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329329

MEMORTA DESCRIPTIVA
nue ge nresenbta vara unir a la solicitud de
PATHENLTE DB I3V eNogIoN
formulada el &1 de Julio. de 1.966 con el adm. 329,329
en
ESPANA
nor VEIMNUE afios

a nombre de DUNLOP RUBBER COMPANY LIL:IL&D, enticed britédnica, es
tablecida en 1, Albany Street, Londres, Inglaterra, por:

"UN MEYODO PARA LA FABRICACION Di UNA COLPOSICION ADHESIVA"

- Este invento se refiere a composiciones adhesivas y parti-

cularments & composiciones adhesivas nue comnrenden polimeros --
nlagbificados de cloruro de vinilo y de poliisocianatos orgdni--
cos.

De acuerdo con el presente invento, una composicidén adhesi
ve comprende un polimsro plaztificado de eloruro de vinilo, un po
liisocisnato orgdnico v un anhidrido de deido alifdtico.

También de acuerdo con el nresente invento, un mébodo para
1z febricacidn de una composicién adhesiva comnrende mezelar en-~

tre si un nolimero vlastificado de cloruro de vinilo, un voliiso
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cianato orgdnico ¥ un anhidrido de dcido alifdtico.

Bl anhidrido de dcido alifdtico nuede estar presente en
ung eantidad de 1 a 5 nartes v preferiblemente de 2 a & nartes
en neso wor 100 vertes en neso del nolimero de cloruro de vini
lo. E1 anhildrido de dcido alifético nuede ger el anhidrido de
un dcido monovalente o de un dcido divelente, y oreferiblemen~
té el dcido contiens de 6 a 20 Atomos de carbono en la cadena
molecnlar, Anhidridos varticularmente aproniedos son los de --
dcidos cue contienen de 9 a 17 dtomos de carbono en la cadeno
moleculer, vor ejewclo anhidrido cdorico, anhidrido ledrico y -
snhidrido estedrico. Bl anhidrido de dcido alifdtico es wewcls
do nreferiblamente con el polimero wlestificado de cloruro de
vinilo antes de mezclar el nolimero plastificado con sl nolii-
gocianato orgdnico.

Bl polimero plastificado de cloruro de vinilo comprende
un homonolimero de eloruro de vinilo o un copolimero de cloru-
ro de vinilo con otro mondmero de vinilo tal como acetato de ~
vinilo o cloruro de vinilideno, ¥ un nlastificante. 41 nlagti-
ficante nuede ser uno cusloulera de los nlastificantes conven-~
cionales nara el pslicloruro de vinilo, como por ¢jemnlo ftala
to de divutilo, ftalato de dinonilo y fosfato de trizililo. 3e
nueden utilizar tam.ién nlastificantes endxidos. La cantided -
de nlagtificante no es critica y ouede variar dentro de un am-
nlio merzen, »or ejewvlo entre 10 rartes y 1850 nartes ¥y nrefe-
riblemente entre 50 nartes y 120 nartes en »eso del nlestifi--
canse nor 100 varbtes del volimero de cloruro de vinilo.

¥1 polimero de cloruro de vinilo deberd tener nreferi--
hlemente vn valor ¥ (2l valor X es una medide del neso molecu-
lar v se obtiene directamentc a nartir de le xedicidn de viseo

sidad relativa a 25°C) entre 50 y 80, v nrefcriblemente entre
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S5 v 75.

Bl poliisocisnsto organico que es mezclado con el polimg
ro plastificado de cloruro de vinilo puede ser un nolilsociana
to aromdtico o un noliisocisznato alirdtico o ciclozlifético. -
Usuelmsnte, se utilizard un diisoclenato y ejemplos de compues
tos anroniados son el diisocianato de hexsretileno, diisociana
to de difenil metano, diisocianato de diciclo-hexil metano y -
fiisocisnato de tolileno. La cantidad del poliisocianato puede
ser desde 1 narte a 30 partes y preferiblemente desde 2 partes
a 10 nartes en neso wor ca@a 100 partes del polimero de c¢loru-
ro de vinilo.

