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“teniendo cargas adecuadas como adhesivos estratificadores-

" Esta invencidn se refiere a adhesivos mejorados pa-
ra uso con felpudos y alfombras y como agentes de forrado de
tejidos. Mds especialmente, esta invencidn se refiere al
uso de emulsiones de copolimero de acetato de vinilo-~etileng
de bajo precio de coste, con una T, comprendida entré -35°C

y -10°C gproximadamente, asi como a dichas emulsiones con-

retardantes de la combustidn para felpudosy alfombras, como
agentes para el forrado de tejidos y como aglutihantes de
géneros no tejidos.

Ias composiciones adhesivas son esenciales para la
gstructura de la meyor parte de losfelpudos y alfombras.
El hilo sintético afelpado no puede funcionar como aifombra
sin la presencia de un adhesivo de ldtex para fijar los me-
chones as{ como encolar el tejido secundario al materiml
afelpado primario. Las resinas para este uso son preferible-
mente aplicadas en forma de emulsidn pare reducir los cos-
tes y contribuir a controlar la penetracidﬁ en las fibras
textiles. Paraz adaptarse a las condiciones eéonémicas, esta
aplicacidn de resina debe realizarse de la forms més barata
posible.

. Fundamentalaente, en la actualidad la industria es-
t4 utilizando dos tipos de construccidn de forros o telas
de fondo: (&) un tejido secundario es éstratificado medign-
te el uso de un adhssivo de latex al tejido primario o (b)
se aplica directamente una capa de latex espumado sobre el
adhesivo fijador de la fibra, que éuando se seca y cura
crea un acolchado egponjoso como parte integrante de le al-
fombra terminada. Pare cualquier tipo de construccidn de

forro o tela de fondo, la resina empleads como!adhesive de
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‘meros de estireno-butadieno carboxilsdo cormo adhesivos e
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ldtex debe conservér su flexibilidad después de la aplica~
cidn y no volverse frégil o blanda y pegajosa.

Ies alfoubras afelpadas de doble forro son fabrica-
das generalmente remellando hilos de fibras de pelo & tra—
vés de una base textil tejida 6 no tejida, de poco prepib,
éonoéida como substrato primario. El hilo es remallado a
través del substrato primario de forma continua, constitu~

yendo una hilera completa de pelo en la alfombra. El hilo

es anudado fuertemente contra la;cara inferior del substiratd

primario, pero los bucles pueden permanecer unidos o ser
cortados, segin se desee una alfombra de felpa de-rizo o de
pelo cortado. Ias fibras de pelo son despues sﬁjetadas al
substrato primario en esta disposicion mediante la éplica—
cidén de adhesivo. La alfombra afelpada de doble forro es
completéda aplicando a la cara inferior himeda del substra-
to primario un nuevo wmaterisl de forro conocido couo tejido
secundario ‘o scrim. El scrim, que sir&e pars mejorar la es-
tabilidad dimensional y el aspecto de la alfombra, es nor— |
malmente adherido a la cara inferior del substrato primaerio
nediante el mismo adhesivo que sirve para fijar las fibras
de pelo al substrato primario. El estratificado resultante
de substrato primario con las fibras de pelo remalladas &
su traves, un adhesivo y el scrim constituye la alfombra de
doble forro;

En la actualidad, se emplean principalmente copoli~

tratificadores para felpudos y alfombras y han sustituido en
alto grado al caucho natural para estas aplicaciones. El

ldtex sintético preparado a partir de polimeros de estirenod

butadieno carboxilado presenta varios inconvenientes impor-
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' ticas de envejecimiento poco satisfactorias y éa lugar a

! se produce como resultado de esta insaturacidn residugl ha

i hecho que los forros de los felpudos y alfombras se vuelvan

| fombra.tanto en el interior como a la intemperie, ha dado

~ palmades, que da lugar a costes de produccién mis altos.

