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. MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencion se refiere a un procedimiento de
obtencidén de composiciones polimeras de alta resistencia al
ohoque, al calor y aataquesquimioos

Las nuevas mezclas polimeras a que esta invencidén con-
cierne comprenden una mayor proporcion de un cloruro de po-
livinilo post-clorado y una menor proporciéne una palidle-
fina lineal homogéneamente clorada, y concierne asimismo a
un procedimiento para preparar diohas mezclas polimeras.

Hay una necesidad para un material plastico que es la
de ser servible a temperaturas que excedan de la del agua
en ebullicidon.Haytambién unanecesidad para un material
plastico cual es el que ademas de tener un alto punto de re-
blandecimiento y de estabilidad al calor sea resistente al
ohoque y al golpe y también le sea a la accién de liquidos

corrosivos y agentes quimicos™,
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Por lo tanto, un objeto de esta invencién es proveer una
nueva composicion termoplastioa que tenga excelente resisten-
cia al golpe, alta temperatura de distorsion por al oalor,: y
exoepoRonalmente buena resistencia a la degradacién por el ca-
lor y liquidos oorrosivos y quimiooe.

Todavia otros objetos y ventajas de la presente invenoidn
se pondran de manifiesto en la mas detallada descripcién que
se expone después, bien entendido que tal desoripoion detalla-
da se da a titulo de ilustracién y explicacion solamente,”™ y no
en modo alguno limitativo, dado que pueden ser hechos en ella
varios oamblos por los expertos en el arte sin salirse del al-
oanoe y espiritu de la presente invencion,.,

En esta invencidn se ha descubierto una nueva composicioén
que comprende una mezcla de una mayor proporcién de un cloru-
ro de polvinilo posteolorado y una menor proporoidén de una po-
liolefina homogéneamente dorada.

Rae cloruros de pollvinilo post-olorados mas utiles en la
presente invencion son aquellos que tienen densidades del orden
de desée alrededor de 1,53 hasta alrededor de 1,59 ies deoir,
los que contienen desde por encima de un 64% hasta un 68% en
peso de olere), distorsiéon ASTM al oalor a temperaturas de des-
de alrededor de 90 hasta alrededor de 12570, y que son sustan-
oialmei.te insolubles en aoetona y completamente solubles en
tetrahidroiurano. Los mas preferidos son aquellos oloruros ae
polivirllo post-olorados que tienen densidades desde 1,55 a
1,58 g./00”™ a Zac<?, Los oloruros de pouvinilo post-olorados
que aqui se tratan no eon degradadas en situacion Inostabliza-
da ouando se calientan al aire durante diez minutos a 375*F,.

La copendiente solicitud de patente estadounldense”epial NUm.

707.672: de Mark Lj. Gannis y Flayd I*. Ramp, depositada en 8 de

pkad
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Enero de 1938 y otra de Joseph o. shockney, describen estas re-
sinas de claruro de polivinilo post-oloradas y los procedimien-
tos para prepararlas, com mas detalle.

tos poliolefinas halogenadas ¢tiles en esta invenoidén son
las preparadas desde las llamadas '"‘poliolefinas de alta presion',

como se establecen, por ejemplo, en las patentes estadounidenn

2*695,899; 2.784,105, Y en el libro "politeno, The Teohnology
and uses of Ethylene Pelymers™ por Renfrev y Morgan, eeguna edi-
cién, interscience Publishers; New York, 1960, pag. 391-396j.
4un mas preferidas son las poliolefinas halogenadas prepara-
das desde las llamadas poliolefinas de alta densidad y "baja pre-
sion” tales como las preparadas a presiones por debajo de alre-
dedor da 500 atmésferas, como se describen en las patentes esta-
dounidenses 2.890,213; 2.913,499; 2.920,062; 2.920,064;2.959,562 [
y 2.964,514, asi como en las patentes inglesas 828,379 y 834,824. "
Son preferidas las poliolefinas que son normalmente polime-
ros y copolimeros sélidos de etileno, propilano y otras olefi- [
flas alfa alifaticas con longitud de cadena maxima de 8 &atomos de
carbono y sin cadena ramirloada mas oeroa del doble enlace que !
en la posicion 4. Para los fines de esta invencidon son mas pre-

feridos los polietllenos lineales de "baja presion', homogénea-

mente dorados, de alta densidad y peso molecular relativamente h_
alto, descritos en las antedichas patentes y en otra de M? Pe- i
ter Dreyfuss y ployd L*. Ramp¢, K

Generalmente hablando, polietllencs de baja presiéon y alta

densidad usados como materiales de partida para los polietile-

rados a presiones de menos que 500 atmoésferas.

