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¿MORIA DESGRIPTIYA

__ Esta invención se refiere a la preparación de
composiciones adhesivas que se funden en caliente* En par­
ticular, se refiere a composiciones adhesivas que se funden 
en caliente, que tienen altas características y que se pre 

paran con ingredientes de bajo coste. - ------------- ------*

ios adhesivos que se funden en caliente producen 
una unión o pegado por simple enfriado y no por formación 
de enlaces transversales o por otras reacciones químicas.An 
tes del calentamiento, los adhesivos son materiales sólidos 
termoplásticos. Con el calentamiento, se funden'de forma más 
bien brusca y fluyen libremente, y pueden refundirse despuás 
del enfriamiento*. El hecho de que los adhesivos que se fun­
den en caliente sean refundibles hace posible aplicarlos a 
un substrato en un momento determinado y refundirlos y for­
mar la unión adhesiva posteriormente. - ------------ ______

los adhesivos que se funden en caliente se utili­
zan para pegar madera, papel, plásticos, textiles y otros 
materiales. Tienen una utilización particular en la fabrica 
ción de cartones de papel. Los adhesivos que se funden en 
caliente para cartones de embalaje deben tener una alta re­
sistencia de pegado bajo las duras condiciones de choque,al 
ta humedad y diferencias de temperatura halladas en el trans



- 3 -

5.

10.

15.

4

9

fr3i 2o ÁcHtble!5 cporte y almacenaje que sufiWiftos^cS^tMeSrde papel. Además, 
son requisitos esenciales el punto de fusión, el tiempo de
fraguado, el tiempo de vida en frasco y las cualidades de ma
>
nipulación generales sobre onduladores y en maquinaria auto­
mática de fabricación de cajas. --- - - - - - - - - - - - - -

Se lia bailado -que el objeto de proveer un adhesivo 
que se funda en caliente, de bajo coste y de altascaracte­
rísticas, puede obtenerse mezclando polipropileno atáctico y 
un material tal como aceite de resina, un aldehido de hidro­
carburo (formolita) o una resina de terpeno. Para aplicacio­
nes especiales, puede haber presente cierta cantidad de poli 
propileno isotáctico. Las composiciones de la presente inven

i

ción tienen buenas propiedades para la utilización en maté- 
riales pegados, particularmente papel. Los adhesivos que se 
funden en caliénte de la invención pueden utilizarse para pe 
gar el elemento ondulado a las hojas de las caras superior e 
inferior en la fabricación de cartón ondulado. Estos adhesi­
vos pueden también aplicarse a cinta de papel, celofana y 
plástico y, al fraguarse, producen cintas que contienen un

i

adhesivo sensible a la presión. Las cintas que contienen el 
adhesivo sensible a la presión pueden’almacenarse en bobinas 
o rollos de los que se extrae la cinta cuando se necesita.La.s 
cintas son útiles para reparar y marcar plásticos y para ce­
rrar y sellar recipientes de plástico. Las composiciones que 
se funden en caliente pueden aplicarse directamente a embala 
jes, tales como los fabricados de películas de polipropileno 
y polietileno, que pueden sellarse después de llenar el emba 
laje por simple presión de la parte de embalaje que contiene

25



5.

10."

15.

20.'

324535
el^adhesivo contra la película no recubierta.

Dado que la composición que se funde en caliente se 
aplica directamente al substrato, no es necesario solvente pa 
ra disponer el adhesivo sobre el substrato de soporte, tal co 
mo se precisaba frecuentemente en los adhesivos aiiteriores. -

El polipropileno atáctico (esencialmente no crista­
lino) se forma durante la polimerización estereoespecífica de 
polipropileno. la polimerización tiene lugar en presencia de 
un catalizador que comprende un complejo de coordinación de 
un haluro de metal de transición con un compuesto organometá­
lico. El polipropileno atáctico representa desde aproximadamen 
te 5 hasta aproximadamente 15$ en peso del producto de polime­
rización, siendo, el resto, polipropileno cristalino o isotác- 
tico. El polímero atáctico tiene un peso molecular desde apro­
ximadamente 15.000 hasta aproximadamente 60.000, y más parti­
cularmente desde 16.000 hasta 20.000. Es soluble en pentano, 
hexano, heptano y otros hidrocarburos hirvientes. El polipropi

, y
leño atáctico apropiado para las composiciones de la presente 
invención se caracterizan además porque tienen una viscosidad 
Brookfield desde aproximadamente 4»2Ó0 cp hasta aproximadamen 
te 5»800 cp a 3OO8E y un punto de fusión de anillo y bola en 
el intervalo de 115 a 121fi0. ------------------------- — -----

En un proceso conocido, el producto de polimerización i 
en el medio de reacción de heptano se hace entrar en contacto

/
25. con un solvente compuesto por metanol y agua para neutralizar

el catalizador. El catalizador se elimina entonces en solución 
dejando en pos una lechada de heptano. El polipropileno atác-r'.



t±^o está en solución en el heptano y esta solución se elimi 
na del polímero isotáctico. la solución se destila para recu 
perar el solvente heptano que se recircula. El material que 
queda es el polipropileno atáctico empleado en las composi­
ciones de esta invención. El polipropileno atáctico apropia­
do puede hallarse en el mereado, tal como el fabricado y ven 
dido por la Ávisun Corporation bajo la marca "Oletac 100". -'

TABLA I ■
Propiedades del Oletac 100 empleado

10. Peso molecular
Viscosidad cp a 30025* 
Anillo y bola 2Q 
Viscosidad intrínseca (n)

16.000 a 20.000* 
4.200 a 5.840 

115 a 125 
0.28

El polipropileno isotáctico (esencialmente crista- 
15 . lino) empleado en.la composición de la invención puede ser el

producido en el proceso indicado anteriormente. En general,ta 
les polímeros isotácticos tienen un peso molecular de 500.000 

y más. El polipropileno isotáctico es insoluble en pantano, he 
sano y heptano hirvientes,' facilitando así la separación de

