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El presente invento se refiere o mejoras en la
fabricacién de articulos de metal ferroso teniendo por o
menos una superficie revestida por un polietileno aglutina-
do. Por el término de aglutinacidén se entiende aqui un
tratamiento de calor dando por resulitado la fusidén de polig

tileno bien sea en particulas o en una pelicula en un subs-

L3

trato y formendo una capa gontinua libre de poros, dando po
fesultado una alte resistencia de ligadura., ELl polietile~
no, como se fabrica para uso comercial, fiecuentemente no
puede adherirse a superficies de metal ferroso por agluting
cidn. Por consiguiente se ha hecho gren nimero de intentos|
para adherir polietileno a supeyrficies de metal ferroso.

Asi se conoce por la Patente Britdnica 859.728
que puede fijarse polietileno al acero por medio de una com|
posicidén adhesiva comprendiendo un poli-isobutileno, e
amina terciaria, un glicol de polietileno y un producto de
condensacidén de un grupo nidroxi conteniendo polidster y un|
poli-isocianato orgdnico, El polietileno, que debe ser fi-
jado a otro material, deberd hacerse receptivo a impresidn
por medio de uno de los métodos conocidos, por ejemplo, un
asi llamedo tratamiento de Corone o un tratamiento de deido
erdmico,

En le Patente Britdnice 887.875 se describe un mg
todo para ligar una resina poliolefinica a un metal revis-
tlendo la superficie del metal y la superfioie’de aguella
pelicula de resine con una mezcle fraguable de polimero,
comprendiendo un perdxido de carbono y un polimero aceitoso

o copolimero de una dlolefina conjugada de C4 a 06 .
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La Patente Canadiense 575,652 describe un método
para fijer polietileno a una superficie de metal formando
un delgado revestimiento de polietileno sobre la superficie
del metal, oxidando el delgado revestimiento de polietileno
cociéndole por encima de pu punto de fusibn y ligando el
cuerpo principal del polietileno al delgado revestimiento
de polietileno oxidado por calentamiento., Il delgado reves
timiento de polietileno puede contener un catalizador de
oxidacién. Uno de los catalizadores adecuados mencionados
en dicha patente es naftenato de cobalto.

Finalmente, en la solicitud de Patente de Holanda
249.729 se describe un procedimiento para fijar un revesti-
miento protector de polietileno a metal, madera u hormigdén
aplicando primeramente un revestimiento de goma y en segun-
do lugar un revestimiento de polietileno., EL polietileno
ge fija preferentemente sobre la capa intermedia de goma po
medio de un perdxido semejante al dicumilperdxido.

Sorprendentemente se ha encontrado shora gue es
muy buena la adherencia de un polietileno aglutinado, estan
do sustancialmente libre de compuestos que eviten la oxida-
cidn o que contiene una sustancia fomentadora de oxidacidn
en una propor¢idn por lo menos suficiente para compensar,
en la cara intermedia de polietileno con acero, la activi-
dad de los compuestos gque evitan oxidacidn, a superficies
de metal ferroso. Dicha adherencia mejorads de polietileno
a una superficie de metal ferroso puede obtenerse eliminan-
do oompuestos que impldan la oxidacidn que estén presenies

en el polietileno o afiadiendo una sustancia fomentadora de
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~ puesto orgdnico metdlico, que pueden incorporarse en la pri

la oxidacién para compensar los compuesios evitadores de
oxidacidén o reductores de oxidacidn y aplicando subsiguien~
temente una capa de polietileno por aglutinacidn.

3i se deses, puede aplicarse sobre la superficie
de metal,antes de que se aplique la capa de polietileno,
we capa intermedia, teniendo wn grosor que no exceda de
100 micras, por ejemplo, un revestimiento de un compuesto
resinoso termo-fragusble, tal como una lace epoxi fendlica,
une lacs fendlica o una laca de poliuretano, Al usar tal
capa intermedia se mejora especialmente la resisteneia de
enlace himedo. Dichos revestimientos pueden aplicarse de
la manera usual, rociando, vertiendo o por inmersién.

