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Les poliolefinas sustancialmente no polares, ta+
leas como polietileno, y el poli(cloruro de vinilo) son nor-
melmente incompatibles. Es conocido que la adicidén de po-

liclefinas cloradas, tales como polietileno clorado, en

cantidades de aproximadamente 5 a 10% en peso, a mezclas

de poliolefinas no polares y poli(cloruro de vinilo) hace'!
posible obtener una mezcla, pero las mezclas resultantes '

no son apropiadas paras ser utilizadaes como material de ais-
y
lamiento pars alambres y cables. Mis alin, no es posible :
preparar dichss mezclas por métodos convencionales. %'
De acuerdo con el invento, se crea una composi-%

cidn curable o susceptible de ser curada, apropiada para :
ser utilizada como material aislante para un conductor o i
cable, que comprende (a) 20 a 60% en peso, preferiblemenpé
te 30 a 45% en peso, basado sobre la mezcla total, de una§
poliolefina sugtancialmente no polar, mezclada con una poé
liolefina clorada y poli(clorurc de vinilo) presentes en j
la proporeidén de aproximadamente 1:3 a 3:1, preferiblemenﬁ
te de 1:2 g 2:1, (b) un estabilizador péra los polimeros §
clorados, y (¢) un agente de curado peroxidico. Cuando es-
tén curadas, estas composiciones exhiben alta resistenciaz
al corte o penetracidén (baja penetracidn) sustancialmente?
superior a la de un producto reticulado hecho a partir dei

i

cualquier componente o de una combinacidn de dos componen=
tes cualesguiera de los tres componentes de la composicidn
polimérica de este invento, o a la de un producto no cura%
do de cualquiera de 1os componentes. Se encontrd que dichaé
composiciones pueden ser preparadas de una manera conven— i
cional preparendo primeramente una tanda patrén que contie;

ne una porcidén de la poliolefina sustancialmente no polar
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empleada en la composicidn, y efiadiendo gradualmente la
porcidn remanente de poliolefina no polar a la tanda pa-
trén, al mismo ‘tiempo que se amasa para formar una mezcla

intima. Un agente de curado, tal como un perdxido tercia-

rio apropiado, es incorporado en la megcla Iintima resul-

i

Etante. Subsiguientemente, la composicidn es transformada,i
gpor ejemplo por extrusidn sobre un conductor para Propor-i
%cionar una capa de aislamiento, y después es curade para %
gformar ung cape de aislamiento termoendurecible o reticu-§
Elada. '

¢

Los términos "conductor" y "cable", tal como se
iutilizan aqui, son términos sinénimos para referirse a un

jconductor alglado.

é Los componentes poliméricos de la composicidn '
?de este invento son bien conocidos y estdn fdcilmente dia%
gponibles. El componente olefinico sustancialmente no polaﬁ
Zincluye homopolimeros de alfa olefinas, tales como etileug
?no, propileno e isobutileno; copolimeros de dos o mis de :
Edichas alfa-olefinas, tales como copolimeros de etileno y%
‘butileno, y de etileno y propileno; y copolimeros de unsa |
ialfa olefina con otros mondmeros tales como acetato de vi;
fnilo y acrilato de etilo; al menos 50% y preferiblemente
'75 a 90% en peso del copolimero consiste en la alfa olefi{
' na. El poli(cloruro de vinilo) utilizado en el invento in:
. cluye el polimero polimerizado en suspensidén, el polimerc
Epolimerizado en emulsién, y el polimero polimerizado en
?masa, y deseablemente es de peso molecular relativamente
falto. El poli(cloruro de vinilo) puede ser copolimerizadoi

con hasta 10% en peso de mondmeros teles como acetato de

ivinilo, estearato de vinilo, cloruro de vinilideno, aeri—f

i
{
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lonitrilo y acrilato de etilo. Ia poliolefina clorada es

preferiblemente polietileno clorado que contiene 35 a 50%

en peso de cloro.

i
t
En la realizacidén preferida del invento, la com=

posicidn se forma a partir de una mezcla polimérica gue
comprende polietileno, polietileno clorado y poli(cloruro

g
! de vinilo), y el invento se describe seguidamente con re-

ferencia a egta realizacidn.

{
¢

X En las aplicaciones en que es deseable que el
%conductor 0 cable aiglado exhiba la mixima resistencia a i
éla llama, le mezcla polimérica deberd contener deseablemeﬁr
éte aproximedaments 20 a 35% en peso de cloro, y preferible-
%mente no menos de 25% en peso.