20. JLosiíipolímeros atáctico e isotáctico. El peso molecular del po­
lipropileno isotáctico que se ha hallado particularmente apro­
piado para la composición de la presente invención es de 85.000 

a 95.000. - - •--------------------- -------- -------- -i----------'

las resinas de hidrocarburo aromático-aldehído son 
25. bien conocidas en la técnica. Su preparación se describe en

muchas patentes, incluyendo la patente norteamericana ndm. 
1t-827,538 y la patente norteamericana nám. 2,992,208, y en la

1



^Literatura (veáse por ejemplo Walker, Formaldeh.vde, 2S e— 
diciÓn, páginas 342-345)* ------------------- .------------

ios materiales de carga típicos para la reacción
- • ti

de formolita comprenden las fracciones de hidrocarburos a- 
romáticos que hierven en el intervalo desde aproximadamen­
te 2002F hasta 9502F, derivados de corrientes de refinería 
de petróleo, tales como fracciones craqueadas, fracciones 
de ciclo, residuos pesados de hidroformación, fuel-oil,des 
tilados a presión atmosférica y fracciones aromáticas puras, 
La fracción de gas-oil procedente del craqueo catalítico,que 
hierve en el intervalo desde aproximadamente 450&F hasta a- 
proximadamente 6502F y que contiene de 15 a 50?¿ de hidrocar 
buros aromáticos es un material de carga particularmente pre 
ferido. -----_ _ _ _ _ ------------_ _ _ _ _ --------------

Son aldehidos apropiados el formaldehído y los ma 
teriales que proporcionan formaldehído bajo las condiciones 
de la reacción tales como formalina, para formaldehído, tri£ 
ximetilo y trioxano. De este grupo, se prefieren el fpimal- 
dehído y el paraformaldehído, debido a la facilidad de apro 
visionamiento y manipulación. Pueden utilizarse otros alde­
hidos tales como acetaldehído, propionaldehído y bufciral- 
dehído. El aldehido se utiliza en cantidades del intervalo 
de 1 a en peso basado en los hidrocarburos aromáticos 
de la carga. .-- ---------------------------- ------ ----- ----

Se han utilizado muchos catalizadores para la reac 
ción de formolita, incluyendo el H^SO^, HP, el ácido fórmico, 
el ácido fosfórico, el EF^, los cloruros de metales y otros



^catalizadores que actáan como ácidos. Se prefiere utilizar 
el ácido sulfúrico o el en.presencia de ácido acético.
El ácido acético sirve como modificador para el .ácido sul­
fárico y para el EE*̂ . El ácido acético parece ser la fuen­
te de grupos acetato hallados en la estructura molecular 
del producto de resina formolita. - - - - - - - - - - - -

Pueden utilizarse las condiciones siguientes:tem 
peratura de 102C a 2002C y preferentemente de 802C. a 1502C; 
presión de 10 a 250 p.s.i.a., y preferentemente-de 14 a 120. 
p.s.i.a.; tiempos. :de reaccién de 10 minutos a 10 horas. - —

Se utiliza un equipo convencional en la prepara­
ción de la resina de formolita y en el mezclado de la comp£ 
siciÓn adhesiva de la presente invención. - - - - - - - - -

Las resinas de terpeno apropiadas para las compo-/
siciones de la presénte invención comprenden tanto las resi 
ñas alfa- como las heta-pineno. Las resinas de terpeno pue­
den aprovisionarse comercialmente, tales como "Piccolyte 
S-115" y •'Piccolyte XA-115". Se emplean las resinas alfa- 
o heta-pineno que tienen un peso molecular de aproximada­
mente 1200 y un punto de fusión de anillo y hola de aproxi 
mudamente 1152C* --  - - - - --- - - - - --  - - - - - --->

En un proceso conocido para producir las resinas 
de terpeno, el pineno se diluye con un ..solvente de hidrocar 
huro refinado, tal como una fracción de nafta, y se hace en 
trar en contacto con un catalizador Priedel-Crafts. Después 
de que se han calmado las reacciones iniciales de eliminación1 

de calor, se prevé un período de contacto adicional con el



catalizador. El catalizador se elimina por lavados sucesi 
vos con agua'y álcali acuoso diluido y con separación de 
las fases acuosa e hidrocarburo, la fase hidrocarburo.se 
somete entonces a destilación a alta temperatura y vapor, 
la resina de pineno para la presente invención queda en el 
alambique. ----- - - - - - - - - - - - - - -  --  - --  - -

tes:
las propiedades de la "Piccolyte" son las siguien

T A B 1 A IIv • -

Piccolyte Piccolyte
S - 115 AX - 115

> Resina de beta-pineno Resina de alfa-pineno
Punto de fusión 
de anillo y bola
2C 115*0 1152C
N2 de bromo 3-5 15-20
Densidad a 15*5SC 0.980 0.980
Color de la escala 
Gardner 1-3 5-6
Peso molecular Aproximadamente 1200 Aproximadamente 1200

El adhesivo que se funde en caliente se fabrica
por mixturación perfecta de los ingredientes a una tempera 
tura en el intervalo de 2002F a 3002]?.-- ----------------

las composiciones de la invención contienen prefe 
rentemente de 75 a 85$ en peso de polipropileno atáctico y 
de 15 a 25$ en peso de una resina de terpeno, elegida del 
grupo compuesto por las resinas de alfa-pineno y beta-pine



Para la aplicación a una superficie, el adhesivo 
se calienta a una temperatura del intervalo de 2502F a 3502F 
y se aplica a la superficie del substrato de cualquier mane­
ra apropiada*----- - - ------------------------------ - -