El polietileno dorado que es mas preferido en la presente
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invenciodn es el resultante desde cloraoidén homogénea de un
polletileno macromoleoular que tiene estructura molecular
sustancialmente lineal y no ramificada y un alto peso molecu-
lar aparente (oonforme puede ser determinado desde observa-
cion de sus propiedades intrinseoas oomo indice de fusiodn
ASIm D 1236-57T) en el indicado grado y preferiblemente los
que tienen valores de indico de fusidén por enoima de alrede-
dor de 0.05,. preferidos son poiletllenos lineales que
tienen indico de fusidén de desde 0.05 hasta alrededor de 7.
Tales distintas especies y variedades de polletileno pueden
ser preparadas, por ejemplo, desde etileno de acuerdo con el
proceso primeramente descrito por el Dr,. Rarl 3iegler y sus
asociados en ciérnanla. an este procedimiento, una realizacioén
del cual ha sido desorita en la memoria de una patente belga¢ re
es oonduoida la polimerizacion bajo la influencia de sistemas
cataliticos que como catalizadores oomprenden mezclas de com-
puestos del Grupo lY-a, V-A y VI-A de metales del sistema Pe-
riédico de acuerdo con Mendeleef, especialmente titanio y zir-
oonio y agentes reductores de los mismos,, tales oomo alcalis
de aluminio. Pueden ser empleadas bajas presiones, relativa-
mente, del grado desde 1 a 100 atmésferas ouando se utilizan
7"

sistemas oatalizaaores Siegler para la polimerizacion de eti- i
leno™

Otros procedimientos conocidos para la manufactura de
polletileno no ramifloado, sustancialmente lineal y macro-mole-
cular pueden ser empleados en la preparacién de polietilenos
homogéneamente dorados de los que los descritos aqui son a-
quallcs polietilenos preparados oon catalizadores tales oomo
6xido de cromo en alamina silicatada, compuestos de mollbdeno

hexavalente y carbén de lefia como soporte de niquel-cobalto”. K=
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La patente belga N“ 530,617 y la patente estadounidense N2

-

24824,712 asi como el precitado libro de Renirew y iiorgan,
especialmente en las paginas 8-10 y 17-40 son representativos
de Otro arte relativo a los polietilencs lineales masromole-
culares que recientemente se han vuslto aprovechablese

til preterido pelietileno lineal masromolecular desde el
sual puede ger derivado el polietilemo elerado para uso en
la presente invencidn tiene generalmente un peso molecular
aparente que es signiricavivamente mayor que cuando 6 prepa-
ra por prosedimientos conocidos de alta presibn antiguos (ts-
les como aquellos en los que etilenc monomero es polimerizado
en presencia de cantidades qe oxigono y agua iaverecedoras o
peliuc2izacidn teniendo un pH mayor que 7 bajo una presien de
a lo mencs 500 y, més usualmente, 1000 atmésieras y a tempera-
turas de aesde 150 a 275%(s)e La densidad (AST# D 1505-571)
del polietileno lineal m;crémoieoular esté usualmente en la
vecirdada de desde alrodedor_de 00926 a 0,965 ¥ preter;blemens
te desde 00941 a 0,965 gramos por centimesro cﬁp;oo y su pun=-
to de Zusion es usuaimeate de 125 a 13020, Bsy como ha side
mencionadoy polimero lineal sustanoialm;nte no ramificado y
puede ser generalmente heoho para oontener menos de 5 y aun
menos de 0005 grupos metil por 100 grupos metileno en la mo-
lecula polimera, &l polietileno lineal mascromolecular se ha
encontrado tambisn ser més orisialimo que el polietileno pre-
Parado por procedimientes antiguos convencionales de alta pre-
Biéng Bjemplos de polietilenos comercialmente aprovechables
Utiles para esta invencidén pueden encontrarse en los #Plas-
tios Properties Chart, Perte 1, rhermoplastics» bajo nFolye-
thylenen en wlodern Plastics Encyclopedian emisidn 1960,

K1 polietileno homoggneamente clorado que es mezolado con
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el cloruro de polivinilo post-clorado en la composicién a
la que aqui nos referimos podra contener Uesue alrededor de
un 5 hasta un 50%, y mas preferiblemente desde alrededor de
un 30 hasta un 40%,. en peso de cloro,.