Ia capa intermedia teambién puede consistir en una
sustancia promotora de oxidacidn, cuyos ejemplos son compuef
toa metdlicos promotoreé de oxidacidén, secadores de'pintura
de compuesto metdlico orgdnico, como naftenato de hierro y
perdxidos. Bl compuesto metdlico, promotor de oxidacidn o
pintura secadora de compuesto metdlico orgdnico puede .ingor
porarse tambidn en la primera capa intermedia, de la Que se
exuda, de modo que se concentra sobre la superficie de la

capa intermedia, Ejemplos de secadores de pinture de com-

mera capa intermedia son octoato de hierro y octoato de co-
balto. Tos secantes se aplican convenientemente desde una
golucidn,

Tambidn es posible aplicar un perdxido como capa
intermedia. Un ejemplo de un perdéxido, que puede usarse,

es di-cumil-perdxido, ILos perdéxidos pueden ser aplicados

[
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como un polvo que es fundido subsiguientemente., Si se usa
una pelicula muy delgada de una resina que reaccione con
la superficis de metal ferroso, como Unica capa intermedia
entre el metal ferroso y el polietileno, se prefiere usar
una resina fenélica como resina reactiva. Otra posibilidad
es incorporar el di (ter.butilperoxi) hexano o una diferen-
te sustancia promotora de oxidacién de la capa superior,

Resultd que ls resistencia quimica de polietile-
no ligado al acero es mejor segin aumenta el grosor de la
pelicula de laca, pero Que la resistencia de enlace de po-~
lietileno al acero disminuye cuando el grosor de la pelicu-
la de laca aumenta. Sin embargo, si la superficie de la
laca se lava con una solueidn de 1 por ciento de naftenato
de hierro en acetona antes de aplicarse el polietileno, se
mejora la adheremcia. 81 se incorpora dentro de la laca,
naftenato de hierro, el aumento de la adherencia es sdlo
nuy ligerd. |

Se obtienen mejores resuliados si en lugar de naf
tenato de hierro, se incopors, por ejemplo, octoato de co~-
balto en las lacas fendlicas époxi, gue se aplican preferen
temente en un grosor de 10 a 25 micras sobre el metal., Sox
prendenxementé resulta que el octoato de cobalto exuda des-
de la laca y forma una capa muy delgada sobre la laca, que
contribuye a una considerable mejora de la adherencia del
polietileno.

En los siguientes ejemplos, los ejemplos I y X
muestran que la presencié de antioxidantes puede ser compen

gada por revestimiento con un perdxido. Los ejemplos II,
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" de hierro o teniendo en la laca una sal de hierro especifi-

- se disolvié en tetraling caliente y subsiguientemente se

VI, XI y XIT nuestran la mejorada adherenciaren imedo obte
nida cuando se reviste sobre el acero uma delgada c¢apa fe-

nélica o epoxi~fendlica., TLos ejemplos IIL, VII, XIIT y XIV
muestran que puede obtenerse buena adherencia para una cape

de laca gruesa, bien ses lavando la superficie con une sal

ca. El Ejemplo IV ha sido realizado segin la patente cana-
diense 575.652. Bl Bjemplo V muestra que la adherencia en
himedo al acero de un polietileno, comercialmento disponi-
ble, sin tratar, es pobre,

Los ejemplos VIII y IX muestran que una reduccidn
parcial de la concentracidn de antioxidante no es suficien-
te pars mejorar la adherencie en himedo del polietileno al
acero,

El ejemplo XV muestra que la adherencie del polie
tileno al acero puede mejoﬁﬁrsé también apiicando una regi-
ng fendélica fraguable al calor a una pelicula de polietile-—
no antes de que se apliqﬁe al acero,

Ejemplo I
El polietileno usado se obituvo directamente de lop

proveedores. Para eliminar antioxidante, el polietileno

precipitd afladiendo butanol y etanol.

