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PATENTE DE INVENCION

a nonbre de:
USM CORPORATION - de nacionalidad norteamericana - domicilia-
da en 140 Federal Street, BOSTON (Mass. EE.UU.)
por:
"Procedimiento para mejorar la adhesividad de materiales

de resina de pol{mero”.

Memoria descriptiva
Esta invencién se relaciona con procedimientos adhesivos
y particularmente con procedimientos para mejorar la adhesivi-

dad de mateiales de resina polfimera de baja energfa con mate-
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riales de resina de esta clase que tienen una adhesividad
superficial mejorada.A .

Los materiales pléasticos de polialquileno, particular-
mente polietileno y polipropileno, presentan muchas caracte-~
risticas convenientes, que comprenden inercia con resjzccto a
la mayorfa de las sustancias qufmicas y solventes a las ton-
peraturas comunes, resigencia a la electricidad, tecnacidad
y Flexibilided. En virtud de estas y otras propiedades, ha si-
do conveniente emplear estos materiales en numerosas relaciones
en que se requiere la unidén del material con sf mismo y con
otras supertficies.

Estos materiales presentan una naturaleza superficial
cdea, a veces similar a la parafina, o sea que ticnen una
baja tensién superficial critica de humedecimiento, que impide
la adhesibén mediante los agentes adhesivos o de recubrimiento
comGnmente empleados. En muchas relaciones, por ejemplo en
el uso de material en hoja de polietileno Flexible o la super-
posicién de polietileno a materiales en hoja Tlexible, se pue-
den usar abhesivos fundidos calientes que actGan de modo que
se funden o se integran con la superficie de polietileno para
unir la superficie. Sin embargo hay muchas relaciones en que,
debido a la rigidez de los materiales que deben ser combinados
o debido a contornos especiales u otros Tactores; no es posible
utilizar estos sistemas athesivos fundidos calientes.

ina de las finalidades de esta invencién es alterar el
cardcter superficial de estos materiales de baja tensién de
humedecimiento superficial hasta un estado en el cual pueden
unirse Facilmente mediante adhesivos.

Otra finalidad es proveer un procedimiento simple y préc~
tico para unir adhesivamente superficies de baja energfa super-

Ticial empleando adhesivos del tipo en solucién.

Otra Finalidad de esta invencién es proveer un artfculo
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que tiene una porcidn de cuerpo principal que estd compuesta
por un material de resina de polfimero de baja tensién de hume~
decimiento superficial y una superficie que puede ser unida
adhesivamente y que estd integrada en el cuerpo principal del
material.

Para estas Tinalidades, y de acuerdo con una de las par-
ticularidades de esta invencién, se somete un cuerpo de mate-
rial de resina polfmera de baja tensién de humedecimiento su-
perficial a radiacién ultravioleta en una medida suficiente
para producir una superficie reactiva que puede incluir hidro~
xilo y grupos no saturados en su superfiie, vy se hace reaccio-
nar entonces con un poli-isocianato que se combina con los gru-
pos hidroxilo formados por radiacién para formar una superficie
integral sobre el cuerpo de resina capaz de unirse mediante
adhesivos. Se aplica adhesivo a la superficie, y con el adhe-~
sivo en condicién activa, se aplica el cuerpo contra la super~
ficie de un segundo cuerpo con el cual debe ser unido.

Los materiales a los cuales se trata de acuerdo con el
procedimiento de esta invencién son sustratos de baja tensibén
de humedecimiento superficial, que debido a esta caracteristica
son dificiles de humedecer y unir con adhesivos. Los materia~-
les considerados como poseedores de baja energfa superficial
son aquellos cuya tensién superficial crftica de humedecimiento
es 35 dinas/cm o menos, seglin se determina mediante mediciones
del &ngulo de contacto (ver pag. 20 de "Contact Angle,.Wettabi~
lity and Adhesives”, N2 43 de "Advances in Chemistry Series”,
publicado en 1964, por American Chemical Society). Dentro de
la categorfa estén inclufdos el polietileno, polipropileno,
copol fmeros de etileno y propileno solamente o con un porcen—
taje muy bajo de un dieno no conjugado, por ejemplo el terpo-

l {mero comercial EPDM que comprende aproximadamente 64% de

etileno, aproximadamente 34% de propileno y aproximadamente
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2% de 1,4-hexadieno, y polimeros que contiehen Fluor talcs
como fluoruro de polivinilo y fluoruro de polivinilideno. Los
polfimeros para tratamiento mediante el presente procedimiento
deben tener por lo menos algGn hidrégeno sobre una cadena de
carbono en una unidad gepetitiva en la cadena del polfimero.

