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"Hot Melt Composifion".:n-
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frocedimiento pars la obtencidn de copolimeros adhesivos termo—
moldegbles™,

@%4"”7“”{‘"-' W.R, GRACE & C0., entidad norteamericana, residente
en 7, Hanover Square, New York 5, New York, EE, UU.
de A.

El presente invento se refiere g
composiciones de elevada temperatura de fusion, Yy a
juntes de estanqueidad y a capsulas de cierre, obte
nidas con el empleo de aquellas.

5o Con anterioridad se han descrito

Mod, 113
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composiciones de elevada tempergtura de fusion, aﬁg
cuadas como gdhesivos ymaterisles pars revestir pa=~
pel, Sin embargo, ningunade las composiciones exig
tentes, conocidas enla técnica, se ha propuesto como
junta de estanqueidad paralaobturaciénde cierres,

Pares obtener un cierre impermeghle
entre una capsula de obturacidn y un recipiente de
vidrio, metal o plastico, es necesario emplear un -
material paras juntas, que puede ser en formg de re-
vestimiento exterior del cierre, o de un cierre anu
lar entre la superficie del envase y el cierre, Es
ta junta de estanqueidad puede formerse haciendo -~
cireular al interior del cierre, una composicidn -
pléstica 1{quida, constitulda esencislmente por una
resing de cloruro de polivinilo, plastificador y -
carga, y fundiendo la composicién a ufna temperasturs
més elevada, en un horno, para convertir el materisl
1{quido en una junta de estanqueidad elastomera. Pg
rg darle la estructura celular, puede incorporarse
un sgente de sopladura., La conversion de un compues
to 1{quido en una junta de estanqueidad sdélida, de
este modo, requiere un control cuidadoso, y pueden
presentarse problemas con respecto g la estabilidad
de la viscosidad de la composicion liquida, a sSu co
locacion en el interior del cierre, y a la obtencidn
de un cierre de resultzdo adecuado.

Un sistema alternativo para formar
una junts de estanqueidad elasstomera en un cierre,
es utilizar una dispersion acuoss a base de caucho,

en lugar de la composicidn de cloruro de polivinilo.
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Fato dg lugar a mejores propiedades de cierre), ' e
algunas gplicaciones, pero el tiempo preciso para -
secar la composicién, es considerablemente mis prolon
gado que el necesario parg fundir o derretir ung »-..
composicidén de plastisol, reduciendo con ello el -
grado de produccic'm de cierres estancos,

Las juntas de estanqueidad de c:.og
posiciones introducidas, no pueden usarse corriep'i;_é-:
mente con cépsulas termopldsticas, imposibles de-ca-
len'i;ar, sin deteriorarse, a la tempergtura relativ_@
mente elevada necesaria para derretir el plastisol
o0 secar la composicidén de camcho.

Es conveniente, por tanto, propor
cionar uns composicién para juntas de estanqueidad
que, a temperaturas ordinarias sea completamente s_c::_
lida y no requiera la aplicacion de calor para el -
cierre, eliminando asi el empleo de un horno de se-
cado o de derretimiento, y extendiendo la aplicacion
del procedimiento de penetracién, pars la formacidn
de juntas de estanqueidad, a todos los tipos de cie
rre plasticos y metilicos. Esta composicidn, para
juntas de estanqueidad, ha de poder moldearse por -
presién, con o sin calor, pera proporcionar la jun-
tg de estanqueidad de cualquier contorno deseado.

Una composicidon de estas caracteris
ticas he de satisfacer una serie de exigencias taxg
tives. 4si, ha de ser s6lida a la temperatura ambien
te y a la temperaturs de aplicacidn, tratamiento o
almgcensje del recipiente lleno, no ha ae experimen

{tar cambio aglguno que pueda alterar el contenido ni
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el recipiente., Ha de ser susceptible de gplicarse,
con preferencis mediante una boquilla, a una tempe-—
ragtura que no seg tan elevada que pueda dar lugar,
por ejemplo, al lagueado o litografia de los cierres
de hojélata o gluminio, o la distorsidn o decolora-
cidn de los cierres de plastico. La temperatura de
reblandecimiento de bola y anillo de la composicién
para el revestimiento por el sistema de boquilla, =~
hg de ser por lo menos de 10R y con preferencia 302C
o mds, inferior a la temperatura de gplicacidn al -
cierre,

Las composiciones que contienen mg
teriales polimeros, presentan un grado elevado de -
propiedades de circulacidn en frio, en o por debajo
de sus tempersgturss de reblsndecimiento, bajo ung -
carga aplicada 0 ocuando estan sometidas a esfuerszo.
Una empaquetmdurs de cierre, de fusién o temperatu—
ra elevads, ha de ofrecer una fencia suficiente pg
ra permitirle penetrar en micro=~, y m%oro—grietas -
en la superficie de cierre del recipiente, a la tem
pergtura de clerre o tratamiento, sin dejar que la
superficie del cierre se abra s través de la empa -
quetadura. Dado que es frecuentemente necesario -
que la composicién se haga circular al interior del
cierre para formar la superficie de obturacion, ha
de tener una adecusdg viscosidad masive g le tempe=
rature de aplicacidn &l cierre; si es demasiado flui
do oirculara fueras de la superficie del cierre o =~
abandonaré la configuracién de la empaguetadurs de-

seada, y tenders a gotear desde lg boquilla o equi-
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po de aplicacidn, mientras que si es demasiado visco

e

AR 0

sa necesitars presiones de aplicacidn inconveniente
mente elevadas, y la composicién no circulara con =
facilidad para obtener la,configuracién de empaqdél’i
tadura precisa. La viscosidad de la composicidn pé
ra la aplicacién mediante boquilla, medids en un Vig-
cosimetro Broolfield utilizendo ung espiga.n® 3 o ~
ung temperaturs de 140-1802C ha de ser del orden d2
500 centipoises medids a 60 T.Pel., g 50,000 centi~
poises medids g 6 r.pom. ¥y, con preferencia, de'lOO
centipoises medide a 60 r.p.m., a 10.000 centipoises
medida & 6 r.p.m., a una temperaturs de 15O~lf090.