Las cantidades relativas apropiadas de ingredien­
tes son desde aproximadamente 69 a 90$ en peso de polipropi 
leño atáctico, desde aproximadamente 1 a 15$ en peso de po­
lipropileno isotáctico y desde aproximadamente- 1 a 18$ en 
peso de resina de terpeno. — — - —

Los intervalos preferidos de las cantidades relati 
vas de ingredientes son de 70 a 78$ en peso de polipropileno 
atáctico, de 8*5 a 15$ en peso de polipropileno isotáctico y 
de 15 a 17?» en peso de resina de terpeno. - - - - - - - - - -

El aceite de resina apropiado para utilizar en la
presente invención es el que se deriva, de la manera usual,

*

de la acidulación de desechos de licores negros de la indus­
tria de la pulpa de papel alcalina, aprovisionables comercial 
mente, tales como “Resina SH" o "Indus Oil JC-RO" producida 
por la West Virginia Paper and Pulp Company; Es apropiado 
cualquier aceite de resina que tenga un námero de ácido de 155 

a 183, un námero de saponificación de 158 a 185 y un námero de 
yodo de 143 a 21O . -----------•;----- ------------------------

Las cantidades relativas apropiadas de ingredien­
tes son desde aproximadamente 75 a aproximadamente 95$ en pe­
so de polipropileno atáctico y desde aproximadamente l'5 a 25$ 
en peso de aceite de resina. - - - - - - - - - -  __  _ ___ _
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El polietileno empleado en la presente invención 

es 'bien conocido por la técnica. El polietileno apropiado
tiene un punto de reblandecimiento de anillo y bola de apro . 
ximadamente . 1152C a aproximadamente 1.20.20 y valores de MI 
(índice de fusión) de 2 a 10 (ASM D 1238-62T). La prepara­
ción de polietileno se describe en muchas patentes, incluyen 
do la patente norteamericana n2 2,377,779 y la patente ñor- 
teamericana n2 2,396,785 y en la literatura (vóase por ejem 
pío, Golding, Polymers and Resins, D. Van Norstrand Company, 
Inc., New York, 1959, páginas 374 a 387).' ------ - - - - -

Las composiciones de la invención contienen prefe­
rentemente de 75 a 95$ en peso de polipropileno atáctico y 
de 5 a 25$ en peso de polipropileno o polietileno isotácti— 
eos* Se han preparado y evaluado composiciones que contienen 

1 5 . hasta el 40$ en peso de polipropileno o polietileno isotácti
co. Aunque se halló que estas óltimas composiciones daban se 
líos al desgarramiento y resultados de deslaminación satis­
factorios, no son completamente apropiadas debido a su alta 
viscosidad. Mientras las composiciones al 5 a .25$ en peso tie 

20. nen una viscosidad a 3002F que permite la aplicación económi­
ca y rápida de los adhesivos a los substratos, las composicio 
nes al 40$ en peso requieren temperaturas de alrededor de 365 

2F para alcanzar las viscosidades de trabajo.

El adhesivo que funde en caliente se fabrica por 
25. mixturación perfecta de los ingredientes a una temperatura

del intervalo de 2002F'a 4802F. Aunque las composiciones des 
critas aquí se prepararon con un mezclador Sigma de paletas, 
pueden prepararse por medio de cualesquiera otros elementos



apropiados. - - --  --- - - --  - - - - - - - -  --- - - - -

Para la aplicación a una superficie, el adhesivo 
se calienta a una temperatura del intervalo de 250°!' a 365°E 

y se aplica a una de las superficies que deben pegarse. ---

5. Las composiciones adhesivas que se funden en calien­
te se preseleccionaron por medio de dos simples ensayos con 
papel kraft. - - - - - - - - - - -  --  - - - - - - - - - - -

10.

« 15.

20.

25.

El primer ensayo es el ensayo de sello al desgarra­
miento. La muestra se prepara sobre papel kraft de 50 libras, 
cortado en bandas de 1 por 6 pulgadas. Una banda se recubre 
por una sola cara, en una longitud de 2 pulgadas, con un re­
cubrimiento de 1 a 2 milésimas de pulgada de adhesivo calien­
te y otra banda se sitúa sobre la primera banda. La muestra 
está entonces compuesta por dos capas de papel pegadas entre 
sí por las superficies internas, en un área de dos pulgadas 
cuadradas, en un extremo. El ensayo se hace agarrando los ex­
tremos libres de las bandas y tirando lentamente en direccio­
nes opuestas perpendiculares al pegado. Un sello al desgarra­
miento es apropiado cuando falla (es decir, se destruye) él 
substrato (en este caso, el papel kraft) y no falla el pega­
do del adhesivo. El ensayo se conduce a temperatura ambiente 
y a -25°P. La .última temperatura se utiliza para ensayar la 
fragilidad a las más duras condiciones de servicio a baja tem­
peratura a que pueda preverse que se someterá el pegado o u- 
nión. ------- - - --------------- ----------------------—

El segundo es el ensayo de deslaminación.' Este ensa­
yo se realiza formando un pegado o unión en solapamiento de 2
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-pulgadas con bandas de 1 por 6 pulgadas de papel kraft de 
50 libras» La muestra se pega en un área de 2 pulgadas cua 
dradas de adhesivo que tiene un espesor de 1 a 2 milésimas 
de pulgada. La longitud total de la muestra es de 10 pulga 
das. La banda se suspende en un horno a 150SP, durante me—  
dia hora. Para pasar el ensayo, no debe haber indicación de 
que el substrato de papel se separe. - --  _ _ _ _ _ _ _ _

Un tercer ensayo, el ensayo de fluencia,,se rea­
liza sobre las muestras que han pasado la preselección ini 
cial de los dos primeros ensayos» Este ensayo se hace for- 

10. mando un pegado en solapamiento de 2 pulgadas con dos ban-
. das de papel kraft de 50 libras de 1 por 6 pulgadas. La 
muestra se une en un área de 2 pulgadas cuadradas de adhesi 
vo que tiene un espesor de 1 a 2 milésimas de pulgada. La 
longitud total de la muestra es de 10 pulgadas. La banda se

u
1 5 , suspende durante media hora en ün horno a la temperatura dé

seada con un peso de 1¿'0 gramos fijado en la parte baja de 
la banda inferior. Este ensayo está destinado a determinar 
la susceptibilidad de la unión del adhesivo a la deforma­
ción en fimción de la temperatura. Se considera adecuada la 

20. estabilidad de la unisón o pegado hasta 752C o superior. - -

Los ejemplos siguientes se dan para ilustrar la 
invención y no están destinados a limitar su marco de pro­
tección.

