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EEMQRIA DESCRIPTIVA
rara solicitar
PATERTE DE INVERCIOR

| en | '

. ESPA Ra

por VEINTE afios
& nombre de HERCULBES POWDER OOLEAN! N e;:hidsd no;'temr:l-
cana, establecida en 910 Harket Street, Wilmington, Dela
ware, Batados Unidos de América, por:

* EL, PROCEDIMIENTO DE PREPARAR POLIMEROS TERMOPLAS
. FICOS UNIDOS POR PUENTES "

Esta invencién se relaciona oon polipropileno
oonectedo y con aleaciones de polipropileno—elaato’ma‘ro. -
consctadas de propledades :m;}oraciaa. Mis especificamente,
esta invencidn se relacioha con polipropileno y aleaciow
nes de polipropileno-eldstdémero conectadas oon grupos de
sulfonamids,

Los desarrollos recientes en el ramo de la poli

merizaciu han permitido la preparacidn de polfmeros de -
propileno, incluyendo aleaciones con otros polfmeros va-
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liosos pars wna varieéad de usos. Batos polimraé de pro
pileno en el sstado natural son defioientes en ciertas pro
pledades tales como dureza, rigidez, resistencia al impag
to, permeabilidad al gas, permeabilidad al solvente, te-~
nacidad a'temperatura baja, etc. Ya es conocido en el ra
mo entrelasar estos polimeros a £{n de cambiar sus propie
dades. Dichos polfmeros entrelazados son capaces de mol-
dearse por compre#ién ¥ son extremadsmente dtiles en las
aplicaciones en donde son importantes le resistencia a -
los solvéntqa, ¥y a las temperaturas elevadas. Sin embargo,
son insolubles después del entrelazamiento y no pueden ~
considerarse como pldsticos, capaces de extruirse, moldear
se por inyeccién o tratarse mod;lanfe otrop nétodos gque -
requieren un flujo de fusidn. Ahora se ha descubierto que
pueden prepararse polfmeros de propileno conectados com -
grupos de sulfonamida, que son completamente solubles en
los s.olvcntes, para propilenc usuales, que tienen mayor
dureza, resistencia y rigidez, densidad nds alta ¥y permea
bilided mds baja a los gases y a los 1iquides. Estos poli

- -meroa conectados se extruyen mifornémento con combadura

reducida y pueden formarse técnicamente en una variedad

de artfeulos dtiles.

Consecuentenente, esta invencidn se relaciona
con un polfmerc de propileno termopldstico sélido que con
tiene desde aproximadamente O.1 hasta aproximadamente 0.8

moles equivalentes por mol de polipropilenc de conexiones
sulfonanida, que tiene la estructura

P-HN-0p S-2~50,-NH-P

en donde P es polipropileno y 2 es un radical orgdnico -
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exento de grupos de obataeulizaei&n. Ia expresi&i“"w
%0 de grupos de obstaculizaci&nf‘, indica que Z no conti_e_
ne un grupo que interfiere con le reacoidn de conexién.
Por ejemplo, 2 puede contener uno o mfs grupos de sulfo
nazida libres, que no son grupos de obstaculizacién. E1
polimero de propileno conectado de esta invencién es com
plstamente asoluble en percloretilenoc a una temperatura de
110°C., ¥ pueds extruirse wniformemente y formarse térmi
camsnte a temperaturas sdle ligeramente mds elevadas que
o1 @.imero no conectado. Los polfmeros de propilenc coneg
tados dingulares de esta inveno:l;& coiienzan a cristalizar
se a una temperatura mds elevada y ia or:i_.stalizac16n se
complets en una décima parte del tiempo requerido para -
oristalizar el polipropileno no conectado. E1l polimero
oonectado cristalizado resultante contiens un mimero con
siderablsmente mayor de esferulitas de menos de una dé-
cima parte del tamafio de aquellas que se¢ encuentran en -
el polipropileno no conectado y exhiben una claridad mejo

rada. )
Cualquier polimero de propileno estereorsgular,

4ncluyendo las aleaciones de polipropileno esteoregular

con de sproximadamente 1 por ciento haste aproximadamente
25 por ciento de un polfmero de hidrocarbure slastomérico,
que contiene no mds de aproximadamente 5 por ciento en -
peso de no saturacidén, pueds usarse en la preparacién de
los polimeros de propilen& conectados de esta invencién.
Los polfimeros de hidrocarburo elastamérico ejemplarios -
qus pueden alemrrse con polipropileno son el poliisobutile
no, hule de butilo, copolimeros de etileno y propileno,
terpolfmeros de etileno-propileno-ciclopentadieno, etc.
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Puede usarse cualquier poliexi:t’onazida. es decir.