51 la empaquetadurg ha de tener cg
racteristicas satisfactorigs de cierre imicial y re
petido, y de resistencia al uso reitersdo, la ocompo
sicion ha de estar dotada de un grado suficiente de
recuperacién eléstipa, acoplado con ung deformabili
dad suficiente.

Se considera, que la indicacién =
de una buena accién de cierre por la empaguetadura,
en la obturacion cuando el cristal de malas condicig
nes, por ejemplo, constituye un problema, parece -
consistir en el comportamiento en nflufdo" de la -
composicién de fusidn a elevada teﬁperatufa cuando
se ejerce la presidn de cierre. La composicion "eir
cula" entre el terminado del vidrio y el oierre,-y
se adapta al borde del reciplente, Después de for=
mar el cierre, el meterisl de obturacién tiende a -
experimentar la relajacidn de esfuerzos, 0 sea aun—

que inicialmente puede sostener una carga, por ejem
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plo, de 70 kg/cm2. dsts pheds &és&%;EZr 8 unos 35 -
kg/em2, después de 24 horas. Aungque los materiales
de clerre han de prepararse para permitir ls circu-
lacion pléstica sometidos g lg presidn de cierre, -

5, la composicidn ha de tener coherencis suficiente pa
ra impedir lg relajacién indebidg de los esfuerzos
sometide & la presién continuade ejercids por el -
cierre,

Los copolimeros de etileno y ace-

10, fato de vinilo que contienen de 60 a 80% de,etileno;
se han utilizado en alto grado en las férmuias para
adhesivos de fﬁsién a temperaturs elevada; adhesivos
aplicados medisnte un disolvente, (Sglvo indicacidn

en contrario, todos los porcentajes.y fpgrtes" son

15, pondergles), En los adhesivos de fusidn a tempera-
tura elevada, un copolimero tal como de etileno y —°

acetato de vinilo, Se mezela con ceras, por ejemplo

cers de parafina 0 cera microcristalina. Para obte

ner la pegajosided, se agregan algunas veces tremen

20, tine natursl, aceites de parafina cloradqs; gomggs -
difenilo o ester cloradas.’ Para aumentar la resis-

tencia de las férmulss de adhesivos de .fusidn a tem
peraturs elevada, se recomiendsg la sdicion de cau=-

cho butilo, Constituyen formulas tipicas de adhesi

25, vos de fusion a temperaturs slevadas
Pérmula 1 . Dpartes Pormulg 2 partes
Copolimero etileno-acetato Copolimero de acetato
de vinilo 100 de vinilo-etilo 100
Cerg parafina 120 Caucho butilo 40
(erg microcristalina 45 Cera microcristalina 120

Colofonig estabilizada 30 Colofonig de madera 120
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Este tipo de £érmula sobre la baéé:
de copolimeros de etileno y acetato de vimilo, a gg‘
rgs y colofonia, no produce una buena empaquetsdurs ;
de cierre y obturacidn. O tiene una recuperacidn - |
elastica insuficiente (como ocurre con lg foérmula 2)
o tiene una deformabilidad insuficiente (como le pg
sa a la férmule 1). Ademds las composiciones analy
ges a la formule 2 tienen viscosidades tan elevadas
gque son inadecuadas para la aplicacion con b0quilla.
Lag composiciones de este invento

se caracterizan por proporcionar empaguetadurss que
combinan la recuperacidén elgstica adecuada con la de
formebilidad apropiada, y sdemss tienen viscosidades
en fusién, suficientemente bajas para permitir su -
aplicacion facilmente con equipo ya existente de bo
quillas de revestimiento. Estas propledades son el
resultado de la eleccion especifica de componentes.

‘ Las composiciones de fusidn a tem
pergbura elevada de este invento, comprenden una g
sina de peso molecular 300-3000 y un copolimero de
ung olefina y un ester vinilico o de una olefina y
un mondmere acrilico, siendo la resina compatible -
con el copolimero, (Para el objeto de este invento,
ung resing y un copolimerc se considera que son com
patibles, si una pelicula obtenids por solidificacidn
de la composicion fundida sobre una placa de vidrio,
Parece consistir en una fase Unica, por examen visual).
Tos copolimeros de etileno con un ester vinilico o

. /4 . . 7.
un monémero acrilico, son especiglmente utiles. Por

M . e ! . g
ulterior composicion de la mezcla resina-polimero
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con ung carge, por ejemplo caolin, que consigue un

acusado efecto de refuerzo y las caracteristicas de

fluencig en frio se reducen sin sumentar apreciable

mente lg viscosidad en.fusién, ni disminuir la recu

peracién eldstica. Desde luego, la incorporacién -

de pequefias cantidades de carga, puede aumentar real
mente la recuperacién elastica.

Cualquier ligera pegajosidad de la
superficie de la composicidn de resina, polimero y
carza, puede vencerse por la incorporacidn de una -
pequefig cantided de cera, por ejemplo cera microcrig
talina, cera parafina o cera propileno. Ia cera -
puede ser cualquier cera comercigl de petrdleo tipi
o de un punto de fusion del orden de 50 a 932C, in
cluyendo g la vez, lags ceras parafina y microéristg
lina. Otras ceras tales como Armid 0, Armid HT o -
Armourwax (nombres registrados para ceras de amidas
aliféticas.polietileno de bajo peso molecular 0 po-
lipropileno, lanolina, cera de abejas, "cera de gomg
laca", cers Montana, o cera Carnauba, pﬁeden emplear
se también.

El componente de resing es, con -
preferencia, uno més de los siguientes,'ééter glice
rélico de geido abiético, €ster glicol etilénico de
deido abidtico, dster glicol dietilénico de acido ~
abiético, colofonia de madera y sus derivados, resi
ngs de terpenos, resinas de petroleo, resinas cuma~
rona-indeno, resinas epéxido, copolimeros de "run -
congo" y alquitréno h

Lgs resinss siguientes no son satis
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factorias como compo3er:@te‘&’uﬂ\§2de? resings: resing-

tos metalicos, resings de vinsol, poligmidas, resi-

nes de vinilo, resinas de femolformaldehido, resi@@f?
de melaming, resinas de estireno, poliesteres, pelié
teres, poliuretanos, nylones, cgucho ciclizado, aiq
quidos y gomalaca.

