de liberar la material voldtil al catentar-
se hasta una temperatura por debajo del punto de descomposi-
cidn de la resina termopldstica. Aln cuando puede emplearse
cualquier material llenador capaz de llenar estos requisitos
se prefiere el hidrogel de sflice o lLa sflice hidratada pre-~
cipitada. Se prefiere particularmente la silice hidratada prg
éipitada ¥ puede ser obtenida, por ejemplo, de PPG Corpora-
tion bajo la marca de Hi Sil 2373 o de Chemische labrik Hoescl
de Alemania bajo la marca de KS-300.

El material llenador inorgdnico debe constituir
entre aproximadamente 19 por ciento y aproximadamente 23 por
ciento por peso de la composicidn tota} y se prefiere una ga-
ma comprendida entre aproximadamente 20 por cicnto y aproximg
damente 23 por ciento por peso de la composicidn total. Cuan-
do la gama del material llenador inorgédnicd estd comprendida
entre aproximadamente 22 por ciento y aproximadamente 23 poxr

ciento, se produce un articulo con propiedades fisicas vy elec-
troquimicas particularmente buenas, y por lo tanto, esta es
la gama que mds se prefiere,

£l solvente empleado, de preferencia un solvente
orgdnico, debe tener una accidn de solvacidn sobre el agluti
nante resinoso termopldstico y debe ser capaz de ser absorbi
do por el material llenador, Aln cuando pueden emplearse sol
ventes inorgdnicos tales como’por ejemplo acetqna, éter, di-
metilformamida, ortoclorobenceno, tetrahidrofurano y ciextas

cetonas, se pefiere la ciclohexanona puesto que solubiliza el
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cloruro de polivinilo y sélo es ligeramente soluble en agua.|

Bl disolvente utilizado, de preterencia la ciclo-
hexanona, se emplea en gamés comprendidas entre aproximadamen
te 20 por ciento y aproximadamente 32 por ciento por peso de
La composicidéntotal v se prefiere una gama comprendida entre
aproximadamente 26 por ciento y aproximadamente 30 por ciento
Se obtuvieron resultados particularmente buenos cuando la canj
tidad del solvente constituye entre aproximadamente 27 por
ciento y aproximadamente 26.por ciento por peso de la compo-
sicidn total.
| Kkl no solvente, de preferencia el agua, general- .
mente constituye entre aproximadamente 28 por ciento y aproxi
madamente 34 por ciento de la composicidn total, yAse prefie-~
re una gama comprendida entre aproximadamente 29 por ciento y
aproximadamente 33 por ciento., Se ha encontrado que el no soll
vente en una cantidad dentro de la gama comprendida entre -
aproximadamente 31 por ciento y aproximadamente 33 por-ciento
de la composicién total produce propiedades fisicas particu-
larmente buenas, y por lo tanto se prefiere especialmente.

k1l plastificador seleccionado debe ser compatible
con el sistema vy, por lo tanto, cuando se mezcla con las com-
posiciones mencionadas anteriormente, ser capaz de mejorar lak
propiedabs de alargamiento del articulo resultante mientras
que al mismo tiempo no afecta adversamente propiedades tales
como las propiedades fisicas a la resistencia eléctrica vy &
rasistencia al ataque por el dcido o la rosistencia a la oxi-
dacidn por los productos elecﬁroquimicos. A este respecto, -
puede ser aceptable cualquier plastificador monomérico o poli
mérico que logre estos objetivos, Espos.deben incluir tanto

plastificadores monoméricos tales cowo por ejemplo, seh.icato
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damente 4 por ciento y aproximadamente 10 por ciento por peso

de dioctilo como plastificadores poliméricos tales como, pox
ejemplo, polietileno clorado elastomérico. Se pretfiere el usg
de un plastiticador monomérico, y particularmente el ttalato
de dioctilo y el adipato de dioctilo. Se ha encontrado que -
los articulos fabricados a partir de couposiciones que con-~
tienen cualquiera de estos dos plastificadores monoméricos
tiene excelenteg propiedades tisicas ¥y electroquimicas.

k1l plastiticador debe constituir entre aproxima-

de la composicidn fotal y se prefiere una gama comprendida en
tre aproximadamente 4 por ciento y aproximadamente 8 éor cien
to. Se observan propiedades tisicas particularmente buenas en
el articulo resultante cuando se emplea el ttalato de dioce~
tilo en cantidades comprendidas entre aproximadamente 6 por
ciento y aproximadamente 7 por ciento por peso de la composi~-
cién total, y como tal, cuando el plastificador es el t'talato
de dioctilo, esta gama es la que mds se prefiere. Sin embargo
cuando el plastificador es el adipato de dioctilo, la gama =~
que mids se prefiere estd comprendida entre aproximadamente
4,5 por ciento y aproximadamente 5,5 por ciento.