ouslquier compuesto que tiene la 2éroule generel R(SO,N,)
en-donde R es un radical orgdnico inerte a las reacciones
de conexidn y X es de aproximadamente 2 hasta aproximada
mente 8, De preferencia, X tendrd un promedio de aproximg
damente 2 ‘y R se selsccionard del grupo de los radicales
orgdnicos que consisten de radicales de alquileno, alqui
leno halogenado, arileno, aralquﬂono, y alcarilenc. las
polisulfonazidas ejemplarias son las sulfonszidas de al-
quilo tales como bis(sulfonazida) de 1,5-pentano; bis(sg;_
fonagzida) de 1;8-ceté.no; bis(sulfonazida) de 1‘,10-dec:a.no;
bis(sulfonazida) de 1,10-cotadecano, etc., Les bis(sulfo
nagidas) de arilo tales como bis(sulfonazida) de 1;3—%
ceno; bis(sulfonazida) de 4,4'-difenil-metano; tris(sulfy
nazida) de 1-00%11-2, 4, 6~benceno; §ter-bis(sulfonazide)
de 4,4'-difonilo; 1 6—bis(4'~su1fonaz1dofmil)pentano, -
bis( sulfonazida) de 2, 7-naftaleno, etc., y las sulfonazi
das mezoladas de hidrocarburos aliffticos olorados que -
contienen un promedio de aproximadaments 1 2 8 dtomos de
cloro, y de aproximadamente de 2 a 5 grupos de sulfonazi
da por moléoula. | _

Ls reaccidn de conexidm se lleve a cabo calen-
tando el pbl:[mero de propilenc en presencia de la polisul
fonazida hasta una temperatura a la cual se desoompons -
la sulfonazida, es decir, generdmente dentro de la escala
de aproximadamente 100°C., hasta aproximdamenf;o 250"6‘. ’
Ia cantidad de polisulfonazida usada serd suficiente para
proporcionar un polimerc que contiene desde aproximdamog_
te 0.1 hasta aproximedamente 0.8 equivalentes molarea por
mol de polipropilenoc de las conexiones de sulfonazida.

R SR
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la criticalidad de la cantidad de polisulfonamida usads,
se muestra en el dibujo que se anexa. En sl dibujo, los
equivalentes molares por mol de polipropilenc se trazan
contra el flujo de fusidn. Puede verss claramente de este
dibujo que a conceniraciones superiores a la escala em-
pleada en la invencidn, oourren cambios bruscos en las =
propiedades reoldgicas del polimero. Debe también sefialar
se que en el punto ds rotura de la ourva (entve aproximg
damente 0.8 y 1.0) los polimeros cambien desde solubili-
dad oomplete en peroloretilenc (a temperatura de 110°C.)
hasta la insolubilidad. | -

El agente de conexién de la polisulfonazida -
pusde incorporarse en el polimero de propfeno mediante -
un mimero d4e métodos. Por ejemplo, puede mezclarse unifor
memente, mmasindoss senoillamente en una mdquina amasado
ra de hule convencional o disolverse en una solucidn o -
dispersidn que contiens el polimero. Mediante cualesguig
ra de estos métodos, el agente de conexién se disiribuye
a través del polimerc y se efectia una conexidén uniforme,
cuando se calienta la mezole.

Ioe polimeros de propileno conectados de esta
inveneidn imedon oontener aditives tales como, por ejem~-
plo, diluyentes, cargss, pigmentos, estabi)_.izadores, agen
tes igni{fugos, etc. Sin embargo, hay muchos ©asos en los
cuales no se requiere ni se deseda un polimero de propile
no conectado, que contiens un aditive, y se obtienen pro
ductos excelentes que no tienen cosa alguna afisdida a los
mismos, excepto el agente de conexidn.