Una resing preferidg es el datar
glicerolico de acido abietico. ILa resina puede exten
derse con pequefias proporciones de, por ejempJO; ce
rg de parafina clorada, aceite de parafina clorado,
polifeniles clorados, poliisobutenos, cgucho butilo,
poliisoprenos de bajo peso moleculasr y poliolefinas
de bajo peso molecular, tales como cerg de polipro-
pileno, cuando se desegn modificar las propiedades
visco-elésticas de la resine.

Las composiciones pueden contener
también un agente de deslizamiento, por ejemplo ce-
rg de gceite de ricino hidrogenado con silicona, ©
una amidg alifatica, por ejemplo oleamida, cera (por
ejemplo Armid 0, Armid HT o Armourwsx, nombres comer
cigles registrados para éerg de amidas alifaticas).

Lg cargg 0 cargas, pueden ser por
ejemplo caolin, particulas finas de carges de s{1i~
ce, negros de humos, blanco de Espafia o talco, 0 cua
lesquiera otras cargas convencionalmente empleadas
para reforzgr los vulcenizados de caucho. Las car-
gas preferidas son el caolin, el blanco de Espafla,
¥ las part{iculas de tamafio fino de silice, Pueden
usarse también pars determinadas aplicaciones de cie

rre herméticos, cargas organicas tales como polvo -~
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de maders y corcho. Parte de las cargas anteriores

puede substituirse por un pigmento tal como didxido

de titanio, negro de humo u oOxido de hierro.

Las composiciones, si se deseg, -
puedeh contener agentes de sopladurs de tipos cono-
cidos, por medio de los cuales, pueden 6Btenerse en
paguetaduras celulares, Estos agentes, pueden utili
zZgr'se en proporciones convencionales. Pueden hgllar
se también presentes, pigmentos, antioxidantes, fun
gicidas y bactericidas.

Fn una aplicacidn preferids, este
invento comprende composiciones de fusidn a temperg
tura elevada, constituldas esencislmente por 5 a ;5%
de la resina de baja viscosidad en fusidn, por ejem
plo sl ester glicerdlico de Acido abiético, 16~92%
de un copolimero de etileno u otra A-olefina y ace
tato de vinilo o de etileno u otra ol-olefina y un
mondmero acrflico 0-40% de ung carga, y 0-60% de uns
cera.

Si el copolimero es de etileno y
acetato de vinilo, ha de contener de 5 a 50%, con -
preferencia de 15 a 40% de acetato de vinilo copoli
merizado. El copolimero puede tener una viscosidad
inherente de 0,45 a 1,5 e inferior, medida en una -
solucidn gl 0,25% en tolueno a 302C, Los copolime-
ros adecuados pueden prepararse pér cuglquiera de los
métodos conocidos en la técnica, por ejemplo de acuer
do con la NMemoria de las Patentes Norteamericanas ng
2,220,429, 2.342.000 y 2.703.79.

Cuando la empaguetadura ha de usar
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se con viveres, los com@onentes han de tener buenaﬂ

propiedades organolepticas.

Las nuevas composiciones de fusin
o elevads temperatura, se preparan facilmente en:hé‘
sencillo recipiente convencional, calorifugado, é;é'
visto de asgltador. Con preferencia, la resina se =
funde primero en el recipiente, y el copolimero de
olefing se afiade y disperss por agitacion, que se -
continua hasta que el copolimero ests completemente
disperéaﬂo en lg resing. La cera puede gfiadirse en
este momento, junto con las cargas, pigmentos y 8x~
tensores, El orden de adicidn de los ingredieates
a la resina no es taxativo, pero el periodo de mez-
clado dependeré en cierto grado de lg viscosidad de
le composicidn durante el acoplamiento. Con algunas
resinas facilita la dispersidn del copolimero el afia
dir algo de lags cefas y extensores empleados, en una
de las primeras etapaé del procesc de mezclado, y el
que la tempergiturs de mezcla se eleve para reducir
lg viscosidad del producto fundido. Si lg composi-
cion hg de mentenerse a una temperaturs elevada, du
rante un periodo considergble en cualquier etapa de
su fgbricacidn o aplicacidn, puede afiadirse un anti
oxidante a le férmula. Cualquier equipo comercigl
adecuado que pueda emplearse para la mezcla de fluf
dos calentados de la consistencia de ceras fundidas,
puede utilizarse para la fabricacidn de las nuevas
composiciones de cierre hermético, de fusion a ele-
vada temperatura, s condicidn de que esté dotado de

un medio para agitar adecuadamente el mgterizl mez-
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| Las nuevas composiciones puéden -
aplicarse a capsulas termoplasticas y termo-estables
tgpones corong, cierres de aluminio y estafio contrs
las extracciones, casquillos deformados de gluminio
v hojalata, cierres de traccidn, cierres tipo "Ommig",
y de otros modelos ondulados, cierres de alumiﬁio, ‘
de poco peso, pars el desgarre, cubiertas de bidones,
cubiertass de tambores y otros extremos de recipgien-
tes, y para ls preparacién de tipos compuesios de en
vases. Las composicionés son Utiles también para -
cerrar extremos de todos los tipos de envases de me
tal, pléstioo 0 compuestos, por ejemplo pars bebidas,
del tipo general de envases sanitarios, y Para faci
litar la adherencia de polietileno y otras inclusio
nes en las capsulas de cierre, Con anterioridad -
las inclusiones se fijaban generalmente en los cie-
rres de corona por rizado que es un procedimiento -
caro, y puede deteriorar facilmente el revestimien-
to de cierre y dar lugar a la oxidacion. Ademds, -
1la3 notgbles propiedades fisicaes de las composicio-
nes, permiten utilizarlas para otras agplicaciones,
tales como por ejemplo para el decatizado y la unidn
de cables en la industria eléctrica, como composicio
nes de moldeo en la ortodoncia, y para otras gplica
ciones de moldeo, en tableros decorativos suscepti-
bles de labores de relieve, secciones sometidgs g -
extrusion, en empaquetaduras y calafateos y compues
tos de cierre pars usarse en las industrias de comng

truccidn, awtomovilistas y otras, en forma de cepas
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protectoras y adhesivos de flexidn para fabricas de
carton y confeceidn de cajas, para laminscidn, como
adhesivos para el calzado, como adhesivos para cosT
turas laterales en bidones de tipo general, como.qg:
fuerzo posterior para alfombras con o sin subsiguigg
te moldeo, en el estirado de textiles y en otras apli
caciones anzloges. Cuglesquiera técnices adecuades,
tales como fundiciones, moldeo en hueco, revestimien
to de rodillos y filatura en fusidn, pueden emplear
se para obtener peliculas y laminados.