Las counosiciones adhesivas del vresente invento pueden
ser almacenadas durante varios diss sin degradacidn sustancial
de la composicidn. Hasta ahora ha sido uns desventdja de las -
comnosiciones adhesivas consistentes en policloruro de vinilo
v un poliisocianato orgdnico, el hecho 46 nue hablan de ser --
utilizadas bastante pronto desvués de haber incorporado el po-
liisocianato, ya que si se dejase renosar la composicidn resul
taria dificil de extender vy se recduciria la proviedad adhesiva,
Por esto, la nréctica consistia en prenarar la composicidn in-
nediatarente antes de la utilizeeidn, y esto daba como resulta
do un vroceso no continuo. Las comnosiciones del presente in--
vento, wor otra varte, nueden ser almacenadas durante 3 dias -
o més sin une degredascidn seria v asi son anropiadas para sa -~
utilizacidn en procesos continuos.

Las composiciones adhesivas son particularmente apropia-
das para unir materiales textiles tales como ldminas, telas te
jidas ¥y telas no tejidas. Puden ser unldas, ubtilizendo las com-
posiciones adhesivas, vanto fibras textiles sintéticas como fi

bras naturales, y ejemolos de la utilizacidn de las composicio
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nes se presentan en la fabricacidn de correas de transmis idn

mecanica en las que se desea unir un refuerzo de fibras textl
les sintéticas al material de cubierta o cubricidn, y en la -
produccidén de alfombras por una técnica de flocado electrostd
tico, En la produccién de alfombras, una superficle de una ca
na de base de tela tejida o no tsjida o fieltro pusde ser re-
cubierta con la composicidén adhesiva y la superficie de la ca
na adhesiva resultante puede ser flocada. kntonces la composi
cidén adhesiva puede ser curada para Tijar firmemente en su no
sieidn al flocado.

Bl cqrado de la composicidn adhesiva se puede efectuar
calentando la composicidn a una temseratura elevadas, a saber
de aproximadamente 100°C, seguido por un nuevo calentamiento
desde 150°C a 200°C, oreferiblemente a aproximedamente 170°C.
Estecalentamiento causa la fusidn de la composicidn y d4 como
resultado uns fuerte unidn adhesiva las fibras naturales y --
sintéticas.

£l invento es llustrado vor los siguientes ejemplos, en
los nue todas las "Partes" son partes en neso,.

Ejemplo T.- Se prepard una composicidn polimera (compo-

sicidn A) de acuerdo con la siguiente formulacidn.

Comvogicidn A Partes
%z Policlorurc de vinilo 2.000
Ftelato de dinonilo 1.840
Aceite de soja epoxidado (Abrap A) 40
Estabilizador 1iquido de bario-cadmio-
zine (Mark KCB) .40
xx Dismersidn de anhidrido estedrico 30

x %1 volicloruro de vinilo era una resina plastificada --
gue tenia un valor X de 65, disponible bajo el nombre regis~-

trado Corviec P 65/54,
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xx La dispersidn de anhidrido estedrico era una dispefsién
de 60 partes de anhidrido estedrico en 40 vartes de ftalato -
de dinonilo,

El policloruro de vinilo, el acelte de soja epoxidado,
el estabilizedor y 1.200 vartes del ftalato de dinonilo fue—
ron mezclados inicilalmente en un molino de rodillos triple --
para dar una pasta viscosa. Los otros ingredientes fueron en-
tonces agitados ¥ la mezela fue molida de nuevo.

Se nrepararon 5 composiciones, Al a 45, mezclando la -~
commosicién A con una forma cruda o bruta del dilsocisnato de
4,4t-difenilmetano. En cada caso, la cantidad de composicidn
A utilizada contenia 100 partes del policlorurc de vinilo y -
las cantidades del diisocianato fueron de 0 partes, 1 parte,
2 partes, 5 partes y 10 partes, resvectivaiente, Para prepa--
rar cada una de la composicidnes Al a A5, el diisocianato fué
sfiadido a la composicidn A y fue agitado en la composicidn en
un bote de 1/4 de litro. i1 bote fue cerrado entonces y la --
composicidn fué agitada en rodillos mezcladorss durante 15 mi
nutos.