'Iroé siguientes ejemplos se presenten para ilug

trar los polfmeros de propilenc copectados singulares de

-5 - 3 o 4@%2
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esta invencidn. Todas las mrtes y poreenta;;es son en pe

80 & no ser gque se indique lo contrario.

Ejemplos 1 a 8

- Estos ejemplos ilustran el efecto de variar 1§
cantidad de poliaulfonagzida sobre ciertes propiedades del
polipropilenc. En cade ejemplo, ¢ usdé oomo el agente de
conexién una sulfonasida mezclads o un hidrocarburo de
alquilo olorado gue contenfa un promedio de 11 dtomos de
carbono, 2 dtomos de cloro y 2 grupos de sulfonazida por
nolécule. | o _ |

En ocada ejompi‘o, 100 partes de polipropileno
finamente dividido, teniendo un paao nolecular de aproxi
mademente 400,000, se humedecfa.n con acetons que contenis
la cantidad deseada de sulfonazida y 0.25 partes de un -
esta‘bilizador de 4-,4'-t:l.obis(3-met11—6-butilfenolterciario).
Ie acetona se evapord oon la agitaoi&; y el polvo resul-
tente, se secd a vacio'a una temperatura de 60°C. Cada -
mezela pulverizada se colocS en una miquina amasadora de
dos cilindros y se amasé durente dos minutos e une teupe
rature de 171°C. Las hojas o liminas emasadas resultentes,
ge trituraron en bértfculas pequefias y luego se extruye-
ror a través de un dispositivo de oxti'usién- de un didmetro
de 19,05 milimetros & una temperatura de 225°C. Los mate
riales extruidos resultantes, se examinaron para' determi
nar su terswre, y luego se probaron pera determinar su -
flujo de fusién y éolubilidad en percloretileno. Los moles
de disulfonagide por mol de polfmero, la tersure de los
meterieles extrufdos, su flujo de fusidn y solgbilidad -

. ' - £\
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en percloretileno, se tabulen en el Cuadro I.
CUADRO 1

EBjemplo Molea de Di Flujg de Pu Superficie Solubilidad .
l!g. sulfonazida/ siéxjxga 2309 del mate- en perclore °
mol de poli. C. earga de risl ex- tileno a 170

propileno 10 Ege. __  trufdo Ce

1 0. 56.0 !l'arga Soluble

2 0,25 451 Terse Soluble

3 050  33.8 Tersa  Soluble

4 0. 75 22.1 Tersa ’ Solqble

5 1,00 15.7 Aspera  Insoluble
6 1.50 12.5 Aspera inso}ﬁble
;? 2.00 10.9 Muy dspera Insoluble
8 3.00 9.1 Muy éspera Insélublo

®  Sociedad Americena yers el Ensayo de Materiales -
p1238-57 % |
\ A £in de mostrer mds grdficemente el efecto de
las veries cantidedes de disulfonazida en el flujo de fu
gién del polipropileno, el flujo de fusidén, se ha trazedo
como una funcién‘ de la concentracidn, usando las cifras
del Cundro I en el dibujo que se ecompafia. Se observard
del dibujo que hay un punto de roture en la curva a medi
da que aumenta 1s concentracidn de la disulfonazida a més
de O.B moles de disnlfonazida por mol de polipropileno.
Este punto de rotui'a o inflexidén en le curve indica un -
cambio del flujo visooso al flujo eldstico ocasionado me
diante un cambio en la estructura molecular de la composi
cidn. Ia evidencia conolusive de este cambio en la estrug

tura se muestra mediente la insolubilidad en percloretile
-7 ) Tam%
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no y las extrusiones dsperas de las composiciones que con

tienen 1.0 § mds moles de disulfonazida, por mol de poli

propilenc.
Ejemplos 9 & 2

Estos ejemplos ilustran el efecto de tratar va
rias muestras de poliprepilen¢ con diferentes polisulfone
zidas a concentraciones dentro de la escala da-_esta inven
cidn (los ejemplos con nimero par) y & concantraciones su
periofos & la escalg de esta mvgﬁoién. En cade muestra,
la polisulfonazida s§ inedrpor;‘ en el polipropilenc y la
mezcla resﬁltanto se amasd y extruyd segin se desoribe
en los Ejemplos 1 a 8. Los maieriales extrufdos se exami
naron para determinar su terswra y se probaron para detexr
ninar la solubilidad en pero;oretileno a temperatura de
110%. ©1 polipropileno especifico usado, las polisulfo-
razidas espec{ficas usadas ¥ los moles de pglisﬁlfonazida
por mol de polfmerc, se tabulan en el .Cusdro II,