E J E M P L O  I

Se mezclaron, en un mezclador Sigma de paletas, 
— 60 gramos de polipropileno atáctico que contenían 0.8 gra-

25
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mos de 2,6-diter-butil-4-metil-fehol (antioxidante), con 20 
gramos de Resina SH, un aceite de resina, a aproximadamente 
302°E hasta que se obtuvo un caldo homogéneo. El caldo calien­
te se aplico a un área de 1 pulgada cuadrada en el centro, de 
una banda de 1 ,por 3 pulgadas de papel kraft de 50 libras, y 
se dejé .enfriar en un ambiente libre de polvo. Las bandas 
que contenían el adhesivo se aplicaron entonces a bandas de 
1 por 3 pulgadas de papel kraft no tratado, hoja de aluminio,., 
polipropileno y celofana y se aplicó presión manualmente pa­
ra obtener el pegado. Las bandas se ensayaron entonces como 
se describe a continuación para la resistencia al pelado o 
arrancado y la resistencia al cizallado. - - - - - - - - - - -

EJEMPLO II

Como comparación, se calentaron, a 250°C, 100 gra- 
mos de polipropileno atáctico que contenian 1 gramo de an— 
tioxidante BHT, para formar un caldo caliente del cual se 
prepararon y ensayaron bandas de ensayo, como en el ejemplo 
I . ----------- ---------- - - - - --------------------------- _

El ensayo, se realizó en un ensayador de tracción 
Tinius-Olsen utilizando una velocidad- de separación de 2 
pulgadas por minuto. - - - - -----_ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _

El ensayo de pelado se realiza sujetando una de 
las bandas y fijando un brazo de tracción a un extremo del 
segundo substrato, de modo que el segundo substrato sea esti­
rado perpendicularmente a la capa de adhesivo. Cuando se ac­
ciona el ensayadory éste registra los gramos necesarios para 
provocar el fallo de la unión a la velocidad de 2 pulgadas por 
minuto a través del ancho de una.pulgada (2 .5 cm) del área de' 
adhesivo. - - - - ----------------- -- _ _______
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La resistencia al cizallado se determina sujetando 
un extremo de un substrato y fijando el extremo opuesto del 
otro substrato al brazo de tracción. Cuando se acciona el 
ensayador, éste registra los gramos necesarios para ciza­
llar el área de adhesivo de una pulgada (2.5 cm) cuadrada 
a lo largo del eje de las dos bandas pegadas a la veloci­
dad de 2 pulgadas por minuto. - - - - - - - - - - - - - -

3 2,4 5 3 5

Los resultados del ensayo'se indican a continuación

. TABLA III

Resistencia al pelado 
gramos/cm‘

Resistencia al 
cizallado gra­
mo s/cm^

Substrato al que 
está pegado, el 
papel kraft que 
contiene el adhe­
sivo

Papel
Hoja de aluminio
Polipropileno
Celofana

Polipropi- Polipropi- Polipropi-Polipro 
leño atac- leño atac- leño 'a- pileno
tico tico y acei­

te de resi­
na.

táctico atácti­
co y a- 
ceite de 
resina.

0 36 0 471
36 198 974 889

216 288 444 388
54 450 546 ’ 514

Otra serie de ensayos, empleando Indus Oil JC-RO
como aceite de resina, diÓ resultados comparables a los
del ejemplo I.

Se deduce rápidamente que la adición de aceite de 
25. resina en las proporciones indicadas aumenta espectacular-

,• mente las propiedades adhesivas del polipropileno atáctico. 
La adición de aceite de resina disminuye algo la resisten­
cia al cizallado pero no demasiado en comparación con el in­
cremento de la resistencia al pelado. - - - - -------
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EJEMPLO

Se preparó una resina de formolita de la manera 
siguiente: 12 galones de gas-oil catalítico que tenía un 
intervalo de ebullición de 400°P a 650°P y que contenía 
43 f> de aromáticos (GEL) se situaron en un reactor, forra­
do con vidrio, de 20 galones provisto de un agitador de 
turbina.------------------------ - - - - - - - - - - - -

A continuación, se añadieron 4 libras de parafor- 
maldehido y 2 galones de ácido acético y la mezcla se calen­
tó a 200°P por medio de un baño de aceite caliente. En un 
recipiente de reacción independiente se mezclaron 4.56 li­
bras de BF-j con 0.80 galones de ácido acético. El comple­
jo catalizador se añadió a los otros ingredientes. La tem­
peratura se mantenía a aproximadamente 220°E. No se apli­
có presión. Después de 15 minutos, se interrumpió el calen­
tamiento y se extrajo la capa de ácido. El contenido restan­
te del reactor se lavó tres veces con 750 mi. de HgO. El 
agua se decantó y el contenido del reactor se transfirió 
a un aparato de destilación al vacío. Se separaron las frac-

i

ciones siguientes; punto de ebullición inicial a 651°P,
62.8 fo (esto se considera como alimentación no reaccionada); 
652°F a 814°P 5.1 f; 815°F a 901°F, 10.9 1>\ y 901°P, 2 1 .1 fe 
La fracción de 652°F a 814°F es una resina líquida amarilla
ligera. La fracción de 815°F a 901°P es una resina sólida

• . *
blanda que tiene un punto de fusión de anillo y bola de 45°C 
a 50°C. Estas dos fracciones no se utilizan ordinariamente 
en la composición de adhesivo que funde en caliente de la 
invención y pueden recircularse a una reacción posterior 
para ser regradadas a resina dura. - - - - -  --- --  -----
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los residuos pesados de destilación que hierven 

por encima de 9012í' y que tienen un punto de fusión de 
anillo y bola de aproximadamente 1202C (264®F) son del0 

tipo de resina formolita dura utilizada- en la composición 
adhesiva de la presente invención, las resinas duras que 
tienen un punto de fusión de anillo y bola de 1202F a 3502F, 
y preferentemente de 1652F a 3002F, son componentes de 
formolita apropiados.