% Una mezcla polimérica particularmente preferida
5comprende, en peso, aproximadamente 40% de polietileno,
130% de polietileno clorado y 30% de poli(ecloruro de vinilo).

Para asegurar la reticulacidn de los polimeros,

i e incorpors un agente estabilizador apropiado en la com-

{ pogicién curable durante 1z operacidn de formulacién o com-

iposicién para neutralizar cualquier cantidad de dcido li-

Ebre que se forme, y para inhibir de esta manera una reac—
zcién del tipo de cadena que dé como resultado la destruc-
%cién del polimero. Agentes estabilizadores incluyen, por

gejemplo, bxido de plomo o litargirio, sulfato-silicato de
§plomo tri~bdsico, silicato de plomo bdsico y Oxido de mag-
%nesio. Ia cantidad en peso de agente estabilizador utili-
%zado dependeréd de la cantidad de polimero clorado presen-
§te, oscila entre 5 y 40 partes, preferiblemente 10 a 35 |
zpar‘bes, basado sobre 100 partes de mezcla polimérica. Can-
ztidades menores de 5 partes no serdn suficientes generals=

H
]
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mente para asegurar la deseada reticulacién, mientras que
generalmente no hay ningin provecho en emplear cantidades

mayores de 40 partes.

Componentes adicionales que desesblemente estén

]

presentes en la composicibn, y son compuestos o formulados

“con la mezola polimérica incluyen, por ejemplo, un antio-,

"xidante tal como trimetildihidroquinoleina polimerizada,

~un lubricante tal como estearato de calcio para evitar que

'1a composicién se adhiera durante la fabricacién o trans-.

forwacidn, y una pequeiia cantidad de un pisgmento o agentef

colorante, tal como negro de humo. También, se puede afia=-

dir Sxido de antimonio a la composicidn para favorecer o

~activar el retardo de la combustidn. Cuando en la compo-

jsicién hay presentes aditivos incombustibles tales como

iéxido de antimonio, el contenido de cloro requerido pars

el retardo de la llama o combustidn puede ser reducido y
se puede utllizar una cantidad correspondientemente redu-
cida de polietileno clorado y/o de poli(cloruro de vinilo),
para preparar la mezcla polimérica.

El agente de curado perdxidico es preferiblemen-
te un perdxido terciario que tiene al menos una unidad de

la estructura

a ¢

|} [}
G=0-0=0-G-0

!

c ¢

que se descompone a unu temperatura por encima de 13020.
Ia utilizecion de estos agentes de curado perdxidicos pa= -

ra realizar la reticulacidn en compuestos poliméricos, es—



t4 descrita en las patentes UsA 3.079.370 y 2.888.424.

Otros Utiles agentes de curado incluyen los compuestos di{
peroxidicos acetilénicos descritos en la patente UsSA s
3.214.422.

5 La proporeidn de agente de curado perdxidico qué

se utiliza depende en gran maners de las propiedades mecéd-

;nicas deseadas en el producto curado, por ejemplo resisten~
icia a la traceién en caliente. Un margen entre aproximada-
%mente 0,5 y 10 partes en peso de perbxido por 100 purtes

10 %de contenido polimérico total satisface la mayor parte de
:las exigencias, y la proporcidn usual es del orden de 3 a

54 partes de perdxido. En una operacidn tipica de produceidn,
:empleandc un peréxido terciurio como agente de curado, la
icomposicién o formulacidn se conduce & uns temperatura en-
15 :ﬁre aproximadamente 100 y 1302C, y preferiblemente entre
;110 y 1202C. Si la composicién o formulacidn se conduce a
%una temperatura mucho mayor que el miximo citado, el perd-
;xido se descompondrd, causando o provocando de esta manew
%ra el curado prematuro de al menos una porcidn de los com=
20 . puestos poliméricos. Como consecuencia, el compuesto serd
%dificil de transformar yel producto finsl exhibird una su-
'perficie irregular o asperizada. lLa mezcla compuesta resul-
;tante es transformada subsiguientemente por ejemplo por
;extrusién para proporcionar una cubierta aislante para con-
25 :ductor 0 cable. El_producto transformado es curado despuds
;por ejemplo por curado convenciongl con vapor de agua a
%ayroximadamente 204 a 2102C, y a 17,5 Kg/cm2 menométricos.
i Para preparar o Fabricar la composicidn, se pre-
:para une tanda patrén que comprende el polietileno clora-

30 i do y poli(cloruro de vinilo) en las proporciones apropia-

{
¥
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das, junto con parte del polietileno total que se utiliza

i en la mezcla. Preferiblemente, no se anade a la tanda pa~

!