CUADRO IT
’ ©  Péso Mole Moles de Pol¥
Ejemplo oular del sulfonazids,
¥o. olipropi ' mol de polims
aeno, Polisulfonazida Qe
9 400,000 bis(sulfonazida) de 1,10~ 1.14
. decano .
10 . " 0.57
11 " bis(sulfonazida) de 1,10~ 0.87
. octadeocano :

12 . : : " 0.44

13 590,000  Sulfonazida mezoclada™ 1.47

-8~ . e @({:r}
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1% 530,000  Sulfonazida mezclade®

-

15 690, 000 "

16 " »

17 350, 000 n

18 " 8

19 300,000 bis(sulfonazida)ds 1,8-

ootano
20 . P 0.47
21 450,000 bis(sulfenazida)ae 1,10- 1.29
. decano N
22 . , " 0.65
23 " bis(sulronazida)de 1, 3- ¢~97.
\ N henceno .

24 . L 0.47

% como se desoribe en los Ejemplos 1 a 8.
. En cada ejomplo en el cual el bolipropileno se
traté con una cantidad de polisulfonezida demtro de la -

escala de este invencién (los ejemplos de nimero par), el

meterial extrufdo era terso y completamente soluble en -~
percloretileno a temperatura de 110°C., mientras que en

cada ejemplo en donde se usé una cantidad superior a la

escala de esta invencidn (los ejemplos con el ndmero impar),.

los materisles exirufdos eran de dsperos e muy ésperos,
en incompletemente solubles en percloretileno, a tempers
turs de 110° C.

E lo 2.

Una muestre de polipropileno teniendo un peso
moleoular de 400,000 se humedecid con acetona conteniendo
bis-(sulfonazida) de 1, 10-decano, en una cantided de 0O.03

-3- @\l-:iﬂ
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partes de disulfonazida por 100 pertes de polipropileno
de confomidad con el prooedimiento de los _Ejepplos 1a
8. Ia acetons se evapord e continuacidn, el polvo resul-
tante se amasé, y se extruyé segin se describe en los -
ejemplos 1 & 8. El polfmero extruffo se triturd para for
mar grénulos y se molded por inyeccidén en berras y pesos
de muestra usando ure pequefia mdquina de moldeo por inyeg

"eldn a uns fempemma_de 220° €., y 56,240 kilogramosh

por centimetro cuadrado de presidn en el émbolo. Una mues
tra del polipropileno se traté exactamente de la mism :
manera excepto que se omitid la disulfenazida. las barres
¥ pesas de muestra de polipropileno conectado y sin co-
neciar, se probaron para determinar sus distintas propie ’
dades f{sices. Los resultados de estas pruebas se tabulan

s continuacién.

Poliprogoleno Polipropileno

gonecta ain conectar
Densidad ' 0.914 0.905
Dureze {(Rookwell R) _ 104 g5
Resistencia a la tensidn (iilo- | -
gramos por centimetro cuadredo) 456.950 400,710

Médulo de tensidén (kilogramos §or - :
centimetro cusdrado) 17.575 14. 060

Resigtencia sl impecto anmeson
do de Izod (muesca de 0.138 Eilg
grametroa/a.u eentimetros) a .

