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DESCRIPCION
Particulas de polipropileno superhidréfobas

La invencion se refiere a particulas de polipropileno superhidréfobas que tienen un tamario de particula promedio en
peso de menos de 1000 um, es decir en forma de un polvo.

Superficie superhidréfoba quiere decir, en la presente memoria descriptiva, una superficie externa para la que una
gota de agua (100 wl) sobre dicha superficie externa (en un plano horizontal) define al menos un angulo de contacto
de agua estatico en retroceso de mas de 135°, ventajosamente de mas de 140°, preferiblemente por encima de
145°, especialmente desde 145° hasta 160°, y/o, pero ventajosamente también, un angulo de contacto de agua
estatico en avance de mas de 135° ventajosamente de mas de 140° preferiblemente por encima de 145°,
especialmente desde 145° hasta 160°. Un angulo de este tipo se mide ventajosamente mediante un analizador de
conformacioén de gota Kriuss. Ventajosamente, superficie superhidrofoba de la invencion quiere decir una superficie
que tiene un angulo de deslizamiento de agua de menos de 10°, preferiblemente menos de 6°. Puesto que la
invencion se refiere a particulas superhidréfobas, el angulo de contacto y el angulo de deslizamiento se miden con
una superficie dotada en su cara que entra en contacto con la gota de agua de un recubrimiento externo que
consiste solo en dichas particulas de PP. Por ejemplo, la superficie puede ser un soporte de metal, una cara del cual
esta dotada de una pelicula adhesiva de doble cara, estando adaptada una cara adhesiva para la adherencia de la
pelicula sobre el soporte, mientras que la otra cara adhesiva esta adaptada para la adherencia de particulas de PP
para formar una capa externa continua de particulas de PP.

Se conocen ya particulas de polipropileno, tales como fibras o polvos.

Dichas fibras o polvo de PP se producen triturando granulos de PP extruidos. Las particulas finas de PP asi
obtenidas no eran superhidréfobas.

El documento US 3.586.654 da a conocer un método de preparacién de polvos de polimero controlando la fusion, el
calentamiento y el mezclado de una dispersion liquida en presencia de un tensioactivo. Las particulas de polimero
tienen un diametro de menos de 1000 um, tal como desde 5 hasta 30 pm. Aunque dicho documento no menciona
PP como polimero, las pruebas han mostrado que cuando se aplica este método a PP, las particulas de PP no son
superhidrofobas.

El documento US 4.833.060 se refiere a un método para preparar particulas de polimero, disolviendo un polimero en
un disolvente que es miscible en agua, dispersando la disolucion de disolvente/polimero en agua que contiene
particulas de silicio con un tamafio de menos de 1 um. Las particulas de silicio recubiertas tienen un tamafio de 2 a
5 um, por ejemplo desde 50 hasta 100 um. Debido al uso de un disolvente miscible en agua y debido a la dispersion
de la disolucién en agua, las particulas recubiertas con silicio no son superhidréfobas.

El documento US 3.607.793 da a conocer un procedimiento para producir una estructura porosa a partir de polimero
de olefina, tal como PP, calentando una dispersién del polimero en un liquido hidrocarbonado a una temperatura
superior a la temperatura a la que se solubiliza el polimero (es decir, formacién de un gel), y enfriando el gel.

El documento US 2009/227164 da a conocer un recubrimiento superhidréfobo para materiales no tejidos, lograndose
dicho recubrimiento solubilizando PP en un disolvente con agentes de precipitacion, pulverizando la disolucion sobre
el material no tejido para su precipitacion sobre dichas estructuras aglomeradas no tejidas. El material de
recubrimiento es un polimero no fluorado, tal como polipropileno. El recubrimiento superhidréfobo tiene una
estructura de malla esponjosa en los intervalos micrométrico y nanométrico. El material no tejido comprende fibras,
tales como fibras de PE. La capa de recubrimiento sobre el material no tejido es muy fina ya que el peso del
recubrimiento es inferior a 200 gramos por metro cuadrado, lo que significa un grosor de menos de 200 um. La capa
de recubrimiento esta formada por esférulas con un diametro de 0,1 a 15 um conectadas entre si. Esta referencia se
refiere al recubrimiento de un material textil, tal como un material textil de PP, no a la preparacion de particulas de
PP independientes. El experto en la técnica no tiene ademas ningin motivo en absoluto para triturar un material
textil de este tipo con una capa de recubrimiento muy fina.

El documento EP 2 112 557 se refiere a polipropileno como polimero formador de pelicula. No se hace referencia en
absoluto a particulas de PP hidrofobas.

El documento WO 2009/077464 se refiere a un procedimiento especifico para la produccién de polipropileno bimodal
que tiene un bajo contenido en ceniza. Dicho documento no se refiere a la produccién de particulas de PP
pequefias, ni a la superhidrofobicidad ni a la rugosidad.

El documento US 2004/0054100 da a conocer un procedimiento de produccion de polipropileno, no a la preparacion
de particulas de PP superhidréfobas.
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El documento CN 1781866 se refiere a un cemento modificado con polimero, que es una mezcla que comprende el
35-45% en peso de cemento, el 27-40% en peso de cuarcita, el 20-35% en peso de polvo de piedra, el 2-6% en
peso de polvo de mena fina, el 1-3% en peso de polvo de pegamento dispersable flexible, el 1-2% en peso de polvo
de pegamento dispersable hidréfobo, el 0,3-0,5% en peso de fibra de polipropileno y el 0,1-0,5% en peso de
hidromelosa. Se usa como material de enyesado excelente para la superficie de paredes en construccion, y puede
adherirse firmemente con mortero de cemento, hormigén, hormigén aireado, panel de poliestireno espumado, etc.

El documento US 4.391.920 da a conocer un procedimiento para producir particulas de polimero porosas. Dicho
procedimiento tiene las siguientes etapas:

la introducciéon en un lecho de particulas de sustancias sélidas a una temperatura por encima de la temperatura de
segregacion, de una mezcla homogénea que tiene un minimo de dos componentes, un componente en la misma
que es un polimero que puede fundirse y el otro componente un fluido inerte para el polimero, formando ambos
componentes un sistema binario que tiene en su fase liquida un intervalo de miscibilidad completa y también un
intervalo con un hueco de miscibilidad,

enfriamiento posterior de dicha mezcla hasta una temperatura por debajo de la temperatura de solidificacion del
polimero en la mezcla,

trituracion de la masa similar a una torta tal como se obtiene y separacion de la sustancia de polimero del fluido
inerte y las particulas de sustancias soélidas.

Cuando se usa PP en un procedimiento de este tipo, las particulas de PP no eran superhidréfobas.

Cuando se somete una capa de PP superhidrofoba preparada a partir de una disolucion de PP en xileno a un papel
de lija, la superficie externa de la capa de PP raspada pierde sus propiedades superhidréfobas.

La invencién tiene como objetivo entre otros producir un polvo y/o una fibra que tiene la capacidad de volver
superhidrofobas algunas superficies, especialmente con un aglutinante mineral. La invencion comprende por
ejemplo al menos las siguientes dos etapas principales:

La primera etapa consiste en preparar polipropileno soluble, PP (isotactico, sindiotactico o atactico) en un sistema de
disolventes apropiado, por ejemplo xileno o un sistema de disolventes que contiene xileno. Entonces, la disolucion
se deposita sobre una superficie de sustrato (vidrio o metal o ceramica, cuando mayor es la lisura mas facilmente
podra retirarse) y el sistema se deja evaporar temperatura y presion ambientales. La disolucién usada puede ser
suficiente para obtener tras la evaporacion del disolvente un grosor tan grande como 20 mm. La superficie resultante
es una material fragil y blanco de tipo poroso hecho de PP.

La segunda etapa consiste en retirar el material de PP del sustrato que va a colocarse en una maquina de
trituracion. El material pulverulento puede enfriarse para aumentar su fragilidad y capacidad para romperse.
Entonces, se tritura el material hasta que el polvo resultante esta hecho de granos que tienen un tamafio de 0,1 um
a 50 ym.

Después de eso este polvo o fibra puede afiadirse como tal, o como una suspensioén liquida usando un liquido de
baja tension superficial (tal como acetona, etanol, etc.), incorporandose dicha suspension liquida en cualquier
superficie de otros materiales.

Cuando se coloca sobre otra superficie, de una manera suficientemente densa, la superficie resultante se hace
superhidréfoba a pesar del hecho de que el material de PP original ha experimentado trituracion, raspado y tension,
transformando y modificando asi los elementos de rugosidad de la superficie original.