La primera etapa en el procedimiento es el tratamiento
de la superficie del material mediante radiacién ultravioleta.
La radiacién ultravioleta bombardea la superficie del material
pldstico con fotonms:: que excitan las moléculas y causan cam-
bios quimicos y electrénicos en las moléculas de la superficie.
Se ha comprobado que la radiacién ultravioleta a una longitud
de onda de 2000 a 3.500 ﬁ para 100:W/seg/pie2 . ¥ de preferen-
cia aproximsdamente 1000 a 6000 W/seg/piez, determina un cam-
bio en la superficie, de tal nhaturaleza que, por tratamiento
con poliisocianato, se obtiene una superficie capaz de unirse
adhesivamente. Se ha comprobado también que un depbsito de un
fotosensibilizador tal como una cetona aumenta la eficacia de
la radiacién ultravioleta de manera que se pueden emplear
perfodos de radiacién mas breves. Las cetonas Gtiles incluyen
benzofenona, acetofenona, benzoina 2-acetonaftona, etc. Estos
fotosensibilizadores son Totorreductores y son eficaces bajo
la accidn de radiacién para tomar un hidrégeno de un &tomo de
carbono en una cadena din escisién de la misma. Se eree que la
radiacién determina la formacién de un.: hidroperéxido y tam-
bién una no saturacidn en la superficie del material polfmero
y que el hidroperéxido pasa a un hidréxido. A continuacibn,
los grupos hidroxilos en la superficie reaccionarén con p8li-
isocianato para formar una superficie capaz de unirse adhesiva-
mente. Se sugiere esta explicacibn:. solamente como una posiblc
ayuda para comprender esta invencién y se comprenderd que la
patentabilidad del procedimiento y del artfculo no dependen

de la variacidn de esta explicacidn.
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La siguiente etapa es tratamiento de la superficie
irradiada con rayos ultravioletas, mediante un poli-isocianato.
Los poli~isocianatos preferidos son aquellos que tienen una
funcional idad ~NCO de mas de dos, tales como el tri-isocianato
de trifenilmetano y el poli-isocianato de poliarileno {(funcio-
nalidad -NCO de 2,8). Estos materiales se pueden aplicar en
una solucibn cde solvente orcénico. Mo son necesarias condicio~
nes especiales de temperatura o tiempo para el contacto y se
ha comprobado que se obtienen los resultados deseados simple-
mente esparciendo una solucibn sobre la superficie irradiada
con rayos ultravioletas y elininando por frotamiento el esxceso,
| levéndose a cabo el tratamiento completo a la temperatura
ambiente.

Para ¢! isocianato de puede utilizar cualquier solvente
conveniente. En general se prefiere el empleo de solventes
vol&tiles que se evaporan con rapidez. Los slventes Gtiles
comprenden cloruro de metileno, metil etil cetona, y tetrahidro
furano; sin embargo se pueden usar otros solventes que no inter:
fieren con la actividad dd isocianato. Se pueden usar solucio~-
nes que contienen una cantidad tan pequefid como 1% en peso del
isocianato, aunque es preferible para conseguir una mayor
eficacia, la utilizacibén de concentraciones de por lo menos
10%. Se cree que grupos -NCO del poli-isocianato reaccionan
con grupos hidroxilo formados sobre la superficie del material
de manera que tal superficie, después del tratamiento con el
poli-isodanato, es un estrato de poliuretano integralmente uni-
do con el cuerpo principal del material de baja energfa super-
ficial.