0,86 0,62

Ejemplo 26

Una musestra. de polipropilenc taniando un peso

?)‘. . ’} ("T) f'\ ,_f l

"y ﬁ ! >
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molecular de 350,000 se humedec:lé con acetons céntonimdo
le sulfonazida mezclada descrita en los Ejemplos 1a 8 -
en una centidad sufiociente pare rendir una composicién -
que contiene 0.25 moles de la sulfonazida por mol de poli
propileno. Bsta mezcla se tretd exactamente segin se des
oribe en los Ejemplos 1 a 8, y luege se_extnv& como una

. pelfoule de un grueso de .0305 milfnetros. Una muestra -

del polipropileno se tratd exactamente de la misme manera
con la excepeién de la ndiocidn de la sulfonazida y que =
las dos pelfoulas se probaron para determimar su permeabi
lidad al ox{geno. la pelfoula de polipropilenc conectade
se encontrd que ten{a una permeabilidad al oxigenc de -
196 centimetros cibicos por 645 centimetros cuadrados por
24 horas por atmésfera por 2.54 miorones a temperatura am
biente, en comparacidém con una permeasbilidad de 248 cen=~
t{metros cibicos por 645 centimeiros cuadrados por 24 ho
ras por atmdsfera por 2.54 micrones, a temperatura ambien

te, para el polipropilenc sin conestar.
Ejemplo 27

Tna nuestra de po;iprépileuo teniendo un peso
moleculayr de 400, 000 se humedgcicﬁ con ecetona conteniendo
bis(sulfonazida(de 1,10-decano en wna cantidad suficiente
para rendir uns composioidn que contenfa 0,03 partes de
disulfonazida por 100 partes de polipropileno, de confor

‘midad con el procedimiento de los ejemplos 1 2 8. la com

posioidn se tratd exmctamente como se describe en los Ejem
plos 1 & 8, se extruyé y se cortd pera formar grénulos.

Los grdnulos resultantes, se extruyeron.&n pref ?ﬁ
-1l = J ¢
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un disposit:l.vo de extruir de 31. 75 milimetros‘a

peraturs de 2009 0., y las preformas resultantes se sopla
ron en moldes de botella de 112 gramos del tipo redondo
estandar Boston. Una muestra del polipropileno se fcraté
exactamente do la miswa menere, con la excepcién de la -
edicidn de la disulfonszids. 5 botellas de cada uno del
polipropileno conecfadd y del polipropilenc sin conectar,
ge llensron con 120 gramos de neheptsno, se taparon y se
mantuvieron & temperatura ambiente. las botellas se obser
veron pera determiner la pérdide en j:eao después de 3, 4
y 5 dfas. Ia pérdida en peso promedio observada se tabula
a continuacidm.

Gramos en pérdida de n-hegtano ’

_ Polipro :L‘I.eno Poliprop:lleno
Dias gonectado sin conecter
11.9 22.9
4 179 * 33.4
5 ‘ 23.8 43.2
Bjemplo 28

Este ejemplo :.lustra. el ofecto de una disulfo-
nazida en la cristalizacﬁn del polipropileno. Un espec;
men del polipropnqny conectado desorito en el Ejemplo 10,
¥ un oontrol sin conecter se fundieron simultdneanmente a
temperatura de 225?0. Despu‘s de 5 minutos, ambos especi
nenes s_'o trasladaron rﬁpida.mpte a un bafic de aceite de
silicio, mantenido a wns temperatura d01118°c., y su com
portamiento de oristalizacidén se observd mie soépi ente.

-12 - U Re
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la iniciacién de 1la oristaliucién del pol:[mero conectado
ocmid en eproximedamente 16 segundos y se complefaé en

60 segundos. la gomposicﬁn resultante tenfa una densidad
de 0.312, y contenfa uns centided extemademente grande de
esferulitas, cuyos didmetros eran predominentemente meno
ves de 20 x;icrongs. e iniciacidn de la cri’stglizaoiéx_x -
del polipropileno siﬁqponeqtar ocurri§ en apioximadamente
50 segundos y se complpté en 10 m:lnﬁtoa.' la cqmposip;én

ﬁsﬂtgn‘ﬁg tenfa una densided ds 0.905 y' contenfa relati
vamente menor cantidad de esferulitas, todas las eualcg

tenian didmetros predominantemente mayo:_:-eb de 200 micro-

nes.