Ja composicidon de que trata esta invencidén comprende mez-
clas de desae alrededor de 2 hasta menos de lo partes en pe-
so ae polietileno alorado para cada 100 partes en peso de clo-
ruro de polivinilo post-clorado,. Mas preferiblemente son las
composiciones que comprenden de 5 a 8 partes en peso oe poli-
etileno homogéneamente clorado para cada 100 partes de cloruro
de polivinilo post-clorado. 5s en realidad inesperado que tan
pequeras cantidades de polietileno homogéneamente clorado sean
Utiles como mejorador de impacto y Coadyuve en ayuda del pro- i
ces6 de la presente iInvenciéon* Composiciones que contienen
menos que la cantidad preferida de polietileno clorado son de

dificil proceso y tienen resistencia al golpe menor, mientras

que las que tienen mas que la cantidad preterida resultan con "
puntos de reblandecimiento mas bajos,., mas bajas temperaturas
de distorsion por el calor y m”"s pobre resistencia quimica

=~

que la de las composiciones preferidas.

las composiciones aqui tratadas preferiblemente, estan li-
bres de plasticisadores convencionales, coadyuvadores de pro- .
oeso y perfeccionadores de impacto a oausa de que pueden ser
moldeadas, extrusionadas y calandradas tal como son. Deben
ser evitados plastioi&adores convencionales a oausa de que ba-
Jjan la temperatura de distorsion por el calor ouando se usan .
en estas composiciones . sin embargo es a menudo deseable in-
cluir en la mezola de polietileno homogéneamente clorado y
cloruro de polivinilo post-clorado aqui consideradas pequefias

cantidades de compuestos Utiles como estabilizadores para el



calor y la luz* Pueden ser también incluidos en las composi-
ciones aqui consideradas pigmentos convencionales y henchido-
res lien conocidos en el arte de los materiales termoplasti-
cos,*

fas composiciones de esta invencion resistentes al choque
calor y ataques quimicos pueden ser preparadas mezclando los
ingredientes en un molino, calandria o en un Banbury u otro
tipo de mezclador interno a una temperatura de desde alrede-
dor ce 300 hasta alrededor de 400"F. Ms también a menudo con-
veniente mezclar al cloruro de polivinilo post-clorado y el
polietileno clorado oomo ingredientes en solucidén o disper-
sioén seguido de precipitaciéon, coagulacidon o reciado secador
del producto mezclado,. En minimo de molido adicional o mez-
clado es entonces requerido para la produccion de mezolas ho-
mogéneas, - .

las composiciones aqui consideradas tienen excelentes
propiedades estructurales que pueden hacerlas Utiles en de-
poésitos, tuberias, conductos y similares y en particular en
tuberias y contenedores usados para trasvasar o almacenar
Ifquidos corrosivos y quimicos calientes. De hecho, las com-
posiciones de esta invencidén son utiles en muchas aplicacio-
nes en las que un articulo que debe tener buena resistencia
excepcional al choque, calor y corrosiéon, sea requerido,.

la invencion serd en adelante descrit-a con los siguien-
tes ejemplos especificos en los que las cantidades de los
varies ingredientes esta expresadas en partes en peso, a me-
nos cue Be indique otra cosa,* Sin embargo, se entendera que,
aunque estos ejemplos sean describiendo en detalle algunas de
las mas especificas caracteristicas ce la invencidén, son da-

dos primordialmente para fines ilustrativos, estando definido
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el alcance de la invencién por las reivindicaciones qu.e se
aempafian.

Polletjleno Homogéneamente Clorado

Un reactor de vidrio equipado con un agitador, una val-
vula de seguridad de apertura rapida y una puerta de admi-
sion de claro fugaargado con 55 partes de tetracloruro de
carbono de grado técnico, 2.75 partes de polietlleno y 15
partes de agua destilada. Se cerré el reaotor, se puso em
marcha el agitador y se apliodé vacio durante 30 minutos, apro-
Xximadamente, para separar el oxigeno del sistema. La tempe-
ratura de reaccion fue;: traida entonces a 130'"C* y manteni-
da asi alrededor de i,5 horas. Mn este punto la presi6n del
reactor era de alrededor de 75 libras por pulgada cuadrada.
Una pizca de perdéxido di-t-butil fi&:/ entonces afadida a
la mezcla de reacoion y seguidamente se admitidé cloro de ma-
nera de mantener en el reactor una presién de alrededor de
80 p.s.i. durante el curso de la reacciéon,. Durante la clora-
cion la temperatura luejaentenida entre 125 y 130*C,. Debido
a la exotermicldad de la reaccién, Innecesario proveer al-
guna refrigeracién para mantener la temperatura deseada,. La
extension de doracién fua controlada por instrucciéon del
peso de cloro admitido en el reactor. Después de haber sido
admitida la deseada cantidad de cloro, se cerré la valvula
de admisién de cloro y se mantuvo el reactor a 125sx. duran-
te uros 30 minutos adicionales de suerte que pudiera reacclo*
nar el cloro residual. Dado que la reacoion implica el re-
emplazo de atomos de hidrogeno del polimero por atomos de
clore y la formacion de HC1 como un sub-produoto, la cantidad
tedrica de cloro usada es dos veces la a introducir en el po-

limero y la cantidad de cloro puede ser prontamente calcula-
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<3 a priori por el experto en el arte.