Ademds de los ingredientes anteriores, serd apa-
rente a las personas hdbiles en el arte que pueden emple.rse
una variedad de otros ingredientes que mo atecten la natﬁra-
leza esenciai del producto resultante, #n reatidad, pueden
proporcionarse muchos de estos ingredientes con el tin de mow
Jjorar otras propiedades de los mismos o para el tin de mejo-
rar la aceptacidn industrial._bos ingredientes tipicos inclu
yen, aln cuando no quedan limitados, a ingredientes modifica-
dores o estabilizadores tales como por ejeuplo, negro due care

bén vy estersato de plomo.
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Una caracteristica importante de la presente in-
vencidén es la manera por medio de la cual se combinan los in|
gredientes para formar la composicidn capaz de fabricar un
articulo tal como por ejemplo, un separador de bateria micro]
poroso flexible, basado en pldstico. |

Al combinar los ingredientes antes mencionados en
las cantidades y las gamas especificadas? se ha encontrado
que son aplicables los procedimientos mencionados en la Pa-
tente de los Estados antes citada nilimero 3,696,061 otorgada
a Selsor y colaborador, con ciertas modificaciones, la pa-
tente de los #stados Unidos nidmero 3,696,000, cedida al mis -
mo cesionario de la presente invencidn, se incorpora ayla -
presente como reterencia y se hace parte de esta descripcidn

Se prepara primeramente un lote maestro del aglu
tinante de resina termopldstica y el plastificador mezclan-
do en seco a la tewperatura ambiente las partes constituyen-
tes en una mezcladora de sélidos de bajo corte, tal como pon
ejemplo, una mezcladora de "liquidos y sélidos" Patterson-
helley de alta intensidad, durante un perfodo de aproximada-
mente 20 minutos. ksto contrasta con los procedimientos que
se han empleado hasta el presente en los que se utiliza una
mezcladora de alto corte tal como por ejemplo, una mezclado-
ra Henschel, Adicionalmente, los procedimientos empleados -
hasta hoy, el aglutinante de resina termopldstica se mezcla
con el plastiticador en la presencia de calor para efectuar
una mejor absorcidn del plastificador dentro del aglutinante
de resina termopldstica., la mezcladora Patterson-~Kelley de
alta intensidad, de "liquidos sélidos" tiene una seccién -
transversal en forma de V la que se_pr;fieré, ain cuando se

reconoce que pueden emplearse para esta trinalidad otros dis~
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positivos de mezclado. Se coloca una alfcuota de este lote
maestro que estd en la formade un polvo himedo en la mezcla
dora limpia, y se anade al llenador inorgdnico en la canti~
dad prescrita. La mezcla total, que en ese momento se asemg
Ja a un polvo seco, se mezcla después hasta que todos los =
ingredientes estdn dispersos uniformemonte.

Se prefiere que se afiada entonces lta cantidad -
prescrita del solvente orgdnico. X1 régimen al cual se ariae
de el solvente orgdnico, sin embargo, tiene cierta importan
cia puesto que no debe excederse'al régimen de absorbencia
del llenador inorgdnico para el solvente con el fin de que
no se insolubilice pafte de la resina termopldstica.

Se aiiade después la cantidad prescrita del no soj
vente (por ejemplo agua) a un régimen menor que el régimen
de absorcidén mdximo del solvente cargado con sflice. La com
posicidén resultante estd entonces en la forma de un polvo -~
estable, himedo, de flujo libre.

A fin de procesaf esta composicidn hasta hacer uy
artfculo dtil tal coimo por ejemplo un separador de bateria
t'lexible, a base de pldstico, microporoso, la composicidn sd
introduce en un extrusor, de preferencia de construccidn de
tornillo vertical, en la que el polvo de fiujo libre se con
vierte en una mezcla similar a una masa, se conforma por me-
dio del dado formador de ldminas y se trata con una calan-
dria hasta formar una 1dmina continua.