El polipropileno usado puede ser un polipropileno injertado, como por ejemplo, con anhidrido maleico o acido
acrilico. El copolimero resultante tiene una mejor adhesion a muchos materiales, pero conserva la caracteristica
principal de cristalizacion de polipropileno e hidrofobicidad del resto de las ramificaciones. Polipropileno quiere decir
en las reivindicaciones adjuntas PP atactico, sindiotactico y/o isotactico PP, PP injertado y mezclas de los mismos.
Cuando se prefieren homopolimeros de propileno, también son posibles copolimeros de polipropileno tales como
copolimeros al azar o copolimeros de bloque de etileno-propileno, y dentro del significado de polipropileno en la
presente memoria descriptiva. Dentro también del significado del polipropileno en la presente memoria descriptiva
para la descripcion de la invencion, esta polipropileno tratado en la superficie, tal como polipropileno halogenado en
la superficie, tal como clorado y/o fluorado, asi como oxidado en la superficie.

Breve descripcion de la invencion

La invencién se refiere a particulas superhidréfobas pulverulentas adaptadas para volver una superficie
superhidroéfoba, mediante lo cual una gota de agua de 100 pl sobre dicha superficie superhidréfoba define al menos
un angulo de contacto de agua estatico en retroceso de mas de 135°, ventajosamente de mas de 140°,
preferiblemente por encima de 145°, especialmente desde 145° hasta 160°, y/o, pero ventajosamente también, un
angulo de contacto de agua estatico en avance de mas de 135°, ventajosamente de mas de 140°, preferiblemente
por encima de 145°, especialmente desde 145° hasta 160°, teniendo dicha superficie superhidréfoba un angulo de
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deslizamiento de agua de menos de 10°, preferiblemente menos de 6°, teniendo dichas particulas superhidréfobas
un tamafio de particula promedio en peso de menos de 1000 um.

Dichas particulas superhidréfobas comprenden sustancialmente sélo compuestos solubles o miscibles en xileno,
mediante lo cual al menos el 90% en peso, ventajosamente al menos 95% en peso de dichos compuestos solubles o
miscibles en xileno es polipropileno.

Dichas particulas superhidréfobas, cuando no estan compactadas, tienen una densidad aparente de menos de 0,7,
ventajosamente de menos de 0,5, preferiblemente menos de 0,3.

Las particulas superhidroéfobas de la invencion pueden obtenerse mediante un método que comprende las siguientes
etapas:

- una etapa de preparacion para preparar una disolucién de polipropileno en un sistema de disolventes que tiene un
punto de ebullicion comprendido entre 50°C y 200°C a presion atmosférica, conteniendo dicha disolucién menos del
10% en peso, ventajosamente menos del 5% en peso de compuesto(s) soluble(s) en dicha disolucion diferente(s) de
polipropileno, preparandose dicha disolucion a una temperatura por debajo del punto de ebullicion del sistema de
disolventes,

- una etapa de depésito para formar una capa de polipropileno sobre un soporte sélido insoluble en el sistema de
disolventes, en el que dicha capa de polipropileno se logra evaporando el disolvente a una temperatura por debajo
del punto de fusion del polipropileno, ventajosamente al menos 5°C por debajo del punto de fusién del polipropileno,
llevandose a cabo dicha etapa de depdsito de modo que el grosor de la capa sea mayor de 1 mm, ventajosamente
comprendido entre 1 mm y 20 mm, preferiblemente entre 5 mm y 20 mm, lo mas preferiblemente entre 10 mm y
20 mm,

- una etapa de eliminacién del disolvente para lograr una capa de polipropileno con un contenido en disolvente de
menos del 5% en peso, ventajosamente de menos del 3% en peso;

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al menos 20°C
por debajo del punto de fusién del polipropileno;

- opcionalmente una etapa de eliminacién de polipropileno para eliminar la capa de polipropileno al menos
parcialmente del soporte sélido,

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al menos 20°C
por debajo del punto de fusién del polipropileno;

y

- un tratamiento de trituracién o molienda suave de la capa de polipropileno con o sin la capa de soporte o parte de
la misma, llevandose a cabo el tratamiento de trituracién o molienda suave por medio de elementos de trituraciéon o
molienda de modo que durante la etapa de contacto de los elementos de trituracién o molienda con la capa de
polipropileno, con el soporte o parte(s) del mismo, la temperatura de la capa de polipropileno y partes de la misma
se mantiene al menos 10°C por debajo del punto de fusion del polipropileno, realizandose dicho tratamiento de
trituracion o molienda suave en una o mas etapas, posiblemente con etapas de enfriamiento intermedias, hasta
alcanzar un tamafio de particula promedio en peso de menos de 1000 um.

Antes del tratamiento de trituracién o molienda suave, la capa de PP tiene una cara externa que tiene:

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es decir a
una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una escala de
aproximadamente 220 pm; comprendida entre 0,1 ym y 50 pm, ventajosamente entre 1,1 um y 20 pm,
preferiblemente entre 5 um y 16 um, y /o

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de superficie
aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4 y 3, o mas.

Ventajosamente, la capa de PP antes de su trituracion o molienda tiene una cara externa que tiene:

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es decir a
una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una escala de
aproximadamente 220 pm; comprendida entre 0,1 ym y 50 pm, ventajosamente entre 1,1 um y 20 pm,
preferiblemente entre 5 um y 16 um, y

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de superficie
aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4 y 3, o mas.

Las particulas superhidréfobas de la invenciéon podran producir una capa superior superhidréfoba, recubriendo una
cara de un articulo con dichas particulas superhidrofobas.

Segun un detalle ventajoso, las particulas tienen un tamario de particula de menos de 500 um, con una capa externa
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que contiene polipropileno que tiene un grosor de menos de 100 um, ventajosamente menos de 50 um.

Las particulas tienen preferiblemente una capa externa que contiene polipropileno que tiene una porosidad interna.
Dicha porosidad de las particulas es una funcién de la densidad aparente de una particula, es decir de modo que no
se tiene en cuenta el vacio existente en particulas de PP adyacentes. La densidad aparente de las particulas de PP
es por ejemplo menor de 0,85 kgl/litro, ventajosamente menor de 0,8 kg/litro, preferiblemente menor de 0,75 kg/litro
(por ejemplo 0,7, 0,65, 0,6, 0,55 o incluso menos).

Las particulas de la invencién pueden tener una o mas de las siguientes caracteristicas preferidas:

las particulas comprenden sustancialmente sélo compuestos solubles o miscibles en xileno u otro sistema de
disolventes de PP, y/o

al menos el 90% en peso, ventajosamente al menos el 95% en peso, preferiblemente al menos el 97% en peso de
dichos compuestos solubles o miscibles en xileno es polipropileno, y/o

el PP es al menos parcialmente cristalino, por ejemplo teniendo un indice de cristalinidad o grado de cristalinidad de
mas del 30%, ventajosamente de mas del 50%, preferiblemente mayor del 75%, tal como del 80% o mas (el indice
de cristalinidad o grado de cristalinidad es la cantidad en masa fraccional de PP cristalino. Dicho grado de
cristalinidad se determina mediante difraccion de rayos X o RMN de sélidos), y/o

las particulas tienen una densidad aparente determinada para particulas de PP (no compactadas) que llenan un
volumen de 1 litro, siendo dicha densidad aparente de menos de 0,7, ventajosamente de menos de 0,5,
preferiblemente menos de 0,3, lo mas preferiblemente menos de 0,2, y/o las particulas tienen una tasa de
compresion de 2 o mas, midiéndose dicha tasa de compresién dividiendo la densidad del polvo de PP comprimido
con una fuerza de 11000 kg/cm?, entre la densidad del polvo de PP no comprimido, (es decir el volumen de 1 kg de
particulas de PP no comprimidas dividido entre el volumen de 1 kg de particulas de PP comprimidas con una fuerza
de 11000 kg/cm?), y/o

las particulas tienen un tamafo de particula promedio en peso comprendido entre 1 um y 200 um, ventajosamente
entre 3 um y 100 um, preferiblemente entre 5 um y 75 um, lo mas preferiblemente entre 7 um y 40 um, y/o

las particulas estan sustancialmente libres de particulas con un tamafio de menos de 3 um, ventajosamente de
menos de 5 um, y/o

el PP es un PP injertado o PP funcionalizado, teniendo dicho PP injertado o PP funcionalizado una afinidad superior
a unirse a material sélido que contiene silicio.