D1 cemento ae polietileno clorado en tetracloruro de
carbono fué separado de la mezcla agua-HCI, se lavé con agua
fresca y se afiadid entonces a un exceso de metanol para pre-
cipitar el producto. El producto fue lavado en metahol y se-
oado al vacio, quedando entonces listo para ser mezdado con
el cloruro de polivinilo post-clorado,. Mediante la precitada
manera varios polietllenos que a continuacién se relacionan
fueron clorados a niveles de desde alrededor de 30 hasta un
45% en peso de oloro.

“"Marlex 50" suministrado por la Phillips Chemical
Company, un tipo Phillips de polietileno de baja presidén que
tiene una densidad de 0.96 (ASTM D 1505-57T), indice de fu-
sién de 5,0 (ASTM D 1238-57T), una temperatura de reblande-
cimiento de 260"F,. (ASTM D 1525-5BT) y una dureza Shore "D"
de 66.

E. "Marlex 2" suministrado por Phillips Chemical Company,
un pclietileno que tiene una densidad de 0,.96, indice de fu-
sion de 0.2, temperatura de reblandecimiento de 260"F. y una
dureza Shore "D de 68.

C. "Marlex 65" suministrado por PHILLIPS CHEMICAL Company,
un ccpolimero de baja presion de alrededor de 95% de etileno
y 5% de butano teniendo una densidad de 0.95" indice de fu-
siéon de 6,5, temperatura de reblandecimiento de -255Rp. y du-
reza Shore *D' de 67;.

i. "Marlex 3" suministrado por Phillips Chamical Company,
un ccpolimero de alrededor de 95% de etileno y 5% de butano

teniendo una densidad de 0.95) in*dice de fusidén de 0;.3, tem-
peratura de reblandecimiento de 255*F;. y dureza SShere ''D" de

67.
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E~. "Alathon 78X" suministrado por duPont Company, un
polietileno de baja presién teniendo una densidad de 0.954
y ai indice de fusién de 5*0*

"DYND3" suministrado por Union Carbide Company, un
polietileno de baja presion teniendo una densidad de 0-916
y ai indice de fusioén de alrededor de 4,i5.

Gi* "HIl"ax 1600E" suministrado por la Hercules Powder
Company, un polietileno tipo “iegler teniendo un indice de
fusién de 0*05*

H,. "~Super Dylan 6060M** suministrado por Xoppers oompa-
ny”™ Inc™., un polietileno tipo j¢iegler teniendo una densidad
de 0;.953 y un indice de fusién de 6"O%

1~ Un polietileno tipo fiegler teniendo una densidad de
0,935 un indioe de fusidén de 0*3 y una viscosidad intrin-
seca en naftalina alfa-cloro, a 130*0*, de 1758,

Cloruro de Polivinilo Post-Clorado*

En un reactor de vidrio equipado con un manantial de
luz ultravioleta se cargaron 500 partes en pese de un cloru-
ro de polivinilo de alto peso molecular y grado comercial
(fGaon lol BP", un facil proces”tipo de resina de fines ge-
nerales teniendo una viscosidad especifioa de alrededor de
0.-5" hecho por The B,* Fg Goodrich Chemical Company, de Cle-
veland, Ohio), 1;00 partes de agua destilada y 160 partes
de cloroformo,* Preferiblemente, la pasta agua-oloruro de
polivinilo se hace primero y se le permite reposar durante
unas pocas horas para asegurar completa humectacioéon de las
particulas de cloruro de polivinilo,* & usé la agitacion
durante la carga y en toda la reaccién de cloracion”™ Se ce-
rré el reactor y se purgo el sistema de aire mediante ni-

trogeno. Entonces fua evacuado por succion®,
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La cloraoidén fue llevada a cabo introduciendo cloro
(siempre manteniendo una ligera presion positiva y un exce-
so de cloro en la superficie donde la reaccion estaba prosi-
guiendo) en el reaotor mientras la mezcla de reacoidn era
mantenida en la presencia de luz ultravioleta a una tempe-
ratura de 40*0. La cantidad tedrioa de cloro neoesaria para
una densidad dada de producto, fud usada,. La oantldad de
cloro necesaria para que la reaooian produjera un producto
que tuviera una densidad de alrededor de 1*57, requiridé 310
partes de oloro y alrededor de 7 horas de reaccién en tiem-
po después de lo cual se extinguié la luz ultravioleta y
la mezcla de reaccion fuyg entonoes rapidamente enfriada bajo
presién de oloroj. Bl oloro en exoeso fue inmediatamente pur-
gado desde el reaotor con nitr-{$geno y la pasta resaltante
fua neutralizada con bicarbonato do sodio a un pH de 7.,

ElI producto sélido, que fue prontamente aislado por Ffiltra-
cioén y secado, se encontrd entonces que tenia una densidad
do -¢.57 gramos por oentimetro cubico a 25*C, y era insoluble
en aoetona y soluble en tetrahidrofuranog .