Las temperaturas de extrusién estdn comprendidas
entre aproximadamente 27¢C y aproiimadamente 71¢C. v se pre
fiere una gama mds reducida comprendida entre aproximadamen-
te 46°C y 542C, La temperatura del dado puede estar compreis

dida entre aproximadamente 272C y aproximadamente 71l?C. la
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" metro cuadrado, Como es natural, pueden utilizarse otros ex-

contrapresidn del extrusor puede estar comprendida entre aprg¢

ximadamente 14,061 y aproximadamente 35,153 kilogfamos por -
centimetro cuadrado, y se prefiere una gama de presidén cou=
prendida entre aproximadamente 14,061 kilogramos por ceuti-

metro cuadrado y aproximadamente 21,092 kilogramos por denti

trusores.

La masa en forma pastosa forméda dentro del extru
s0r se hace pasar después a través de una criba de aproxima-
damente 40 mallas y de un dado de un tubo para formar ldmina
antes de entrar a una calandria de engranajes paa bajar su
velocidad la que se mantiene a una temperatura comprendida
entre aproximadamente 4,42C y aproximadamente 15,5%C., y de
preferencia entre aproximadamente 4,4°C y aproximadamente
7,29C, ¥l dado se sujeta a la calandria para evitar la eva-
poracién. la calandria empleada es una calandria con una lon
gitud de 84 centimetros que de preferencia contiene rodillos

con un patrén de separadores,

la composicién, ahora en forma de ldmina ns sopor-

tada después sobre una pantalla de transporte y se hace pa-

sar a través de un bailo de extraccidén de agua, en el que la

temperatura del agua se mantiene a entre aproximadamente 494k

y aproximadamente 932C,, atin cuando se prefiere una gama mds

angosta comprendida entre aproximadamente 712C y aproximada-~
mente 82¢C, La ldmina permanece en el bailio hasta que el di-
solvente es eliminado y luego se seca por medios convenciona
les, la temperatura de secadq no debe exceder de aproximada-
mente 135%C y se pretfiers una temperatura de aproximadamente
1079eC.

Se apreciard que el articulo resultante, después

-
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de que se han eliminado los constituyentes del solvente y -
del no solvente durante el procedimiento, comprende un aglu-
tinante de resina termopldstica apropladamente plastificada
que forma uramatriz, dentro de la cual y a través de la cual
estdn dispersas las particulas del material de iloﬁador inox]
génico,. lay presente en el arti{culo una red de microhuecos
o microporos, los que se forman entre la.vecindad de las paﬁ
ticulas adyacentes del material llenador dispersado, entre
particulas individuales del material llenador y ila matrisz,
asi como dentro de la propia watriz. Lstos microhueCos o mi
croporos tienen un tamafio que no es uniforme, tipicamente =
comprendido entre aproximadamente 0,01 micras y aproximada-
mente 100 micras, y tienen un didmetro de poro promedio ti-
picamente de aproximadamente L micra como queda determinado
porosimétricamente por ei bim conocido método de intrusidn
de mercurio. La porosidad del artiqulo resultante, cuando sel
mide con alcohol, estd comprendida entre aproximadamente 50
por ciento y aproximadamente 75 por ciento,

k1l articulo resultante tiene propiedades fisicas
que lo hacen idealmente apropiado para ser utilizado como sg
parador de baterfas. kEn particular, el artficulo resultante
no es sélo altamente poroso, y contiene una porosidad total
de cuando menos aproximadamente 50 por ciento cuando se mide
con alcohol, sino que es asi mismo fuerte y flexible, como
queda evidenciado por su resistencia a la tensidn que gene-
ralmente @s mayor de aproxiwadamente 14,06l hilogramos por
centimetro cuadrado y su alargamiento que generalmente es ma|
Yor de aproximadamente 40 por ciento. Adicionalmente, su re-
sistencia eléctrica, una caracteristica de signiticativa

importancia con respecto a los separadores de baterfa, por
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lo general no es mayor de aproximadamente 0,070 ohm/b,451
cm” y normalmente es inferior a aproximadamente 0,040 ohms/
6,451 centimetros cuadrados, Cuando el espesor del articulo
resultante se reduce hasta, por ejemplo, aproximadamente -
0,635 milfmetros, la resistencia eléctrica se disminuye adi-
cionalmente hasta aproximadamente 0,020 ohm/6,451 centimetro
cuadrados.