Se ha comprobado que los adhesivos que son Gtiles para
unir poliuretanos, son eficaces para Formar uniones fuertes con
la superficie que ha sido irradiada y tratada con poli=-isocianat

to. Entre los adhesivos que se ha comprobado que son Gtiles
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se encuentra una solucién de un glicol uretano de poliéster
linecal, por ejempldo una solucién de Estane en solventes or-
génicos. Se ha usado también una solucién de un glicol ure-
tano de poliéter y una solucién de poliéster resinoso que se
obtiene por condensacién y polimerizacién de por lo menos un
Acido orgénico dibé4sico con por lo menos un glicol. Los &cidos
dib&sicos apropiados incluyen &cidos dib&sicos arométicos, ta-
les como &cido tereft&lico, &cido isoft&lico, &cido fenil inda-
no dicarboxflico, anhfdrido de &cido hexahidroftélico, y otros,
y &cidos dib&sices alif&ticos tales como &cido azelaico, §cido
subdrico, &cido seb&cico y otros. Los glicoles Gtiles incluyen
1,4~butano diol, 1,6-hexano diol, glicol etilénico, etc. Se
pueden producir los polfésteres por condensacibn de un &cido
dib&sico o mas de uno, y un glicol o mas de uno. Se puede pro-
ducir también los poliésteres por polimerizacién de lactonas
tales como E caprolactonas.

En una modificacién de!l procedimiento, se puede incorpo-
rar el poli~isocianato, necesario para reacci6n con la super-
ficieé irradiada, al adhesivo o a unaolucién dilufda del adhe-
sivo. Esta modificaci6n puede eliminar la etapa separada de
tratamiento con poli~isocianato, o puede proveer un recubri-
miento de Facil unibdn, auii.después de prolongado reposo, median
te otro recubrimiento de adhesivo. En esfla solucién de adhesi-
vo, ¢l poli-isocianato deber& estar presente en una medida de
por lo menos aproximadamente 1%.

Cuando se usan adhesivos del tipo en solucibn, la unibnn
con adhesive puede involucrar la aplicacién de la solucibn,
evaporacidn del solvente y luego activacisn del material adhe-
sivo asf'depositedo, ya sea mediante un solvente o por calor.

Se dan los siguientes ejemplos para que se pueda compren-
der mas f&cilmente esta invencién, y se comprenderd que la mis-
ma no se limita a los materiales o condiciones de tratamiento

particulares indicados en los ejemplos.
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EJEMPLO 1¢

Se prepara la siguiente serie de uniores en que se unen
adhesivamente tiras de tejido de Fibra de poliéster (Dacron}
recubierta con terpolfmero de etileno-propileno=1,4=hexadieno
(EPDM), cara recubierta contra cara recubierta. Se irradian
las superficies de las caras recubiertas con ultravioleta de
acuerdo con lo indicado, y se le aplica entonces un "frota=~
mi ento -NCO", es decir se pinta la superficie con una solucién
de un di~isocianato o un poli-isocianato en solvente volé&til
en concentraciones variables quitando por frotamiento el ex-
ceso y dejando que la superficie de seque de acuerdo con low
indicado ‘en la tabla que se acompafia. Se aplica,” entonces
a las superficies asi tratadas, un recubrimiento adhesivo de
una solucién de 15% de sélidos en tetrahidrofurano, de un po-
liuretano lineal que se obtiene por condensacién de 1 mol de
glicol de poliéster (Niax Polyol D=560) a partir de polimeri~
zacién de una lactona y que tiene un peso molecular de aproxi-
madamente 2000, con 2 moles de bis-(4-fenil isocianato) de me-
tileno y extensién de la cadena del producto de condensacién
con 1,4~butano diol. El producto de extensién de la cadena
tiene una temperatura de transicién a vidrio de -452C y la
solucisn de 15% de s6lidos hiene una viscosidad Br8okfield de
aproximadamente 2200 centipoises. En cada caso se deja secar
el adhesivo durante 3 h y se le activa entonces aplicando a
pincel tetrahidrofurano y prensando contra una superficie re-
cubierta adhesiva similar. Se ensayan las uniones adhesivas
después de 3 dfas en un aparato probador de traccibn por arran
camiento para separar las tiras a razén de 30,5 cmfmin.