Ejemplo 29

Los espeoimnoe del polipropileno conec‘ba.do del :
Ejemplo 22, y un control ae polipropileno sin conectar,

‘se probaron mediente anflisis térmicas diferenciales (pg

re um. descr:lpc16n de ests prueba ve'aso ol Diario de 1a
Ciencie Polinérioa de Bacon Ke, Volumen 61, Péginas 47 s
59, 1962) para comparar su compertemiento durente el en-
fx_-iamientq a un reginen de 6.5° pm.f“minuto, desde una tem
peratura de 200° ¢. Este andlisis demostré que la imiocig
oidn de 1z qriétalizgoién, del polipropileno conectado ocu
rrid a temperatura de 135° O., alcanzé un regimen mdximo
a temperatura de 128%C., y un drea bajo exotermo ndximo
de .580 centimetros cuadrados. El aziélis;g del polipropi
leno sin conectar mostré una iniciscién de cristalizacién
a temperatura de 125° Cep un regimen mdximo de eristali-
za0idn a temperatwra de 118°C., y wn drea bajo 81 exoter
w13 - i ;
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mo méximo de 1.225 cent{metros cuadrados.

Bjemplo 30

Bste ejemplo ilustre el efecto de una polisul
fonazida en las propiedades de una aleacién de polipropi
leno y poliisobutileno. ) o ’

Une muestra gque comprendia 90 partes de poliprg
pileno finamente dividido, tenlendo un péso molecular de
aproximadamente 4»25,(_)00' se humedeci$ con acetona, conte-
niendo 0.25 partes de un estabilizador de.4,4'-tiobis(3-
metil,6-butilfenolterciario). la acetona se evaporé con
agitacidn, y el polvo resuliante se seod al vac{o a tem
peratura de 60° C. la mezcla pulverizada se ooloeé‘ en un
amasador de dos oili_ndros y se revolid con 10 rartes de
poliisobutileno teniendo un peso moleoular de aproximada
mente 90,000 durante 15 minutes y a una temperatura de -
1;0" C. Luego 0.5 moles por mol de polipropilenc de la -
suli’opazida mezolada desorita en los Ejemplos 1a 8 se -

afadisron y se revolviercn en el amesador, durante 5 mi-

nutos adicionales a temperatura de 170° C. Se prepard wna

muestra de control exacatanente de la misma maners oon -
la excepcidn de gque se omitid la sulfonazida. Las 1dminas
amasadas resultantes se trituraron en pequeflas part{cglas
¥y luego se extruyeron a temperatura de 225° Cey yere oog'
pletar la reaccidn de la sulfonazide. los meteriales ex-
truidos entonces se moldearon por cqmp&esién a temperaty
ra de 215° C., durante 15 minutos, en léminas de prueba

de 15,24 por 15.24 por..102 cent{metros. Ias hojas o 14-
nines resultantes se probaron para determinar la resisten

IR
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ola 2l impacto & la tensidn, el flujo de :hz.s:l:n ¥ la so-
lubilidad en percloretileno. Los resultados de estas prue
bas se tabulan & continuacidnm.

Control Conectedo

Resistencia al Impacto a la ten

sién & -10° G, (9,138 kilogrd- |

metros/6.45 centimetros cuadrg :

dos) o 13 24
Pusidn de finjo™® a 230° C., car -

ga de 10 kilogramos. ' 6,7 3,3
Percloretilenc a 110° C., en 80

lubilidad Soluble Soluhble

® )sooinoidn Americana para el Ensayo de Materiales -
D1238-57T.

Ejemplos 31 8 34

Batos ejemplos ilustran la reducoién de combadu
ra de los materiales extrufdos de pol:lpropileno efectuados
med;ante diferentes ,oantidadet_s aq , polisulfonaziéa. En og
da ejemplo, 1a sulfonazida y el estabilizador de 4,4'~tig
bis(B—metil—G-butil—_fenol terciario) se incoxpord en el
polipropileno y la mezels resultante se amasd y se extru
yé exactamente como se describe en los Bjemplos 18 8, -
Ouando salieron cordones de emotaments 23.49 cent{metros
de longitud de la matriz, del dispositivo de extrusidn,
fueron sujetados por tenazas de aocero con cuchillag de -

6.35 milimotros en la cara de la matriz y se colgeron -

Verticalmente hasta que estuvieron frios. El porcentaje

de combadura se calould de la longitud final del corddn -
frio en comparacién con el cordén de 22.86 centimetros,
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segin se habfa extruido. R poli;iropilqno usado en estes
ejemplos tenfa un peso molecﬁu de aproximedamente -
400,000 y la sulfonazida usada era la sulfonazida mezcla
da descrita en los Ejemplos 1 3 8. Los moles de sulfona-
zida por mol de polimerc y el porcaﬁtajo de combadura, se
tabulan a continuaoidn.