- 406679

tantes. Uno de los inconvenientes de los adhesivos conven—
cionnles de ldtex de estireno~butadieno carboxilédo es que
llevan asociado un intenso olor a amoniaco. Ademds, con fre-
cuencia las alfombras terminadas presentan un fuerte y desas
gradable olor a estireno. Los adhesivos de polimero de butas
dleno-estireno carboxilado también pueden contener cierta

insgturacidn re51dua1 que tiende a producir unas caracteris-

una pérdida de flexibilidad. De hecho, la polimerizacidn que

rigidos como el cartén al cabo de solamsnte algunos afios.

El advenimiento de ciertos materiales sintéticos a

la industria de las alfombras, que permite utilizar ung 21~ |

luger & nuevos problemas en relacidn con la preparacidn de
tejidos pare alfombras. El polipropileno es un material re-
lativamente barato que, en casi todos los aspectos, es bas—
tante satisfactorio pars uso como la fibre de pelo, el subs-
trato primario y el scrim o substrato secundario de una al-
fombra. Sin embargo, el polipropileno presenta un problema
de adhesién, ya que las composiciones de latex normalmente
empleades en lg nanufactura de alfombras no se adhiersen '
bien a'la supefficie del polipropileno. Ias alfombras pre-
paradas empleando polipropileno y mezclas de ldtex conven—
cionales estédn expuestas a deslaminaciones del substréto
secundario o scrim. Con objeto de r;solver este problema,

se ha sugerido el empleo de miltiples capas adhesivas em-

Otro campo de uso de los adhesivos de esta naturale-

.
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.naturaleza general es el forrado de tejidos. Este tipo de

tacto y/o duracidn.

-5 _
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za goneral es la preparacidn de geéneros no tejidos, donde

- RN esezena A

sirven como ligandos . Estos géneros no tejidos pueden ser

del tipo no'duradero, como 1log sucedganeos de tejidos de un

8010 uso o pueden ser del llamado tipo duradero con uns du=-
racidén atil prolongada., pheparéndose estos géneros con adhe-
sivos suplementados cph un polimero protector adecuado, por
ejemplo uno o mis de los polimeros acrilicos. |

Todavia otro campo de uso de los adhesivos de esta

uso comprends el forrado de tejidos-para cortinas y tapi-

ceria, para comunicarles o mejorar las caracteristicas como

Prdcticamente en la totalidad de estos usos, el pro-
ducto puede ser inflamable y algunos productos 1o son mis
que otros. Con frecuencia el grado de inflamabilidad es el
que dicta gi un producto es o no aceptable. En general es
deseable ung inflamabilidad baja y se han establecido 1fmi-
tes de inflamabiiidad bagtants estrictos para élfombras, coxn-
tinnjes y similares en edificios plblicos y especialmente
en hospitales.

Un objeto ds esta invencidn es proporcionar compo-
siciones adhesivas mejoradas para aplicacionss de'forrado
de folpudos y alfombras. ‘

Otro objeto de esta invencidn es proporcionar compod A

T

siciones adhesivas de bajo coste para aplicaciones de forra
do de alfombras, gue poseen caracteristicas mejoradas en
comparacidn con 1os adhesivos convencionales.

Otro objetd de este invencidn es proporcionar enul-
siones particulares de cobolimero de acetato de vinilo=eti

leno, que encuentran aplicacidn como adhesivos y adhesivos

Y L
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" atileno que pueden ser cergadas hasta una alta proporcidn dT

~porcionar adhesivos para tejidos y forros de alfombras pre-

- retardantes de la combustidn en el forrado de tejidos y'al—
fombras. '

Todavia otro objeto de esta invencidn es praoporcio-
nar adhesivos copoliméricos de bajo coste para tejidos y
forros de alfombras, que poseen excelentes caracter{sticas
retardantes de la combustidn y/o adhesidn respdct§ 8 los ma-
‘teriales natgrales y sintdticos, buena resistencia al enve-
jecimienio y précticamente carscen de oaracteristiéas de
olor continuado, ' . |

Todavia otro objeto de esta invenoidn es proporcio-
nar adhesivos para tejidos y forros de alfombras preparados

a partir de emulsiones de copolimero de acetato de vinilo-

carga y pueden posser excelentes’caracteriSticas retardan-
tes de la combuétién,-manteniendo sin embargo busnas carac-—
teristicas de adhesidén y una excelente resistencia al agrie-

tamiento en frio.