ﬁtrén mis de aproximademente una tercera parte del polieti-

§

l . !
ileno total que se utiliza en la mezcla. Ia pequefia adicidn

3

idel polietileno tiende a ablandar o plastificar a los otrés
}componentes poliméricos que estdn siendo sometidos a oomwi
. posicién o formuluciln, de forma que los polimeros puedeni
gser mezclados uniformemente. Al menos una porcidn del es—g
?tabilizador es efiadida a la tanda patrdén, pero la cantidaé
anadids dependerd principalmente del tipo de estabilizado#
‘que se utiliza, y puede ser determinade fdcilmente por ex;
fperimentacién. Ciertos estehilizadoresg, tales como silica%
- to de plomo béeico, hacen seca y rigida a la mezcla com- :
ipuesta g1 son anadidos en una cantidad demzsiado grande,
lo cual hace consiguientemente que la mezcla se disgrague;
¥ resulte excesivamente dificil de trabajar o de plastifi-
car. Por esta razdn, puede ser deseable incorporar solo
parte del egtabilizador en la tanda patrén. Ceneralmente,
se incorpora mds de la mitad del estabilizador en la tan=-
da patrén y la porcidn remanente es compuesta con la mez-
-cla en la segunda etapa de mezclado (gue se describe se~
guicamente). Sin embargo, con muchos estabilizadores la
cantidad total utilizada en la composicidn puede ser in-
fﬁorporada en la tanda patrén. La tande patrdén es compues-
ta o formulada a temperatura elevada, pero no a una tempe-~
ratura demusiado alta que pueda causar o provocar la degraw-
dacidn o descomposicidn del poli{cloruro de vinilo) y/o
del polietileno clorado. Por ejemplo, la composicidn o for-
mulacién en un Banbury puede tener lusar a una temperatura

de aproximedamente 1542C a 1632C. Después, la mezcla es

- -



emasada a aproximadamente 93 a 1212C, y es egpecialmente

deseable amasar cerca de la temperatura mds alte cuando

se anade en esta etapa todo el estabilizador, tal como si-
licato de plome bisico. ‘
5 En el segundo ciclo de mezclado de la 0peracién§

de composicidn o formulacidn, el estabilizador remanente

' eg afindido a la tanda patrdén. Después, como el mezclado
: comienze a une temperatura de fusidn, la porcibén remanen-.

' te de polietileno es afiadida gradualmente a la mezcla. EL.

|

!

E |
10 gsegundo ciclo de mezclado se conduce a una temperaturs még

gbaja que el primero, usualmente no superior a 1352C. Si lé

gmezcla ge calienta demasiado, resultard pegajosa y dificil

%de trabajar. E1 agente de curado es incorporado entonces ;

éa la mezcla sustancialmente uniforme. -
15 En upa operacibn tipica para fabricar conductor
o cable aislado, la mezcla finel es gramulada y almacenadé
para la subsiguiente utilizacidn. '

Ejemplo I.~ Une tanda patrdn que comprende, en

peso, 32% de polietileno clorado (que contiene 45% de clo-
20 ro), 32% de poli(cloruro de vinilo) y 7,29% de polietile—;
no, junto con 21,86% de silicato de plomo bdsico comesta-
bilizador, 5,16% de ONCOR-23A (50% de 6xido de antimonio

formado sobre silice y fabricado por Ngtional Lead Compa-v

it @t T ¢ A T e B o = 111 et A e 8 L et . ot o A2 e 7

- ny), 1,28% de politrimetildihidroquinoleina como antioxi-
25 § dante, y 0,41% de negro de humo como pigmento, fue amasa-'
da en un mezclador Banbury a una temperatura de aproxima-
damente 154 a 1632C para realizar un mezclzdo sustanciale-
mente uniforme. Da mezcla fue vertida o dejada caer sobre

; Los rodillos amasadores que fueron ajustados a 998C en la
30 % parte frontal y a 9320 en la parte trasera. Después la mez—
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1 plomo bésico (el estabilizador remanente para la composi-
]