Moles de sulfonazida/ porcentaje de

E;]ém’glo No. mol de polfmero : gombadura
31 o 90%
32 ' 0425 35
33 0.50 25
34 0.;5 11

¥ La muestra no coneotada tenfa una combadura de

casi el doble y luego se rompid bajo su propio peso.

- Ejemplos &

Batos ejemplos ilustran el efecto de la polisul
fonazida en las propiedadea‘ de las‘ aleaciones de polipro
pilenc y poli;sobutilqno. En ol Ejemplo 36, la polisulfp
nazida se incorpord en el polipropilenoc, se afiadié el po
liisobutileno y la mezcla resultante se amasd y extruyd
segin se describe en el Ejemplo 30. En el Ejemplo 35, la
polisulfonazida se omitié. E1 polipropileno usado tqn:{a
un peso molecular de aproximadmsments 400,000 y el poliiso
butileno un peso molecular de ‘aprox'i@‘mdamante 90,000. la
polisulfonazidav empleada ers ls sulfonazida mezclada Mc‘lé_e_
erita en los Bjemplos 1 a 8. le composiqién de las alea-
ciones, los moles de sulfonazida poxr molﬁ ‘de polipxjopilono

- 16 - B
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y las propiedades resultantes se

I;?I.
GUA]?RO III
simgles_ vy
Pol:i.ﬁz;opileno ' 85 85
Polii.sobutileno 15 15

Moles de sulfonaz:laa,/mol de polipro ,
pileno A - 0.2

Flujo de fusidn (a 230° c., carga de -
2 kilogrames ) - 1.40 1.07

Fragilidad de canmpana, c." 5 -9

Resistencia al Impaecto” ennmeseado de

Izod {muesca de 0,38 Kilogrimetros

/2.54 centimetros)

=100C, 0.40 0.54
230¢C, 1.43 1.87

Resistencia a la tensién, kilogramos

por centimetro cuadrado 349.39  369.09
®  Sociedad A_merio;n;; del Ensayo de Materisles -

D746-5T1. o _ -

. Como se ve del cuadro anterior, la conexidn -

con le polisulfonazida mejora la tenacidad tanto a tempe

ratura baja como a temperatura ambiemte, asi como la re

sistencia.

Ejemplos 3'; y 38

Estos ejemplos ilustran el efecto de una poli
sulfonazida en las propiedades de una aleacidn de poli-

propileno (peso molecular aproximado de. 400, ooo), ¥ un
) .
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toerpoli{msro de etileno-propileno-—diciclopan( 41y
tiene un peso molecular de aproximadamente 240,000 y la
siguiente composicidn: h

Porcentaje de etileno ~654.8
Porcentaje de propilemo - 30.0
Porcen‘bajé de diciclopentadiexio -5.2

En el Ejemplo 3;, la polisulfonazida se incor
poré en el polipropileno, el terpolfmeroc se afindif y la
mezela resultante se amasé y oo extruyd 'aegzin se descri
be en el Ejemplo 30_. En el Ejénplq 38, la polisulfonezi
da se omitif. Ia polisulfonasida empleada era la sulfona
zida mezgladé. %leserita en 103. Bjeﬁplos 1 a 8. Ia composi
oién de las aleaeionoi, los moles de polisulfoﬁazida por
mol de polipropilenc y las propisdades resultantes, se
tabulan & continuaciéns

31 38
i’olipropileno » partes por ciento 87.5 87.5
Terpol{merc, partes por ciento 12.5 . 12.5
Moles de sulfonazida por mol de -
polipropilenc - 0s25 -
Dureza de Rockwell (escala R) 82 ¥at
Resistenoia a la tensidn kiiogramos
por cent{metro ouadrado : 5,886 5,370
Médulo de tensién, kilogramos por
centimstro cuadrado po 237,000 217,000
Densidad 0.8962 0.8845
Flujo de fusién (a 230° C., carga de ‘
2 kilogramos) , 1,33 1.40"
- \:\, :3 j’.’)
Ve

