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"Perfeccionamientos en composiciones de polimeros".
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Solicitanto: IMPAERIAL CHaMICAL IiDUSTRINS LIMITLD,

entidad lnglesa, regidenie en
Inperial Chemical Iouse, Millbank,

Londres, Inglaterra.

e 8 ot v

Bste invento se refiere a composlcliones o mezclas
da polimeros perfeccionadas.

El polipropilsno isolactico, denominacidn que
irdica un polipropileno cuyo 75> por lo menos es iasoluble

{ 5e en heptano, btiene propiedades utiles talee como un punto
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de reblandecimiento relativamsnte elevado, buenas
propiedades tensiles f eléctricas, y es resistente al
atague por una gran variedad de reactivos quimicos.
Sin embarzo, las aplicaciones para las cuzles estd
indicado, se limitan porcue el poiimero carcce de
tenncidad y tiene una ftemperatvura de frazilidad rela-
tivamente elevada, El polimexc isotéoﬁico, coutiens
normalmente alyzo de polimero atdetico. Se ha observado
que el coutenido de este material atdctico no eliminz
el Yltimo defecto citado. Se ha observado ademds gue
las propiedades de reslsiencia al choque, de los
artfculos moldeados con polipropileno isotdebico,
disminuye desde el momento en que se obitlenen dichos
productos por moldso o exirusidn.

De acusrdo con este iuvento, se ha evidenciado
gque las composiciones de polipropileno isotéctico, segdn
la definicidn anterior, y de una proporcidiu ponderal
reducida de un nolimero elastdémero de isobutileno,
pProporciona compogiciones de polimero perfecccilonadas
v valiosas,

Se ha obsurvado ¢ue las composiciounes ds esgsta
maturaleza, con un conbenido comprendido suitre 15 y 300
an reso del nencionzado polimero elastémero, pogeen una
valiosa combinacidn de propiedades adecuadas para L
mroduceidn de aréfculos moldeados y exirusionados,
dotados de un grado interesante Go flexibilidad. Je
observa también gue las composiciones de este tipo con
un contenido minimo del 5% en peso del mencionado poli-
mero elastdémero, tienen propiedades de resistencia al

choque que disminuyen solo en cantidad insignificante
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después del moldeo o 1la extrusidn, y se ha obserwvado

que las comphosiclones (ue contlendq.de 5 a 155 en peso

de nolinmexo eLaSoomero, con prrfeﬂenola de 8 a 12%

en peso, tienen una combinacidn 880801 Inente ia*ev“Sﬂhte
de resistencia al choque ¥ a lag bajas temperaturas

asi como una duvreza ¥ sran adedtabilidad para una gran
variedad de aplicaciones.

Por polimero elastdmero se indica un material
con wi: mddulo de¢ elusticidad de Young no superior a

70 ks/bm durense 1 seoundo a -252C, Los polimeros de
isobutileno susceptibles de usarse para este invento,
comprenden por tanto no solo los verdaderos poliiso-
butilenos, sino también los copolimeros de isobutileno,
talcs como los conolimeros isobutileno/isovreno, normal-
mente conocidos coito cauvcho butilo, COtros covolimeros
elestbémeros de isobutileno, por s jemplo los copolineros
elastémeros de estireno, pueden utilizarse tambicn en este
invento. Los polimeros de vesos molecularass comprendidos

nive 30,000 y 100,000 se¢ he comprobado ¢ue dan por
resultado composiciones de propiedades especialmente
valiosas. .

Los ingredientas dc las conmvogsiciones a qus
este invento so vefiere, Pueden mezclarse entre si por
nétodos normeles, por ejemnlo métodos corrientes de
masticacidn, tal como la mezcla en rodillos calicnies o
en mezcladores internos. iste procedimiento ademés de
ser de mezela, muede ser tal gue de lugar a la degrada-
cion terﬂ*ca dz1 »olipropileno, con objeto de mejorar
la facilidad con la que puede moldearse o0 someterse a

1a extru31on.‘kde4ds, de log dop ingredientes principales,
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lasg composiciones pueden contener inzredientes auxiliares,
Por ejennlo antioxidantes, ggitabilizadores para la luz,
agentes ds fijacidn, agenies anti—bloQueo, agenteg
anti~estdticos, cargas, tintes y pismentos.