Desnués de mezclar, se retird una pequeiia cantidad de -
cada composicidn y fue almacenada en un recipiente cerrado du
rante 3 dia a la temperatura ambiente, desnués de cuyo tiempo
la composicidn fue examinada en cuanto a la formseidn de pie-
les superficiales. Los resultados estdn mostrados en la tabla
I siguiente.

X Bl resto de cada composicidn se utilizé para efectuar -
ensayos de adhesidén con el Nylon 66 a intervalos en un perio-
do de 3 dias, siendo agitada la composicién a fondo antes de
la utilizacidn para evitar la formacidn de pieles superficia-

les, v los resultados estédn mostrados en la tabla I siguiente.

“ 5 -
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El ensayo de adhesidn se efectud de la sigulente manera,
Honofilamentos de Ny}on 66 fueron reunidos bajo ligera tensidn
en un bastidor rectangular, Los monofilamentos fueron dispues
tos en relacidén paralels con una senaracidén de 13 mm, entre -
monofilamentos adyacentes. Un molde provisto de ranuras nara
acomodar los monofilamentos fue colocado en el bastidor trans
versaelmente a 90° a, los filementos de manera Qe una longi--
tud de 1% mm. de cada monofilamento fué encerrada dentro de la
cavidad del molde, Los monofilamentos dentro de la ¢avidad -~
del molde fusron limpilados por frote con tetracloruro de car-
bono vara éeparar la contaminecidn superficial debida a la na
nipulacidn y desnues se nrodujo un recubrimiento de la comvo-
sicidn adhesiva sobre cada monofilamento por aplicecidén con -
brocha., =1 bastidor fue colocado en una estufa de aire circu-
Jante a una temperatura de 100°C durante 10 minutos, despuéds
de cuyo btiempo fué transferido a una placa caliente. La cavi-
dad del molde fue llenada con la composicién A (una comnosi--
cidn aue no contenfa un diisocianato). 21 calor del molde fué
suficiente mara curar la composicidén en los rebordes y evitar
asi el derrame de la composicién a través de las ranuras del
molde. il molde fue cerrado y despuds calentado a 170°C duran
te 20 minutos para fundir la composicidén de plastisol. £1 mol
de fue sntonces enfriado y la composicidn funiida con los mo-
nofilsmentos embebidos en ells fue retirada. Los monofilamen-
tos fueron cortados en un reborde de la composicidén fundida -
nara pronorclonar la pieza de ensayo, que estaba en la forme
de un bloque de la comnosicidn fundida que tenla los monofila
mentos embebidos en ella ¥y cue se extendian hacia fuera desde
un lado de la misma,

La nisza dec ensayo fue dejada reposar a la tem~eratura
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ambiente dursnte un dia y desvués los monofilamentos fueron -
sometidos a un ensayo de estirado total utilizande una veloci
dad de scnaracidn del gancho de 250 mm, Dor minuto.

Los resultados de los ensayos cstdn mostrados en la ta-
bla I siguiente. in esta tabla y en las subsiguientes tablas,
"tiempo" revresenta el tiemno en dias durante el que la compo
sicidn fue agitada antes de la utilizacidn, y "formacidn de =
vieles" indice el estado de la composicidn desnuds de almace-

nada durante 3 dias.
TARLA T

Composicién Tiempo (dias) Adhesidn (kem) Formacidn de -

nieles

0,9 Winguna
1,0
0,4
0,2
4,6 Ninguna
4,2
3,1
2,4

VK O R M - O

(x4

4,7 " Winguna

C M = O
s
=

6,2 Pieles blancas
y dispersables

'._l

5,8
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TABLE T continuacidn

Gomposicidn Tiempo (dias) Adhesidn (kem) Formacidn de -

pieles
. ; 0 Bl e
1 5,8 '
5,7
3 5,7

Se repitid la anterior serie de exverimentos utilizando
una composicidn diferente, la composicidn B, en lugar de 1p -
comdosicidn A, La comvosicidn B fué nreparada de la misma ma-
nera aue la coamosicidn A excevto que se excluyd la adicidn -
de 80 partes de una disnersién de 60 partes de anhidrido ested
rico en 40 partes de ftalato de dinonilo. Los resultados estdn

mostrados en la tabla I A:

TABLA T A

Comnosicidn Tiempo (dfias) Adhesidn (kem) Formacidn de -

nleles

Bl 0 0,9 Ningune
1 0,9
2 0,3
3 0,8

B2 0 3,7 ‘ Ninsuna
1 1,3
2 1,1
3 1,1

B3 0 5,0 Ninguna
1 1,4
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TABLA T A continuacidn

Comnosicidn Tiemno (dias) Adhesidn (kam) Formacidn de --

nieles

2 1,2
3 1,0
B4 0 5,9 Pieles ligeras
’ y dispersables
1 3,1
2 1,8
3 1,1
BS 0 6,3 Pieles sdlidas
y gruesas
1 5,0
2 4,9
3 5,9

Los resultados de las tablas I ¥y I A muestran que una ~
composicidn adhesiva que comprende un polieloruro de vinilo -
plastificado y un diisocianato orgdnico se degrada ranidamen-
te al reposar, mientras que una comvosicidn similar aque don—-
tiene anhfdrido estedrico no se degrada,

Riemplo IT,~- Cuatro composiciones nolimeras, ClL a C4, -
fueron nrevaradas tal como se describe en sl ejemplo I de ===
acuerdo con las sigulentes formulaciones:

Partes

cL C2 C3 0C4

Policloruro de vinilo (Corvic P 65/54) 100 100 100 100
Fosfato de trixililo . 92 92 92 92
Aceite de soja epoxidado (Abrac A) 4 4 4 4
Estabilizador 5 3 B 3
x Dispersidn de anhidrido estedrico o 0o 4 4



10

15

20

25

30

Diisocianato de 4,4'-difenil metano

Partes

oL g2 03 o4
0 1o 0 1o

x Una dispersidn de 60 partes de anhidrido estedrico en -

40 partes de ftalato de dinonilo.

Cada comnosicidn fue ensayada tal como se describe en -

el sjemnlo T v los resultados estdn mostrados en la tabla II:

Comnosicidn

TABLA IT

Tiempo (dias)

Adhesidn (kgm)

cl

ca

C4

N B O

[$3]

O W M H O W o

2

3

1,1
1,0
1,2
1,1

£
5,6

3,5
3,2
3,0
1,3
1,2
1,1
1,1

Formacidn de -
nieles

Winguna

Pieles sdélidas
¥y gruesas

Hinguna

Pieles blandas
¥ gruesas

lstos resultados muestran gque la comnosicidn adhesiva -

- 10 =
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04 cue contenie anhidrido estedrico tenia una vida satisfacto
ria en rseiniente mientras que la composicidn adhesiva C2 que
no contenfa anhidrido estedrico se degradd de manera relativa
mente rapida. Los resultados muestran también la adhesién au-
mentada obtenida afiadiendo un diisocianato al policlorurc de -
vinilo »nlastificado.

Ejemnlo ITI:- Se prepararon 2 composiciones polimeras,
Dl y D2, tal como se describe en el ejemnlo I de acuerdo con

las foriulaciones siguientes:

Partes

nom2

Policloruro de vinilo (Corviec P 65/54) 100 100

Ftalato de dinonilo 92 92

Aceite de =oja epoxidado (4brac A) 2 2
hstabilizador 1{fauido de bario-cadmio-zinc

(Mark XCB) 2 2

x Dispersidn de anhidrido ladrico 0 4

Diisocianato de difenil metano 5 5

x La disversidén de anhfdrido ladrico era una dispersidn -
de 60 vartes de anhidrido ladrico en 40 partes de ftalato de
dinonilo,

Cada composicidn fué ensayada tal como se describe en =

el ejemnlo I v los resultados estdn dados en la tabla IIT.
TABLA III

Comnosicidn Tiemmo (dias) . Adhesidn (kem) Formacidn de -

pleles
D1 0 5,7 Sin pieles, --
) 2,2 muy viscosa, -
inextendible.