Todavia otro objeto mds de esta invencidn es pro-

tato de vinilo y etileno, que tienen una tempsratura de
transicién vitrea (T,) comprendido entre -35°C y -10°C apro-
xioadamente. .

' De acuerdo con esta invencion, ée prebaran emulsio-
nes de copolizero blando a base de acetato de vinilo y eti-
leno, que pueden ser utilizadas como adhesivos de tejidos
¥ que tienen una temperatura de transicién vitrea (Ty) com-
prendide entre -35°C y -10°C aproximadamente. La cantidad

de acetato de vinilo en la emulsidén de copolimero estd com-

parados a partir de cmulsiones de copolimeros a base de mced

- 1
prendida entre alrededor de 20 y 70 .partes en peso ¥ la can+<.
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tidad correspondiente de etileno en el copolimero es entre

30 y 80 partes en peso. Las eamulsiones de copolimero de ace-
tato de vinilo-eﬁileno se preparan con un agente espesador.
y un dispersanfe’y también pueden ser formuladas con uno-o
mis de los ingredientes convencionales en las mezclas de
ldtex como cargas, agentes antisspumantes, agentes de pega-
josidad,.etc. Para los adhesivos de aplicacidén gensral, si
se dasea; puede incluirse en las emulsiones de copolimero
entre 0 y alrededor de 500 partes en peso de carga por cada
100 partes en peso de resina. Estas emulsiones pueden carac
terizarse ademds por sus propiedaces retardantes de-ia com-
bustién, distribuyendo en las mismas alrededor de 30 a 500
partes en peso de carga por cada 160 partes en peso Seco

de copolimero, como se define mds adelante.

Las emulsiones de copolimero cargadas.resultantes
forman adhesivos mejoradog para tejidos y forros de alfom~
bras, con ventajosas caracteristicas de adheéién,.retardan~
cia de la combustidn, résistencia al envejecimiento y olor,
buena compatibilidad con los colorantes y bajo coste. Ade=
més, las composiciones adhesivas de esta invencidn pueden
ger aplicadas utilizando el equipo convencional.

En terminos amplios, la cantidad de acetato de vi-
nilo presente en el copolimero este comprendidé aproximada~
mente entre '20 y 7Q partes en peso, siendo la centidad co-
rrespondiente ds etilsno presente en el copolimero‘alrede-
dor dé 30 a 80 partes en peso. Un copolimeroc pfeferido con~
tiene aproximadamente entre 35 y 65 partes en peéo de gce-
tato de vinilo y entre 6% y 35 partes en peso de etileno.
Un copolimero especialmente preferido contiene alrededor de

65 partes en peso de acetato de-vinilo y alredador de 35 paj
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tes en peso de etileno. ILas enmulsiones de copolizero resul-

tantes tienen una temperatura de transicidn vitree (2,) com-
érandida entre -35° y =10°¢ gproximedamente. La temperatura
de transicidén vitrea, denominada Tys es la temperatura por

encima de la cval un material polimérico presenta caracte—

risticas cauchiferas.: '

Otra caracteristica deseable de las composiciones

inegperada mejora en las propisdades Qe retraso de la com-
bustidn de estas composiciones, obtenida mediante el empleo
de ciertas cargas qus, sunjue eresn conocides antes de ahors
en las composiciones de utilidad similar pero de consiitu-
yentes y formulaciones &iferenteﬂ; ppesentan en este adhe~
aivo unz mejora sustancial de lag propiedades de retraso de
la, combustidn. Mo se conoce ninguna explicacidn cientifica
probada sunque se han propuesto variss teorias, telas como
la teoriaz modestamente plausible de un tipo de sinergismo
existente en la combinacion de estas cargas con el copolime.
ro que ‘tiene que comenzar con una energia de combustidon re-
lativemente pequefia. Cuglquiera gue ses la razén, eate efel-
t0 se obtiene mediante el ugo de aproximadamente 30 a 500
partes en peso de material de carga, definido mds acelante,
por cada 100 partes en peso seco de la resinz. de la emul-
sidn. Estos masteriales de carga son los que presentan pro-
biedados comnstibles con su uso en el sdhesivo de la inven-
cibén, mientras que su energia de combustidn es entre C y ned
gativa. Estos materigles de cargé pueden ser silicatos ni-
dratados de alumina, didxido de titanio, trihidrato de ali-
mine, yeso, sulfato bdrico, fosfétq hidrdégeno_diamdénico y