Al describir la aplicacion de las
composiciones de este invento a la fabricacion de ~
empaguetaduras de cierre hermético, se ha hecho re-
sgltar el procedimiento de inyecciones. Es sin em~
bargo una caracteristica valiosa de la nueva clase
de composicién de fusidn a temperagturg elevada, el
qué puedan aplicarse g cierres por varios métodos -
distintos. 4Asi, pueden calandrarse o fundirse en -
planches desde las cuales las empaquetaduras pueden
formarse por cualquiera de los métodos convenciona~
les parg obtener tacos de mgterigl en plancha. EL
resto que se obtiene después de separar las empague
taduras de una plancha, puede gprovecharse de nue-
vo sin pérdids apreciable de ningune de las propie-
dades deseables de las composiciones. Nuevamente,
las composiciones pueden extruirse en forma de vari
llags de las que pueden cortarse discos como en la =
febricacion de empaguetaduras de corcho, para cierres
herméticos y otras splicaciones. Las composiciones

pueden extruirse también en forms de cintas flexibles



que pueden grrollarse en carretes desde los cuales
pueden suministrarse a los aplicadores tipo pistole
te, que empleen bombas de engranajes u otros medios
de introduccidn de la composicidn al depdsito de mg,
5, terigl fundido. Las composiciones extruidas pueden
matrizerse del modo convenciongl pars proporcionar
pedacitos susceptibles de moldearse en clerres para
distribuir el compuesto de obturacién en la superfi
cie del cierre, dando la maxima eficiencia de obbu=

10. racin. Los discos cortados de varillas de las com
posiciones, pueden suministrarse de méquinas conven
cionales de rellenado, en los cierres de corona, ¥y
la empaguetadura formarse en el cierre gplicando -
presidn a una temperatura elevada.

15 BEn cualquier gplicacidn en la que
se forma una empaguetadura en un cierre, la adheren
cig entre lg superficie del cierre barnizéda 0 no,

y la composicién de cierre de fusidn g temperaturs
elevada, debe tenerse en consideracion., Ias compo-

20, siciones de este invento se adhieren bien a la hojg
lata, aluminio, chaps negra, acero, plancha esmalta
da o lagueada, ¥y poliestireno. Ademds, se adhieren
suficientemente bien al polietileno, polipropileno
y moterigles termoestables tales como plasticos fenol-

25, formaldehido para permitir que se utilicen con la mg
yoria de los cierres plasticos.

Los ejemplos siguientes aclaran -
este invento. 7
EJEMPIO 1 Se preparé une mezcla pare composicicn de

30. cierre, fundiendo juntos los productos sigulentes,
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Ester glicerélico de colofonis hidroge

nada (Kelrez E G H 69) 30
Copolfmgro de etileno y acetato de vini -
lo con un contenido de 28% de acetato -

50 de vinilo y una viscosidad inherente -~
0,85 a 3020 20
Oopolimer6 de etileno y acetato de vini
lo con un contenido de 2%;29% de aceta~

t0 de vinilo y una viscosidad inherente

10. (medida en una solucién al 0,25% en pe-
so, en tolueno) de 0,63 a 3020 20
Cera microcristaliba - 20
Cera parafina 10
Caclin ' 5
15, Didxido de titanio 5

en un recipilente de 6'litro§ cglentado, durante 20
minutos a 180%C y pars aplicarse a cierres a prueba
de hurtos de 31,5 mm obtenidos mecénicamente, con ~

paredes de 24 mm, a una temperaturs de 1752C, y em-

20 pleando ung aplicadora de cemento de costufa lateral
Dewey y Almy Mark III, mediante una bogquilla acciong
dg neumaticgmente con un orificio perforado tamafio
44, Los tgpones se hicieron girar en unsg méquing =

25, de revestimiento con unag velocidad de mgndril de -~

644 Pop.m., ¥y 0,8 g de composicién inyectada en ca~

da tapén ¥ accionada para cubrir uniformemente la -

superficie a revestir para el cierre, y proporcionar
un revestimiento total,

30. Después de 48 horas de glmacenaje,
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los cierres se encapsularon utilizgndo unag maguina
encgpsuladoras semi-gutomatice, en botellas de 425 -

ce que contenfan los 1iquidos siguientes,

1 - Agua destilada 5 =~ Alcohol acuoso al 50%
2 - Vino blanco 6 - Aceite vegetal

3 - Vino rojo 7 = jabon 1iquido

4 - Jargbe de frutas 8 - Detergente liguido

5e
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15.

20,
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Después de 40 dfas de almacenaje
a ung temperatura de 2520, las botellass que conte-
nian agua destilada, viﬁo blanco y vino rojo, Jjara-
be de frutas y alcohol acuoso gl 50%, se abrieron y
se comprobo en todos los casos que se habfan cerra-
do adecuasdamente., No se observo la extraccidn de -
les empaguetaduras, y la inflacion de las mismas era
inferior al 1,5%, los ensayos del sgbor de los con-
tenidos de estas botellas al cabo de 20 dfas no acu
86 diferencias aprecigbles en la aceptabilidad en -
oomparacién con los tapones de corcho pulverizados
con gluminio.