El acero usado fué acerc dulece ordinario 20 BG,
Antes del uso, se desengrasdé en vapor de triclofetileno, se
sumergid en dcido 5N élorhi&rico durente 30‘segundos ¥y des-
pués se enjugd en agua desmineralizada mientras se frotaba

con guata de algoddd pera eliminar tizdén suelto., Un lavado
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 final en alcohol metilico y desecacidn en una corriente de

aire caliente se agregé.

El panel de acero se calenfd a 2009C duraente 10
minutos. 1/4 g. de dicumilperdxido por 150 cm2 de .suporfi-
cie de acero se aplicd sobre la superficie caliente., Il
dicumilperdxido se funde muy répidamente y se esparce sobre
la superficle. Este procedimlento,que requlere sdlo pocos
segundos, se acglera usando un cepillo suave, Ta muestrs
se mantiene después horizontalmente y se aplica polvo de
polietileno a su superficie a una profﬁndidad de 1 cnm.
Después de 1 minuto se separa golpeando ligeramente el ex-
ceso de polvo y el panel se aglutina g 2002C qurante 10 mi-
nutos, la segunda y tercers capas de polietileno se apli-
caron de la misma maners con aglutinacién en las mismas con
diciones, Después de enfriar, el panel se sumergid en agual
a 902C durante ung hora, se dejé enfriar a temperaturs am—
biente y después se probd la adherencia por pelado. Ia re-
slstencis al pelado, determinada segﬁﬁ A,8,7.M.D903-49 fué
de 4 kg/om de emplitud.

Ejemplo II

El polietileno y acero 18 BG ge trataron previa-
mente como en el Ejemplo I. |

E1l panel de acero desengrasado se sumergid en una
solucidn de 1% de peso de una laca fendlica. Despuds de
calentar a 2302C en un horno, el panel se sacéd y vevistid
con polietileno en polvo teniendo un indice de flujo de fu-
sidn de 20 a 1902C. ZEL panel revestido con polietileno se
calentd durante 10 minutos a 2302C y despuds se enfrid,
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Después de enfriar,el panel se sumergié en agua a 90°2C du~

rante 1 hora, se dej§ enfriar a temperatura ambiente y des-

puds se probd la adherencia pelando. ILa resistencia al ped

lado fué de 2,2 kg/om de amplitud. (4.S.T.M, D 903-),
Ejemplo IIT, |

El polietileno y acero (18 BG) se trataron pre-
viemente como en el Ejemplo I, .

Bl panel de acero desengrasado se revistid con
una laca epoxifendlica conteniendo 2% por peso de oe¢toato
de hierro, El revestimiento se almacend g 2309C durente
10 minutos y después se revigiid con un polietileno pulve-
rizado teniendo un Indice de flujo de fusidn de 2 a 1909C,
Despuds de aglutinacién durante otros 15 minutos a 230ec,
de refrigeracidn, inmersidn en agua a2 902C durante 1 hora
y refrigeracidn a temperstura ambiente,  la adherencia se
comprobd por pelado., Ia adherencia fué tan buena que el
polietilenoss. rompidé al pelarse. (A.S,T,M, D 903-49),

Ejemplo IV '

Un panel de 6 x 4 pulgadas de acero se desengrasd
en vapor de tricloroetileno y se secd., EL panel se sumer-
gié despuds en una solucidn caliente de 1,5 g de polietile-
no, teniendo una viscosidad de fusidn de 3000 poises a 190 c,
en 80 g. de xileno, se mantuvo en el aire durante 3 minutoj
(pero no se secé completamente) y se cocié en un horno a
2502C durante 15 minutos. Xos paneles se extrajeron des-
pués del horno y se cubrieron con polietileno en polvo te~

niendo un indice de flujo de fusidén de 20, Después de de~
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~ Jar reposar durante 3 minutos, el exceso de polvo se separd

¥y el panel revestido con polietileno se introducfa de nuevo
en el horno durante 10 minutos a 2308C, Despuds de enfriax,
el panel se sumergid en agus de 908C durante 1 hora, se de-
j6 enfrier a temperatura ambiente y despuds se comprobd la
edherencia por pelado, Ia resistencia al pelado fué de 1,3
kg/em de amplitud.