sulfamato amdnico. Coumo parte o como la totalidad de estos
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‘nes de copolimeros. Incluso con un nivel de carga muy alto,
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gistemas de carga pueden incluirse otros agentes especifi-

cos, COmo l?s que contienen fdsforo o antimonio junto con
donadores de haldgeno apropiados y su uso en una pequefia
proporcidn junto con una gran proporcidn de los meteriales
de carga menos costosos resulte sorprendentemente beneficio-
S0 para sumentar el retraso de la combustidn con las consi-
guientes ventajas econdmicas.

Cuando se desea obtener propiedades retardantes de
la combustidn, las cargas especialmente praferidas son
squellas que, en las condiciones de combustidn, se descompo-+
nen o proporcionan de otra forma sustancias polares. Asi, el
trihidrato de éldmina es Un buen ejemplo del tipo preferido
¥ se ha encontrado que ss especialmente eficaz.

Como las emulsionss de copolimero de este invencidn
pueden ser cargadas hasta una proporcidn de carga excepcio-
nalmente alta, superlor a 400 partes en peso por cada 100
partes en peso seco de resina, pueden conseguirse notables
ventajas-econémicas utilizando cantidades relativamente

&randes de cargas barastas en las formulaciones ds emulsio-

las emulsiones de copolimero presentan todavia buena adhe-
8ion y resistencia al agrietamiento en frio.

En la preparacidn de la emulsidn pueden emplearse
agentes espesgsdores convencionales, como poliacrilatos de
sodio e hidroxietilcelulosa, en una proporcidn comprendida
aproximadamente entre 0,1 partes y 4 partes por 100 partes
de peso seco de resina, es decir, de copolimero de acetato
de vinilo-etileno, Puede emplearse un agente disbersante 0
defloculante, como pirofosfato tetrasédipo, en uné propor—

cién de alrededor de 0,1 a 3 partes en peso por, 100 partes

'1
1
1
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de resina, Tambien pueden incluirse en las emulsiones de co-
polimero pequefias cantidades de ofros aditivos convencionals
como estabilizantes, pigmentos como éxido de titanio y lito-
pén y antiespumantes. lLas emulsiones de copolimerd pueden
ser preparadas con o sin agente tensoactivo, Ia preparacidn
de estas emulsiones implica tipicamente el uso @é un 1liguidg
édecuado, v.g. agua, como fase externs disolvents; hsbitual-
mente en uns progorciég comprendida aproximadamente.entre 2¢
¥ 150 partes en peso por 100 partes en peso de la resina
polimérica (calculado en seco). Cuando se emplea alcohol po-
1iviniiico, por ejemplo, como coloide protector durante la
copolimerizacidén, no és necesario agregar un agente tensoac-
tivo. Si no se emplea este coloide protector, puede utilizar
se un agente tensoactivo como los del tipo no idnico o anid4
nico. Sin embargo, no es necesario el uso de antioxidantes
en contraste con la necesidad de los mismos en las emulsio-
nes convencionales de copolimero de estireno-butadienc.

Pueden utilizarse técnicas convencionales y conoci-
das de polimerizacidn en emulsidn pars preparar las emulsiod
nes de copolimero ds acetato de vinilo-etileno de esta inver
cidn. Algunas veces es ventajoso incorporar pequeiias canti-
dades (es decir, hasta alrededor del 5 % en peso) de otro
u otros mondmeros con 1o0s comondmeros acetato de vinilo y
etileno. Como ejemplos de los mondmeros que pusden 88r agre
gados se ehcuentran el écido maleico, en una proporcidén del
0 al 1% en peso y el cianurato de trialilo en una propof—
cidén del O al 0,3 % en peso, aprox&madamente.