Después de 40 dias g una tempera~-
tura de 2590 las botellas que contenfan aceite vege
tal, jabén liquido y detergente 1{quido, se examing
ron también pare Ver el resultado de los cierres. -
No se dbserVaron fallos, ni ataque aprecieble de las
empaguetaduras en contacto con el 1{quido, ni conta
mingeidn del 1iquido,

EJEMPLO 2 Se prepero una composicidn fundida a =
tempefamura elevada para los cierres, mezclando los

productos siguientes,
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Ester glicerdlico de colofonia hidrogenads
("Staybetile, Resing estérica 5") 40

00polimero de etileno y acetaxo’de vinilo

que contenia 28% de acetato de vinilo y -

una viscosidad inherente de 0,85 a 302C 20
Cera microcristalina, ’ 10
Cers parafina, ' 2
Caolin, 10

como en el Ejemplo 1, Un tapén corona g prueba de
hurtos lgminado a 3,5 mm, revestido con esta compo-
sicion, did un excelente resultado como cierre.
BJEMPLO 3 Se prepar6 ung, composicién de cierre, fun

dids a tempergtura elevada, mezclando los productos

siguientes,

Partes
BEster glicerélico de colofonia hidrogensada
("Staybelite, Resina estérica 5") 20
Copolimero de etileno y acetato de vinilo
con 2%—29% de gcetato de vinilo y una vis-
cosidad inherentes (medids en ung solucion
al 0,25% en peso, en tolueno) de 0,63 a =
3020, 20
Cera parafina 5
Oxido de.titanio 10

como en el Bjemplo 1. Bl tapén a prueba de hurtos,
como en el Bjemplo 2, revestido con esta oomposicién
demostro un buenvresuitado como cierre.

BJEMPLO 4 Una composicién para cierres, de fusidn

a tempergturs elevads, se preparé mezclando los pro



ductos siguientes,

Bster glicerdlico de colofonia hidrogenads

("Staybelite" ester 5) 30
Copolimero de etileno y acetato de vinilo con

5o 285 de acetato de vinilo y une viscosidad in-
herente de 0,85 a 30¢¢ 30
Cera microcristaling 30
Cancho butilo Esso 268 10
Caolin | 20

10, como en el Ejemplo 1, EL tapdn contra hurtos, re-

vestido con esta composicién proporciond buen resul
tado en el cierre,
BJEMPLO 5 Se prepard una composicidn de cierre -
fundida a temperatura elevada, mezclando entre si,
15. Partes
Bster glicerdlico de colofonia hidrogenada
("Staybelite" resing estérica 5) 15
Copolimero‘de etilenc y ascetato de vinilo =
con 25—29% de acetgto de vinilo y una visco
20, sidad inherente (medidas en uns solucidn al
0,25% en peso, en tolueno) de 0,63 a 302C 30
Copolimero de etileno y acetato de vinilo -
(polietilenoc 4 C 400) 60
como en el EBjemplo 1. El tapén g pruebs de hurtos
25, revestido con esta composioién fuvo un resultado =
aceptable en el cierre.
BJEMPLO 6 Se prepard une composicidn de cierre fun
dida a temperatura elevada, mezclando entre si,
Partes

30, Alcohol hidroabiet{lico ("Abitol") 30
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Copol{mero de etileno y acetsato de vimilo

con 28% de acetato de vinilo y una viscosi

dad inherente de 0,85 g 3020 50
como en el Ejemplo 1. Se revistieron con esta com-
posicidn y con uns pelicula de 250 mg de peso, tapo
nes convencionales de bastante altura en sus bordes,
de estafio en plancha. Tas presiones de retencidn -
empleadas fueron todas superiores a 12 kg/em2. be_s_:_
pués de 3 meses g 3820, todas las empaquefaduras ha
bien retenido 3 volimenes de didxido de carbono disuel
to. Los tapones revestidos con 140 mg conservaron
también presiones superiores gl2 kg/cm2. Después -
de 24 horaes a 382C, las presiones retenidas eran su
periores o 6 kg/cm2 y no se presentd otro cambio du
rante 1 mes de glmacenagje. As:’., en log dos pesos =
de pela’.cula utilizados, se consiguieron las retencio
nes de presiones adecuadas. Después de revestir es
tos tapones y mientras la composicidn se encontraba
todgvia fluida, se contornearon las empaguetadurss
Para proporcionarles una parte anuler levantada, -
aplicéndoles a mano ung matriz fris J se curaron a
la temperaturs amblente durante 3 diss, antes de ce
rrar las empaq_uetadﬁras.

EJEMPLO 7 Partes
Cdpol{mero de etileno y acetato de vinilo

con 28% de éste y con una viscosidad inhe

rente de 0,85 a 302C 7 25
Copolimerc de etileno y acetato de vinilo

con 27—29% de éste y una viscosidad inhe-

rente (medids en una solucidn al 0,25% en

peso, en tolueno) de 0,63 a 302¢C 25
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Ester glicerolico completamente saturado

de colofon{a hidrogenada (goma estérica

Hércules, S1057) 100
Cere, hidrogenadé de aceite de ricino 10
Bstearamida 15
Didxido de titanio 3
2,6-bis-t-butil-3-metil fenol antioxidante 0,1

Los materigles anteriores se introdujeron en un wez
clador de hojas internas en Z mantenido g una tempe
ratura de 1008C, hasta que la mezela fué complets,
en 1o que se tardé 1 hora aproximadamente.