los siguientes ejemplos sirven para ilustrar cier
tas modalidades preferidas de la composicién y el procedi-

miento de la presente y no deben ser considerados cowo limi-~

‘tativos de la presente invencidn,

EJEMPLO 1

A fin de ilustrar la preparacidn de una composi-
cidn procesable hasta formar un articulo usable, tal cowo =
por ejemplo un separador de béteria flexible, microporoso a
base de pldstico de acuerdo con los principios de esta inVeg
cién, se prepard una composicién que inclufia un plastitica-
dor como una de sus partes constituyentes en una relacién de
b0 partes de plastiticador por cada 100 partes del aglutinan
te de resina termopldstica, Esta cowposicidn comprendia los
siguientes ingredientes y las cantidades respetivas se espe-
cifican como porcentaje por peso del peso total de la compo-

sicidn-

ingredientes . Yorcentaje por peso

tHiomopolimero de cloruro de vi-

nilo gamma, conoco 5385 1L, L7%
Ftalato de dioctilo , 6,07%
Llenador de sflice hidratada.preciu

pitada Hi sil 233 ‘ ' 22, 20%

Ciclohexanona 27,76%

o
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Ingredientes Porcentaje por peso
Agua 32, 20%
Negro de Carbdn 0,001%

La composicién se proparéd mezclando primeramente
en seco en una mezcladora Patterson-helley de alta intensi-
dad de "liquidos y sdélidos" el Uonoco 5385 con el ftalato de
dioctilo para formar un lote maestro y luego ahadir el Hi
8it ¥33 seguido por la ciclohexanona, el agua y el negro de
carbdén., La composicién resultante se introdujo despudés en un
extrusor vertical Aragén con tormillo de acero inoxidable qufg
tenia una relacién de compresién de aproximadamente 1,4/L. La
composicidén se extruyd a una temperatura aproximada de 192C
Yy a una presién de aproximadamente 17,577 kilogramos por cen|
timetro cuadrado. Se empled una cdandria de 8l centimetro coh
un rodillo superior de calandria con patrdén de separadores -
para producir una ldmina con patrones de separadores con un
espesor aproximado de U,254 centimeéros. La ldmina resultan-
te se hizo pasar después a través de un tanque de extracidén
de agua en el que la temperatura del agua se mantenia aproxi
madamente a 712C y luego se secé en un secador de aire a una
temperatura de aire de aproximadamente 1lU7$SC.

Bl articulo fabricado resultante, en este caso,
un separador de bateria flexible, microporoso, tenia las si=-

guientes propiedades fisicas:

Resistencia a la tensidén 14,7604 kg/cmz
Alargamiento 65%

Resistencia Mullen 4,499 kg/cm2
Resistencia eléctfica . 0,054 /6,451 cmr

Porosidad total {(‘Técnica de

Intrusién de Mercurio) 1L,V4 ce/g
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Didmetro de poro promedio L,085 micras

% de poro;> zu micras 2,5%

Le la prueba llevada a cabo, los datos de la re-
sistencia a la tensidn, el alargamiento, y la resistencia
Mullen indicaron que el articule resultante tenfa una resis-
tencia suficiente y era flexible en grado suticiente como Pa
ra resistir cualquier dano que se le inflinjiera durante el
ensamble y en uso eventusl,

Los datos de resistencia eléctrica y de porosidad
;ndicaron un producto con .un tamafio de poro fino que tiene =

excelentes propiedades electroquimicas. Para ser utilizado

como separador de baterfa, la resistencia eléctrica debe ser|

tan baja como sea posible, de preferencia menos de aproxima-
damente 0,07 ohms/6,451 cmz. la resistencia eléctrica del =~
producto resultante de U,U54 ohms/6,451 centimetros cuadra-
do, por lo tanto, es mds que adecuada. Adicionalmente, los =
datos con respecto al tamano de poro y a la porosidad total
indicaron que atn cuando el tamaiio de poro y la distribucién
del poro fue en la gama de microporos,. el articulo 1t .ultan-
to era altamente poroso. Se prefiere un didmetro de poro pro
medio de una micra o menos, Adicionalmente, este dato indicé
que virtualmente no salid lixiviado el plastificador durante
el procedimiento, El producto resultante era hidrofflico y
mostré buena resistencia al dcido.