Las Tablas siguientes indican las propiedades
Utiles de composiciones a las que este invento se
refiere. 8¢ comprenderd que este invento no estd limitado
por estas Tablas en modoAalguno. En las sablas:

(a) Las composiciones de la Tabla 1, incluso
el patrén o testizo, se obituvieron moliendo durante
5 nminutos en molinos de rodillos abiertos; los dos
rodillos se calentaban a 1652C, Las composiciones, incluso
el patrdn o testizo, se obtuvieron preparando el nmateriel
en vn mezclador Baubury, tamafio B, durante 10 minutosg;
la temperatura llesd & ung mdxima de 15090, Da solubilidad
en hephtano de los pxopilenos isotdcticos usados en lasg
mezclas, era en todos los casos baja, y en ninguno de
los casgos fué superior al Zb, Lasg viscosidades en fusidn
d%estos polipronilenocs antes de la preperacidn, medidas
con un plastomero de placas paralelas, a 1908C., figuran
en las tablas. Cada una de las composiciones conienia
ademds de los ingredientes polimeros, una parte en Deso
del anti-oxidante bis—(2 hidroxi-3~-alfa-metilciclohexil-
5-metil fenil)metano, por 100 partes en peso de los
ingredicntes polineros de la composicidn. Resultan
también satisfactorlios nara estabiligar las composiciones
de este invento, otros antloxidantes, por ejemplo
4,4'~%tio=bis~(6 butil-metacresol, terciario).

(b) La enerzia de chogue en muestras ranuradas,

se midid empleando la mdguina Dyanstat, en 10 nuestias,
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cada una de 1 cm® por 1/16 de pulmadas de zrueso; cadsa
una de las muestras estaba ranurads a través de la »mrte
media de wrA de sus carasg hasta una profundidad de.
0,008 de pulgada; la ruesira o ranura se tallaba con
una naveja y el borde coritante se comprimia baoia el
interior de la mezcla, sin moverlo paralelamente a su
borde. El ensayo de choque se realizd dejando caer un
Peso & desde 602, La enerzf{a media absorbida eu los
Z0lpes por lus muesgiras, se adnitié como energia de
media
choque en kg. cms., siendo ésta la enerzgia/perdida
para el percutor al pasar la muestra.

(c) Se he observado cue en el ensayo de enerzia
de choque, cou ranura, la grietabno brede proragarse
directamente @ través de la nuesira. As{ pues, se ha

ensayado la reslgtencia de las muesiras a la fractura,
sometiéndolas a un golps repeitido despuds de un corto
veriodo de relajacidén (alrededor de 10 mimutos) a la
tomperatura ambiente, Se ha designado la "resgigtencia
a la fractura" (#) como la relacidn de la enerzfa absor-
bida en el sesundo impacto ¢ choque (12) a la energia
absorbida en el vrimer impacto (I) expresada en Torma

de porcentaje, 0 sea R = —w—=—=5= - o Si la muestra

queda casi fracturada en el primer golpe, la energla

de chogue para el segundo colpe serd casi mla, lo mismo
gue la resistencia a la fractura, mientras gue si la
grieta se propaga muy poco la energfa del segundo impacto
serd poco diferente de la primera, y la resistoncia a la
fractura de la mezcla serd un porcentaje elevado.

(4) La ener:fa de chogue ¥ la resistencia a la

Tractura de las muestras no ranuradas de las tablas 2 a 5,
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se determinaron como sc¢ na descrito en (b) y (¢), excepto

e en la muestra no se $alld muesca o ranura alguna.

~

(o) Los ensayos de choques de¢ las Tablas 1 a 5,
sc lleveron & cabo 24 horas después de moldearse las
misgtras de ensayo.

(£f) La fragsilided a baja temperatura se mide

por el aparato para ensayo de fragilidad a baja temperatura

“congtruido por la I.C.l., cuyos detalles figuran en el

Boletin correspondisnte a julio de 1958, de la Sociedad
dmericana de knsayos de lateriales,

(2) &1 nédule de Young, para 1 segundo, con
esfuerzo del 2%, se mididé aplicando el esfucrzo brusca-
mente (en unos 10 milisegundos) y tomando nota de la
registencia 1 segundo después do someter a esfuerzo.

(1) Los ensayos de %raccidn se realizaron en
nuessras "dumbell® (Glorma Britdnica 703, tipo C) a 202C.,
v con vna aplicacién de uma Hraccidén ds 18 pulgadas/minuto.