Antes de la compactacion, el polvo de PP tiene por ejemplo una densidad aparente de menos de 0,25 g/cm?®,
ventajosamente de menos de 0,22 g/cm3, tal como comprendida entre 0,10 y 0,20 g/cm®. Cuando se somete a
compactacion extrema (1000 kg o mas por cm?, tal como mas de 10000 kg/m?), la densidad aparente del polvo de
PP puede ser mayor de 0,40 g/cm?, ventajosamente mayor de 0,45 g/cm?3, tal como comprendida entre 0,50 g/cm3 y
0,60 g/cm?.

Las particulas de PP estan ventajosamente halogenadas en la superficie, tal como cloradas y/o fluoradas, pero
preferiblemente fluoradas. El posible tratamiento puede realizarse usando métodos similares a los dados a conocer
en el documento US 2006078729 para la fluoracion. En el caso de la cloracion de la superficie, se reemplaza el gas
fldor por gas cloro en el método dado a conocer en el documento US 2006078729.

Para el tratamiento de la superficie del PP con un halégeno, preferiblemente con fltor, el PP se somete en primer
lugar a un tratamiento de oxidacion. El tratamiento de oxidacién se selecciona como al menos una clase de método
de tratamiento de entre tratamiento de descarga de corona, tratamiento con plasma, tratamiento con llama-plasma,
tratamiento de irradiacion con haz de electrones y tratamiento de irradiacion ultravioleta. Preferiblemente, se
selecciona tratamiento de descarga de corona o tratamiento con plasma.

El tratamiento de descarga de corona se realiza en una condicién general, por ejemplo, la distancia entre la punta
del electrodo y la base tratada dentro del intervalo de 0,2-5,0 mm. La cantidad de procesamiento es de 5 W.minuto o
mas por 1 m? de particulas de polipropileno, preferiblemente dentro del intervalo de5-200 W.minuto/m?, y mas
preferiblemente dentro del intervalo de 10 a 180 W.minuto/m?.

El procedimiento de tratamiento con plasma comprende pulverizar un gas excitado neutralizado eléctricamente
sobre la superficie de material de base de plastico. El gas excitado se forma eliminando particulas cargadas de un
gas de sustancia simple tal como argdn, helio, criptén, nedn, xenoén, hidrégeno, nitrégeno, oxigeno, ozono, mondxido
de carbono, diéxido de carbono y diéxido de azufre o un gas mixto del mismo tras excitarse eléctricamente mediante
un chorro de plasma. El chorro de plasma se forma aplicando tension entre contraelectrodos bajo una presion
aproximadamente atmosférica y luego generando descarga de plasma desde el gas mixto que comprende, por
ejemplo, nitrégeno y oxigeno incluyendo una concentracion de oxigeno dentro del intervalo del 5-15% en volumen.
En este caso, la distancia entre los electrodos por la que pasa el material de base de plastico se determina
adecuadamente por el grosor del mismo, la magnitud de la aplicacién de tension, la velocidad de flujo del gas mixto,
y similares. Por ejemplo, la distancia esta habitualmente dentro del intervalo de 1-50 mm, preferiblemente dentro del
intervalo de 2-30 mm. Es preferible que la tensién entre los electrodos se aplique de modo que la fuerza del campo
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esté dentro del intervalo de 1-40 kV/cm. En este caso, la frecuencia de potencia de CA esta dentro del intervalo de
1-100 kHz.

El procedimiento de tratamiento con llama-plasma comprende pulverizar plasma de ionizacién sobre la superficie del
material de base de plastico. En este caso, el plasma de ionizacion se genera en llamas cuando se quema gas
natural o propano.

El tratamiento de irradiacién con haz de electrones comprende irradiar haces de electrones sobre la superficie del
material de base de plastico. En este caso, los haces de electrones de irradiacion se generan mediante un
acelerador de haz de electrones. Como elemento de radiacién de haz de electrones, por ejemplo, se usa un
dispositivo denominado “ELECTRO CURTAIN” que irradia haces de electrones uniformes desde filamentos lineales
en forma de una cortina.

El procedimiento de tratamiento de irradiacion ultravioleta comprende irradiacion ultravioleta que tiene una longitud
de onda dentro del intervalo de 200-400 um sobre la superficie del material de base de plastico.

En el tratamiento de fluoracién, por ejemplo, se pone en contacto gas flior con las superficies de las particulas de
polipropileno en presencia de oxigeno para formar una zona de oxidacién de superficie sobre la misma.

Segun esto, el indice de humectacion de la superficie de la misma mejora en el intervalo mencionado anteriormente.
Por ejemplo, se realiza dentro del intervalo de una concentracion de gas flior dentro del intervalo del 5-40% en
volumen en presencia de una concentracion de oxigeno dentro del intervalo del 60-95% en volumen. Es preferible
que la presion sea comparativamente baja para realizar facilmente la operacion y la regulacion de la reaccion.
Especialmente, es preferible que la presién sea de 50 Pa o0 menos. Puede seleccionarse un tipo del tratamiento de
fluoracién de o bien un tipo discontinuo o bien un tipo continuo. La temperatura de tratamiento esta habitualmente
dentro del intervalo de 10-100°C, preferiblemente dentro del intervalo de 10-40°C. El tiempo de tratamiento difiere
con la concentracion del gas flaor, la presion del mismo, la temperatura de tratamiento, y similares, estando
habitualmente dentro del intervalo de 10 segundos a 2 horas, preferiblemente 30-60 segundos.

En el caso del tratamiento de fluoracion mediante un procedimiento discontinuo, las particulas de resina de
polipropileno se ponen en un recipiente de reaccion de antemano, desairandose a vacio después de eso. Ademas,
se alimenta al mismo gas oxigeno dentro del intervalo del 60-95% en volumen, y entonces, se alimenta al mismo gas
fldor dentro del intervalo del 5-40% en volumen. Es deseable que el tratamiento de fluoraciéon se realice a la
temperatura de tratamiento de 10-100°C. Tras el tratamiento de fluoracion, se elimina el gas que no ha reaccionado
del recipiente, y el interior del mismo se sustituye y ventila eficazmente por gas inactivo para producir particulas de
polipropileno tratadas por fluoracion.

La invencion se refiere también a un producto sélido que tiene una cara dotada de una cantidad suficiente de
particulas superhidrofobas de la invencion de modo que se vuelve dicha cara al menos hidréfoba, ventajosamente
superhidrofoba. Las particulas de la invencion se unen a dicha cara usando un aglutinante que no cambiara la
estructura de las particulas de la invencion.

La invenciéon también se refiere a una composiciéon adaptada para formar tras el mezclado con agua vy tras el
endurecimiento, una estructura soélida que tiene al menos una cara externa hidréfoba y/o superhidréfoba, en la que
dicha composicion comprende:

- un material reactivo adaptado para formar tras la reaccion con agua y tras el endurecimiento un aglutinante sélido;

- de manera opcional pero ventajosa al menos una carga solida inerte, y

- una cantidad suficiente comprendida entre el 0,1% en peso y el 10% en peso de particulas segun la invencion, tal
como desde el 0,5% hasta el 5% en peso de dichas particulas, para lograr el grado de hidrofobicidad requerida o el
grado de superhidrofobicidad requerida.

Ventajosamente la composicion comprende al menos una carga sélida inerte, ventajosamente una carga solida
mineral.

La composicion comprende preferiblemente al menos un retardador o agente retardante para retardar el inicio del
endurecimiento del aglutinante. La presencia de las particulas de la invencién mejoré el efecto retardante del agente
retardante, al tiempo que se garantizaba también un buen flujo de la composicion mezclada con agua.

El aglutinante es preferiblemente un aglutinante hidraulico, un aglutinante no hidraulico o una mezcla de los mismos.
La invencién se refiere todavia a un producto solido que tiene al menos una capa preparada a partir de una
composicion segun la invencion, teniendo dicha capa tras el endurecimiento del aglutinante de dicha composicion
una cara externa hidrofoba sélida, teniendo dicha cara ademas propiedades antigrafiti.