I

Una resina dura preparada según la descripción 
anterior se analizó por medio de. métodos analíticos norma­
les y se halló que contenía aproximadamente 2-8 °/<> en peso 
de oxígeno. - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

EJEMPLO IV

Se preparó una segunda resina de formolita de 
la siguiente manera:

Se situaron, en un reactor forrado de vidrio de 
50 galones, provisto de un agitador, 226 libras de gas-oil 
catalítico que tenía un intervalo de ebullición de 4482F 
a 5722F y que contenía 47.3 Í° de aromáticos (GE1) y 14 li­
bras de paraformaldehido. la mezcla se calentó a una tem­
peratura del orden de 1902F a 2302F. --- _ _ _ _  ----- _ _

A continuación, se añadieron lentamente 18 li­
bras de ácido sulfúrico, al 96 “/> en peso, a 55 libras de 
ácido acético glacial con agitación y la mezcla de ácidos 
se dosificó lentamente al reactor con agitación. - - - - -

La mezcla de reacción se agitó durante aproxima-

25.
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damente 30 minutos a una temperatura del orden de 1902]? a 
2302]?. Se utilizó un sistema cerrado y la presión se au­
mentó lentamente hasta aproximadamente 32-33 p.s*i.g. - -

Se interrumpió el calentamiento, se eliminó la 
capa de ácidos por decantación, y los productos de reacción 
se bombearon en caliente a accesorios de lavado con agua* 
Los productos se lavaron 4 veces. Se extrajo el agua por 
decantación y el producto de reacción se destiló al vacío. 
Se recuperaron 3O .7 libras de resina dura. Esto represen­
ta una fracción de residuos pesados que hierve por enci­
ma de aproximadamente 5002]? a 1 mm. El material tenía un. 
punto de fusión de. anillo y bola de IO52C (2202]?). Esta 
resina, y otras preparadas como se indica en los ejemplos 
III y IV, se analizaron con respecto al contenido.de ace­
tato y se halló que contenían desde aproximadamente 0 .1  

hasta aproximadamente 1 .0  grupos de acetato por molécula 
de resina de formolita. El análisis se obtuvo por námero 
de saponificación y espectros infrarrojos. --  - - - - - -

El adhesivo que funde en caliente se prepara mez­
clando cuidadosamente las resinas formadas en los ejemplos 
III y IV con polipropileno atáctico y polipropileno iso- 
táctico a una temperatura del intervalo de 20021* a 4002]? y 
preferentemente 3002]? .a 3-5^ ^  ----------------- -- - - - - -

Para aplicarlo a una superficie, el adhesivo se
o . '

calienta a una temperatura del intervalo de 2502P a 30Q2F, 
y luego se aplica a las superficies que deben pegarse, de 
cualquier manera apropiada. - - - - - - - - - - - - - - - -
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Las cantidades relativas apropiadas de ingredien­
tes son desde aproximadamente 70 a 95 CÁ  en peso de poli­
propileno atáctico, desde aproximadamente l a 15. 1° en peso 
de polipropileno isotáctico y desde aproximadamente 1 a 

5. 20 fo en peso de resina de formolita. Los intervalos prefe­
ridos de las cantidades relativas,de ingredientes son 
desde 75 a 89 Í° en peso de polipropileno atáctico, desde 
9 a 1 1 i<> en peso de polipropileno isotáctico y desde 1 

a 16 en peso de la resina de formolita. - - - -------

10. EJEMPLO V

Las series siguientes indican las característi­
cas de las distintas composiciones de polipropileno atác­
tico., polipropileno isotáctico y resina de formolita: ,f- - -

Las propiedades del "Oletac 100" empleado son 
1 5. las siguientes: - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

1AELA IY
a

Viscosidad 
a 3002 P 

20. • ' cp

115 a 121 16.000 a 0.28

20.000

4,200 a 

5,800

Anillo y bola 
2 0

Peso molecular Viscosidad 
intrínse­
ca (n)

25.
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las composiciones $a.YQ. las que no,hay sello al 

desgarramiento o hay un sello al desgarramiento discutible 
a temperatura ambiente y un sello al desgarramiento a 
-25fil? podrían ser apropiadas, por ejemplo, para embalajes 
de artículos congelados, en los que es deseable un sello 
al desgarramiento a bajas temperaturas, pero para los que 
se desea un débil sello al desgarramiento a temperatura 
ambiente para facilitar la apertura. Las composiciones que 
presentan sellos al desgarramiento a temperaturas ambiente, 
pero no a -252I?, podrían emplearse en utilizaciones en las 
que fuera deseable que los sellos se abrieran fácilmente 
a bajas temperaturas tales ..como, por ejemplo, recipientes 
para helados. 7 - -- ---------------------------- - - - - - -

La composición que tenía un sello al desgarramien­
to discutible, o que no presentaba sello al desgarramiento, 
á temperatura.. ambiente o a -252 *̂ tenía una alta resisten­
cia al cizallado a estas temperaturas.- - - - - - - - - -