Ejemplo V

Un paenel de acero dulce 20 B,G, se desengrasd y
calentd a 1809C, Se aplicé Alkathene WJG47 pulverizado
(un M,F.I, 2 polietileno procedente de la I.C.I.) y despuég
de tres minutos se quitd el exceso de polvo. K1 revesti-
miento se derritid despuds en el horno a 1802C durante otros
20 minutos, Despuds de enfriar se examind la adherencia
del polietileno al acerc por la pruebs de pelado,

El panel se sumergid en agua a 902C durante una
hora y despuds de enfrisr se examind la adherencia., Is
adherencia fué pobre,

Bjemplo ZE.

Un panel de calibre 20 de acero dulce se desengra
86 y sumergid en una solucidn de 1% de una lacs fendlica
fraguable al calor. Después de calentar a 1802¢ el panel
gse revistid de nuevo con Alkathene WJIG47 como gse ha descri-
t0 en el Ejemplo V., Se encontrd que la adherencia, tanto
en seco, como después de inmersidn en agua a 902¢ durante
uns, hora, fud excelente en ambos casos, siendo mayor que 1o

registencia cohesiva de polietileno,
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Ejemplo VII

Un panel de acero dulce calibre 20 se desengrasé
¥y rocid con un revestimiento de laca de poliuretano F 663-
2007 procedente de I.C. conteniendo 2% de octoato de hierro,
El revestimiento se introdujo en una estufa durante 20 minu-
tos a 2102C, Se aplicd Alathon 20 en polvo despuds de qui-
tar el exceso de polvo, el revestimiento se mantuvo en la
estufa durante 20 minutos a 2102C., Después de enfriar se
encontrd que la adherencia del polietileno o la laca fué ex-
celente excediendo de la fuerzma cohesiva del polietileno.

Ejemplo VIII

Un panel de acero dulce 20 B,G, se desengrasd en
-vepor de tricloretileno y se calentd g 18090. Se aplicé un
polietilenoc en polvo de MFI 2 y conteniendo 150 ppm de anti-
oxidante Santonox R, y despuds de 3 minutos se quité el ex-
ceso de polvo. El revestimiento se fundid después en un
horno a 1802C durante otras 12 minutos. Despuds de enfriany
se examind la adherencis del polietileno al acero usando un
ensayo de pelado. Se encontrd que la sdherencia ers muy bad
ja, menos de 0,5 kg/cm. de amplitud.

Ejemplo EE

Después se prepard un revestimiento similar usandd
el mismo polietileno, perc con la concentracidn de antioxi-
dante reducide a 15 ppm. Ie adherencia se midid de nuevo
usando un ensayo de peludo y so encontrd que era mayor gque
la resistencia cohesive del polietilenc. Un panel similar

se sumergid en agua a 902C y después de enfriar se exanind
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de nuevo la adherencia, ésta de nuevo fué muy baja, alrede-
dor de 0,2 kg/em de amplitud.
Ejewplo X

Un polietileno de MFI 2 y densidad 0,918 y contfe~
niendo 150 ppm de Santonox, como se descrbid en el Bjemplo
VIII se aglutind sobre una chepa de acero dulce que habia
side rociada con uvna solucidn al 5% de dicumil-perdxido en
tolueno. Ie adherencia del polietileno al zcero se midid
por resistencia al pelado y se encontrd siendo de 3,5 kg/cm
de amplitud. B8in embargo, la adherencia después de inmersidn
en agua a 90RC, como se describid en el Ejemplo IX, se encon
tré que era solamente de 0,4 kg/cm de amplitud.