De forma andloga, pueden emplearse técnicas de apli+
cacidn convencionales, es decir, las mismas técnicas de

aplicacidén empleadas para les resinas de estireno-butadieno
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Algunas cowmpefifas prefieren utilizer una composicidn para
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Las composiciones édhésivas pueten ser aplicadas 2 la parte
posterior de los tejidos para cortinajes o tapiceria o, en
lge fabricacidn de alfombras, a la cara inferior del combina-
do de substrato primario y fibra de pelo médiante un rodillog
de cbntacto, cuyo empleo es corrientes en los procesos conveq
cionales de forrado de alfombraspara cubrir o impﬁegnar las
fibras de yute del substrato primario y separar el exceso de
composicidn adhesiva. Naturalmente, pueden utilizarse otros
métodos adecuados de aplicacidén como untado con une cuchi-
lle, pulverizécién, etc. La cantidad de composicidn adhesivs
aplicada normalmente es justamente suficienfe pars obtener
une, adhesidén adecuada de las fibras de pelo al substrato
primario. Naturalmente, también puede utilizarse un exceso
de composicidn adhesive pero es antiecondmico y requiere
tlempos de secado mayores mediante lémparas de infrarrojo
o estufas de aire caliente o una combinacidn de ambos sis-
tomas. Pusden utilizarse los pesos de revestimiento conven-
cionales en las alfombras. Tipicamente, el peso del reves—
timiento puede variar entre ungs 23 y 37 onzas por yarde
cuadreda (780 y 1254 g/m?), El método de aplicar las compo-
giciones de forro de alfombras a log diversos tipos de ma~

terial para alfombrasz puede variar de una compafifa a otra.

forro de alfombras con una viscosidad de trabajo de 12,000
8 15.000 centipoises. Otras compafifas prefieren utilizar
viscosidades menores préximas a 2000 centipoises. También
pueden emplearse téenicas d»e fusidn en caliente, en cuyo
caso la mezcla de la carga y le resina es efectuada habi-
tualmente fundiendo primero la resinm, sgregando la carga a

la masa fundida y después aplicando le mezcla de forme co-

|
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nocida al tejido o téjidos.

Iog adhesivos preparados de acuerdo con esta inven-
ciéﬁ pueden ger aplicados a las alfombras hechas de cuzalquiem
re de las fibras habituales, como nylon, serilén, poliéster
y lana y pueden ser epplaados con todos los tejidos de fon-
a0 normalég, inclufdo el yute y el polipropileno. Ias emul-
sionss de copolimero de mcetato de vinilo-etilemo presenten
une, ventajea muy-clara como adhesivo estratificador pars las
alfombras de intericres y exteriores de pdlipropileno, Sl
perando el probleme especielments grave ds la deslaminacién,.
asociado & las glfombras de polipropileno,

Algunas de las caracteristicas importantes de los
adhesivos estratificadores son determinades por los llamadog
ensayos de pelado T, sujecidn del mechdén y formameidn de bo-
litas. _

El pelado T es un valor obtenido cuando el forro se-
cundario es arrancado del forro primerio y es determinado
utilizando unse mdquine Scott. Ia adhesidn del serim o forro
secundario al substrato primario es denominada “"resistencia
al pelado". Este término se utiliza en su sentido normal en
la industria de manufactufa de alfombras, paras referirse g

la fuerza requerida para arrancar por pelado una tira de
dos componentes adheridos, de 2" (5 cm) de anchura, gque han
sido'envejecidos durante 24 horss. Se mide agarrando uno de
los compbnentes en cada mordaze del aparato teﬂsil Scott y
después separando las mordazas & una velocidad de 2"/minuto
(5 em/minuto). Normalmente se obtiens un valor comprendido
entre 8 y 40 libras (3,628'y 18,144 kg). Normalmente cuanto
més ligero sea el peso del revestimiento, mendr es ol pela~

do T,

L)
{
H
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13,608 kg). A 35 libres de treccidén (15,876 kg), los hilos

Ia sujeéiéh del mechdn es una determinacidn de la
capacidad de una composicidn de forrado de alfombras pare
retener lalfibra unida al forro primaric y al secundario,
Ia sujecidn del mechdn es determinada utilizando un aparato
Scott para tirar de una seccidn de la fibra y medir la fuer
za requerida para errancar ls fibra de la estructura. Normal
mente, los valores para el ldtex de caucho de estireno-buta

dieno varien entre 10 y 30 libras de traccidn (4,536 ¥

utilizados en la fabricacidn de alfombras se rompen habi-

tualmente.