EIEMPLO AL

A tin de demostrar los efectos de practicar la pr

sente invencién con una haja relacidén entre el plastificador|

y la resina termopldstica, se repitid el mismo procedimiento

que se establece en el Kjemplo I con los siguientes ingredie

tes en los siguientes porcentajes, en los que la relacién en|

| K2

14
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tre el plastificador y la resina de termopldstico era de 50
partes de plastificador por cada 100 partes de resina:

lngredientes Porcentaje por peso

Homopolimero de cloruro de
vinilo gamma, Conoco 5385 10,98%
Ftalato de dioctilo 5,49%

Llenador de silice'hidratada

precipitada, Hi Sil 233 21,974
Ciclohexanona 28,61%
Agua 32,95%
Negro de Carbén 0,00.L%

La composicién resultante se fabricé hasta hacer
un artfculo dtil, tal como por ejemplo, un separador de bate
ria f'lexible, microporoso, de la misma forma que en el I&jem-
plo L ¥y el articulo resultante tenia las siguientes propieda

des tisicas

Resistencia a la tensién. 15,392 kg/cm2
Alargamiento 54%

rResistencia Mullen , 3,726 kg/cm2
Resistencia eléctrica 0.041.0/6.451 cm2

Porosidad total (Prueba de

Jntrusién de Merocurio) 0,99 cc/g

Didmetro promedio del poro 0,09Y5 micras

% de poros > 20 micras 2,5%

Los resultados de estas pruebas tisicas indicaron
un producto con propiedades esencialmente similares al de la
composicidn en el Ljemplo 1, aun cuando las ciiras de alarga-
miento reflejaron el hecho de que el artfculo resultante era
un tanto menos felxible que el articulo del kjemplo 1 y tenia

resistencia eléctrica ligeramente mds elewda. Sin embargo, el




10

18

20

25

30

18 _

articuio resultante fue un separador de bateria flexible, mi
croporoso a base de pldstico, comercialmente aceptable.

A fin de ilustrar la preparacién de una composi-
cién de actierdo con la presente invencién en la que se emplea
ron diferentes tipos de materiales de resina termopldstica y
llenador orgdnico, aln cuando a la miswa relacidn entre la pﬁ
sina y el plastit'icador que en el Ejemplo 11, se repitid el
mismo procedimiento que se establece en el Ejemplo 1 con Losl
siguientes ingredientes en los siguientes porcentajes: -

Ingredientes Porcentaje por peso

Homopolimero de cloruro de
vinilo Silvic 229 L4,235%
KFtalato de dioctilo ; Ty1l%

Lienador de silice hidratadd;

precipitado, AS 300 j Clv,yb%
Ciclohexanona - 28,22%
#
Agua @ B0, 08% '
Negro de carbén ‘ 0, LULY%
ta cumposicidén r;sultante se fabricé hasta hacer.

un articulo dtil, tal como por ejemplo, un separador de bate-
ria tlexible, microporoso, de la wisma manera que en el Bjem-
plo I y el articulo resultante tenfa las siguientes propieda-

des fisicas:

Resistencia a la tensidn 20, 589 kg/cm2
Alargamiento 57%
Resistencia Mullen 4,781 k@;/cm2

Resistencia total (Prueba
de .lntrusién de Mersurio) " . 0,87 cc/g

Resistencia eléctrica 0,045 /0,451 om?
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Diametro promedio del poro U, L1 micras

% de poros > 20U micras 3,5%

Al comparar los datos tisicos del artiulo con -
respecto al articulo producido en el Ejemplo I, la resisten-
clia a la tension del articulo 1'ue mds elevacda que la del ar-
ticulo del gjemplo 1, adn cuando su alargamiento es menor, 14
dicando un procducto mas resistente pero menos tlexible. La
resistencia electrica del articulo tue inferior a la resis-
tencia eléctrica del articulo del Ejemplo I. Adewmds la poro-
sidad del articulo t'ue menor que la porosidad del articulo
del Ejemplo I, atn cuando el tamaro del poro generalmente -
t'ue mayor,