EJEMPLO VI

Se mezclaron, en un mezclador Sigma de paletas, 
20. 80 gramos de polipropileno atáctico que contenía 8 gramos

de 2,6-diter-butil-4-metil-fenol (antioxidante) con 20 

gramos de resina de alfa-pineno, a aproximadamente 302SF, 
hasta que se obtuvo un caldo homogéneo. El caldo caliente 
se aplicó a una área de una pulgada cuadrada en el centro 
de una banda de 1 , por 3 pulgadas de papel kraft de 50 li­
bras, y se dejó enfriar en un ambiente libre de polvo. Las 
bandas que contenían el adhesivo se aplicaron entonces a

25.
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"bandas de 1 por 3 pulgadas de papel kraft no tratado, hoja 
de aluminio, polipropileno y celofana y se aplicó presión 
manual para obtener el pegado. Las bandas se ensayaron en­
tonces como se describe a continuación, para la resisten­
cia al' pelado y al cizallado. - - - - - - - - - - - - - -

EtJEMPLÓ VII

Gomo comparación, se calentaron a 2502F .100 gra­
mos de polipropileno atáctico que contenían un gramo de 
antioxidante BHT para formar un caldo caliente, del que 
se prepararon y ensayaron bandas como en el ejemplo I. --

El ensayo se realizó en un ensayador a la atrac­
ción linius-Olsen utilizando una velocidad de separación 
de dos pulgadas por minuto. - - -  - -  - -  - -  - -  ¡--r--

E1 ensayo de pelado se realiza sujetando una ban­
da y uniendo un brazo de tracción a un extremo del segundo 
substrato de modo que el segundo substrato sea estirado 
perpendicularmente respecto a la capa de adhesivo. Cuando 
se acciona el ensayador, éste registra los gramos necesa­
rios para provocar el fallo de la unión a un régimen de dos 
pulgadas por minuto a través del ancho de una pulgada 
(2.5 cm) del área de adhesivo. - - - - - - - - - - - - - - -

El ensayo de cizallado se determina sujetando un 
extremo de un substrato y uniendo el extremo opuesto del 
otro substrato al brazo de tracción. Cuando se acciona el 
ensayador, éste registra los gramos necesarios para ciza­
llar el área de adhesivo de una pulgada (2.5 cm) cuadrada
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de adhesivo a lo largo del eje de las dos bandas pegadas, 
a la velocidad de 2 pulgadas por minuto.

Los resultados del ensayo se indican a continua­
ción. ■

Substrato al 
que está pe­
gado el papel 
kraft que con­
tiene el adhe­
sivo.

TABLA VI
Resistencia al pelado 

gramo s/cm
Resistencia al 
cizallado gramos/cm!

Polipro­
pileno a- 
táctico

Polipro­
pileno a- 
táctico y 
resina de 
alfa-pine- 
no

Polipro­
pileno
atáctico

Polipro­
pileno a-' 
táctico 
y resina 
de alfa- 
pineno

Papel
/

0 0 0 457hoja de aluminio 36 216 974 755polipropileno 216 666 444 458
celofana 54 700 546 380

-1 5 . La adición de resinas de terpeno al polipropileno
atáctico aumenta substancialmente la resistencia al pelado 
de las uniones sensibles a la presión, al tiempo que mantie­
ne esencialmente la alta resistencia al cizallado del poli­
propileno atáctico de base. - - - - - - - - - - - - - - - -

20. ' Aunque las formulaciones de las series 2 a 6 , 8 y
10 de la Tabla VII siguiente no poseen los sellos al desgarra­
miento apropiados para la utilización como adhesivos que 
funden en caliente, para la preparación de cartón kraft on- • 
dulado, pueden ser apropiadas para otras muchas aplicaciones, 

25. . como por ejemplo, el sello de los extremos de los envolto­
rios de bizcochos en los que sería indeseable un-sello al 
"desgarramiento.     - - -----_ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _

/
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EJEMPLO VIII (

En un mezclador Sigma de paletas, a aproxima­
damente 302fiF, sé mezclaron 90 gramos de polipropileno 
atáctico (Oletac 100) que contenía un gramo de 2,6 diter- 
butil-4-metiÍ-fenol, antioxidante, con 10 gramos de poli­
propileno isotáctico, hasta que se obtuvo una mezcla ho­
mogénea. La temperatura se elevó entonces a 4609F con una 
agitación continua para obtener•un caldo homogéneo. - - -

El adhesivo caliente se aplicó a papel kraft de 
50 libras y se sometió al ensayo indicado anteriormente. 
Las composiciones dieron un buen sello al desgarramiento 
a temperatura ambiente y a -25fiF. No se observo deslami­
nación a 1502]?, después de media hora. - -----_ _ _ _ _ _

EJEMPLO IX

En un mezclador Sigma de paletas, a aproximada­
mente 259fiF, se mezclaron 80 gramos de polipropileno atác­
tico (Oletac 100) que contenía 0.8 gramos de antioxidante 
MI, con 20 gramos de' polietileno hasta que se obtuvo 
una mezcla homogénea. La temperatura se elevó entonces a 
3832F para formar un caldo homogéneo, que se aplicó al 
papel, kraft y se ensayó. La composición dió sellos al 
desgarramiento satisfactorios a. temperatura ambiente y 
a -25fiF y no .presentó deslaminación a 1502F, después de 
media hora. - - -  - -  - -  - - ------- - - - - - - -

Las composiciones adhesivas de la presente inven- 
■ ción pueden contener materiales funcionales tales como a- 
: gentes plastificahtes, viscosificantes, cargas, solventes, " 
diluyentes, antioxidantes y colorantes. - - - - - - - - - -
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Se declaran de novedad y propiedad para Espada, sus te 
rritorios y plazas de soberanía, las siguientes: - - -r - •-

R E I V I N D I C A C I O N E S

5. 1.- Procedimiento para mejorar las características de
adhesivos basados en polipropileno atáctico, caracterizado 
porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a una pro­
porción principal de polipropileno atáctico, una proporción 
menor de uno o varios compuestos, que se eligen del grupo