La invencion se refiere todavia a un método de preparacion de particulas segun la invencién, comprendiendo dicho
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método al menos las siguientes etapas:

- una etapa de preparacion para preparar una disolucién de polipropileno en un sistema de disolventes que tiene un
punto de ebullicion comprendido entre 50°C y 200°C a presion atmosférica, conteniendo dicha disolucién menos del
10% en peso, ventajosamente menos del 5% en peso de compuesto(s) soluble(s) en dicha disolucién diferente(s) de
polipropileno, preparandose dicha disolucion a una temperatura por debajo del punto de ebullicion del sistema de
disolventes,

- una etapa de depdsito para formar una capa de polipropileno sobre un soporte sélido insoluble en el sistema de
disolventes, en el que dicha capa de polipropileno se logra evaporando el disolvente a una temperatura por debajo
del punto de fusion del polipropileno, ventajosamente al menos 5°C por debajo del punto de fusion del polipropileno,
llevandose a cabo dicha etapa de depdsito de modo que el grosor de la capa sea de al menos 2 mm,
ventajosamente al menos 5 mm, preferiblemente al menos 10 mm,

- una etapa de eliminacion del disolvente (por ejemplo mediante evaporacion, pero de manera ventajosa
sustancialmente sélo mediante evaporacion) para lograr una capa de polipropileno con un contenido en disolvente
de menos del 5% en peso, ventajosamente de menos del 3% en peso;

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al menos 20°C
por debajo del punto de fusién del polipropileno;

- opcionalmente una etapa de eliminacién de polipropileno para eliminar la capa de polipropileno al menos
parcialmente del soporte sélido,

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al menos 20°C
por debajo del punto de fusién del polipropileno; y

- un tratamiento de trituracién o molienda suave de la capa de polipropileno con o sin la capa de soporte o parte de
la misma, llevandose a cabo el tratamiento de trituracién o molienda suave por medio de elementos de trituraciéon o
molienda de modo que durante la etapa de contacto de los elementos de trituracién o molienda con la capa de
polipropileno, con el soporte o parte(s) del mismo, la temperatura de la capa de polipropileno y partes de la misma
se mantiene al menos 10°C por debajo del punto de fusion del polipropileno, realizandose dicho tratamiento de
trituracion o molienda suave en una o mas etapas, posiblemente con etapas de enfriamiento intermedias, hasta
alcanzar un tamafio de particula promedio en peso de menos de 1000 um.

El tratamiento de trituracion o molienda suave se lleva a cabo ventajosamente en presencia de un liquido en el que
el polipropileno no es soluble, ventajosamente en un medio acuoso liquido.

La capa de polipropileno del método comprende ventajosamente mas del 97% en peso de polipropileno,
preferiblemente mas del 99% en peso.

La etapa de preparacion de la disolucién es por ejemplo parte de la etapa de polimerizacion de propileno para dar
polipropileno.

Detalles y caracteristicas de la invencion resultaran evidentes a partir de la siguiente descripcion, en la que se hace
referencia al dibujo adjunto que representa un diagrama de flujo de posibles métodos para preparar particulas segun
la invencion. Los ejemplos se facilitan como ejemplos no limitativos.

Descripcién de posibles métodos

El material de partida en el método descrito a continuacién en el presente documento es PP de alta pureza o PP
injertado.

El PP puede ser un PP comercial que se solubiliza facilmente en xileno.

El PP también puede ser PP de materiales de desecho. En tal caso, el PP se lava para eliminar residuos no
deseados, tales como residuos de alimentos.

Ejemplos de posibles PP son:

* Polipropileno producido mediante el método dado a conocer en el documento WO 2009077464, que tiene por
titulo: PROCESS FOR THE PRODUCTION OF A BIMODAL POLYPROPYLENE HAVING LOW ASH CONTENT

* Polipropileno producido mediante el procedimiento dado a conocer en el documento US 2004054100. Dicho
procedimiento comprende homopolimerizar propileno o copolimerizar propileno con uno o mas comondémeros
seleccionados de etileno y 1-olefinas C4 a C10 en presencia de un sistema de catalizador de metaloceno que
comprende (a) un catalizador de metaloceno de férmula general R’(XRm)(Cy’'R’'n)M2, en la que X es un resto
ciclopentadienilo (Cp) o un heteroatomo, Cp’ es un anillo de fluorenilo sustituido o no sustituido; cada R es
independientemente hidrogeno o hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 atomos de carbono en el que 0 <m <4; cada R’ es
independientemente hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 atomos de carbono en el que 0 < n < 8; R” es un puente que
comprende un radical alquileno C1-C20, un dialquilgermanio o silicio o siloxano, o un radical alquilfosfina o amina,
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puente que esta sustituido o no sustituido, M es un metal de transicion del grupo 1VB, vanadio o un metal lantanido y
cada Q es hidrocarbilo que tiene de 1 a 20 atomos de carbono o halégeno, y (b) un cocatalizador que activa el
componente de catalizador, realizandose la homo- o copolimerizaciéon en un procedimiento en suspensiéon en un
diluyente hidrocarbonado para el polipropileno o realizandose en un procedimiento en disolucién en un disolvente
hidrocarbonado para el polipropileno, siendo la concentracion de monémero de propileno en el diluyente o disolvente
inferior al 70% en peso, basandose en el peso del diluyente o disolvente, para producir un homopolimero o
copolimero de polipropileno que tiene ramificaciones de cadena largas en las moléculas de polipropileno.

El polipropileno preparado mediante dicho método puede usarse como disolucién, por ejemplo cuando se usa xileno
como disolvente, para el tratamiento adicional en un método de la invencién.

* El polipropileno también puede ser un polipropileno injertado, como por ejemplo, con anhidrido maleico o acido
acrilico. Por ejemplo, el PP injertado se prepara mediante el método dado a conocer en el documento US 6140425,
que tiene como titulo: Process for making polypropylene graft copolymers containing anhydride groups. Segun dicho
documento, el copolimero de injerto que contiene grupos anhidrido se prepara (1) produciendo un copolimero de
injerto que comprende una estructura principal de un material de polimero de propileno que tiene polimerizados por
injerto en la misma monémeros polimerizados seleccionados del grupo que consiste en (a) al menos un acido
acrilico sustituido con un grupo alquilo de 1-3 C y (b) una mezcla de al menos uno de estos acido acrilicos
sustituidos y un compuesto de vinilo que puede copolimerizarse con los mismos, en el que la cantidad total de
mondémeros polimerizados es de aproximadamente 20 partes a aproximadamente 240 partes por cien partes del
material de polimero de propileno y la cantidad del acido acrilico sustituido es del 60% en moles o mas de los
monomeros polimerizados, y (2) calentando el copolimero de injerto hasta una temperatura de aproximadamente
170°C a aproximadamente 300°C para deshidratar los grupos acido en el copolimero de injerto para formar grupos
anhidrido.

El diagrama de flujo de los métodos segun la invencion se muestra esquematicamente en la figura 1. Segun dicho
diagrama de flujo, el método de preparacion de particulas segun la invencién comprende al menos las siguientes
etapas:

- Etapa de preparacién de la disolucion de PP/xileno: una etapa de preparacion para preparar una disolucion de
polipropileno en un sistema de disolventes que tiene un punto de ebullicion comprendido entre 50°C y 200°C a
presidon atmosférica, conteniendo dicha disolucion menos del 10% en peso, ventajosamente menos del 5% en peso
de compuesto(s) soluble(s) en dicha disolucién diferente(s) de polipropileno, preparandose dicha disolucion a una
temperatura por debajo del punto de ebullicion del sistema de disolventes. El sistema de disolventes comprende
ventajosamente xileno, preferiblemente al menos el 50% en peso de xileno con respecto al peso total de disolventes
de PP. Un sistema de disolventes preferido es un sistema de disolventes que comprende sustancialmente sélo
xileno. La cantidad de PP solubilizado en el sistema de disolventes era inferior a 25 g de PP por 100 ml de sistema
de disolventes, ventajosamente desde 0,2 g hasta 20 g de PP, preferiblemente desde 0,5 g hasta 15 g de PP, por
100 ml de disolvente. El sistema de disolventes es preferiblemente adecuado o apropiado para solubilizar PP a una
temperatura por debajo del punto de fusidon del PP, ventajosamente un temperatura por debajo de 100°C,
preferiblemente una temperatura comprendida entre 10°C y 50°C, tal como a temperatura ambiente. La etapa de
solubilizacion también puede llevarse a cabo a una temperatura comprendida entre 60°C y 130°C, bajo presion y/o
bajo reflujo de disolvente. Cuando se usa la disolucién de PP procedente del procedimiento de preparacion de PP a
partir de propileno, la disolucién de PP puede usarse con la presencia de trazas de catalizador en el método de la
invencion, ventajosamente tras afiadir algo de xileno para adaptar la concentracion de PP de la disolucion de PP. La
disolucién de PP puede prepararse (ventajosamente) a partir de PP amorfo.