KJEMPLY 1V

A t'in de illustrar la preparacidén de una composi-

cion de acuerdo con lLa presente invencién en La que se cam~
bi6é el tipo de plastificador, se repitid el mismo procedi-

miento que se establece en el Ejemplo L en el que se escogid
el adipato de dioctilo como el plastificador y se utilizd en ;_
una relacidn de 5U partes de plastificador por cada LUV partek
de la resina. Adicionalmente, se empled una resina termoplds-
tica dit'erente. Se emplearon los siguientes ingredientes en ’

los siguientes porcentajes:

ingredientes Porcentaje por peso

Resina termopldstica Geon

LOBERE LO 11,01%
Adipato de dioctilo 4,96%
Llienador de silice hidratada,

precipitada, Hi S5il 233 22,03%
Ciclohexanona - T o 29,52%

Agua 92, 40%
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ingredientes Porcentaje por peso

Negro de carbén 0,00l% .
a2 composicidn resitante se fabricé.hasta hacer ui

articulo Gtil, tal como por ejemplo un separador de baterfa -
flexible, wmicroporoso, de la misma manera que en el Xjemplo 1

y el articulo resultante tenfa las siguientes propiedades 1i-

sicas:
Resistencia a la tensién 13, L47 kg/cm2
Alargamiento 62%
Resistencia Mullen 4,248 kg/cm2

Resistencia eléctrica 0,U31LL/0,u457 cm”

Porosidad total (Prueba de '

* intrusién de Mercurio) 0,07 cec/g

% de poros > 20 micras 1, 3%

Los datos fisicqs ilustran que el uso de adipato
de dioetilo como plastificaégr produjo un articulo con propie
dades tanto fisicas como elé;troquimicas muy similares a las |‘
del articulo del Kjemplo L en la que el ftalato de dioctilo
fue el plastificador que sezznmleé.

kn resumen, la Patente de Invencidn que se solicif

ta deberd recaer sobre las siguientes: *
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A

REIVINDICACIONES

1.~ Un procedimiento para producir un articulo
extruido adaptable para ser utilizado como un separador de
bateria flexible, microporoso, cuyo procedimiento compren-
de las etgpas de:
a) combinar un lote maestro de:

i) un aglutinante de resina termoplastica en
una cantidad comprendida entre 10% y 16%
en peso de la composicidn total;

ii) wun plastificador en una cantidad comprendida
entre 4% y 10% en peso de la composicidén to-
talj;

b) afiadir al loue maestro:

i) un material llenado? inorganico en una canti-
dad comprendida entre 19% y 23% en peso de la
composicidn total;

ii) Un disolvente vn una cantidad comprendida entrd
26% y 32% en peso de la composicién total; y

iii) un no disolvente en una cantidad comprendidau
entre 28% y 34% en peso de la composicidn to-|
tal; . '

¢) dispersar uniformemente las partes constituyentes
de dicha composicidn;

d) extruir y calandrar dicha composicién para produ~
cir un articulo en forma de lémina;

e) hacer pasar el articulec a través de un bafio de ex-

traccidn; y

£) secar el articulo.

2.- El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
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el que los ingredientes se dispersan uniformemente en una
mezcladora de sdlidos de bajo corte a la temperatura ambien
te.

3. El procedimiento de la reivindicacién 1, en
el que la composicidn se extruye en un extrusor de construc
cidén de tornillo vertical a una temperatura comprendida en-
tre 27°C Yy 71°¢ Y a2 una contrapresién comprendida entre 14,(
kilogramos por cm2 ¥ 35,153 kilogramos por cm2.

4. El procedimiento de la reivindicacién 3, en
el que la temperatura de extrusidn estd dentro de una gama
comprendida entre 46°C y54°C y la contrapresién esti com-

prendida entre 14,061 kilogramos por cm2

¥y 21,092 kilogra-
mos por cm®.

5. El procedimiento de la reivindicacidn 3, en
el que se coloca un empaque de criba de 40 mallas entre el
extrusor y la porcidn del dado del extrusor.