EJEMPLO 1

Uha dispersion de oloraro de polivinilo clorado, antes
descrito, y un.cemento da polietileno clorado (A) en tetra-
oloruro de carbono, oomo se desoribié antes, fueron oo-ais-
lados mediante suficiente adioidn del oemento a la disper-
sion para producir una mezcla conteniendo 5 partes de poli-
etlleno clorado por 100 partes del oloruro de polivinilo
clorado;. (Es a veces conveniente, si el cemento de polleti-
leno clorado es enteramente viscoso, emulsionar el cemento
en cgua con un agente emulsificante y afadir después la e-

mul ;3i6n de cemento a la suspensidén acuosa del cloruro de



pollvinilo clarado);* la pasta resultante fua calentada a
I00*C.. para separar el tetracloruro de oarbono, y después
enfriada y filtrada y el producto sé6lido resultante fue
lavado varias voces con agua destilada para separar las ul-
timas trazas de jacido. La mezcla de resina fua secada al
aire a 150sy. durante ¢4 horas en una columna de vidrie

(2 pulgadas de diametro y $ pies do longitud) bajo condi-
ciones de fluidificacion,. El produoto seco fue un polvo
libremente suelto ligeramente tostado.

Las antedichas mezclas fueron entonces compuestas 00-
mo sigue:

Mezcla de cloruro de pélivinilo clarado y polietileno
clorado 105 ? Sal Ba-C6 mezolada de acidos grasos mas al-
tos (con marca yerro 1827 heoha por Ferro Chemloal oorpj.)
3t Mstoarate de Calcio, 0;75* Las precitadas mezclas fueron
mezcladas en botella en un tambor durante 30 minutos”

Cada muestra fua molida a 310”F~JLas muestras conjunta-
das después de 2 a 3 minutos aproximadamente se les permitio
mezclarse a otra temperatura 2 o 3 minutos antes de ser ce-
paredss;.

Dos planohas midiendo 57~ x 2%* x W8{}" fueron toscamen-
te cortadas del almacenamiento para distorsion por el oalor
y pruebas izod, mientras que el resto de las almacenadas
era vuelto a trabajar a un espesor aproximado de 0”030” de
suerte que podian ser cortada tiras de 6;” x 1/4” para las
pruebas de estabilidad al calor.. Las planchas fueron inser-
tadas en una prensa, preoalentadas durante 3 minutos, aproxi
mademente, y despuies moldeadas durante alrededor de 3 minu-
tos a 355*Fj. Barras do distorsion por el oalor que median

X x 1/8j” fueron cortadas desde las planohas y
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probadas de canto a 264 pt+s.i;. g. de tensiéon de fibra en

soportes de 4~ . La temperatura fue aumentada 2*C,*, por mi-
fiuto y la temperatura de distorsioéon por el calor fua regis-
trada en el punto donde la barra se combo 0.01.~(ASTM 648).

Las muestras izod teniendo las dimensiones 2 VIt x
1/2*~; x 1.MM- fueron también cortadas desde las planohas.

Las tiras de 6"i8 x I/2f;~ fueron cortadas en 6 partes y
envejecidas al calor en un horno de aire circulante a 400°Fj.
Las muestras fueron separadas a los 10, 20, 30, 40,. 30 y
60 minutos,. EI valor de la estabilidad al oalor de una mués-
tra dada se bas6d en la longitud de tiempo al oual la muestra
podia ser expuesta a 400"F,. antes de ocurrir ennegrsoimiento
aproei ahia.

Los resultados de las precitadas pruebas son dados a con-
tinuacion. El recipe de control fue preparado oomo se descri-
bié antes oon la sola excepcidn de que estaba ausente el po-
Uetileno clorado. El recipe de control manejado pobremente
en el molino. El polietileno usado como material de partida
en cada oaso esta dado en las designaciones (A-1) de letras
usadas antes”

Polj.etileno Nivel ae Estabilidad Distorsion al impacto
Clorado Cloro al Oalor a Calor so laas
iwtjj&L. 400BF.(min.)