En aquellos tratamientos que involucran madiacidn, se
Ileva a cabo disponiendo la duperficie a una distancia de
12,7 cm con respecto a una |&mpara ultravioleta de 1500 W (Lon-

o
gitud de onda principal 2537 A) durcnte perfodos de tiempo cal~-
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culados para dar la dosis indicada. £l tratamiento foto-
sensibilizador comporta el cepillar !z superficie expuesta
del recubrimiento con una solucidn de 229 de s6lidos de hen~
zotenona en toluol y evaporar el solvente antes de someter
la muestra a radiacibn ultravioleta.

En la tabla I, en la columna “Car&cter del fallo” el
término "interfacial” significa que el fallo es un arranca-
miento del adhesivo con respecto al terpolimero de etileno
propileno dieno en la intersuperficie. Esto indica la impo=~
sibilidad del adhesivo de establecer un contacto adhesivo hu-
mectante con la superficie del terpolimero. El término "dela-
minacién” se refiere al verdadero arrancamiento del material
terpol {mero con respecto a la base detejido e indica que la
unidn entre el adhesivo y el material terpolfmero es excelente,
de modo que la unién adhesiva resulta mas Tuerte que la unién
entre el terpolimero y la base de tejido.

los resultados enumerados demuestran que el frotamiento
con poli=isocianato de la superficie irradiada es considera-
blemente mas eficaz que el di-isocianato para establecer un
carScter superficial que proporciona uniones fuertes con el
adhesivo aplicado. Sin embargo, con las superficies mas fuer-
temente irradiadas, aun el di-isocianato permite el estableci-
miento de uniones suficienteente fuertes para ciertas finali-
dades. Corresponde observar también que aunque una solucién
con 1% de s6lidos de isocimatd produce resultados sensibles,
particul armente con las superficies mas altamente irradiadas,
se obtienen resultados marcadamente superiores con las solu-

ciones de isocianato de mayor concentracién.



TABLA |

Frotamien=

Traccién de arran-

camiento en g/cm Carécter del

Irradiacién to -NCO de anchura fallo
Sin irradiacién 70% MDII) 537 Interfacial
” 20% MDI 1,79 ”
” 1% MD 2) 39 "
" 70% PAPI 895 “
" 20% PAPI 1160 ”
" 1% PAPI 268 "
100 W/seg 70% MD1 537 , o
" 20% MDI 179 “
" 1% MD1 179 ” :
" 70% PAPI] 1790 Delaminacién intensa
” 20% PAPR] 1340 Pricipalmente inter-
facial
” 1% PAPI 447 Principalmente inter~
facial
1000 W/sep 70% BD1 1070 Interfacial
“ 20% MbI 356 "
" 1% MD1 356 "
" 70% PAP| 2510 Delaminacién intensa
" 20% PAPI 1790 Cierta delaminacién
” 1% PAPI 712 Interfacial
Superficie trata
da del fotosensj
bilizador
100 W/seg 70% MDI 1424 Principalmente inter-
facial :
” 20% MD1 712 “
" 1% MD1 537 ”
" 70% PAPI] 2680 . Delaminacién completa
” 20% PAPI 2510 "
» 1% PAPI 712 Principalmente inter-~
facial

1) Solucién de bis(4-fenil isocianato) de metileno en tetrahidrofurano.

2) Solucién de poli=isocianato de poliarileno (equivalente -NCO 2,8)

en tetrahidrofurano.
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EJEMPLO 28

Se preparan las siguientes series de uniones en las
que se unen entre sf tiras de pelfcula de resina de fluoruro
de polivinilo de un espesor de aproximadamente 0,0508 mm para
formar juntas traslagadas. A las superficies de las tiras
de pelfcula que se deben unir, se les aplican tratamientos
previos de acuerdo con lo indicado en la tabla que se acompa-
fla, aplicéndoles, adem&s, un recubrimiento adhesivo de una
solucién de 15% de s6lidos en tetrahidrofurano de un poliure~
tdano lineal que se obtiene por condensacién de 1 mol de gli~
col de poliéster (Niax Polyol D~560) por polimerizacion de una
lactona y que tiene un peeo molecular de aproximadamente 2000,
con dos moles de kis{4~Fenil isocianato) de metileno y exten-
si6n de la cadena del producto de condensacién mediante 1,4~
butano diol. En cada caso se deja secar el adhesivo durante
3 hy se le activa entonces por cepillado con tetrahidrofurano
y se presiona contra la superficie recubierta con adhesivo si-
milar. Después de J dias se ensayan las uniones adhesivas en
un aparato probador a traccidn de arrancamiento para separar
las tiras a razén de 30,5 cw/min.