A
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Ejemplo 39

Una muestra de polipropileno qus iiene un peso
molecular de aproximadaments 400,000 se humedecid con -
acetona omt@imdo bis(aulfpna'zida) de 1,10-decano, en
wa centidad sufieiente Apar;a :jgn.d:lr'una composicién con
teniendo 0.03 partes de disulfonazida por 100 partes de
polipropilenc signiendo el procedimiento de los Ejemplos
12 8. la composicién se tratdé exactamente como se desori
be en los Ejemplos 1 & 8, se axtruy.é y se triturd para -
formar grénulos. Loa grénulos se moldearon por compresién
& wns tempereturs de 215° C., duramte 12 minutos, (7 mi
nutos de precalentamiento), bajo presidén de 56. 240‘1:110-
gramos por centimetro cuadrado para formar una lémina u
hoja de un grueso de .508 milfmetros. Le hoja o ldmina -
resultante oe §ompar6 oon una hoje de control pwepai-a_da
exactamente de la misma manera excepto omitiendo la sul-
fonazida. Cada hoja se mentuvo a 3.81 cent{metros encims
de una pégina de la seccién blanca de un libro telefénico,
Ia invencidn era basiante clara y podia leerse fdcilmente,
e través de la hoja conectada, mientras que no podfa leer
se & través de la hoja que no estaba oonectada.

La presente solicg.tud, que oorreapcmq,e & la pre
sentada en Estados Unidos de América, con fecha 14 de og
tubre de 1.963, bajo el ndmere 316,002, se acoge a los be
neficios del artieculo 51 del vigente Estatuto sobre Prow
piedad Industrial.
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Los puntoa de invenoién, propis y nueva, que =
se prosontan para que sean objeto de esta solicitud de -
Patente de Invencién en Espefia, por VEINTE afios, son los
siguientessr |

1.~ Bl procedimiento mara preparar polimeros -
termopldasticos sdlidos wnidos por puentes,caracterizado
por oslentar una mezcla de un polimerc de propilenc y de
aproximadamente O.1 mol hasta aproximadamente 0.8 moles

_por mol de polipropileno de una sulfonazida que tiene 1la

£érmula general R(8021!3) en donde R es un radical orggé
nico inerte a las reacciones de unidn por puentes y x es
un entero desde aproximaamnte 2 hasta aproximadamente
8. _ .V -

2.- El procedimiento pera preparer polimeros -
termopldsticos sélidos unidos por pusntes de conformidad
con lo reivindiecado en la cldusula 1, en donde la mezcla
se oalignta haste una temperaturas & la cuwal se descompone
la sulfonazide. o

3.~ E1 procedimiento pars preparer polimeros -
termopldsticos sélidos unidos por puentes de conformidad -
con lo reivindicado en la cldusula 1 6 en la cldusula 2,
caracterizado en que la mezcla se calienta a una temperg
ture de 100° C,, basta 250° O, - |

4.~ E1 procedimiento de oonformid.ad con 10 rei
vindicado en cualesquiera de las cldusulas 1 &8 3, cerac-
terizado en que el polfmerc de propileno, es polipropile
no estereoregular o una aleacién de propileno 03*91‘001'052
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lar con sprbximadamente 1 por ciento a 25 por }iﬁg KW'
peso de un polfmero de hidrocarburo elastomérico, tal -
como el poliisobutileno o terpolimero de etileno-propile
no-diciclopentadieno que contiene no mds de 5 por ciento
en peso de no saturaciénm.
5= Bl procedimiento de preparar polimeros tex

moplésxtiooa unidos por puentes. 4 7

Tel y como se ha descrito en la Memoria que an .
tecedes, reprasentado en los dibujos gue se acompafian y ~
con los Pines que se han aspeciticg'do?i

Esta Memorie consta de veintiuns hojas escritas
& maquina por una sola de sus cares, 4 3 8CT. isoé

Madrid,
P.AL

de Elzalyfm

e

RAP.-’}'&\W\ - 21 -
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