' Ejemplo XI

Un panel de acero dulce del calibre 20 se desengryg
86 en vapor de tri-clor-etileno y se sumergid en una solu-
cldén de 15 de una resina fenélica fraguable al calor. Des-
pués de calentar a 2002C el panel se revistid en el polieti-
leno libre de antioxidante, como se ha descrito en el Ejem-
plo IX y se calentd en un horno a 2002C durante 10 minutos.
Se encontrd que la adherencia tanto en seco, como despuds de
inmersidn en agua a 9020 durante una hora, fué excelente,
~8iendo mayor qﬁe la fuergza cohesiva del polietileno,

Ejemplo XII

Ll panel de acero dulce, después de desengrasar
en vapor de triclor—gtileno, gse rocid con un revestimiento
de 0,5 miléeimas de pulgada de una laca epoxi-fenblica del

tipo que se usa comunmente para el revestimiento interior dd
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recipientes de acerc para trensportes B mismo se calentd
a 230°C duraente 10 minutos, cuando se aplicdé un polietileno
conteniendo poco o ningiin antioxidente, como se describid
en el Ejemplo IX, Bste se calentd posteriormente durante
otros 10 minutos a 2302C durante 8 minutos. Después de en-
friar, la adherencia del polietileno a la superficie de la
laca se encontrd que era tan baja que no era mesurable,

Ejemplo XIII

Se repitid el Ejemplo XII con la edicidn de 5% de
"Siccatol" de hierro a la lace epoxi-fenélica. ILa adheren-
cia, tanto en seco, como después de inmersidn en agua, como
se describid enteriormente, fué mayor que la fuerza cohesi-
va del polietileno,

Ejemplo XIV,

Un panel de mcero dulce se desengrasdé como se ha
deserito anteriormente y rocid con revestimiento Qe 1,0 mi-~
1dsimas de pulgada de unse laca de poiiuretano fraguable al
calor. El revestimiento se calentd a 2102C durante 20 minuy
tos y despuds se dejd enfriar, BEste revestimiento se rocid
despuds con una solucidn al 10% de naftensto de hierro en

tolueno y se volvid a calentar a 2102¢, Un polietileno de

© HFI 7 y conteniendo 30 ppm de antioxidante Santonox, se apl

cé después., Ta adherencia del polietileno a la laca de po-
liuretano se encontrd que era mayor que 3,5 kg/cm. de ampli
tud, tanto en seco, como despuds de inmersién en agua, como
se ha descrito anteriormente.

Ejemplo EX

Tos ensayos del Ejemplo XI se repitierom, pero

g
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en lugar de aplicar la solucidn al 1% de la resina fendlica

fraguable al ealor, a la superficie de acero, esfa solucidn
al 1% se aplicé a la pelfcula de polietileno por vertido y
desaglie seguido de desecacidén. Después de aplicacién al

acero, como en el Ejemplo XI se encontrd que la adherencia

fué mayor que la fuerza cohesiva del polietileno.

e e e e g e e mwe ey e me
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Ta presente patente de invencidn, comprende lus
siguientes reivindicaciones:

1.~ Mejoras en la fabricacidn de articulos de me-
tal forroso, caracterizadas porque por lo menos wna super—
flole es revestida con un polietileno aglutinado estando
sustancialmente libre de compuestos que evitan oxidacidn o
que contiene una sustancia promotora de oxidacién en una
proporcidn por 1o menos suficiente para compensar en la ca-
ra intermedia entre polietileno y acero, la aciividad de
los compuestos presentes, que evitan oxidacidn,

2.~ Mejoras, segin la reivindicacidn anterior,
caracterizadas porque por lo menos una superficie es reves-
tida con una cape intermedia y un polietileno aglubinado
estando sustancialmente libre de compuestos que evitan oxi-
dacidn o que contienen una sustancia promotore de oxidacidn]
en una proporcidn por 1o menos suficiente para compensar en)
la cara intermedia entre polietileno y acero, la actividad
de los coﬁpuestos presentes que evitan oxidacidn,

3.~ Mejoras, segin las reivindicaciones anterio-
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res, caracterizadas porgue por 1o mencs una superficie es
revestida con un compuesto metdlico promotor de oxidacidn
como una cape intermedia y un polietileno aglutinado que
estd sustancialmente libre de eogpuestos que evitan la oxi-
dacidn o que contiene una sustancia promotora de oxidacién
en una proporeidn por lo menos suficiente para compensar
en la care intermedia entre el polietileno y el acero, la
actividad de los compuestos presentes, que evitan la oxida-
cidn.