En los tratamientos que involucran irradiacidn, se lleva
esto a cabo disponiendo la superficie a una distancia de 12,7
cm con respecto a una |&mpara ultravioleta de 1500 W (longitud
de onda principal 2537 ﬁ). El tratamiento fotosensibilizador
comprende el cepillar la superficie expuesta del recubrimiento
con una solucién de 32% de s6lidos de benzofenona en toluol
y evaporar el solvente ares de someter la muestra a irradiacidn

ultravioleta.
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TABLA 11

Traccibn de arran-

Frotamien~ camiento en g/cm Caré&cter del
lrradiacién? to ~NCO de anchura fallo
Sin irradiacién nada 179 interfacial
100 W/seg nada 268 ”
Sin radiacién papt ) 179 "
sin sensibiliza
dor 100 W/seg PAPI 356 Cohesivo
300 W/ seg PAPI 356 "
500 W/seg PAPI 537 "
1000 V/seg PAP} 537 Cohesivo y material
2000 W/seg PAPI 712 material
3000 W/seg PAPI 712 "
Sensibilizador
100 V/seg PAPI 537 Principalmente cohesivc
500 WiSeg PAPI] 537 Material
1000 W/seg PAPI 301 "

1) Solucién'de 20% de s6lidos de poli-isocianato de poliarileno

20

30

(equivalente =NCO 2,8) en tetrahidrofurano.

En la tabla 11, en la columna "Caracter del fallo” el
término "interTacial” significa que el Tallo consiste en el
arrancaniento del adhesivo con respecto al terpolfmero de eti-
leno propileno dieno en la intersuperficie. Esto es un indicio
de que el adhesivo no alcanza a establecer un contacto huﬁecﬁan-
te y adhesivo apropiado con el material de terpollheeoe EI té&r-
mino "cohesivo”™ se refiere a defecto dentro del adhesivo e indice
que aundue se establece un cierto grado de contacto humectante
y adhesivo entre el adhesivo y el material terpolfmero, el con-
tacto resulta no satisfactorio. El término "material” indica
que la unificacién entre el adhesivo y el material terpolfmero
es tan fuerte que el material mismo, es decir, la pelfcula de
fluoruro de polivinilo Talla bajo los esfuerzos aplicados en el

probador por traccién de arrancamiento.
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Segln se puede ver en la tabla, la combinaci6n del tra-
tamiento de irradiacidén con el frotamiento con isocianato es
considerablemente mas eficaz, ya sea que el frotamiento con
isocianato solamente, o el “ratamiento con irradiacibén solamentes
En efecto, en este sentido el frotamiento con isocianato sin
irradiacién no proporciona ventaja con respecto a la superficie
que no ha sido frotada con isocianato. En combinacién con el
frotamiento con isocianato, resulta que la resistencia de: la
unidn aumenta con el aumento de la radiacién hasta aproximada-
mente 3000 W/seg/piez. La tabla muestra también que el pretra-
tamiento de la superficie con un fotosensibilizador reduce la
dosis de irradiacidn que se necesita para obtener un determinado

nivel de resistencia de unién.

EJEMPLO 3e

Se cepilla un elemento de polietileno elevador de talén
con una solucidén al 30% de benzofenona en toluol y se seca.
Se dispone la superficie asf rechbierta a 12,7 cm con respecto
a una lé&mpara ultravioleta de 1500 W(longitud de onda principal
2537 %) y se la somete a irradiacidn durante 45 seg. Se cepilla
la superficie irradiada del! elevador de talén con una solucibn
de poli-isosianato de poliarileno (PAPI) al 70% en metil etil
cetona que tiene una funcionalidad total de isocianato de 2,8
grupos -NCO por molécula y que se entiende es una mezcla de un
di-isocianato, un tri-isocianato y un pequefio porcentgje de
tetraisocianato. Se quita la soluci6n por frotamiento de la
superficie directamente deppués de haberla aplicado con cepillo.