(i) Los muatos de reblandeciniento de Vicat,
se nidleron por el uétodo de la British Standards
Institution, Horma Britdnica 2782, parite 1, método 102-D.

Tabla 1.

Liog resultados giqmientss se obtuvieron con
muessras de nolipropilenc isotdetico, de viscosidad en
fusion 1,1 x 106 poiseg, en lasg cue ge nabfan unido
por polturacidn distintas proporciones de un copolimero
Ge isobutileno ¢ isoprsuo, vendido con el nombre de

"Bugylt 200, sor la Polymer Corporation of Janada Limited.
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% en peso de copoli- sngavo de chogue Tragilidad Médulo de Young,
mero de igsobutileno a bhaja con sgifuerzo del
en la mescla Energial| ilcsisten-| wemperatura, | 2%, libras/pulgada
conolinero/ de cia & la | 2C. cuadrada
polipropilerio chodque frachura

en /g %

: 0 0.2 0 - 1.5 101,000
9.1 0.3 0 -17 91,500
16,7 241 17 —43.5 82,500
2846 2.5 42 -55 53,500
44,5 2. 65 -55 a =60 29,000

N

Los resulitados sisuientes se obtuvieron de
muestras de polipropileno isotdctico de viscosidad
en fusidn 3,3 x 105 polses, con las que se nabian
5 nolido wnronorciones distinitas de un homopolimero de
isobutileno de peso molecular conprendido entre 80,000

y 100,000,
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5 en peso| Linsayo de Ensayo de Punto de | Propiedades|Puto [Mdaulo
de poli- choque choque reblande | ITensiles |de de
ig0— (muestras (muestras | |cimilento [TensionjElon| fmgi- |Young
butileno ranuradag) sin ranurar) |[de Vieat,de rela|sa-~|lidad |con est
sner- | Xfesis~ |sner- ( Hesis- £C. Jamien-|cidnja ba~ | fuerzo
) zfa de | tencia |sfe del| tencia to, 1i-| % [ja tem|del 2
chogue | 2 la chocue| & la bras pera- |[librasy
cni/kz. | Trac— |[en/kz.| fractu- mlsada tura pulgpda |
tura % ra, credrada e cuatradq
0 0.4 1.9 0 146 5,000 | 38 [1.0  |135,000
10 0.3 4.4 70 140 4,300 fi16 fnferior -
a =25
Tabla 4

Los resultados siguientes se obtuvieron

de muzstiras de polipropileno ipotdcetico Az viscosidad

) s < 6 .
enfugidn 2,4 x 10° poises, con las que se hablan
i

molido proporclones distintas de un homopolimero de

isobutileno de Peso molecular comprendido entre

120,000 y 140,000,
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5 en peso Ensayo de cho- insayo de Punto | Proviedades | Punto |Mddulo
de voliiso= cue choque de re-— ongiles de de Yomy
butileno (muestras (nuesiras blande ] fragi-| con es—
ramradasg sin ramura) | cinien| Pension|Blon-| lidad | fuerzo
Bner— | Hesis~ Ener~ |Resis~ | to de |de relajgacin a bajal del 2
sfa de | tencia pyia de|tencia |Vieat,|jamien=| U tempe~| libras/
chocue |2 la chogue ja la ec, to, li- rafural pulgada
ern/izze | Trac- bm/kg. fractu bras 2Cc, cvadmdal
tura$ re, % pulgada
ceedrada
N ¢ 0.5 2.5 0 145 5,100 36 0.5 150,000
1e1 0 B4 55 144 | 4,100 82 -22 140,000
© 10 242 9.1 {549 | 60 | 140 [4,000 104 | =34 h20,000
' 20 4ot 50 5.3 68 | 132 |3,000 530 | -45 |97,000
30 4e3 | 60 1443 72 123 {2,500 |710 Lafarior | 70,00
: t ! EL, o
| i E
Tabla i.

5.