10. formado por polipropileno isotáctico, polietileno, resina
de terpeno, aceite de resina y resina de formolita, y (b) — 
mixturar homogéneamente la masa obtenida, controlando conve 
nientemente las condiciones de tratamiento.. - - - - - - - -

2.** Procedimiento según la reivindicación 1, carácter!
15* zado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a tina 

proporción principal de polipropileno atáctico, una propor­
ción menor de un compuesto que se elige del grupo formado 
por polipropileno isotáctico y polietileno, y (b) mixturar 
homogéneamente la masa obtenida. - — — - — —

20. 3*- Procedimiento según la reivindicación 2, caracteri­
zado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a una 
cantidad de 60 a 95 i> en peso de polipropileno atáctico, u- 
na cantidad de 5 a 40 i» en peso de un compuesto que se eli­
ge del grupo formado por polipropileno isotáctico y polieti.v '
leño, y (b) mixturar homogéneamente la masa obtenida. - - -25
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i 4.- Procedimiento según las reivindicaciones 2 y 3t ca 

racterizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, 
a una cantidad de 60 a 95 # en peso de polipropileno atáctt 
co que tiene un peso molecular de 15,000 a 60,000, una can­
tidad de 5 a 40 $ en peso de un compuesto que se elige del 
grupo formado por polipropileno isotáctico que tiene un pe­
so molecular de 85,000 a 95,000 y por polietileno que tiene 
un índice de fusión de 2 a 10, y (b) mixturar homogéneamen­
te la masa obtenida. - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

5. - Procedimiento según las reivindicaciones 2 a 4, ca
racterizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, 
a una cantidad de 75 a 95 # en peso de polipropileno atácti 
co que tiene un peso molecular de 15,000 a 60,000, una can­
tidad de 5 a 25 # en peso de un compuesto, que se elige del 
grupo formado por polipropileno isotáctico que tiene un pe­
so molecular de 85,000 a 95,000 y por polietileno que tiene 
un índice de fusión de 2 a 10, y (b) mixturar homogéneamen­
te la masa obtenida. - - - ----- ------------------- -- -

6. - Procedimiento según la reivindicación 2, caracterl 
zado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a una 
cantidad de 85 a 95 $ en peso de polipropileno atáctico que 
tiene un peso molecular de 16,000 a 20,000, una cantidad de 
5 a 15 $ en peso de polipropileno isotáctico que tiene un 
peso molecular de 85,000 a 95,000, y (b) mixturar homogénea 
mente la masa obtenida. - - - - - - - - - - - - - - - - - -

7. - Procedimiento según la reivindicación 2, caracteri
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zado porque comprende las etapas siguientes: (a) incorporar,| 
a una cantidad de 75 a 85 i» en peso de polipropileno atác­
tico que tiene un peso molecular de 16,000 a 20,000, una 
cantidad de 15 a 25 ¥> en peso de polietileno que tiene un 

5. índice de fusión de 2 a 10, y (b) mixturar homogéneamente
la masa obtenida. - - -  - -  - -  - -  - - - - - - - - - - - -

8.- Procedimiento según la reivindicación 1, caracte-r 
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a u- 
na proporción principal de polipropileno atáctico, una pro- 

10. porción menor de una resina de terpeno, y (b) mixturar homo j 
gene amen te la masa obtenida. - ------ - - - - - - - - - -

9•- Procedimiento según la reivindicación 8, caracte­
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a ti­
na cantidad de 75 a 85 # en peso de polipropileno atáctico, 

15. una cantidad de 15 a 25 en peso de resina de terpeno, y
(b) mixturar homogéneamente la masa obtenida. - - - - - - -

10. - Procedimiento según las reivindicaciones 8 y 9, 
caracterizado porque comprende las etapas de: (a) incorpo­
rar, a una cantidad de 75 a 85 $> en peso de polipropileno

20. atáctico que tiene un peso molecular de 15,000 a 60,000, u- 
na cantidad de 15 a 25 Í° en peso de resina de terpeno que 
tiene un peso molecular de aproximadamente 1200, y (b) mix 
turar homogéneamente la masa obtenida. - - ---

11. - Procedimiento según la reivindicación 10, carác- 
terizado porque ia resina de terpeno se elige del grupo com 
puesto de resinas de alfa-pineno y beta-pineno. - - - - - -

- 27 -
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12.- Procedimiento según las reivindicaciones 8 a 11, 

caracterizado porgue comprende las etapas de: (a) incorpo­
rar, a una cantidad de 75 a. 85 9̂ en peso de polipropileno a 
táctico que tiene un peso molecular de 16,000 a 25,000, una 
cantidad de 15 a 25 1a en peso de resina de terpeno que se e 
lige del grupo compuesto de resinas de alfa-pineno y beta- 
pineno que tienen un peso molecular de aproximadamente 1200, 
y (b) mixturar homogéneamente la masa obtenida, proveyendo 
un enlace sensible a la presión cuando se aplica un substra 
to que contiene el adhesivo a otro substrato. - - - - - - -

13.- Procedimiento según la reivindicación 1, caracte­
rizado porque comprende las etapas: (a) incorporar, a una 
cantidad principal de polipropileno atáctico, una cantidad 
menor de aceite de resina, y (b) mixturar homogéneamente la 

15. masa obtenida. - - - ---------- - - - - - - - - - - - -

14-.- Procedimiento según la reivindicación 13, caract£ 
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a u- 
na cantidad de 75 a 95 en peso de polipropileno atáctico, 
una cantidad de 5 a 25 Í° en peso de aceite de resina, y (b) 

20. mixturar homogéneamente la masa obtenida. - - - - - - - - -

15*- Procedimiento según la reivindicación 13* caracte 
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a u- 
na cantidad de 75 a 95 en peso de polipropileno atáctico 
que tiene un peso molecular de 15,000 a 60,000, aceite de re 