Se trata también una superficie de un talbA de goma al
cual se debe unir al elemento elevador de talén de polietileno,
con la solucidn de poli~isocianato y se limpia frotando. Luecgo
se recubre las superficies del elevador de talén de pblietileno
y del talén de goma, a los cuales se debe unir, con una solucién

de 15% de s6lidos en peso de un glicol uretano de poliéster
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lineal (Estano) en tetrahidrofuranc y se deja secar los recu=
brimientos durante aproximadamente 3 h. Se activa entondes

las superficies con calor infrarrojo durante 30 seg para llevar
las temperaturas de superficie hasta aproximadamente 73,92C,

y se montan y prensan entre sf el talén y el elemento elevador
de polietileno. Por enfriamiento la unibn resulta muy fuerte

y el talén y el elemento elevador de talén son inseparables sin
destruccibn.

EJEMPLO 42

Se cepilla un elemento d evador de W 6n de polietileno con
una solucién de benzofenona al 30% en toluol y se seca. Se dis-
pone la superficie asi recubierta a 12,7¢m de una l&mpara ultra-
violeta de 1500 W (longitud de onda principal 2537 i) y se some~
te a irradiacién durante 45 seg. Se recubre la superficie irra-
diada del elevador de talén con una solucibén adhesiva que com-
prende una mezcla de 10 partes en volumen de una solucién al
15% en peso en tetrahidrofurano, de un poliuretano lineal que
se obtiene por condensacién de 1 mol de un poliéster, (Niax
Polyol D=560) de un peso molecular de aproximadamente 2000 por
polimerizacién de una lactona, con 2 moles de bis(4-fenil isocia
nato) de metileno, y extensién de cadena del profundo de conden-
saci6n con 1,4-butano diol incorporéndose a dicha solucién 2
partes envoltmen de una solucibén de tri-isocianato de trifenil-
metano al 20% en peso en cloruro de metileno. Se deja secar
durante 3 h la superficie asi recubierta.

Se trata una superficie de un talén de goma que se debe
unir al elemento elevador de talén de polietileno,con una solu-
cién de poli~isocianato de poliarileno (PAPI), al 70% en metil
etil cetona. Se limpia la solucién por frotamiento de la super-
ficie, directamente después de haberla aplicado mediante cepillo.
Luego se recubren las superficies ddlelevador de talén de poli-

etileno y del talén de goma, que se deben unir, con una solucién
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al 15% de poliuretano lineal mencionado mas arriba en tetra-
hidrofurano vy se dejan secar los recubrimientos durante 3 h.

Se activan entonces las superficies mediante calor infrarrojo
durante 30 seg para llevar ka temperatura de la superficie apro-
ximadamente a 73,990 y se montan y prensan entre si el talén vy
el elemento elevador de polictileno. Por enfriamiento la unién
es muy fuerte y el talbn y el elemento elevador de talén son

inseparables sin destruccidn.

EJEMPLO 5¢

Se somete tejido de dacron recubierto con terpol{imero
(EPDM) de aproximadamente 64% de etileno, aproximadamente 34%
de propileno y aproximadamente 2% de 1,4-hexadieno, a irradia-
cidén durante 10 seg a una distancia de 12,7cm de una |&mpara
ultravioleta de 1500 W (longitud de onda principal 2537 i).

Esto eorresponde a una irradiacién de 1000 W/seg/piez. Desruds
de la irradiacibn, se cepilla la superficie del rccubrimiento
as{ irradiado, con una solucién de poli~isocianato de poliarile~
no (PAPI) de 70% de s6licdos dén metil etil cetona, se elimina el
exceso por frotamiento y se deja’secar la solucibn.