El ensayo de formacidn de bolitas o envoltura de mechors

es una determinuncidn de la capacidad de la composicidn para
el forrado de alfombras para envolver complstamente a las

fibras individuales. Si las fibras de la construccion no

estdn completamente envusltas, un frotado suave de la alfomt

bra produce cabos suelios dé fibre que tienen tendencia g
formar pequenas bolas de fibra o "bolitas".

Las propiedades de inflamsbilidad pueden ser deter—
minadas mediante diversos métodos tales. Qque puedan ponerse
de manifiesto las caracteristicas retardantes de la combus-
tidn mediante une comparacidn adecuada. Un método de ensayo
apropiado es el método ASTM D2863-70, Inflamabilidad de
Pldsticos Usando el Método del Indice de Oxigeno. Por este
método la minima cantidad de oxigeno en una lenta corrien—
te de ox{geno y nitrdgeno es la necgsaria pars mantener jué
tamente 1a combustidn de une muestre de ensayo fisicamente
autosoportadas. Asi, cuanto mayor sea la cantidad dé oxigeno

requerida, menor es la inflamabilided de la muestra de en-

88y0.
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‘0 Descomposicidn de los Pldsticos. las medidas se expresan

Otro aspecto importante relacionado con la inflama—
bilidad des las composiciones de pldstico es el del humo
desprendido durante la combustidn o descomposicidn térmica.
Un método apropiado irndicativo de las caracteristicas de
formacidn de humo es el identificado como;ASTM D284 3-70

Medida de la Densidad del Humo procedente de la-Combustidn

como la pérdida de transmisiénrde la lug a traves de un vo-
1umén recogido del humo producido bajo condiciones normali-
zadas controladas, | '

Ig invencidn serd ilustrada mediante los siéuientes
ejemplos, entendiéndose que no hay ninguna intencidn de gqued
dar necesariamente limitados por ninguno de los detalles de
los mismos, ya Que pueden introducirse variaciones dentro
del aleance de la invencidn. Las caracteristicas fisicas
del copolimero de acetato de vinilo-stileno citadas en lo
gue sigue y que no han gido identificadas por ninguno Qe los
métodos de ensayo previamente mencionados, son determinadas
por métodos de ensayo convencionales. En los ejemplos, todas
las partes se dan en peso salvo indicacidn en contrario.

EJEMPLO 1

Se prepara una emulsidn de copolimero de acetato de

vinilo-etileno protegida con alcohol polivinilico, por copo+

limerizacidn en emulsidn de forma que contenga scetato de
vinilo y etileno en los siguientes porcentajes:
Acetato de vinilo (por saponificacidn) 63,8 %

Etileno (diferencia) 36 ,é %

Empleando el copolimero mencionado de acetato de vi+

nilo-stileno, se prepara una emulsidén de copolimero con une

Iy de -20°¢ y se formula en composicién aﬂhesiva'de acuerdo
M
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. sivo a base de emulsién'qé cdpolimero;

de bolitas indican que se obtieﬁe alrededor del 90 al 100 %

con la siguiente regeta:

o , Libras en se Libras en

Sdlidos __Ingredipntes co (kg) mojado (kgz)
51,0 % Copolimero de acetato de '
vinilo-etileno 120 235
Hidrdxido améhicﬁ. 0 1,8
Agua. | oo | 0o 62
5 % Pirofés;éto tetrasédico . 046 12,0
100 % Antiesbumantag ; 0,6 0,6
100 % Carbonato edleico 390 390
12,0 % Espesador (del tipo de .
dcido poliactilico) 1,3 11,0