El peso molecular promedio en nimero (Mn) del PP esta comprendido ventajosamente entre 1000 y 1000000,
preferiblemente entre 2000 y 200000, y lo mas preferiblemente entre 2500 y 100000. ElI PP se selecciona lo mas
preferiblemente de modo que sea soluble en un sistema de disolventes a una temperatura por debajo de 80°C.

- Etapa de filtracién opcional: una etapa de filtracion de este tipo es ventajosa para eliminar parte de los residuos que
no son solubles en xileno o en el disolvente usado. Por ejemplo, pueden eliminarse posibles particulas soélidas y
catalizador mediante una etapa de filtracion de este tipo. Dicha etapa de filtracién se lleva a cabo ventajosamente a
una temperatura inferior a 60°C, tal como a una temperatura comprendida entre 10°C y 40°C.

- Etapa de depdésito de PP: una etapa de depdsito para formar una capa de polipropileno sobre un soporte sélido
insoluble en el sistema de disolventes, en la que dicha capa de polipropileno se logra evaporando el disolvente a una
temperatura por debajo del punto de fusion del polipropileno, ventajosamente al menos 5°C por debajo del punto de
fusion del polipropileno, llevandose a cabo dicha etapa de depodsito de modo que el grosor de la capa sea de al
menos 2 mm, ventajosamente al menos 5 mm, preferiblemente al menos 10 mm. El grosor de la capa puede ser de
20 mm o incluso mas. La etapa de depdsito se lleva a cabo ventajosamente en varias etapas sucesivas, afiadiendo
nueva disolucién de PP durante una etapa de PP previa.

El soporte puede ser una lamina de vidrio o un soporte recubierto, no siendo entonces el recubrimiento soluble en
xileno, pero siendo de manera ventajosa facilmente rasgable o eliminable del soporte. Un recubrimiento de este tipo
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es por ejemplo una capa de silicona fina depositada por ejemplo sobre una placa de metal. Segun una realizacion
ventajosa, el soporte o el recubrimiento sobre el que se deposita la capa de PP es soluble en agua (soluble en agua
quiere decir soluble en agua o en un medio acuoso, tal como que contiene una base débil o una fuerte, tal como
acido citrico, acido clorhidrico, y mezclas de los mismos) o disgregable en agua (un soporte de este tipo formado por
particulas pegadas entre si mediante un pegamento soluble en agua, etc.), pero insoluble en el sistema de
disolventes de PP usado. Por ejemplo el soporte o dicho recubrimiento es un soporte basado en cal (Ca(OH).) que
puede volverse soluble en agua en un medio acuoso acido.

El soporte se coloca ventajosamente en la parte inferior de un recipiente adaptado para recibir la disolucién de PP y
que tiene una abertura adaptada para la eliminacién del disolvente evaporado. La etapa de depdsito se lleva a cabo
a una temperatura suficiente para evaporar el disolvente, pero a una temperatura por debajo de la temperatura de
fusion del PP. La temperatura para dicha etapa de evaporacion es preferiblemente menor de 100°C, lo mas
preferiblemente menor de 50°C. La presion se controla también ventajosamente durante dicha etapa de depdsito, de
modo que se controla mejor la velocidad de evaporacion del disolvente. La presion es preferiblemente menor de
10% Pa, lo mas preferiblemente menor de 0,8 10° Pa. La presion se reduce por ejemplo durante la etapa de deposito.
Se ha observado que al reducir la presion, podria lograrse una capa de PP muy porosa con un contenido restante
extremadamente bajo en disolvente. La capa de PP tiene ventajosamente un contenido en PP de mas del 97% en
peso, preferiblemente mas del 99% en peso.

El soporte (especialmente cuando esta dotado de una capa soluble en agua o cuando es soluble en agua), antes de
tratarse o ponerse en contacto con la disolucion de PP - disolvente, se lava o limpia ventajosamente, por ejemplo
con el sistema de disolventes o un disolvente (para PP) usado en el sistema de disolventes. Tras dicha etapa de
lavado, el soporte puede secarse o todavia puede humedecerse con un disolvente o el sistema de disolventes.

Durante la etapa de evaporacion del disolvente, el disolvente evaporado se recoge ventajosamente y se dirige a un
condensador para recoger de nuevo el disolvente o sistema de disolventes.

- Etapa de eliminacion de la capa de PP: dicha etapa de eliminacion se realiza tras una etapa de eliminacién del
disolvente (etapa de depdsito), para lograr una capa de polipropileno con un contenido en disolvente de menos del
5% en peso, ventajosamente de menos del 3% en peso. Por ejemplo, el soporte o soporte recubierto se retira del
bafio de PP cuando la capa de PP es lo suficientemente gruesa. El soporte recubierto con PP puede retirarse del
recipiente, mientras todavia esta himedo o humidificado con xileno.

- Etapa de secado opcional: una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusion del
polipropileno, ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente
al menos 20°C por debajo del punto de fusion del polipropileno. Tal etapa de secado puede ser mecanica, colocando
la capa de PP en una camara a baja presion, o sometiendo la capa de PP a un flujo de gas nitrogeno. Al final de
dicha etapa de secado, la capa de PP tiene por ejemplo un contenido en disolvente de menos del 0,5% en peso.

- Etapa de eliminacion de la capa de PP opcional: La capa de polipropileno se elimina ventajosamente al menos
parcialmente del soporte solido, de modo que las particulas seran sustancialmente particulas de PP puras. En el
caso de que dicho PP no se elimine del soporte sélido, tras la etapa de trituracién o molienda, las particulas tendran
un soporte parcialmente recubierto con PP.

- Etapa de secado opcional: una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusion del
polipropileno, ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente
al menos 20°C por debajo del punto de fusion del polipropileno. Tal etapa de secado puede ser mecanica, colocando
la capa de PP en una camara a baja presion, o sometiendo la capa de PP a un flujo de gas nitrogeno. Al final de
dicha etapa de secado, la capa de PP tiene por ejemplo un contenido en disolvente de menos del 0,5% en peso.
Una etapa de secado de este tipo no es necesaria en el caso de que la capa de PP ya estuviese secada antes de la
etapa de eliminacion.

- Etapa de pruebas opcional, pero ventajosa: Antes de la etapa de trituracion o molienda, es ventajoso determinar
uno o mas parametros que caracterizan el depodsito de PP, especialmente el grado de cristalinidad, el caracter
superhidrofobo de una o mas caras externas (ventajosamente mas caras externas) del depdsito de PP, por ejemplo
determinando el angulo de contacto de agua estatico en retroceso, el angulo de contacto de agua estatico en
avance, el angulo de deslizamiento de agua.

- Etapa de trituracion o molienda suave: un tratamiento de trituracion o molienda suave de la capa de polipropileno
con o sin la capa de soporte o parte de la misma, llevandose a cabo el tratamiento de trituracion o molienda suave
por medio de elementos de trituracion o molienda de modo que durante la etapa de contacto de los elementos de
trituracion o molienda con la capa de polipropileno, con el soporte o parte(s) del mismo, la temperatura de la capa de
polipropileno y partes de la misma se mantiene al menos 10°C (preferiblemente al menos 20°C, lo mas
preferiblemente al menos 50°C) por debajo del punto de fusién del polipropileno, realizandose dicho tratamiento de
trituracion o molienda suave en una o mas etapas, posiblemente con etapas de enfriamiento intermedias, hasta
alcanzar un tamafio de particula promedio en peso de menos de 1000 um, ventajosamente por debajo de 100 um,
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preferiblemente por debajo de 50 um, tal como comprendido entre 5 um y 75 um, lo mas preferiblemente entre 7 pm
y 40 pum.

El tratamiento de trituracion o molienda suave se lleva a cabo ventajosamente en presencia de un liquido en el que
el polipropileno no es soluble, ventajosamente en un medio acuoso liquido. La etapa de trituracion suave también
puede realizarse a baja temperatura, tal como a una temperatura por debajo de -40°C, es decir de modo que el PP
se vuelve fragil.

El soporte puede seleccionarse de modo que pueda romperse mas facilmente que el PP, por ejemplo de modo que
el soporte se rompa en particulas con un tamafio menor que el tamafo de las particulas de PP.