La composicién se vertil en bande
jas revestidas con silicona y se corto en tiras, -
que luego se introdujeron en un aplicador Dewey y -
Almy, tipo 4, calentsdo g 15080 y se aplicéron ne -
diente una boguilla utilizando une miquine de reves
tir convenciongl para el revestimiento‘de ung serie
de tapones metalicos Yy plésticos, por ejemplo taﬁo—
nes de polipropileno de 28,5 mm de dismetro, reves-
tido completamente por wn peso de pelicula de 300 -~
500 mg. por tapén. Lags empaguetadurgs se dejaron en
friar y se almacenaron 24 horas pars permitir que -
el agente de ‘fdeslizamiento" permegbilizara la su-
perficie del revestimiento de empagquetadura. Se ce
rraron en cristal normal R.3 con distintos esfuerszos
de cierre, entre 11 y 23 em.kg. Se utilizaron las
dos técnicas, llenando en frio y en caliente. Los
tapones se retiraron después de periodos de almaceng
je de hasta 6 meses y se comprobo que no se habian

presentado aumentos apreciables de esfuerzos de reti
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rada, obteniéndose esfuerzos de extraceidn de 6 g -

23 cn ,;cgo

En este Ejemplo, los productos =,
que se cerraron, comprendfen salsa que se llené en -
caliente, vinagre que se introdujo g 6090, de‘bergeé
tes 1liquidos, cremas para las manos, shampoos, bebi |
das dulces no carbonatadas, tintas y productos pars
el blanqueo. No se observo deterioro grave de estos
revestimientos como resultado del contenido del en—
vase.

Los ensayos de sabor reglizsdus -
por péritos en la materia, uwtilizando las composicio
nes y cierres anteriores de naranjasdas no carbénicaﬂ,
no acusaron diferencias apreciables en condiciones
de aceptabilidad, comparadas con los revestimientos
convenciongles de carton o corcho revestido de vini
lo, v
BJENPLO 8 Se prepard la composicidn siguiente de -

modo ané.logo al descrito en el Ejemplo 7,

Copolimero de etileno y acetato de vinilo con

28% de éste y un indice de fusidn de 400 y -

ung viscosidad inherente de 0,59 a 3082C 100
Bster glieerélico completamente saturédo de
colofonia hidrogenada (goms estérica Hércu—

les S1057) ' 60
Cerg polipropileno (peso molecular slrededor

de 3000) 20
Bstearamida 15
Didxido de titenio 3

2,6-bis=t-butil-3-metil--fenol 0,1
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utilizando el equipo mencionado en el Ejemplo ante~
rior, se obtuvo un revestimiento anular de esta con
posicién ¥y Se ensaysron envgses, COmo se describe ‘=
en dicho ejemplo, tampoco en este caso se notaron g
umentos significativos en los esfuerzos de retirada,
y las caracteristicas de cierre y de resistencia del
producto, fueron eﬁaelenteso 7
EJEMPLO 9 ‘ Partes
Copolimero de etileno y acetato de vinilo

con 28% de éste y una "entrada de fusidn"

de 400 y una viscosidaé inherente de 0,59

a 308C V 100
Bster glicerdlico completsmente sgturado

de colofonia hidrogenada (gome estérica -

Héroules S1057) 30
Cerg hidrogenada de aceite de ricino 30
Didxido de titanio 3
2,6-bis~t-butil-3-metil fenol 0,1

Este compuesto se utilizd Pbara con
tener un revestimiento total como se describe en el
Bjemplo 5 se ensayo en el envasado de gleohol, Se
comprobd que proporcionaba buenos resultados de cie
rre con un escgpe insigrificante de glcohol, |
BJEMPLO 10 Bste Ejemplo aclara el empleo de una com
posicidn de este invento, para favorecer la adheren
cia de inclusiones de polietileno en tapones de co-
rona. Se mezclaron entré si pértes iguales, en pe-
80, de un ester pentaeritritolico estabilizado de —
colofonig (resina Hércules 994) y de un copolimero

de etileno y acetato de vinilo con 28% de éste y un
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{ndice de fusién de 400 y una viscosidad inherente
de 0,59 g 3090 y luego se calentaron a 1502C¢. De -
30 a 100 mg de esta composicidn se aplicaron medias--

-
" as

te un agplicador Dewey y Almy, tipo 3, al interior f.
5. de un tapon corona, pien en el centro o como reves-s

timiento anular, segin la forma de la 1ncluolon. Es

ta se oomprimlo en lg formg de oomposzclon adhesmva,

proporcionando adherencia suficiente para 1mped1£.la

retirada de la inclusidn durante el embotellado, la
10, pesteurizacion ¥ la aberturs de la botella.

Un procedimiento enalogo, utilizan
do ung composiciodn constituida por partes iguales -
del oopolimero y un ester hidrogenado de colofonig
de madera, proporcioné un resultagdo similar,

15, En genergl, una composicion adecua
da pars este uso como adhesivo, puede contener de -
20 a 28% del copolimero y de 20 a 80% del material
resinoso,
BEJEMPLO 11 -

20. Férmuls | Partes en peso

Copolimero etileno-gcetgto de vinilo

(contenido de PVA 33%, indice de fu~-

sién 25) 100
Colofonia de madera, dimerizada ("Dy

25, merex") o 100
Dibxido de titanio 5

Los ingredientes anteriores se mez
claron juntos en un mezclador de dispersion pequefio,
durante 20 minutos g uhg temperaturs de 2008C. Lg

30. composicién tenfa un punto de reblandecimiento "ani
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1lo y bola" de 932C (ASTM, nétodo E28-58T),

'Le composicidn se aplicd a la pes
tafig, superior de envagses sanitarios de extreﬁo abiexr
0 de 76 mn de didmetro y 113 mm de sltura, utilizen
do lg técnice siguiente:

a) EL envase se hacia girar en una pequefia mesa ro
tativa, a 100 r.p.l.,

b) Como origen de calor se aplicgba una llama Bun-
sen a le pestafia del cuerpo, durante 30 segundos,

¢) Se utilizaba una varilla de composicién para -
aplicar uwniformemente sobre la parte supericr de
la pestafla durante 10 segundos, para Obtener un
peso de pelicula de 54 + 5 mg.