PVO Clorado

(control) 35 114,3 0,.94
R 30 4C 112 2.13

35 40 112 4,46

46 30 109 2,25

B 31 30 108,5 2,46

35 30 110 5,46

46 35 111,3 1.77
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Nivel de Estabilidad Ditorsion
Poli etileno Cloro al Calor a al impacto
Clorado IRl *. 400"F. (min.) Calor &C. iz.Pd

D 34 33+" 103,3 3,-27
33 35+ 111.0 S,34

48 40 108.0 1.24

0 29 40 110.0 4*76
34 35+ 109, .3 1.95

42 35+ 108..5 3.87

E 33 40 113 3.40
37 30 m*5 3,-38

47 30 110,3 2.62

1 31 30 113,3 2.77
33 35 112.8 3*47

49 30 108.0 1*13

G 30 30 109..0 2.01
34*5 30 107.5 1*75

43 30 107*5 0:.91

H 32 35 Uo,5 3.08
35 30 107,-8 1.82

47 30 105.5 0.94

F 32 30 107*3 1.93
35*5 30 107*3 0.95

47 30 106.8 0,36

La"extrusionabilidad™, que es la velocidad oon la que
el material extrusiona a ana temperatura establecida a tra-
V{éa de una matriz standard cuando es aplicada una presion
standard, asi oomo la apariencia de la superfioie de lo ex-
trusionado, iu® determinada para numerosos oompuestos de”os
tipos antes relacionados;? En general la mejor extrusiona-

bilidad iué enoontrada para compuestos que tenian alrededor
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de 7 partes del polietileno clorado, en ellos, compuestos

de este tipo en los que la densidad del cloruro de polivini-
lo clorado era de alrededor de 1.55 a 1.58 tenian la mejor
extrusionabilidad. Composiciones del precitado tipo conte-
niendo cloruro de polivinilo clorado que tienen densidades
por encima de alrededor de 1.60 tenian muy baja velocidad

de extrusion. El polietileno dorado F dio composiciones que
eran mas pobres en la realizacidon de extrusionabilidad. Si-
milarmente, el uso de polietileno homogéneamente clorado, en
las mencionadas composiciones, condujo a pobre extrusionabi-
lidad, -

Una mezcla de 5 partes del polietileno homogéneamente clo-
rado <) contenienao 55% en peso de oloro y 100 partes de clo-
ruro de polivinilo (Geon lol EP) preparado de la precitada
manera, con los antes mencionados estabilizadores, tuvo una

deformacién al calor de 7<”"5*C. y un impacto izod de 1.49.

Mezclas co-aisladas da polietileno cloraao y oloruro de
polivinilo clorado, teniendo varios niveles del polietileno
clorado, en ellos, fueron evaluados para iImpacto izoa de la
manera descrita en el Ejemplo 1. Los resultados se relacionan

a continuacion;

T
|
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Polietileno ¢lorado Iglggggnlggg
' Parteg de polietileno ocloradas
homogeneamente, por cien partes
. 8e yloruro de Polivinilo ¢lorado
E 245
A -

{554 C1) 4,’,'5 701

(37% C1) Sal Bes

(55% C1) S22 8e3

T ’ ' ‘

¢

(29% 0 1 ) ) 4&9'.‘8 7}3_3

(4250 01) 58 589
-y

(33% C1) Bt 87

(379 01) ' 354 9.0

g ]

(504 C1) 380 8,7
-5

(3<% c1) S0l 76

Niveles de 10 partes de polietileno homogéneemente olora~
do y superiores muestran buenos valores 1204 pero la resis-
tenocia de las Mezolas a temperaturas de detormecién al calor
y ateaques quimicos cambis marcadamente

- EJUMPIO TII ‘

Una mezgls de loo-partea'dé clo;uro de polivinilo post~-
oloredo teniendo una densicad de Le57 g+/C0e (& 25%.) que
rué preh&qhﬁbe la antedicha manera, 7 partes de poiiefileno
de alta densidad homogénesmente slorado.(4) conteniendo 35%
en peso de cloro,.y_5375 partes de los estébilizaaores rgla-
clonedos en el £jemplo I, se mezolarob a 510%F. y se lemina-
ron fuerg del molinoe Muestres de la lamina ;eaultante fueron
sumergidas en varios tipos de liquido de acuerdo con la prue-

ba 4STM U 541, Todas las inmersiones duraron <8 dias & la

3
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temparatura indicada en las siguientes tabla-s. La mezcla

antes de la inmersion tenia las propiedades siguientes*

Fuerza de Tensioén Modulo de Tensioén Dureza nD" en
—  mmmmeeem e BiSii:-------- ._saBiAaiML-
7600 389000 83
Tabla 1

ASTM u-541 prueba de Inmersion
ae di.., a 25C..