6. El procedimiento de la reivindicacidén 3, en '
el que la composicidén se calandra, después de la extrusién,
a una temperatura comprendf&a entre aproximadamente 4°¢ y
15°C.

7. El procedimiento'de la reivindicacidén 1, en
el que dicho bafio de extraccidén es un bafio de extraccidn de
agua y donde la temperatura del agua esta comprendida entre
49°c y 93°C.

8. El procedimiento de la reivindicacidn 7, en
el que la temperétura del agua estd comprendida entre 71°C
y 82%. ' ‘

9. Elrprocedimiento de la reivindicacidén 1, en

el que el articulo se seca al aire a una temperatura de aire

comprendida entre 65°C y 135°C.

o1
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10. El procedimiento de la reivindicacién 9, en
el que la temperatura del aire es de aproximadamente 107°C.

11. El procedimiento de la reivindicacién 1, en
el que el mencionado aglutinante de resina termopléstica es
un cloruro de polivinilo.

12. El procedimiento de la reivindicacidén 11, en
el que el cloruro de polivinilo es un homopolimero de clo~
ruro de vinilo gamma en una cantidad comprendida entre 11%
Y 15% en peso de la composicidn total.

13. El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el que el plastificador es un plastificador monomérico se-
leccionado del grupo que consiste en ftalato de dioctilo,
adipato de dioctilo y sebacato de dioctilo.

14, El procedimiento de la reivindicacidn 13, en
el que el plastificador monomérico es ftalato de dioctilo y
estd en una cantidad comprendida entre 4% y 8% en peso de la
composicidén total.

15. El procedimiento de la reivindicacién 1, en

el que el material llenador inorganico es una silice hidra-

tada precipitada en una cantidad comprendida entre 20% y
2%% en peso de la composicién total.

16. ‘El procedimiento de la reivindicacién 1, en
el que dicho disolvente esta seleccionado del grupo que con-
siste en acetona, éter, dimetilformamida, ortoclorobenceno,
nitrobenceno, tetrahidrofurano y ciclohexanona.

17. El procedimiento de la reivindicacién 16,
en el que dicho disolvente es ciclohexanona en una cantidéd
comprendida entre 26% y 30% en peso de la composicidn total.

18, El procedimiento & la reivindicacidnl, en

el que dicho no disolvente es agua en una cantidad compren-
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dida entre 29% y 33% en peso de la composicidn total.

19. El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el que el aglutinante de resina termoplistica es un homo-
polimero de cloruro de vinilo gamma en una cantidad compren-
dida entre 11% y 12% de la composicidén total; en el que el
plastificador es ftalato dedioctilo en una cantidad compren-—
dida entre 6% y 7% en peso de la composicién total; en el
que el material %1enador inorgénico es una silice hidrata-
da precipitada en una cantidad comprendida entre 22% y 23%'
en peso de la composicidn total; en el que el disolvente
es ciclohexanona en una cantidad comprendida entre 27% y
28% en peso de la composiéiéﬁ total, y en el que el no di-
solvente €s agua en una cantidad comprendida entre 31% y
33% en peso de la composicién total.

20. Ellprocedimiento de ia reivindicacién 1, en
el que el aglutinante de resina termoplistica es hombpoli—
mero de cloruro de vinilo gamma en una cantidad comprendida
entre 11% y 12% de la compdéicién total; en el que el nlasti
ficador es adipato de octilo en una cantidad comprendida en-
tre 4,5% y 5,5% en peso de la composicién total; en el que
el material llenador inorgénico es una silice hidratada pre-
cipitada en una cantidad compreniide entre 22% y 23% en peso
de la composicién total; en el que el disolvente es ciclohe-
xanona en una cantidad comprendida entre 26% y 30% en peso
de la composicidn total, y en el que el no disolvente es
agua en una cantidad entre 31% ¥ 33% en peso de la composi-
cién total. ‘

21. El pfocedimiento de la reivindicacién 1, en
el que el procedimiento comprende.las etapas de:

a) combinar a la temperatura ambiente un lote
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ii) ciclohexanona en una cantidad comprendida entrg

iii) agua en una cantidad comprendida entre 31% y

-25 .