25* sina, y (b) mixturar homogéneamente la masa obtenida. - - -
16.- Procedimiento según las reivindicaciones 13 a 15, 

caracterizado porque comprende las etapas de: (a) incorpo­



rar, a una cantidad de 75 a 95 Í> en peso de polipropileno 
atáctico que tiene un peso molecular de 16,000 a 25,000, un 
aceite de resina, y (b) mixturar homogéneamente la masa ob­
tenida, proveyendo un enlace sensible a la presión cuando 
se aplica un substrato que contiene el adhesivo a otro suba 
trato. - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

17»- Procedimiento según la reivindicación 1, caracte­
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a u- 
na proporción principal de polipropileno atáctico, una pro­
porción menor de polipropileno isotáetico y úna proporción 
menor de una resina de formolita., y (b) mixturar homogénea­
mente la masa obtenida. - - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  -

18.- Procedimiento según la reivindicación 17, caracte 
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a u- 
na cantidad desde aproximadamente 70 hastá aproximadamente 
90 i» en peso de polipropileno atáctico, una cantidad desde 
aproximadamente 1 hasta aproximadamente 15 $ en peso de po­
lipropileno isotáetico y desde aproximadamente 1 a 20 i» en 
peso de tina resina de formolita, y (b) mixturar homogénea­
mente la masa obtenida. - - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  -

19»- Procedimiento según las reivindicaciones 17 y 18, 
caracterizado porque comprende las etapas de: (a) incorpo­
rar, a tina cantidad desde aproximadamente 70 hasta aproxi­
madamente 90 $ en peso de polipropileno atáctico que tiene 
un peso molecular de 15,000 a 60,000, una cantidad desde a- 
proximádamente 1 hasta aproximadamente 15 $> en peso de po­
lipropileno isotáetico que tiene un peso molecular de 80,000 
a 95,000 y de aproximadamente 1 a 20 i» en peso de una resi-



na de formolita que tiene un punto, de fusión de anillo y bo 
la en el intervalo desde aproximadamente 120 hasta aproxima

i

damente 3502? (aproximadamente, desde 45SC hasta 1762C), y 
(h) mixturar homogéneamenté la masa obtenida* - - - -------

5. 20.- Procedimiento según las reivindicaciones 17 a 19»
caracterizado porque comprende las etapas de: (a) incorpo­
rar, a una cantidad desde aproximadamente 75 a 89 1° en peso 
de polipropileno atáctico que tiene un peso molecular de
15.000 a 60,000, una cantidad de 9 a 11 $ en peso de poli- 

10. propileno isotáctico que tiéne un peso molecular desde
80.000 a 95,000 y de 1 a 16 en peso de una resina de for­
molita que tiene un punto de fusión de anillo y bola en el 
intervalo desde aproximadamente 120 hasta aproximadamente

t * • •

3502P (aproximadamente, desde 45fiG hasta 17620), y (b) mix- 
15. turar homogéneamente la masa obtenida.---------- - ------

21.- Procedimiento según la reivindicación 1, caracte­
rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a u- 
na cantidad desde' aproximadamente 69 hasta aproximadamente 
90 # en peso de polipropileno atáctico, una cantidad desde 

20. aproximadamente 1 a aproximadamente 15 Í° en peso de polipro 
pileno isotáctico y desde aproximadamente 1 hasta aproxima­
damente 18 $> en peso de resina de terpeno, y (b) mixturar 
homogéneamente la masa obtenida.

2 2 Procedimiento segdn la reivindicación 21, caracte 
25* rizado porque comprende las etapas de: (a) incorporar, a ú ­

na cantidad desde aproximadamente 69 a aproximadamente 90 # 
en peso de polipropileno atáctico que tiene un peso molecu-



í- ( lar de 15,000 a 60,000, una cantidad desde aproximadamente
1 hasta aproximadamente 15 $ en peso de polipropileno iso- 
táctico (jue tiene un peso molecular de 80,000 a 95,000 y 
desde aproximadamente 1 hasta aproximadamente 18 # en peso 

5* de resina de terpeno que tiene un peso molecular de aproxi­
madamente 1,200, y Ib) mixturar homogéneamente la masa ob­
tenida. ----------- ---------------------- - - - - - - - _ - j

23*- Procedimiento según la reivindicación 21, carac- / 
terizado porque la resina de terpeno se elige del grupo com 

10. ' puesto de resina de alfa-pineno y beta-piñeno.---------• -/-

24»- Procedimiento según las reivindicaciones 21 a 23, 
caracterizado porque comprende las etapas de: (a) ineorpo- 
rar, a una cantidad desde 70 a 78 $ en peso de polipropile­
no atáctico que tiene un peso molecular de 16,000 a 20,000, 

15, una cantidad de 8.5 a 1 5 #  en peso de polipropileno isotác- 
tico qUe tiene un peso molecular de 80,000 a 95,000 y de 15 
a 17 % en peso de resina de terpeno, elegida del grupo com­
puesto de resina de alfa-pineno y de beta-pineno que tiene 
un peso molecular de aproximadamente 1,200, y (b) mixturar 

20. homogéneamente la masa obtenida, para proveer un adhesivo
que sea eficaz para pegar hojas de revestimiento de lcraft a 
un medio ondulado de kraft en la fabricación de cartón ondu­
lado. - - - --------------------- ----------------- - - - -

25.- "PROCEDIMIENTO PARA MEJORAR IAS CARACTERISTICAS 
DE ADHESIVOS BASADOS EN POLIPROPILENO ATACTICO". ------- -25.



r4, » Todo ello conforme se describe y reivindica
en la presente memoria que consta de treinta y dos hojas, 
foliadas y mecanografiadas por ana sola de sus caras.

BARCELONA, 10 MAR. 1966
p A. M. CUKtLL SUÑ4L
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