) Modulo
) cambio cambio Tensidn T Dareza

Reactivo % wt. % vol. -JP4S.1. T%”Z'?” "o en
Aloohol
Butifico -0.125 _0..475 7865 394,000 83
Hexano -0.073 -0.623 7875 383,500 83
Rtanol +0"185 +0,13 7670 396.750 82
NaCl acuo-
sa satura-
da 40.445 7625 380.000 82
aceite
# 3-aSTM  40.03 -0,405 7805 376.750 83
acido ace-
tico gla-
cial 40.48 40,25 7685 428.000 84
~°4, 98% -0.113 *0,. 14 7740 398-000 84
HASON 93
y medio % -0+14 -0¢12 7880 395,.300 84
Glicerina -0.07 -0.605 8100 389.500 83
HASC™, 20%  +0.435 20,.505 7895 403,500 82

80% -0.155 40.315 7995 378.500 84
Aoico ace-
tico 20% 40, .54 40.59 7840 371.500 84
Acico cro-
mico ~0%  +0.225 -0.013 7830 390.000 84
Acioo Hidro
dorico
cono. +0.36 40, .355 7830 406.300 83
oCIn. +0.435 40,.413 7380 403.500 83
Acido Nitri-
co 70% n0.295 10,.¢5 7750 400.500 83
NaOK acuo-

sa 30% -0.09 -0.075 7770 417,.500 84



5%

Reactivo

NaOH acuo-
sa 10%

Agua des-
tilaos

Alcohol
butilico

Acide acé-
tico gla-
cial

Glicerina

Acido cro-
mico -30%

Acido hidro-
dérico
cono.

Acido ni-
trico 70%

NaOH acuo-
sa 10%

HASON
93 1/2%

80%
HASON, 98%
acide acético
20%
ittancl

40%

NacR acuosa
saturada

aceite?”™ 3
ASTM

Hexano

Agua desti-
lada

cambio cambio
% wt. %vol .
40440 40*36
+0.71 40*683
Tabla 2

ASTM D-541 Prueba de

28 dias, a 140"F.

40.37

47 .37

-0.013

40.30

41,*41

+1*915

+0.783

+0.06

-0.0&r

+0.50

41.18
+0..85

40.80

+0.775

-0.043
+1.30

+1.405

40.62

49*"8

40.033

40.63

41.63

41.63

+1.025

40.103

40*15
40*52

+1.68
41.30

+1.03

40.74

40.135
+3*015

+1.56

Modulo

Tens Tension
P*s. p-S-i.
7763 #74 ,300
7793 388.300

inmersion

7490 401.500

6073 322.000

7905 401.000

7915 368.500

7850 356, .500

7780 369¢*000

8220 397.500

7930 393.000

7930 438.200

8135 419.700

8130 426 .750

7635 387.000

7905 394.230

8090 397.500

7835 419.730

7175 405.000

7910 381.500

Dureza
" IDI " en
Durometro

83

83

83

78
83

83

83

83

84
83

83
82

83

82

83
78

80



lo*

20.

30.

28 dias, a 185F..

cambio cambio Tens
Reactivo %wt . %vol . p-S.
aceite 7= 3
&S M -0.063 40,.33 8125
GUcerina -0.11 +0.23 8030
alcohol
butilico 47 ,*12 +12.56 6235
NaOl acuo-
sa satura-
da +0.64 +0.35 8260
Acido acéti-
co glacial +12.22 +15.415 4930
ne4q, 20% +0.985 +1.30 8370
Acido nitri-
co 70% +4_.995 *3¢,735 8243
HSOJ™;
93 1/72 % +2.55 +3.09 6680
HN, S0, 80% -0.12 40.065 8135
acido cromi-
co 50% 40.43 40.83 8295
Acido acéti-
co 20% +3,65 +4" 955 8025
NaOH acuosa
20% 41.91 42.30 8380
NaOH acuosa
30% -0-005 40.57 7450
agua desti-
lada +2.05 +¢.72 8460

Tabla 4

Modulo
Tension
p-s-.i.

394.000
413.750

360.000

389.500
312.000
389.750

392.500

360.000
373.000

393.000
374.500
387.300
369.000

402.500

aSTM D-341 Prueba de inmersion

28 dias , a 21;"F.

aceite ?%3
oy b T +1.195 +2.425 8310

Naci acuosa
saturada +1.¢1 +1.52 8305

acido acético
glacial +12.67 +16.015 4190

406 .500

371.000

300.500

Dureza
1 ] IDI 1 ] en
durometro

83
84

75

83

78
84

83

84
83

83

82

83

84

82

84

84

77
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abla 4 (continuacién)

\

Cambio Cambio ‘tensifn wpengién a Dureza
P [ Dy -
- E..!Lt.:.. @—Z.?.:.L.: PeBSeis Peo S i. ,réme:godu
acido aitri- - |
co 70% $0.765 04355 1990 379.000 85
Glicerina =~0sl4 4044 8335 409,500 B4
Acldo sno- .
mico 50% +0s38  $0+735 8500 376,000 83
NaOH asuosa v
50% <0507 40,35 8430 4794000 83
Acido aocéti~ . '
8o 507@ 4‘6,058 "‘9@34 7745 446;3000 80
H,80,, 207 21355 42,145 88ls 436,500 82
9% 1/2 % +44585 48,205 6090 500,000 80
NaOH asuosa