Cuando se usa un recubrimiento de soporte o soporte que se disgrega en a gua o soluble en agua, el soporte o la
capa de soporte pueden eliminarse durante la etapa de trituracién/molienda en himedo.

- Etapa de secado opcional: una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusion del
polipropileno, ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente
al menos 20°C por debajo del punto de fusion del polipropileno. Tal etapa de secado puede ser mecanica, colocando
la capa de PP en una camara a baja presion, o sometiendo la capa de PP a un flujo de gas de are. Al final de dicha
etapa de secado, la capa de PP tiene por ejemplo un contenido en agua de menos del 0,5% en peso. Una etapa de
secado de este tipo no es necesaria en el caso de que la capa de PP ya estuviese secada antes de la etapa de
eliminacion.

- Etapa de separacién de particulas opcional: dicha etapa puede usarse para separar particulas de soporte de
particulas de PP. Una etapa de este tipo no es necesaria en el caso de que las particulas de soporte puedan usarse
como carga en una composicion de la invencion. Cuando se usa una capa de soporte o soporte que se disgrega o
soluble en agua, el material del soporte/capa de soporte puede eliminarse mediante la etapa de lavado con agua,
con o sin etapa de flotacion, seguido por una o mas etapas de secado opcionales. La etapa de separacion también
puede comprender una clasificacion de las particulas de PP en funcion de sus propiedades hidréfobas, en funcion
de su tamafio (por ejemplo para eliminar particulas con un tamafo de menos de 3 um, ventajosamente de menos de
5 um, para eliminar particulas que tienen un tamafio mayor de 100 pm.

- Tratamiento de superficie opcional de las particulas: Las particulas antes o después de la etapa de separacion
anterior pueden tratarse en su superficie para dotar a las particulas de propiedades de superficie especificas. Un
tratamiento de este tipo es por ejemplo una etapa de fluoracion, realizada tras un tratamiento de descarga de corona
y/o un tratamiento de irradiacién UV. El tratamiento de corona se realiza en una condicion general, por ejemplo, la
distancia entre la punta del electrodo y la base tratada dentro del intervalo de 0,2-5,0 mm. La cantidad de
procesamiento es de 5 W.minuto o mas por 1 m? de particulas de polipropileno, preferiblemente dentro del intervalo
de 5-200 W.minuto/m?, y mas preferiblemente dentro del intervalo de 10 a 180 W.minuto/m?. El procedimiento de
tratamiento de irradiacion ultravioleta comprende irradiar ultravioleta que tiene una longitud de onda dentro del
intervalo de 200-400 um sobre la superficie del material de base de plastico. Tal tratamiento de oxidacion o
activacion de superficie se controla de modo que la temperatura local en la superficie de las particulas se mantenga
por debajo del punto de fusion del PP, por ejemplo mas de 20°C por debajo del punto de fusién del PP. En el
tratamiento de fluoracién, por ejemplo, se pone en contacto gas fldor con las superficies de las particulas de
polipropileno en presencia de oxigeno para formar una zona de oxidacion de superficie sobre las mismas. Por
ejemplo, se realiza dentro del intervalo de una concentracion de gas fluor dentro del intervalo del 5-40% (de manera
preferible aproximadamente el 20%) en volumen en presencia de una concentracion de oxigeno dentro del intervalo
de 60-95% (de manera preferible aproximadamente el 80%) en volumen. Es preferible que la presion sea
comparativamente baja para realizar facilmente la operacion y la regulacion de la reaccion. Especialmente, es
preferible que la presion sea de 50 Pa o menos. Un tipo de tratamiento de fluoraciéon puede seleccionarse de o bien
un tipo discontinuo o bien un tipo continuo. La temperatura de tratamiento esta habitualmente dentro del intervalo de
10°C-100°C, preferiblemente dentro del intervalo de 10-40°C. El tiempo de tratamiento difiere con la concentracion
del gas fluor, la presion del mismo, la temperatura de tratamiento, y similares, estando habitualmente dentro del
intervalo de 10 segundos a 2 horas, preferiblemente 30-60 segundos. Durante la etapa de fluoracion, las particulas
se mantienen ventajosamente en movimiento, por ejemplo usando un lecho fluidizado, siendo el gas para mantener
en suspension las particulas el gas que contiene flior. Durante el tratamiento con fldor, se afiade fluor
ventajosamente para mantener bastante constante la concentracion de flior en el reactor discontinuo o con el
reactor de lecho fluidizado o para aumentar la concentracion de fldor. Tras el tratamiento de fluoracién, se elimina el
gas que no ha reaccionado del recipiente, y el interior del mismo se sustituye y ventila eficazmente por gas inactivo
para producir particulas de polipropileno tratadas por fluoracion.

La invencion también se refiere a una composicion adaptada para formar tras el mezclado con agua vy tras el
endurecimiento una estructura sélida que tiene al menos una cara externa hidréfoba, en la que dicha composicion
comprende:

- mezclar opcionalmente con liquido o componente seco tal compuesto alcohdlico, para preparar una composicion
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para mortero, cemento u hormigén, para preparar una premezcla para cemento o mortero, etc.

En un ejemplo especifico, usando xileno como disolvente Unico en el método dado a conocer anteriormente en el
presente documento, y usando diversos PP con un peso molecular promedio en peso comprendido entre 5000 y
30000, se prepararon diversas disoluciones de PP/xileno con un contenido en peso de PP del 5%.

Las diferentes disoluciones de PP se filtraron y se vertieron en diferentes recipientes, cuya parte inferior estaba
dotada de una placa de vidrio que actuaba como soporte.

El xileno se evapor6 a una temperatura comprendida entre 25°C y 50°C. Tras la evaporacion completa del
disolvente, la placa de vidrio estaba dotada de una capa de PP gruesa porosa y blanca, teniendo dicha capa un
grosor de aproximadamente 1 cm.

Para cada recipiente, se sacé la placa de vidrio con la capa de PP del recipiente y se sometié a un secado con aire a
70°C durante 1 minuto para garantizar que el contenido en xileno en la capa de PP estaba muy por debajo del 0,5%
en peso. Se analizaron las superficies superiores de las capas de PP, y parece que dicha cara superior de capa de
PP tenia:

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es decir a
una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una escala de
aproximadamente 220 um; comprendida entre 1,1 um y 20 um, preferiblemente entre 5 umy 16 um, y /o

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de superficie
aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4 y 3, o mas.

La capa de PP se eliminé de la placa de vidrio, al tiempo que no se destruia la estructura porosa de la capa de PP.

Para la trituracion, existen diversas posibilidades, tales como enfriar el PP en nitrdgeno liquido y martillear la capa de
PP fragil, trituracion suave en presencia de un liquido.

Tras la operacion de trituracion, las particulas de PP tenian un tamafo de menos de 50 um. Se eliminaron particulas
con un tamafo de menos de 5 um. El tamafio de particula promedio en peso era de aproximadamente 30 um.

Las particulas de PP tenian una densidad aparente de menos de 0,2 (el peso de 1 litro de particulas de PP no
compactadas era de 200 gramos), y se caracterizaron por una tasa de compresion de aproximadamente 2,5, siendo
la densidad aparente de las particulas de PP tras la compactacion bajo 11000 kg/cm? de aproximadamente 0,54.

Todas las particulas de PP se caracterizaron por

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es decir a
una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una escala de
aproximadamente 220 pm; comprendida entre 0,1 ym y 50 pm, ventajosamente entre 1,1 um y 20 um,
preferiblemente entre 5 umy 16 um, y /o

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de superficie
aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4 y 3, o mas.

Las particulas pueden mezclarse en seco con materiales fibrosos, para volver dicho material hidréfobo o mas
hidréfobo.

El método también era adecuado con otro PP, tal como PP injertado (tal como con anhidrido maleico para aumentar
la unién con diversos materiales).

Se repitié el método dado a conocer anteriormente en el presente documento excepto porque el soporte era un
soporte de cal hidratada seca, que se pretratd con xileno, antes de comenzar el depdsito de PP. Tras depositar la
capa de PP sobre el soporte de cal, se colocé el soporte de cal con la capa de PP en un bafio acuoso (temperatura
por debajo de 60°C por ejemplo) que contenia algo de acido, tal como acido citrico, acido clorhidrico, etc. (acido o
acidos que no atacan al PP pero muy adecuados para atacar y/o solubilizar y/o disgregar el soporte de cal). Tras
lavar y secar la capa de PP, se somete la capa de PP a una trituracion suave.