Los resultados sizuientes se obituvieron de

nuestras de pollipropilenoc igotdctico de viscosidad en

~
4 P o] . .
fusion 2,4 x 10° poises, con las que se tablan molido

proporciones distinitas de wi homopolimero de isobutileno

de peso molecular comprendido entre 80,000 y 100,000,
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Ly en Ensayo de Iinsayo de Punto Propiedades|{Punto |¥ddulo
peso choque choque de Tensiles |de de
de (muestras (miestras reblan~ |fension [Blon—-|fra- | Young
poli- ranuradas) gin ranurar) deci- |de rela|ga- |gili- jcon es-
iso0~ ylesigten— Resisten~ |miento |jamien~{cidn |dad fuerzo
buti- |kper—~ |cla a la |Ener—- |cia a la [de. to, li=| 7% a bajal del 25
leno |gia de|frac- gie de|fractu~ |[Viecat, [bras tempe—| libras/
- chogue |tura chogue |ra gC, pulgada ratu—- | pulgada
oem/ficze | em/kze | % cuadrada ra 2C.| cuadrada
.0 C.4 o) 1.9 0 146 5,000 38 |-1.0 | 135,000
20 2.0 2.0 4.7 . 64 134 2,900 |118 -15 88,000
30 3.6 |58 443 70 124 2,300 (688 |-45 72,000
Tabla 5.

Tiog resultados anteriores se obtuvieron de

muestras de Polipropileno isotdctico, de viscosidad

: 6 .
en fusidn 3,3 x 10  poises, con las que se habian

molido wnroporciones disiintas de un homopolimero de

isobutileno de peso molecular comprendido entre

120,000 y 140,000.



e en Ensayo de knsavo de Punto Propiedades |Punto |[Mdaule
peso choque chogque de - Pensiles de de
de (mMBSt?aS (muestras reblan | Tension |Llon=-ifra- Young
poli~| renuradag) sin renurar)|ideci- |de rela |ga- |gili~ |con es-
iso- Hesig- Hesis~ [miento [jariiento {cion [dad fuerzo
buti- Ener- |tencia Ener- |tencia |de libras Vi a haja | del 2%
leno jgie dela 1la gla dela 1a Vicat, | pulgada tempe~ | libras/
. choque |fractu-[choque [frac- | 2C. cuadrada ratu- | pulgada
-« lem/kg. |ra @ en/fkg. [tura % ra 20, | cuadrada
"0 0.5 0 245 0 145 5100 | 36 0.5 150, 000
10 0.4 12 1e7 140 3,800 62 ~20 -
[ ]
Tahla 6
Los resultados siguwientes se obiuvieron de
nuestras de polipropileno isotdetico de viscosidad
en fusién 1,5 x 107 poises, con las que se habidn
54 ‘molido proporciones distintas de un copolimero de
igobutileno e isovreno vendido con el nombre de
"Butyl® 301 por la FPolymer Corporation of Canada
Dinited. istos resuliados indican la disminucidn de
la energia de chogue del Dolipropileno isotdcitico,
i .
10, desde el momento d¢ moldeo delos objetos del mismo-

!
moldeados, y como 8s eviia esta disminoucidn de la

energia de elogque por la inclusidn de un polinmero de

isobutileno elastduero, en el poliprovilsno isotdctico.
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> de cau- | _Ener:fa de chogue (em/k1), desvuds de un tiempo t (en hores)
cho butilo T = % = 168 t = 360 t = 530
0 306 3.2 doa 1.85
5 3'1 3-2 3‘3 3.2
10 361 363 3.4 3e4
15 249 2.9 3.0 3.0
Tabla T
a
) Ujilizendo las nismas muestras de la Tabla 6,

esta Tabla indicae cdémo disminuye la resistencia a la
fractura del polipropileno isotdctico desde el momentd
de moldeo de los objebtos del mismo obtenidos, y cdmo
la inelusidn de un polimero de isobutileno elastodmero
en aquél, reduce o evita este defecto y proporclona

connogicionsg de mojor resigdencia a la fractura.

—s
5 de cau | Resistencia 2 ls fractura (j°) después de un Jiempo t (en loras)
protutllof 4 _ 4 t = 168 $ = 360 $ = 530

0 61 40 14 10

5 85 70 GO 50

10 76 _ 71 68 T2

15 Te 76 76 #' 72
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Tabla 8

Las comnosiciones utiiizadas Dara obtener
log resultadoz que fizuran en la Tabklzs 8 son ginilares
2 las empleadas para obbener los resultadog de las
Pablag 6§ 7 7, excento que el polipronileno isotdctico
ténia una viscogidad sn fusidn de © x 106 poises.