maestro;
i) un bomopolimero de cloruro de vinilo gamma
en una cantidad comprendida entre 11% y 12%
en peso de la compoéicién total; y
ii) ftalato de dioctilo en una cantidad comprent
dida entre 6% y 7% en peso de la composiciéT
total ;
b) aﬁadir'al lote maestro:
i) wn material llenador de silice hidratada pre-
cipitada en una cantidad comprendida entre 22%

¥y 23% enbeso de la composicidén total;
27% y 28% en peso de la composicidn total: y

33% en peso de la coﬁposicién total;

¢) dispersar uniformemente las partes constivu-
yentes de la composicidén en una mezcladora de
sbélidos de bajo corte;

d) extruir la composicidn a través de un extrusor |
de tornillo vertical a una temperatura compren-
dida entre 46°C y 54°C a una contrapresioa
comprendida entre 14,061 Kilogramos por cm2 Yy
2,092 kilogramos por cm®;

e) calandrar la composicidén a una teﬁperatura
comprendida entre 4°¢ Yy 15°C hasta formar un
articulo en forma de lémina;

£) hacer pasar el articulo a través de un bafio de
extraccién de agua, la temperatura de cuyo bafig
de agua se mantiene a entre 71°¢C y 82°C; f

g) secar con aire el articulo a una temperatura
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de aire de aproximadamente 107°C.

22.- El procedimiento de la reivindicacién 1, en

el que el procedimiento comprende las etapas de:

a) combinar a la temperatura ambiente un lote
maestro de:

i) wun homopolimero de cloruro de vinilo gamma
en una cantidad comprendida entre 11% y
12% en peso de la composicién total; y
ii) adipato de dioctilo en una cantidad compreil
dida entre 4,5% y 5,5% en peso de ia compo-t
sicién totalj; |

b) afiadir al lote maestro:

i) un llenador de silice hidratada precipita-
da en una cantidad comprendida entre 22% y
2%% en peso de 1@ composicidén total;

ii) ciclohexanona en una cantidad comprendida
entre 26% y 30% en peso de la composicidén
total; K

iii) égua en una cantidad comprendida entre %1%
v 3%% en.p'eso de la composicién total;

c) dispersar uniformemente las partes constitu-
yentes de la.composicidén en una mezcladora de
sblidos de bajo corte; |

d) extruir la composicién a través de wn extrusor
de tornillo vertical a una temperatura compren-
dida entre 4#6°C y 54°C y a una contrapresién

comprendida entre 14,061 kilogramo por cm® ¥y

21,092 kilogramos por cma;
e) calandrar la composicidn a una temperatura

comprendida entre 4°C y 15°C hasta obtener un
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articulo en forma de lamina}

£) hécer pasar el articulo a través de un baiio
de extraccidén de agua en el que la temperatura
del agua se mantiene a entre 7l°C ¥y 8200; Ng

.g) secar con aire el articulo a una temperatura

de aire de aproximadamente 107°C.

23. El procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 1, 21 o 22, en el que el articulo producidg
tiene una resistencia a la tensidén mayor que 10,546 kilo-
gramos por cmg, un alargamiento mayor del 40% y una resis-
tencia eléctrica inferior a 0,070 ohms/6,451 centimetros
cuadrados.

24. El procedimiento de la reivindicacidén 23 en €
que el articulo flexible, microporoso, en forma de limina
comprende una matriz de resina pléstificada ¥y un mater sl
llenador orgdnico, cuyo articulo incluye una red de poros
formados dentro dé la matriz de resina plastificada entre
las particulas del material llenador orgénico y la matriz,
entre la vecindad de las particulas del material de llena-
dor orgénico y dentro de la propia matriz.

25. El procedimiento de la reivindicacidén 24; en
el que el di&metro de poro promedio de los poros es aproxi-
mademente de 1 micra, en el que la porosidad de dicho arti-
culo es como ﬁinimo de 50% en alcohol, y en el que la resis-
tencia a la tensidn del articulo es mayor de 14,061 kilogra-
mos por cn®. ‘

26. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidén gue se solicita:

" UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR UN ARTICULO EXTRUIDO ADAPQ&
BLE PARA SER UTILIZADO COMO UN SEPARADOR DE BATERIA FIKIBLE
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria Descriptiva que consta de veintiocho

paginas mecanografiadas.

Madrid, 25 de Junio de 1976

i

N R
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