En compqracion con la viscosidad de las mezclas de

butadieno=estireno, que normelmente es del orden de 12,000

a 15.000 centiboises, la viscosided de la emulsidn prepare—~

da de acuerdo con el procedimiento anterior es aproximadamen~

te de 17.000 a 20.000 centipoises,

Se preparan 9000-pies lineales (2.743 m) de alfom-
bra de 12 ples (3,66 m) de anchura. Los forres primario y
secundario son de yute, la fibra es de nylon de diferentes
construcciones, a saber mechén, pelo cortado y regular. las
velocidades de la mdquina se ajustan a su valor normal de

15 pies/minuto (4,57 m/minuto) pare la aplicacidén del adhe-

_ El genero para alfombras resuliante tiene una adhe—
sidn excelente. Las resmstenclas 8l pelado T son mucho ma-
yores que las obtenidas generalmente con los materimles norw
males de estireno-butedieno carboxilado: Los valores de la
sujecién del mechdn son’ normalmente superiores en 5 libras
(2,268 kg) & log de los materiales de latex de estireno-

butadieno carboxiledo normeles., Los ensayos de formacidn

P N PR i | 1 .2 08 ulw.a K iJrBL‘ﬁ \ﬁ!‘:*& S ..M H
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en contraste directo con los ldtex de butadieno-estireno que

“de Vinilo'para preparaer ung emulsidn de copoliméro de ace-

1 el 10. % del acetato de vinilo y Latotalidad de los agentes
.'tensoactivos. Se_anade un 3,5 % en peso de agente tensoac=-

| tivo enidénico, calculado sobre el peso total de los mondme-

I 1000 psi*(70 kg/em?) comprenie 4 libres (1814 g) de acetato

—-16..

406679

de envolturs de los ﬁechones en todas las fibres.

Adeuds de sus otras ventajas, la emulsidn de copo-
1{mero de acetato de vinilo-etileno se formuls con facilidad
Asimismo, la estabilidad de la viscosidad es excelente duran-
te periodos de'tiempo mas prolongados., Tanto la edulsién de

copolimsro~como'é1 géhero final para alfombras son inodoros,

habltualmente presentan un olor amoniacal y que producen al=s
fombras con un olor deeagradable a estireno durante largos
'perlodog de tiempo. Los estudios de duracidén en almacena—
@iento indican que las emulsiones de copolimero de etileno-
dcetato de vinilo presentan une excelente sstabilidad. Estos
_éstudibs de duracién en almscenamisnto también demueéfran
.que al cabo de 4 dfas se mantienen esencialmenze las mismas
caracter{sticas. |
- EIEMPIO 2 o
De acuerdo con el'procedimienfo de esta sjemplo, se

utili?a la adicidn retrasada parcial del mondméro acetato

tato de vinilo-etileno conteniendo 0,5 % de deido maleico &
0'1'% de cianurato de trialilo, embleando agentes tensoaé-
tivoes anidnicos.

A la mezcla de reaccidn se anaden inmedigtamente

ros principales. La carge de una'calaéra_a una presidn de

de vinilo, 11 libras 6 onzas (4160 g) de agente tengoactivo
aniénico, 172 g de vinilsulfonato eddico (25 %)) 185 g de
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poli(vinilsulfonato sddico) (25 %), 130 g de K5S,03, 0,5 g

de sulfato ferroso amdnico y 42 libras (19,0 kg) de agus.|
desionizada: i
Ies sustancias reacclonantes cargadass en la caldera
a presidn son purgadas dos veces con 20 psi (1,4 kg/om?) de
nitrégeno y dos veces con 20 psi (1,4 kg/cm?) de eﬁileno,
mientras se agits a 200 revoluciones por minuto. Despues la
carga se calienta a 50°C. Ia presién de etileno se éjueta -1
950 pei (66,8 kg/cm?) y se mentiene a esta presidén durante
toda la operacién. La polimerizacidn se inicia con una solud
cibn al 1 % de sulfoxilato sédico-formaldehido, constituida
por: 50 g de sulfoxilato sddico~-formaldehido, 40 ml de hi-
drdxido aménico y 5000 ml dé agua desionizada. Una vez ini-

ciada la polimerizacidn, se reallizan dos adiciones retarde~

das a lo largo de un periodo de 3 horas, manteniendo la cant

tidad de mondmero acetato de vinilo libre entre 5 y 7 %. La
primera adieidn retardada comprende 36 libras (16,330 kg)
de acetato de vinilo.yZBO g Ge clanurato de trialilo. Ia
seguhda adicidnzfetardada comprende 130 g de anhidrido ma-
leiéo, 185 g de vinilsulfonato sddico, 130 g de K252b8 y