Las resgistencias gl chocue que fizuran sn esta Tabla
se midieron en discos moldeados por inyeccién, da 4,5
pulzadas de didmetro y 1/16 pulgsada de espesor. Se
midieron observando el eso en gramos de un cuerpo en
forma de torpedo, de 0,5 pulzada de didmetro, ¢ue caia
desde 3 pies Por encima de los discos, necusario para

ronper los discos.

> de  {Peso necesario para la fractura (g.) despuds de un tlempo % en horas
fpansho t =1 t = 24 t = 163 t = 400
o 540 300 115 170
5 75 540 430 440
10 1,220 1,150 1,120 900
15 1, 300 : 1y 325 1, 365 1,500

Las conpogiciones a que g¢gte invento se
refiere, vueden usarse parg una Jran variedad de
aplicaciones gue comprenden el moldeo pOor inyeccidmn,

la extrusidn ¥ el calandrado. asi, pueden emplearse




Se

10

15.

20,

25,

para recubrir materiales en plancims u hojas, tales
como e} mapel ¥y los tejidos; mara la producceidn de
nelicvlas destinadas al enbalaje 3 al aislaniento
elécirico, asi como para oiras evlicaciones, y pera
someterlas a la extrusidn como aislamiento eldctrico.
Los resultados anteriores, indican en especial que las
composiciones tlenen propiededes rarticularmente nece-—
sarias yara la produccidn de articuvlos de resistencia
mejorada al chotus, empleando el método de moldeo por
ingyeccidn; de tubos suscepiibles de resisdir lés
condiciones de baja temperatura ¥y mancjo descuidado,
vy de planchas para itransformarse en articulos, nor
ejenplo vpor moldeo en vacio.
H o T a

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la menera de realizarlo eu la prdctica,
debe racerse counstar que las disposiciones anteriormente
indicadas son suscepitibles de modificaciones de detalle
ean cuanto no slieiren su principio fundamsnial. También
se nace constar quc el iuvenio corresponde 2 una
pratente vresentada en Inglaterra con fecha 7 de agosto
de1857, n® 24.892 acogiéndose, por lo tanto, & 1los
beneficios cue conceden los Convenios Internzcionnles
en vigor, y siendo lo que consitituye la esencia del
referido invento ¥ por lo que 8z solicita Fatente de
Invencion por 20 affos en Lispafin: "Perfecciomamientos en
composiciones de polimeros"; caracterizdndose nor lo
sisulentes

12 .~ Perfeccionanientos en composiciones de

polimeros, caracterizados porque ésios conticnen
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polipropileno isotdctico, como antes se ha definido,
v una pecuefia provoreidn nonderal, de un polimero
elastomero de isobutileno.

22 .- Perfevccionanientos, sesun Lo especificado
en la reivindicacidn 12, caracterizados por contener
por 1o menos un 5% en peso de un polimero elastdmero de
isobutileno.

32,~- Perfeccionamientos, segﬁn lo especificado
en la reivindicacién 28, carmcterizados por contener
entre 15 y 305 en peso de un polimnero elastdmero de
igovutilenoc,

42 .~ Perfeccionamientos, segin lo especificade
en la reivindicacidn 28, caraeterizados por contener
entre 5 y 159 en nveso de un polimero elagtdémero de
isobutileno.

52 .~ Perfcccionamientos, sesun lo eswecificado
en la reivindicacidn 48, caracterizados por contener
entre 8 y 12 en veso de un polimero elastdmero de
iasoobutileno.

62 ,~ Perfeccionanientos, sesin lo especificado
el cualguiera de las reivindicaciones anteriores, carac-~
terizedos portue el volimero elasidmerc de iscobutileno
es un copolimero dsz isobuitilcno ¢ isoprenc.

72 .- Perfeccionamientos, sesin lo especificado
en cualgquiera de las reivindicaciones anteriores, carac—
terizados porcue el polimero elastdmero de isobutileno
tiene un peso molecular del ordsen de 60,000 a 100,000.

89 ,~ Perfeccionarientos, sezin lo ¢specificado
en cualouiera de las reivindicaciones anteriores, carac—

serizados por countener un antioxidante.
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98 .~ Perfecclonamienios en composiciones de

polimeros; tal ¥y como queda susitancialmente describo en
la »rescente memoria cque consta de dieclisels ojas escritas

a mdquina

POr g golacara.
Ngmaria, |1 JUL A58

THTPu s NAL C}Bﬁsﬁi}.‘d I.DUSTRILS LINITwD.,.
Y
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