4.~ Mejoras, segﬁn.las reivindicaciones anterio-
res, caracterizadas porque por lo menos una superficie re-
vestida con un secante de pintura de compuesto orgdnico de
metal como cape intermedia, y un polietileno aglutinado que
estd sustancieluente libre de compuestos, que evitan oxida-
cidn, 0 que contiene una sustancia promotora de oxidacidn
en una proporcidn por lo menos suficiente para compensar en
la cara intermedis entre polietileno y acero, la setividad
de los compuestos presentes, que evitan la oxidaciédn.

5.~ lejoras, segin las reivindicaciones anterio-
res, caracterizadas porgue por lo menos una superficie es
revestida con naftenato de hierro como cape inbtermedia, y
un'polietileno aglutinado que estd sustancialmente libre de
compuestos, que evitan oxidacidn o que conbtiene una sustan-
cia promotora de oxidacién en une proporcidn por lo‘menos
suficiente para compensar en la cara intermedia entre el
polietileno y el acero, la actividad de los compuestos pre-
gsentes, que evitan la oxidacidn,

6.~ Mejoras, segin les reivindicaciones anterio-

reg, caracterizadas porgue por lo menos una superficie es
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revestida con una capa intermedia conteniendo un secante de
pintura de compuesto orgdnico de metal y polietileno agluti
nado que estd sugtancialmente libre de compuestos que evita
oxidacién o que contiene una sustancia promotora de oxida-
cidn en proporcidn por lo menos suficiente para compensar
en la cara intermedia entre polietileno y acero, la activi-
ded de los compuestos presentes, que evitan oxidacidn.

7.- Mejoras, segin las reivindicaciones anterio-
res, caracterizadas porgque por lo menosg una superficie es
revestida con una delgada capa fendlica como capa interme-
dia, y un polietileno aglutinado, que estd sustancialmente
libre de compuestos, que evitan oxidacidm o que contiene
une sustancia promotora de oxidacidn, en uma proporcidén por
lo menos suficiente para compensar en la cara intermedia
entre polietileno y acero, la actividad de los compuestos
presentes que evitan oxidacidn.,

8.~ Mejoras, segin las reivindicaciones anterio-
res, caracterizadas porque por lo menos una superficie es
revestida con una laca epoxi como capa intermedia y un po-
lietileno aglutinado que estd sustancielmente libre de com-
puestos, que evitan oxidacién o que contiene una sustancia
promotora de qxidacién en unae proporeidn por lo menos sufi-
clente para compensar en la cara intermedias entre acero y
polietileno, la actividad de los compuestos presentes, gque
evitan oxidacidn.

9.~ Nejoras, segin las reivindicasciones anterio-
res, caracterizades porque por lo menos ung superficie es
revestida con un peréxido como capa intermedia, y un polie-

tileno que estd sustancialmente libre de compuestos, que

=3
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eviten oxidacién o que contiene una sustancia promotora de
oxidacidén en una proporcién por lo menos suficiente para
compensar en la cara intermedia entre el polietileno y el
acero, la activided de los compuestos presentes, que evitan
oxidacidn,

10,~ Mejoras segin las reivindicaciones anterio-
res, caracterizadas porque por lo menos una superficle es
revestida con di-cumil-perdxido como capa intermedia, y un
polietileno aglutinado que estd sustanciesmente libre de cox
puestos, que evitan oxidacidén o que confiene.una sugtancia
promotora de oxidacién en uns proporcidn por lo menos sufi-
clente para compensar, en la cara intermedis entre polieti-
leno y acero, la actividad de los compuestos presentes, qug
evitan oxidacidn.

11.~ lejoras en le fabricacidn de artfoulos de mg
tal ferroso teniendo por lo menos una superficie ;evestida
con un polietileno aglutinado,

Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria, le cuael consta de quince hojas foliadas, escritas a

méquine por uns sols de sus caras.
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