Un extreﬁ; gin revestir, para el
envase se cosié doblemente sobre uno de 10s cuerpos
de envgse de extremo abierito preparados como se hag
indicador

Se reglizé un ensayo de presidn en
el envase para le admisidn de gire comprimido en é1,
a través de un orificio en el extremo de un envase
comercial normal. Una presion interna de 2,1 kg/cm2,
di6 por resultado la ausencia de fugas de gas a tra
vés de la costura, y no se observo la distorsidn del
envase,

BJEMPLO 12 Se prepart una mezcla, de acuerdo con el
nétodo del Ejemplo 11, de la férmula siguiente:

Partes en peso

Copolimero etileno-acetato de vinilo
(contenido de PVA 28% {ndice de fusidn
405) 100
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BEster glicerdlico de un producto de
edicion de gnhidrido maleico de co-~
lofonia (Kelrez MR 15064) 100
Didxido de titanio 5
Lg composicién tenia un punto de.
reblandecimiento de 80%C "“anillo y bola" (método -
E28-58T de ASTM). o ‘
Se repitid el método de aplicacidn
del Ejemplo 1ll.
EJEMPLO 13 De acuerdo con el método del Ejemplo -
11, se preparé una mezcla de la composicidn siguien
te:

Partes en peso

Copolimero etileno-acetato de vinilo
(contenido de PVA 28%, {ndice de fu—
sién 150) | 100
Ester glicerdlico de producto de adi
cion anhidrido maleico de colofonia
(Kelrez MR 15064) 100
Diéxido de titamio 5

La composicion tenfa un punto de
reblandecimiento "anillo y bole" de 862C (método -
E26-58T de ASTM). ' -

Se repitié el método;de aplicacién
del Ejemplo 11, -

Los Ejemplos 14 a 20 describen -
otros medios de colocar las composiciones de este —
invento, en ung doble costura‘de un envase sanitario.
Lg composicién utilizgdsg se prepar6 como se descri-

be en el Ejemplo 11, y se aplicd un peso de pelicula
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normgl de 54 + 5 mg.
BJEMPLO 14 Le composicién se aplic en la cera inte
rior de la pestafia, en uh envase sanitaerio de extre
mo ahierto.

Se colocd un envase de extremo -
abierto invertido sobre una placa caliente g una tem
peraturs de 1409C., Una varilla de la composicidn -
se utilizé para aplicarls uniformemente en el lado
inferior de lg pestafia (dirigido hacia arriba) del
envase, mientras éste giraba en la placa caliente.

Sobre el cuerpo de extremo gbier-
t0 preparado como aceba de decirse, se cosig doble-
mente un extremo de envase sin revestir.

En el envase se reglizd un ensayo
de presion, admitiendo aire comprimido en el mismo
a través de un orificio en el extremo de un envase
comercigl corriente., Una presion interns de 2,1 -
kg/em? no scusd escape de gas en toda la costura, -
ni. evidencid la distorsion del envase.

EJEMPLO 15 La composicidn se gplicd g un extremo -
rizado de un envase, se colocd sobre una plancha cg
liente a una tempersgturs de 1402G, A continugeidn
se wtilizd une verilla delgada de la composicidn pa
ra aplicarle uniformemente debajo de la ondulacion
del extremo del envagse. ?

Bl extremo se cosio doblemente en
un cuerpo de envase de parte superior ablerta.

Se realizd un ensayo de presion —
en el envase, admitiendo gire comprimido en &1, a -

’ . . . .
traves de un orificio, gbierto en el extremo o tapa
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comercigl normgl. Ung presidn interns de 2,1 kg/cm?

2L
l(‘

no acusé fuga'de gas a través de la costura, ni dis,
torsidn del envase.
EJEMPLO 16 ILa composicion se ap1106 al extremo siﬁ
rizar"de un envase,

 Se colocd un extremo sin rizar de
un envgse, sobre una plancha caliente a una temperg
tura de 1408C, y la composicidn se aplicd uniforme-
mente alredédor del borde.

El extremo se rizd y cosio dobie-
mente a un cuerpo de envase de parte superior avier
8.

Se realizd un ensayo de presién en
el envase, admitiendo aire comprimido en é1 a través
de un orificio del extremo de envaée comercigl nor-
mal. Una presidn interna de 2,1 kg/cm2 no acusé es
cape de gas por la costura, ni distorsidn del enve~

8S€eo

EJEMPLO 17 La composicidn se gplicd al borde exte-

rior de un cuerpo de envase sin pestafia,

Un extremo de un cuerﬁo-de envase,
se calentd durante 30 segundos, utilizando una llems
Bunsen como origen de calor, y la composicidn se -~
aplicé uniformemente aglrededor del borde exterior,

Bl cuerpo del envase se prepard —
adecuadamente y se cosi¢ doblemente a la pestatia ob
tenida previamente revestida, un extremo de envase
sin revestir. De modo anélogo y e el otro extremo
del envase se cosid doblemente un extremo de envase

comerciglmente revestido.
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Se 1levd a cabo un ensgyo de pre-

sidn en el envase, admitiendo eire comprimido en é1
a través de un orificio gbierto en el extremo comex
cigl normgl del envase. Una presidn interna de 2,2
kg/om2 no did sefial de fuga de gas a través de la -
costura, ni de distorsion del envase.

BJEMPLO 18 La composicidn se aplicé en el borde in
terno de un cuerpo de envase sin pestaila.

Un extremo del cuerpo del envass
se calentd durente 30 segundos, utilizendo una lla-
na Bunsen como origen de calor, y la composicidn se
apli05 wniformemente glrededor del borde interno.

El cuerpo del envase se dotd de -
una pestafia, y el extremo no revestido del envase,
se cosié doblemente sobre la pestafia previamente re
vestida. Un extremo comercigl de envgse revestido,
se ¢0sid doblemente de modo anélogo al otro extremo
del envase. ’

Se realizo un ensayo de presion -

en el envase, admitiendo aire comprimido en él a -
través de un orificio abierto en el extremo de enva
se comercial normal. Una presion interna de 2,1 kg/
em2, no acuso escape de gas a través de la costura,
ni distorsidn del envase,
BJEMPLO 19 ILg composicidn se aplicd al borde de lg
pieza de materigl gque habrias de convertirse en la ~
parte exterior de un cuerpo de envase, después de -
completarse la confeccibn del euerpo.

Un extremo de lg piezg de mgterisl

se calentd durante 30 segundos utilizgndo ung llama
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Bunsen como origen de cglor, ;£la composicién se -
aplicd uniformemente g lo largo de un borde.