. eién) y 0,73% de estearato de calcio como lubricante, y

cla fue lamingds u homOgeneizada en log rodillos y fue de+
vuelta al molino Banbury para un segundo mezclado. Para

el segundo mezclado, se afiadieron 6,36% de silicato de

- 8e comenz el mezcludo. Se afindil graduslmente a la mezclé
522,5% en peso de polietileno, que es la porcidn remenente
de polietileno, en el Banbury, mientras se continuaba la :

~fusidn hasta que la temperatura llegd hasta aproximadamen-

i

“te 127 a 1328C. Cuando el material hubo resultado wnifor-:

‘me, y la temperatura hubo sido regulada a no mis de apro-

ximadanente 1072C, se afiadié y mezcld en la composicidn

12,51% en peso de peréxido de di-alfa-cumilo (90% activo). :
La composicidén formulada o compuesta fue separada entonces

~del amasador, fue enfriada hasta la temperaturs ambiente,

fue granulade por medios convencionales, y después fue uti-
lizada como alimentacidn para un extrusor convencional pa-
ra extruir material aislante sobre el conductor.

Ia composicidén formulade o compuesta fue extrui-
da con un espesor de pared de 0,8 mm sobre un conductor
de cobre sélido n® 12 AWG 2'052 mm y fue curada en uns ca-
mars de vapor de agua mantenids & aproximademente 17,5
Kg/cm2 menométricos y a 2042C,

Este producto fue evaluado por comparacidn con
dos conductores aislados comercialmente disponibles cita-
dos en lo que sigue como Testigo A y Testigo B. El Testi~
go A es un conductor aislado con poli(cloruro de vinilo)
que comprende uns pared de aislamiento de 0,8 mm sobre un
conductor sdlido n® 12 AWG. L1 Testigo B era un materisl

de aislamiento de polietileno retioulado cargado con arci-

-0 =
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1la también extruldo sobre un conductor sdlido n® 12 AWG

con un egpegor de pared de 0,8 mm, y habla sido preparado

de acuerdo con la siguiente receta: !

Componente , Partes en peso
; Polietileno 38
gPolietileno clorado 62
éSilicato de aluminio (tratado previamente
! con oleato de aluminiog 50
ELitargirio de humos (dxido de plomo) 10
%Oxido de antimonio 5
%Politrimetildihidr0quinoleina (Antioxidante) 1,25
éEstearato de calcia (lubricante) 1
iPigmento colorante de negro de humo térmico 0,4
?Peréxido de di-slfapoumilo (90% activo) 5,3

! Se experimentaron muestras de la composicidn de
egte invento y de los dos testigos. Los resultados del ex-

perimento indicedos en la Tabla I siguiente ilustran la

e e R e e AN O e

superior resistencis al corte o pemetracidn del producto
de este invento. lLa resistencis sl cizallamiento o penetra-

cibn es particularménte slgnificativa para aplicaciones

es b xa

en las que se ufiliza el conductor en cuadros de distribu-
cién eléetrica y en aparatos de control en que el conduc-
{ tor estd formando hace conpactos en colectores de cables
Zy 1los hilos de unidn apretadamente atados tienen tenden-

+

: cia a provocar la deformacidn del aislamiento.

~ 10 -
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TABLA I

Nuevo producto Testigo Tesﬁigo

| A

?Resistencia e la pe-

i netracidn, didmetro

~exterior original en |
;mm. 3175 3,625 3’8 {
Penetracidn durante :
5 minutos en mm. 0,35 0,7 0,525
Llama vertical U.L. Pagd Pasd Pagd

En el ensayo de resistencia al corte ¢ penetra-;
cibn, un conductor de 1 mm de didmetro es colocado bajo !
el pie de un calibre de Randall-Stickney. (Este calibre .
es utilizado en el ensayo de deformacidn por calor de ASTM).
Un peso de 2,25 Kg es colocado en la parte superior del \
vdstago del calibre. Después de medir el didmetro exterior
de la muestra de cunductor que ha de ser enssyada, la muesge
tra es colocada debajo y en dngulo recto con relacidn al
conductor de 1 mm de didmetro. Al final de 5 minutos bajo
la carga de 2,25 Kg, se mide de nuevo el didmetro exterior
Ia diferencia entre estos dos difdmetros exteriores, en mm.,

es citado o referido como la penetracidn. Un examen de los

datos de la Tebla I muestra que la resisteneis al corte o

penetracidn del producto de este invento es superior a la

de las dos muestras testigos. Bajo las condiciones de ins~
talacidn més desfavorables, se mantendrd un aislamiento
adecuado.