Una mezcla de 7 partes de polietileno (&) homogéneamente
olorado y 100 partes de oloruro de polivinilb (Geon 101 EP)
preparada y estabilizeda como se desoribié en el sjemplo 1,
tiene ina tensién de 6000 DeSels UuUando esta composicion fué
gumergida en 1{qu1qos oxidantes fuertes, tales somo 401do ni-
trico al 70%, @cido orémico al 50% y 4oido sulririco al 98%

a l40%)y, durante l4 dias ocurrieron considerables hinchazones
¥y deg;adaciones lo cual demuestra la decidida superioridad de

las composiciones a que esta invencion se refiere,
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Haoha la descripcidén del presente invento se hace cons-
tar, que esta solicitud de patente se acoge a la prioridad de
la solicitud de patente estadounidense Serial N* 107.929, de-
positada el 5 de mayo de 1961, y que se declaran como nuevas
y de propia invencion las reivindicaciones siguientes:

1.- Procedimiento de obtencidn de composiciones polimeras
de alta resistencia al choque, al calor y a atagues quimicos,
caracterizado porque se mezclan 100 partes en pe-
so de un cloruro de polivinilo posiI®lorado, con desde 2 hasta
menos de lo partes en peso de una pouoleilna dorada,;

2..- Procedimiento, segun la reivindicacién 1, car ac -
terizado porque se mezclan 100 partes en peso de un
cloruro de polivinilo pos™ioraoo, teniendo una densidad de
desae 1.33 a 1*59* con desde 5 hasta 8 partes en peso de un
polimero de etileno homogéneamente clorado, realizandose di-
cha mezcla a una temperatura que oscila entre los 300 y los
400M1 ., aproximadamente.

3. - Proceaimiento, segin la reivindicaciéon 1, mediante el
cual se obtiene una composicidon consistente en una mezcla de
100 partes en peso de un cloruro de polivinilo post-clorado
y desee 2 hasta menos de lo partes en peso de una poliolefina
clorada,?

4. - Procedimiento, segun la reivindicacion 2, mediante el
cual se bbtiene una composicion consistente en una mezcla de
100 partes en peso de un cloruro de polivinilo post-clorado
y desee 3 hasta 8 partes en peso de un polimero de etileno
homogéneamente clorado, .

5. - Procedimiento, segun la reivindicacién 2, mediante el
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cual se obtiene una composicion consistente en una mezcla de
J.00 portes en peso de un cloruro de polivinilo post-clorado,
teniendo una densidad de desde 1.53 a 1.39% y aesae 3 hasta 8
partes en peso# basado en el peso de dicho cloruro de polivi-
nilo post-ciorado, de un polietileno clorado que contiene des-

ee 23 a 30% en peso de cloro.

6. - Procedimiento# segun la reivindicacion <, meaiante el

cual se obtiene una composicién consistente en una mezcla de
100 partes en peso de un cloruro ae polivinilo post-cloraao,
teniendo una densidad de aesae 1.53 a 1.59* y desde 5 hasta 8
partes e& pes*, basado en el peso ae aicho cloruro de polivi-
nilo pest-cloraao, ae un polietileno de alta densidad, de ba-
ja presion, homogéneamente clorado, conteniendo desde 25 has-

ta 50% en peso de cloro.

7. - Procedimiento, segun la reivindicacion 2, mediante el

cual se obtiene una composicién consistente en una mezcla de
100 partes en peso de un oloruro de polivinilo post-clorado*
teniendo una densidad de desde 1.53 a 1.59* y desde 5 hasta 8
partes en peso# basado en el peso de dicho cloruro ae polivi-
nilo post-clorado, de un polietileno de baja presion homogé-
neamente clorado, conteniendo desde 30 hasta 40% en peso de
cloro, teniendo el reierido polietileno una densidad inioial

de desde 0.926 a 0.963.

8. - Procedimiento# segun la reivindicacién 2, mediante el

cual se obtiene una composicidn consistente en una mezola de
100 portes en peso de un cloruro de polivinilo post-clorado,
teniendo una densidad de aesde 1.55 a 1..58, y desde 5 hasta 8
partes en peso ae un polietileno de baja presion homogéneamente
clorano, conteniendo desde 30 hasta 40% en peso de cloro, te-

niendo el reierido polietileno una densidad inicial ae desde
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Procedimiento de obtencidon de composiciones polimeras
de alta resistencia al ohoque, al calor y a atagues quimicos..
;¢egun se describe y reivindica en la presente memoria que
consta de veintitrés hojas rolladas y mecanografiadas por u-
na sola cara.
Madrid, a 4 de Mayo de 1962.
THE B. F. GOODRICH COMPANY.
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