Lg pieza de materigl se transfogﬁ‘:
mé en un cuerpo de envese que luego se dotd de una’
pestafla y sobre ésta, previgmente revestida, se co;
510 doblemente un extremo de envagse, sin revestir.
Un extremo de envase comerciglmente revestido, se -
cosid doblemente de modo anélogo en el oftro extremo
del envsse. |

Se realizo un ensayo de presion -
en el envase, admitiendo aire comprimido en €1, a -
través de un orificio abierto en el extremo comer -
cial normal del envase. Ung presidn interna de 2,1
kg/cm?2 no ascusdé fugas de gas a través de la costura,
ni distorsidn del envase.

BJEMPLO 20 Ig composicién se gplicd gl borde de un
pedazo de mgteriel que habria de convertirse en la
perte interior del cuerpo de envase, después de com
pletarse la confecelon del cuerpo. Un extremo de -
uh pedazo de mglerial se calentod durgnte 30 segundos,
utilizando uns llama Bunsen como origen de calor, y
lg composicién se aplico uniformememte alrededor de
un borde.

El pedazo de material se transfor
mo en un cuerpo de envase, que luego se dotd de una
pestafia y sobre ésta, previamente revestida, se co-
8ié doblemente un extremo de envase, sin revestir,
En el otro extremo del envase se cosid doblemente,
de modo anélogo, un extremo de envase comercialmen=—

te revestido,



sién en el envase, admitiendo gire comprimido en 61,
a través de un orificio abierto en el extremo de en
vase comercigl normal. Ung presidn interns de 2,1
5e kg/cm2, no acuso escgpes de gas g través de la cos-
tura, ni distorsion del envase.
N O T A
Descrite suficientemente la natu
raleze del invento ssi como la maners de realizar-
10. lo en la practica, debe hacerse constar que las dis
posiciones anteriormente indicadas son susceptibles
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren -
su principio fundamental. También se hace constar
gue el invento correqunde 8 ung solicitud de paten
15, te presentada en Inglaterra con fechg 14 de Julio -
de 1,964, bajo el nﬁmero'28°99§/64, acogiéndose por
tanto g los beneficios que conceden los Convenios -
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye
lg esencig del referido invento ¥y por lo que se so-
20, licita Patente de Invencion por 20 afios en Espefia -
sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COPOLIME
ROS ADHESIVOS TERMOMOLDEABLES"; caracterizéndose -
por lo siguiente: .
12,~ Procedimiento para ls obten-
25, cion de copolimeros adhesivos termomoldesgbles, que
contienen un copolimero de una olefina, caracterizg
do porque comprende una resina de peso molecular -
300-3000 y un copolimero de una olefina y un ester
vinilico o de una olefina y un mondmero acrilico, sien

30. do lg resing compatible con el copolimero,



28,~ Procedimiento segun reivin-
dicacidn l, caracterizado porque la resing es una
o més de un éster de glicerol de acido abiético, =.°.
un éster de glicol etilénico de acido abidtico, ux
5. dster de glicol dletildnico de Acido gbidtico, co-
lofonia de maders y sus derivados, resing de terpe
no, resina de petrdleo, resina de cumarons-indenc,
resing 6xido, "eopolimero de run congo" y alquitrén.

 38,- Procedimiento segin reivin-
10. dicacién 1 6 2, caracterizado porque la olefinga es
etileno o una ¢X-olefing.

42,- Procedimiento segin cualquie
ra de las reivindicaciones gnteriores, caracteriza-
do porque el éster vinilico es acetato de vinilo.
15, 58.~ Procedimiento segun cualquie
ra de las reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porgue se afiade al copolimero una cantidad de wna
cera, de punto de fusion 50-938C, eficaz pars impe-
dir la pegajosidad; la cerg coﬁprende con preferen~
20, ¢ig una cera de parafing, cera microcristalina, ce-

re de amide elifétics, polietileno o polipropileno
de bajo peso molecular, lanolina, cersg de gbejas, -
(cera de goma-laca) cers Montana o cera Carnguba.
' 68, Procedimiento segin cualquie
25, re de lags reivindicgeiones anteriores, caracteriza-
do porque se efiade al copolimero con preferencig, -
un extensor para la resina que comprende, con prefe
rencia, una cera de parafina clorada, aceite de pa-
rafing clorado, polifenil clorado, poliisobuteno,

30, caucho butilo, poliisopreno de bgjo peso moleculgr,
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o cera de polipropileno de bajo peso molecular.

78~ Procedimiento segin cualquie
rg de lz8 reivindicgciones anteriores, caracteriza—
do porque la resing contiene un pigmento, antioxi -
dante, carga, fungleids, bactericida, o agente de -
distension.

8.~ Procedimiento segin reivindi
cacién 7, caracterizado porque el copolimero contig
ne del 6 al fs% de resing del 16 gl 92% de copolimg
ro, del 0 al 40% de carga y del 0 al 60% de cera,

98 ,~ Procedimiento segin cualquig
rg de las reivindicéoiones anteriores, caracteriza-
do porque el copolimero contiene una cantidad eficaz
de un agente de deslizsmiento que con preferencis -
comprende una silicona, cera de amida slifstica o ce
o Qe aceite de ricino hidrogenado.

102,~ Procedimiento segin cualquie
ra de las reivindicaciones, anteriores, caracteriza
do porque el copolimero es un copolimero de etileno
y acetato de vinilo que contiene del 5 al 50%, con
preferencia del 15 al 40%, de acetato de vinilo co-
polimerizado,

11l2.- Procedimiento segin cuslquie
rg de las reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porque la viscosided inherente del copolimero es
de 0,45 a 1,5.

128.~ Procedimiento segin cualquie
rg de las reivindicaglones gnteriores, caracterizado
porque el copolimerd . tiene una viscosidad de 500-

50,000, con preferenclsg de 1,000-10.000 centipoises,



5

315327

138,~"Procedimiento parg la obten
cion de copolimeros adhesivos termomoldeagbles; tal
y como queds Sustanciglmente descrito en la presen—
te Memoria.

Esta Memoria constg de treinta ¥

4 N o
tres hojas escritds aWaquina por ung sola cara
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