De una manera esperada, parece que sustancialmente todas las particulas de PP que salen de la trituracién o
molienda suave eran superhidréfobas (angulo estatico en retroceso de mas de 140°, tal como comprendido entre
145°y 160°, asi como angulo de contacto de agua estatico en avance de mas de 140°, tal como comprendido entre
145°y 160°, a pesar del hecho de que el grosor de la capa era de mas de 1 cm.

Las particulas de PP también puede tratarse posteriormente, por ejemplo para tener una superficie fluorada.
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Por ejemplo, las particulas se someten en primer lugar a un tratamiento de descarga de corona y/o un tratamiento de
irradiacion UV. El tratamiento de corona se realiza en una condicion general, por ejemplo, la distancia entre la punta
del electrodo y la base tratada dentro del intervalo de aproximadamente 2 a 3 mm. La cantidad de procesamiento es
de 25 W.minuto por 1 m? de particulas de polipropileno. El procedimiento de tratamiento de irradiacién ultravioleta
comprende irradiar ultravioleta que tiene una longitud de onda dentro del intervalo de 200-400 um sobre la superficie
del material de base de plastico. Tal oxidacion de superficie o tratamiento de activacién se controla de modo que la
temperatura local en la superficie de las particulas se mantiene por debajo del punto de fusion del PP, por ejemplo
mas de 20°C por debajo del punto de fusién del PP. Para el tratamiento de fluoracion, se pone en contacto gas fluor
con las superficies de las particulas de polipropileno pretratadas mediante descarga de corona o mediante
irradiacion UV, en presencia de oxigeno para formar una zona de oxidacién de superficie sobre la misma. Por
ejemplo, se realiza dentro del intervalo de una concentraciéon de gas flior de aproximadamente el 20% en volumen
en presencia de una concentracion de oxigeno de aproximadamente el 80% en volumen. Es preferible que la
presion (20 Pa) sea comparativamente baja para realizar faciimente la operacion y la regulaciéon de la reaccion. La
temperatura de tratamiento es de entre 20 y 40°C. El tiempo de tratamiento era de aproximadamente 15 minutos.
Durante la etapa de fluoracion, las particulas se mantuvieron en movimiento.

También se encontré que las particulas de PP de la invencion tenian propiedades protectoras contra insectos,
suciedad y parasitos, tales como ectoparasitos reptantes, piojos, acaros, parasitos excavadores, moscardones,
larvas, endoparasitos microscopicos y mas grandes.

Las particulas de PP de la invencién pueden usarse como tales o como una mezcla con otras particulas, tales como
particulas hidréfobas, tales como particulas de diéxido de silicio recubiertas hidréfobas.

Las particulas de la invencion eran adecuadas para afiadirse a diversas composiciones para lograr al menos una
cara superior o externa superhidréfoba.

Descripcion de ejemplos de composiciones de la invencion

Composiciones de yeso de la invencion

Se preparé una composicion de moldeo de enlucido libre de talco fibrosa mezclando enlucido de yeso, wollastonita
fibrosa, perlita expandida fina, carga sélida (arena, ceniza volante y pirofilita), y particulas de PP de la invencién (por
ejemplo particulas de los ejemplos, tales como particulas de PP no fluoradas, particulas de PP fluoradas y mezclas
de las mismas).

La composicion comprende en peso aproximadamente el 50-70% de enlucido de yeso, el 5-20% de wollastonita
fibrosa, el 5-25% de perlita expandida fina, el 0-40% de una carga seleccionada del grupo que consiste en arena,
ceniza volante, pirofilita y mezclas de las mismas, y el 1-5% de particulas de PP de la invencién. Se observé que la
composicion sobre el soporte de cartén tenia una mejor propiedad de flujo que la misma composicion sin particulas
de PP de la invencion.

Tras mezclar la composicion con agua, se depositd la composicion sobre un soporte de cartén, de modo que tras
secar el grosor de la capa de enlucido era de aproximadamente 0,7 cm. Tras el endurecimiento, se examind la cara
externa superior. Dicha cara externa superior tenia:

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es decir a
una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una escala de
aproximadamente 220 pm; comprendida entre 0,1 uym y 50 pm, ventajosamente entre 1,1 um y 20 um,
preferiblemente entre 5 umy 16 um, y /o

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de superficie
aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4 y 3, o mas.

Composiciones de hormigén de la invencién

Se ha preparado hormigén tal como sigue: se mezclan en seco aproximadamente 5 kg de perlita con particulas de
PP (1 kg) (por ejemplo particulas de los ejemplos, tales como particulas de PP no fluoradas, particulas de PP
fluoradas y mezclas de las mismas) para formar perlita recubierta. Dicha mezcla seca puede formar una carga lista
para usar para diversos usos.

Después de eso, se mezclaron en seco 75 kg de piedra pémez, aproximadamente 120 kg de cemento. Se afiadieron
y se mezclaron 4 kg adicionales de particulas de PP de la invencidon. Entonces se mezcléd en seco la perlita
recubierta con la mezcla de cemento. La mezcla seca asi lograda puede formar una mezcla de hormigon lista para
usar, tras afadir agua.

Entonces se afiadié una cantidad suficiente de agua, mientras se mezclaba la composicién para lograr una
suspension.
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Se vertio el hormigén en un molde. Se observé que el vertido era mas facil cuando se usaban particulas de PP de la
invencion, que la composicion de hormigén similar sin dichas particulas de PP. La superficie superior tras el
endurecimiento era superhidréfoba.

Se repitio la composicion de hormigén anterior excepto porque se afadié gluconato de sodio de modo que el agente
retardante estaba presente en la composicion seca (antes de afadir el agua) a la tasa del 1% en peso. También
estaba presente un agente dispersante (sal de calcio del condensado de acido naftalenosulfénico y formaldehido) a
la tasa del 1%. Se observo que el efecto retardante era mayor cuando la composicion de hormigéon comprendia
particulas de PP de la invencion. La superficie externa superior era hidréfoba y tenia propiedades antigrafiti.

Se colocd la mezcla seca de cemento / particulas de PP de la invencién en una bolsa para comparar su estabilidad
con respecto a la de cemento comun colocado en una bolsa similar. La mezcla de cemento / particulas de PP
mantuvo durante un periodo mas largo su aspecto pulverulento y su capacidad para formar una pasta uniforme tras
mezclarse con agua.

Las particulas de PP de la invencién también pueden usarse en otra composiciéon para garantizar mejores

propiedades hidrofobas, tales como en pinturas, materiales de aislamiento, paredes de papel, material de formacion
de espuma con poros abiertos y/o cerrados, etc.
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REIVINDICACIONES

Particulas superhidrofobas pulverulentas que tienen un caracter superhidrofobo tal que una gota de agua
de 100 pl colocada sobre una capa continua de dichas particulas, en un plano horizontal, define al menos
un angulo de contacto de agua estatico en retroceso de mas de 135°, ventajosamente de mas de 140°,
preferiblemente por encima de 145°, especialmente desde 145° hasta 160°, y/o, pero ventajosamente
también, un angulo de contacto de agua estatico en avance de mas de 135°, ventajosamente de mas de
140°, preferiblemente por encima de 145°, especialmente desde 145° hasta 160°, teniendo dicha superficie
superhidréfoba un angulo de deslizamiento de agua de menos de 10°, preferiblemente menos de 6°,
teniendo dichas particulas superhidréfobas un tamafio de particula promedio en peso de menos de
1000 pum, en las que dichas particulas comprenden sustancialmente s6lo compuestos solubles o miscibles
en xileno, mediante lo cual al menos el 90% en peso, ventajosamente al menos el 95% en peso de dichos
compuestos solubles o miscibles en xileno es polipropileno,

en las que dichas particulas no compactadas tienen una densidad aparente de menos de 0,7,
ventajosamente de menos de 0,5, preferiblemente menos de 0,3,

pudiendo obtenerse dichas particulas superhidréfobas mediante un método que comprende las siguientes
etapas:

- una etapa de preparacion para preparar una disolucién de polipropileno en un sistema de disolventes que
tiene un punto de ebullicion comprendido entre 50°C y 200°C a presion atmosférica, conteniendo dicha
disolucion menos del 10% en peso, ventajosamente menos del 5% en peso de compuesto(s) soluble(s) en
dicha disolucion diferente(s) de polipropileno, preparandose dicha disolucién a una temperatura por debajo
del punto de ebullicion del sistema de disolventes,