Entonces la superficie de poli-psocicnato as{ tratada se
recubre con una solucién de adhesivo que comprence 25% de sbli-
dos en tetrahidrofurano de un com iéster que sc obtiene por
condensacién de 27 partes en peso de &cido tereftélico, 6,C par-
tes en peso de anhfdrido hexahidrofté&lico y 17,05 partes en
peso de &cido sebécido con 15,7 partes en peso de ciclohexano-
dimetano!l y 26,1 partes en peso de 1,4-butano diol, teniendo
el copoliéster un punto-de fusidn de 120-1302C. Se deja secar
el recubrimiento adhesivo. Luego se cepilla el recubrimiento ad-
sivo con tetrahidrofurano v se prensan entre sf las superficies
de dos porciones del tejido recubierto. En un ensayo de trac=
cién de arrancamiento a razén de 30,5 cm/min, se obtiene una

resistencia de unién de 2,15 ko/cm de anchura.
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EJEMPLO 69

Se somete tejido de dacron recubierto con terpol{imero
de etileno propileno dieno (EPDM) a irradiacién durante 1 seg
a una distancia de 12,7 cm cen respecto a una lé&mpara ultfa-
violeta de 1500 W. Esto corresponde a una irradiacién de apro-
ximadamente 100 W/seg/piez. Después de la irradiaci6n de cepi-
Ila la superficie del recubrimiento asf irrddiado con una solu=
cién de 20% de sélidos de tri~isocianato de trifenilmetano en
cloruro de metileno. Se elimina el exceso dor frotamiento y se
deja secar la solucién.

Se recubre entonces la superficie tratada con poli-sécia-
nato, con una solucidén adhesiva que comprende 15% en peso, en
tetrahidrofurano, de un poliuretano lineal que se obtiene por
condensacién de 1 mol de un poliéster, (Niax Polyol D=-560)

(peso molecular aproximaddmente 2000) por polimerizacibébn de una
lactona, con 2 moles de bis(4~fenil isocisnato) de metileno,

y extensibén de la cadena del producto de condensacién con 1,4~
butano diol« Se deja secar el reculrimiento adhesivo durante
aproximadamente 3h. Se activa entonces el recubrimiento adhesi~-
vo por exposicibn a calor infrarrojo durante 30seg llevando la
temperatura de la superficie hasta aproximadamente 73,92C y se
preasan entre sf las superficies de dos porciones del tejido re-~
cubierto. En un endayo de traccién de arrancamiento, a razén

de 30,5 cm/min, se obtiene una resistencia de unién de aproxima-
damente 2,15 kg/cm de anchura.

EJEMPLO 72

Se cepilla una cinta de polipropileno con una solucién
de 50% de sélidos de benzofenona en tetrahidrofuranc y. se deja
secar. Luego se somebe la superficie de la cinta asf; requbienn
ta a irradiacién durante 10 seg a.una distancia de 12,7 cm con
respecto a una l&mpara de rayas ultravioleta de 1500 W. Después

de la irradiacién se cepilla la superficie del recubrimiento
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irradiado con una solucién de 70% de sélidos de pol i-isocianato
de poliarileno (PAPI) en metil etil cetona, se elimina el exce-
so por frotamiento y se deja secar la solucién.

Se recubre entonces la superficie tratada con poli-iso-
cianato con una solucidn allhesiva de un uretano de poliéster
lineal (Estane) en tetrahidrofurano y se deja seccar el recubri-
miento durante 3 h. Se somete entonces la superficie asi recu-
bierta a calor infrarrojo durante aproximadamente 30 seg para
llevar la temperatura de la superficie apwoximadaﬁente a 1659C y
se prensan entre sf las superficies de dos porcices de la cinta.

En un ensayo de traccién de arrancamiento a razén de
2,15 cm/min, se obtiene una resistencia de unién de aproximada-

mente 1,79 kg/cm de anchura.

EJEMPLO 8o

Se somete un tejido de dacron recubierto con un copolfimero
similar a la goma de aproximadamente 98% de poli-isobutileno y
2% de un isopreno (goma butflica), a irradiacién durante 1 seg
a una distancia de 12,7 cm con respecto a una l&mpara ultravio-
leta de 1500 W.