- 11 -
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TABLA III  conbtinuacidn

Comnosicidén Tiempo (dfas) Adhesidn (kem) Formacidn de -

pieles
D2 0 4,4 Sin pieles, ba
ja viscogidad
3 3,1 extendible.

Ejemplo IV.- Dos comvosiclones nolimeras ¥l y B2 fueron
nrevaradas tal como se describe en el ejemnlo I de acuerdo con

las formulaciones siguientes:

B OB
Policloruro de vinilo (Corvic P 65/54) 100 100
Ftalato de dinonilo 92 92
Lceite de soja epoxidado (Abrac A) 2 2
Estabilizador liquido de bario-cadmio-zinec
(Mark KCB) . 2 2
Anhidrido céprico. | 0 2,4
Diisocianato de difenil metano : 5 S

Cada comnosicidn fue ensavada tal cono se describe en -

el ejemplo I y los resultados estédn dados en la babla IV.

TABLA TV

Comnosicidn Tiempo (dias)  Adhesidn (kem) Formacidn de -

pieles
jiH A o 6,6 Extremadamente
3 2,9 viscosa no ex-
’ tensible
2 0 6,0 Baja viscosi--
3 : 3,1 dad, extendible

fos resultados de las tablas III y IV muestran la venta

- 12 -
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josa vida en reciviente de las composiciones del presente in
vento, D2 y B2, sobre composiciones similares Dl y £1 que no
contlienen un anhidrido de dcldo alifdtico.

La presente solicitud que corresponde a la presentada
en Gran Bretafia con fecha 27 de Julio de 1965 bajo el nimero
31.916/65, se acoge a los beneficios del art{culo 51 del vi-

mente Eslatuto sobre Propiedad Industrial.

NOTA

Los puntos de invencidn propio y nueva que se presenten
para que sean objeto de la presente solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

1.- Un método para la fabricacidn de una composicidn -
adhesgiva, que comprende mezclar entre si un polimero plasti-
ficado de cloruro de vinilo, un poliisocianato orgdnico y un
anhidrido de decido alifdtico.

2.- Un método de acuerdo con la reivindicacién 1, en el
cual la cantidad de anhidrido de dcido alifdtico es desde 1
parte hasta 5 partes en veso por 100 partes en peso del poli
mero de cloruro de vinilo,

3.~ Un método de acuerdo con la reivindicacién 2, en el
cual la cantidad de anhfdrido de dcido alifdtico 'es desde 2
partes hasta 3 partes en peso por 100 partes en peso del po-
limero de cloruro de vinilo.,

4.- Un método de acuerdo con una cualquiera de las rel
vindicaciones precedentes, en el cual el dcido alifdtico es
monovalente.

5.~ Un método de acuerdo con una cualquiera de las rei

vindicaciones precedentes, en el cual el dcido alifdtico con

- 13 -
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tiene desde 6 hasta 20 dtomos de carbono en la cadena molecu

lar,

6.- Un método de acuerdo con la reivindicacién 5, en -

el cual el 4cido alifdtico contiene desde 9 hasta 17 dtomos

de carbono en la cadena molecular,

7.~ Un método de acuerdo con la reivindicacidn 6, en -

el cual el anhidrido de 4cido alifético es anhidrido cédnrico.

8.- Un método de acuerdo con la reivindicacidn 6, en -~

el cual el anh{drido de 4cido alifdtico es anhidrido ldurico.

9.- Un método de acuerdo con la reivindicacidn 6, en -

el cual el anhidrido de dcido alifdtico es anhidrido estedri

CO.