- una etapa de deposito para formar una capa de polipropileno sobre un soporte sélido insoluble en el
sistema de disolventes, en el que dicha capa de polipropileno se logra evaporando el disolvente a una
temperatura por debajo del punto de fusion del polipropileno, ventajosamente al menos 5°C por debajo del
punto de fusién del polipropileno, llevandose a cabo dicha etapa de depdsito de modo que el grosor de la
capa sea mayor de 1 mm, ventajosamente comprendido entre 1 mm y 20 mm, preferiblemente entre 5 mmy
20 mm, lo mas preferiblemente entre 10 mm y 20 mm,

- una etapa de eliminacion del disolvente para lograr una capa de polipropileno con un contenido en
disolvente de menos del 5% en peso, ventajosamente de menos del 3% en peso;

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al
menos 20°C por debajo del punto de fusidn del polipropileno;

- opcionalmente una etapa de eliminacién de polipropileno para eliminar la capa de polipropileno al menos
parcialmente del soporte soélido,

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al
menos 20°C por debajo del punto de fusidn del polipropileno; y

- un tratamiento de trituracion o molienda suave de la capa de polipropileno con o sin la capa de soporte o
parte de la misma, llevandose a cabo el tratamiento de trituracion o molienda suave por medio de
elementos de trituracion o molienda de modo que durante la etapa de contacto de los elementos de
trituracion o molienda con la capa de polipropileno, con el soporte o parte(s) del mismo, la temperatura de la
capa de polipropileno y partes de la misma se mantiene al menos 10°C por debajo del punto de fusién del
polipropileno, realizandose dicho tratamiento de ftrituracion o molienda suave en una o mas etapas,
posiblemente con etapas de enfriamiento intermedias, hasta alcanzar un tamafo de particula promedio en
peso de menos de 1000 um.

Particulas segun la reivindicacion 1, que tienen un tamafio de particula de menos de 500 um, con una capa
externa que contiene polipropileno que tiene un grosor de menos de 100 um, ventajosamente menos de
50 pm.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que tienen una capa externa que
contiene polipropileno que tiene una porosidad interna, teniendo dichas particulas como tales una densidad
aparente de menos de 0,8, ventajosamente de menos de 0,7, preferiblemente de menos de 0,6.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, teniendo dichas particulas una tasa de
compresion de mas de aproximadamente 2.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que tienen un tamafio de particula
promedio en peso comprendido entre 1 pum y 200 pm, ventajosamente entre 3 um y 100 pm,
preferiblemente entre 5 um y 75 um, lo mas preferiblemente entre 7 um y 40 um, estando dichas particulas
de manera ventajosa sustancialmente libres de particulas con un tamafio de menos de 3 um,
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ventajosamente de menos de 5 um.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en las que el PP es un PP injertado o
PP funcionalizado, teniendo dicho PP injertado o PP funcionalizado una afinidad superior a unirse a
material sélido que contiene silicio.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en las que las particulas de PP tienen
una superficie externa al menos parcialmente fluorada.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, comprendiendo dichas particulas al
menos una capa externa que comprende sustancialmente sélo compuestos solubles o miscibles en xileno o
en otros sistemas de disolventes de polipropileno, comprendiendo dicha capa externa al menos el 90% en
peso de polipropileno.

Particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en las que la capa de polipropileno,
antes de someterse a un tratamiento de trituracion o molienda suave, tiene una capa externa que tiene:

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es
decir a una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una
escala de aproximadamente 220 um; comprendida entre 0,1 um y 50 um, ventajosamente entre 1,1 um y
20 um, preferiblemente entre 5 umy 16 um, y /o

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de
superficie aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4
y 3, 0 mas.

Particulas segun la reivindicacion 9, en las que la capa de polipropileno, antes de someterse a un
tratamiento de trituracién o molienda suave, tiene una capa externa que tiene:

- una rugosidad de superficie expresada como media cuadratica medida con un factor de aumento de 5, es
decir a una escala de aproximadamente 2,2 mm, asi como con un factor de aumento de 50, es decir a una
escala de aproximadamente 220 um; comprendida entre 0,1 um y 50 um, ventajosamente entre 1,1 um y
20 um, preferiblemente entre 5 pumy 16 um, y

- un factor de rugosidad de Wenzel (definido como la razén entre el area de superficie real y el area de
superficie aparente) por encima de 1,2, ventajosamente por encima de 1,3, tal como comprendido entre 1,4
y 3, 0 mas.

Producto solido que tiene una cara dotada de una cantidad suficiente de particulas segun una cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, para volver dicha cara hidréfoba, ventajosamente superhidréfoba.

Composicion adaptada para formar tras mezclarse con agua y tras el endurecimiento una estructura sélida
que tiene al menos una cara externa hidrofoba, ventajosamente superhidréfoba, en la que dicha
composicion comprende:

- un material reactivo adaptado para formar tras la reaccién con agua y tras el endurecimiento un
aglutinante sdlido;

- de manera opcional pero ventajosa al menos una carga sélida inerte, preferiblemente al menos una carga
sélida mineral inerte, y

- una cantidad suficiente comprendida entre el 0,1% en peso y el 10% en peso de particulas segun una
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10.

Composicion segun la reivindicacion 12, que comprende al menos un retardador para retardar el comienzo
del endurecimiento del aglutinante, siendo dicho aglutinante ventajosamente un aglutinante hidraulico, un
aglutinante no hidraulico, o una mezcla de los mismos.

Método de preparacion de particulas segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, comprendiendo
dicho método al menos las siguientes etapas:

- una etapa de preparacion para preparar una disolucién de polipropileno en un sistema de disolventes que
tiene un punto de ebullicion comprendido entre 50°C y 200°C a presion atmosférica, conteniendo dicha
disolucion menos del 10% en peso, ventajosamente menos del 5% en peso de compuesto(s) soluble(s) en
dicha disolucion diferente(s) de polipropileno, preparandose dicha disolucién a una temperatura por debajo
del punto de ebulliciéon del sistema de disolventes,

- una etapa de deposito para formar una capa de polipropileno sobre un soporte sélido insoluble en el
sistema de disolventes, en el que dicha capa de polipropileno se logra evaporando el disolvente a una
temperatura por debajo del punto de fusion del polipropileno, ventajosamente al menos 5°C por debajo del
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punto de fusién del polipropileno, llevandose a cabo dicha etapa de depdsito de modo que el grosor de la
capa sea mayor de 1 mm, ventajosamente comprendido entre 1 mm y 20 mm, preferiblemente entre 5 mmy
20 mm, lo mas preferiblemente entre 10 mm y 20 mm,

- una etapa de eliminacion del disolvente para lograr una capa de polipropileno con un contenido en
disolvente de menos del 5% en peso, ventajosamente de menos del 3% en peso;

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al
menos 20°C por debajo del punto de fusién del polipropileno;

- opcionalmente una etapa de eliminacién de polipropileno para eliminar la capa de polipropileno al menos
parcialmente del soporte soélido,

- opcionalmente una etapa de secado a una temperatura por debajo del punto de fusién del polipropileno,
ventajosamente al menos por debajo del punto de reblandecimiento del polipropileno, preferiblemente al
menos 20°C por debajo del punto de fusién del polipropileno; y

- un tratamiento de trituracion o molienda suave de la capa de polipropileno con o sin la capa de soporte o
parte de la misma, llevandose a cabo el tratamiento de trituracion o molienda suave por medio de
elementos de trituracion o molienda de modo que durante la etapa de contacto de los elementos de
trituracion o molienda con la capa de polipropileno, con el soporte o parte(s) del mismo, la temperatura de la
capa de polipropileno y partes de la misma se mantiene al menos 10°C por debajo del punto de fusion del
polipropileno, realizandose dicho tratamiento de ftrituraciéon o molienda suave en una o mas etapas,
posiblemente con etapas de enfriamiento intermedias, hasta alcanzar un tamafo de particula promedio en
peso de menos de 1000 um.

Método segun la reivindicacion anterior, en el que el tratamiento de trituracion o molienda suave se lleva a

cabo en presencia de un liquido en el que el polipropileno no es soluble, ventajosamente en un medio
acuoso liquido.
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- Etapa de preparacion de la disolucién de PP/xileno

v

- Etapa de secado opcional
7
- Etapa de trituracion o molienda suave
¥
- Etapa de secado opcional
W

- Etapa de separacidn de particulas opcional

W

- Mezclado opcional con liquido o sélido para preparar cemento, premezcla de mortero
0 composicion lista para usar para mortero u hormigén

Figura 1
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