El ensayo de llama vertical estd establecido por
el "Standard for Safety, Thermoplastlc~Insulated Wires"
de Underwriters'! Iaboratories U, L. 83, pdginas 17 a 19,
tercera edicidn, 1948. De zcuerdo con este ensayo, el aig-

lamiento exhibe satisfactorias propiedades retardadoras
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de la combustidn que no transmiten la llama, ni contindan

quemdndose durante mis de 1 minuto después de cinco apli-

caciones dé¢ 15 segundos de una llama de ensayo normaliza=-|
}

da, aplicada de maners intermitente a intérvalos de 15 se%

gundos. Los resultados de este ensayo muestran que el ais-

lamiento preparado de acuerdo con este invento pasaba sa=-,

tisfactoriamente el ensayo de la llame vertical. '

Ejemplo II.=- Se prepard una tanda patrén como E
en el Ejemplo I. Se prepard entonces una primera mezcla |
que comprendia, en peso, 10 partes de la tanda patrdn, ;
19,31 partes de polietileno clorado, 19,31 partes de poliz
(cloruro de vinilo), 13 partes de silicato de plomo bédsi-’
co, 3,11 partes de ONCOR-23A, 0,77 partes de politrimetil-
dihidroquinoleins, 0,25 partes de negro de humo y 14 par-"

- tes de polietileno (una parte solamente del polietileno

e oD

.

[

[N ————

1
|
t
t

| A e e,

total que se wtiliza en el compuesto). Ia mezcla fue funyf
dida durante aproximadamente 5 minutos a una temperatura

de aproximademente 1632C. A esta mezcla se afiadieron 6,57
partes en peso de silicato de plomo bdsico (el resto delz
estabilizador) y 0,71 partes en peso de estearato de cal-j

cio, y comenzd el mezclado. Se afiadieron gradualmente a

la mezcla en el Bambury 12,95 partes en peso de polieti-

leno, al mismo tiempo que se continugbe la fusidn, duranyf
e aproximadamente 5 minutos a una temperatura de aproxi-;
madamente 1352C. La temperatura fue regulada a no mds de V
1072C, y se mezclaron con la materia prima 2,57 partes de.
perdxido de di-alfa~cumilo(90% activo). El compuesto re-

sultante fue transformado entonces sobre un conductor sé-:
lido n® 12 AWG con un espesor de pared de 0,8 mm y fue en—

sayado como en el Ejemplo I. Similarmente, el conductor

- 12 -
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aislado de este ejemplo muestra rendimientos superiores.

La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en 1los Estados Unidos de América, con fecha 29 de
Diciembre de 1966, bajo el mimero 605.597 se acoge & los
beneficios del artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Pro-
piedad Industrisl.

NOTA

Los puntos de Invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencidn en Espafia por Veinte afios, son
los siguientes:

12,~ Un procedimiento para preparar una mezcla
polimérica susceptible de ser curada de una poliolefins
sustancialmente no polar, una policlefina clorads y poldl
(cloruro de vinilo), que comprende (a) fundir una mezcla
de dicha poliolefine clorada, dicho poli(eloruro de vini-
1lo) y parte de dicha poliolefina no polar utilizada en
dicha mezcla y un estabiligador para 1o0s polimeros clora=
dos, para formar una tanda patrén, para producir una mez-
¢la gustancialmente uniforme, (b) afiadir a la mezcla obte-
nida egtabilizador adicional, si ge desea affadir gradual-
mente a la mezcla subsigulentemente la porcién remansente
de dicha poliolefina no polar mientras se funde para for—
mar una mezcla Intima, y (¢) afiadir despuds un agente de

curado a la mezecla Intima resultante.

- 13.-
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1y

22.~ Un procedimiento para preparar una mezcla
polimérica susceptible de ser curada.

Tal y como se ha descrito en la lNemoria que an-
tecede, y para los fines que se han especificado.

Bsta Memoria consta de catorce hojas escritas

a mdquina por una spla cara.

1 FE3. 553,

Madrid,
P.A.
wllplr
Pso/.
- 1 -
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