10.- Un método de acuerdo con una cualquiera de las

relvindicaciones precedentes, en la cual el polimero de clo-

ruro de vinilo tiene un valor K (como se define en la memo-~-

" ria), desde 50 hasta 80.

11l.- Un método de acuerdo con la reivindicacidn 10,
gl cual =1 valor ¥ es desde 55 hasta 75.

12.- Un método de acuerdo con unas cualquiera de las

en

reivindicaciones precedentes, en el cual la cantidad de nlas

tificante es desde 10 partes hasbta 150 partes en pesoc por
100 partes en peso del polimero de cloruro de vinile.

13.~ Un método de acuerdo con la reivindicacién 1%,
el cual la cantidad de nlastificante es deade 50 partes &
120 partes en peso por 100 partes en peso del polimero de
cloruro de vinilo.

14.~ Un método de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en la cual el plastificante
ftaelato de dinonilo,

15.~ Un método de acuerdo con una cualquicra de las

- 14 -
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reivindlcaciones 1 a 13, en el cual el plastilicante es fos-
Tato de trixililo.

16.;'0n método de acuerdo conm una cualouiera de las ~-
reivindicaciones »recedentes, en el cual la cantidad de po~-~
liisocianato orgdnico es desde 1 parte hasta 30 partes en pe
so por 100 partes en peso del polimero de cloruro de vinilo.

17.~ Un método de acuerdo con la reivindicacidn 16, en

1
1

el cual la cantidad de voliisocianabo orgdénico es desde 2
partes haosta 10 partes en peso por 100 bartes en peso del po
limero de cloruro de vinilo.

13.~ Un método de acuerdo con una cualuuiera de las --
reivindicaciones precedentes, en el cual el poliisocianato -
oresdnico es un diisocianato.

19.- Un método de acuerdo con una cualquiera .de las -~
reivindicaciones precedentes, en el cual el polilsocianato -
orgdnico es un poliilsocianato aromatico.

20.~ Un método de acuerdo con la reivindicacidn 19, en
el cual &l pol;isocianato aromdtico es diisociznato de dife-
nil metano,

21l.- Un método de acuerdo con cualguiera de las reivin
dicaciones precedentes, en el cual el anhidrido de dcido ali
fdtico es mezclado con el polimero plastificado de cloruro -
de vinilo antes de que el polimero plastificado-de cloruro -
de vinilo sea mezclado con el poliisocianato orgédnico.

2¢.- Un método de unir materiales textiles, que compren
de emplear una composicidén adhesiva hecha por el método de -
uno cualquiera de los puntos'l a al,

23.~ Un método de fabricar correas de transmisidn mecd
nica, que comprende unir un refuerzo de fibras textiles sin-

téticas a un material de cubierta empleando una comvosicidn

-~ 15 =
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adhesive hecha vor el método de uno cualguiera de los nuntos
1 a 2l.

24,~- Un método de fabricar una alfombra, que comvrende
recubrir una superficie de uns capa de baese de tela tejida o
no tejida o fieltro con una composicidn adhesiva hecha por =
el método de cualquiera de los puntos 1 & 21, v flocar el re
oﬁbrimiento.

25.~ Un método de acuerdo con el punto 24, en sl cual
lé comnosicidn adhesiva es curads desnués de que haya sido =
flocada.

26.- Un método de curar una composicidn adhesiva de =~
acuerdo con una cuelquiera de las reivindicaciones 1 a 20 ¥y
24, que comprende calentar inicialmente la composicién a ---
100% y calentar despuds la composicidn a de 150°C a 200°C.

27.- Un método de acuerdo con la reivindicacidén 26, en
el cual el nuevo calentamiento es a una temperatura de 170°C.

28.- Un método para la fsbricacidn de una composicidn
adhesiva,

Tal y como se ha descrito en la Lemoriz que antecede ¥
para los fines que se han esnecificado.

La presente liemoria consta de dieciseis hojas escritas

a mdguina por una sola cara.

B0 B 56

iadrid,

P CA.
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