Después de la irradiacién se cepilla la superficie de una
porcién del recubrimiento asi irradiado con una solucién de 1%
de s6lidos de bis(4,4’-Fenil) isocianato de metileno y se cepi-
lla otra porcién de la superficie con una solucién de 70% de
sélidos de bis(4-Fenil) isocianato de metilo, eliminando el exce
so por frotamiento en cada caso y se deja secar la solucibn.

Se recubren entonces las superficies tratadas con poli-
isocianato con una solucidn adhesiva que comprende 15% de s6li-
dos en solucibn de tetrahidrofurano de un poliuretano lineal que
se obtiene por condensacién de 1 mol de poliéster (peso molecular
aproximadamente 2000) por polimerizacibén de una lactona, con 2
moles de bis(4-Fenil)isocianato de metilo y extensién de la ca-

dena del condensado con 1,4-butano diol. Se dejan secar los
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recubrimientos adhesivos. Luego se cepillan los recubrimientos
adhesivos con tetrahidrofurano y se prehsan entre sf las super-
ficies de dos porciones de la tela recubierta con adhesivo.

En un ensayo de traccibn de arrancamiento a razén de

30,5 cm/min, se obtiene en cada caso una resistencia de unién

-de aproximadamente 2,68 kg/cm de anchura.

N O T A

Se reivindica como objeto de esta Pdente de Invencién:

1.~ Procedimiento para mejorar la adhesividad de materia-
les de resina de polfimero que tienen por lo menos algln hidrbge-
no sobre una cadena de carbono en una unidad repetitiva en la
cadena del polfmero y que tienen una tensidn superficial criti-
ca de humedecimiento no mayor de 25 dinas/cm, para permitir
que el material sea fé&cilmente humedecido y unido por adhesivos,
caracterizado por las etapas de tratar una superficie de dicho
cuerpo por prddiacibén ultravioleta y hacer reaccionar dicha
superficie con un poli=isocianato.

%2u~ Procedimiento, segln la reivindicacidn 1, caracteriza-
do porque el poli-isocianato ticne una funcionalidad -NCO de
mbs de 2. ‘

3«~ Procedimiento, segln las reivindicaciones 1 y 2, carac
terizado porque la resina es un miembro del grupo que comprende
fluoruro de polivinilo, fluoruro de polivinilideno, polietileno,
polipropileno y copolfmeros de etileno y propileno que contienen
un pequefio porcentaje de un dieno no conjugado.

Av~ Procedimiento, seglin las reivindicaciones 1 a 3, carac:
terizado porque la radiacién es por lo menos de 100 W/Seg por
cada 9,29 dm2 a una longitud de onda de 2000 a 3500 ﬁ.

5= Procedimiento, segGn la reivindicacién 4, caracteriza-'_
do porque la radiacién es aproximadamente de 1000 a 6000 W/seg
por cada 9,29 dmz.
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6.~ Procedimiento, segln lasreivindicaciones 1 a 5, carac-
terizado por aplicar un fotosensibilizador a la superficie antes
de la radiacibn.

7<= Procedimiento, segGn las reivindicaciones 1 a 6, carac-
terizado porque el trétamiento con poli-isocianato comprende,
la etapa de aplicar el poli-isocianato a la superficie como una
solucién en un solvente orgénico vol&til inerte, siendo por lo
menos aproximadamente de 10% la concentracién de poliisocianato
de dicha solucibn.

8.~ Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 7, carac-
terizado porque el tratamiento con poli-isocianato comprende,
la etapa de aplicar el poli-isocianato a la superficie en solu-
cidn mezclado con una solucibén adhesiva en un solvente orgénico
volétil inerte, siendo por lo menos de 10% la concentracién del
poli-isocianato de dicha solucién.

9.- Procedimiento, segln la reivindicacién &, caracterizado
porque el adhesivo se elige del grupo que comprende poliéter
glicol uretanos, poliester glicol uretanos, poliésteres resinosos
de la condensacién y polimerizacién de por lo menos un &cido or-
génico dibasico y por lo menos un glicol, y poliésteres resinosos
de la polimerizacidén de lactonas.

10.- Procedimiento para mejorar la adhesividad de materia-
les de resina de polimero.

Esta memoria consta de dieciocho hojas, escritas por una

sola cara.

BARCELONA, 9 8 NOV. 19
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