1040 g de agua desionizada. La temperatura de reaccidn se

mantiene a 50°C con una temperstura de la camisa de refrige-

‘racidn de. 40°C durante las dos primeras horas y & 25°C du-

rante el resto de la reaccidn. El pH de la emulsidn se man-~
tiens entre.2,5 ¥ 3,0. Después de la primers hora de reac-

cidn, se utiliza una solucidn de sulfoxiiato‘sddico-formal—
dehido 8l 5 %. Esta solucidn estd constituida por 250 g de

sulfoxilato sédico-formaldehido, 50 ml de hidréxido aménico
¥y 5000 g de sgua desionizada. |

Una vez completadas las dog adiciones retardadas y

.
ot
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no ha reaccionado se polimeriza bajo condiciones atmosféri-
cas hasta menos del 0,5 %. Pare la reaccién completa se ubi-

jliza un total de 205 g del catalizador K28208 y 60 g de sul#

- L o

T, ~250¢

Acetato de vinilo 61,2 % (por saponificacidn).
" EJEMPIO 3 s

- retardada del mondmero, dejando para mds tarde la adicidn

del 90 % del acetato de vinilo. Ia adicidén del deido malei~

cuando la proporcidn de mondmero acetato de vinilo libre se
aproxima al 2,0 %, la emulsidn se enfria a 30-34°C, se ajus-
ta el pH de la misme a 5,5 y se evacia el etileno de la cald
dera de reaccidn. Después la emuleidn se transfiere a una

columna de destilacidén y el acetato de vinilo residual que

foxilato sédico~-formaldehido,
Tes propiledades de la emulsiéﬁ resultante se encuend

tran s continuacidn.

Mondmero libre 0,4 %
Viscosidad 40,2 centipoises a 60 revoluciones
- ' - por minuto. '

46,0 centipoises a 12 revoluclones
por minuto.

_ Se prepara ung emulaldn de copollmaro de acetato de
viniloéetileno, contenierdo 0,5 % de deido maleico y 0,15 %
fle cianurato de trialilo, utilizando agentes tensoaétivos yalt

idnicos. Se emplea un procedimiento de adicidn parcislmente

co'és totalmente retardade mientraé que los agentes tenso-
activos no idnicos se afiaden poco a poco.,

En un rsactor a presidn de 1000 psi (70 kg/cm?) se
cargan los aiguientes materiales: 4,2 libras (1905 g) de
acetato de vinilo, 1730 g de agente tensoactivo no idnico,

180 g de vinilsulfonato sddico (25 %), 200 g de K28208,
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entre 6 y 10 %. ILa primera adicidn retardada comprende 43 1id

foxilato sddico-formaldehido, 150 g de hidrdxido amdnico y

-19.
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0,5 g de sulfato ferroso amdnico y AT livras (21,319 kg)

de agua desionizada. lLas sustancias reaccionantes se pur~
gan dos vec;s con 20 pei (1,4 kg/cu®) de nitrdgeno y dos ve-
ces con 20 psi (1,4 kg/cm®) de etileno, mientras se agita a
150 revoluciones por minuto, ILe carga se calienta a 50°C y
la presidn de etileno en la caldera se ajusta a 950 psi
(66,8 xg/cm?) y se mantiene a esta presidn durante tods la
resccidn. La polimerizecidn se inicis con una solucidn al
1 % de sulfoxilato sdédico-formaldehido constituide por 50 g
de sulfoxilato sédico-formaldehido, 40 ml de hidrdxido amd-
nico y 5006 g de agua.

Una vez iniclada la reaccién; se realizan dos adi-
¢iones retardadas a 1o large de un periodo de 4 horas, man-

1

teniendo la proporcidn de mondmero acetato de vinilo libre

bras (19,505 kg) de acetato de vinilo y 51 g de cianurato
de triaslilo. Los materiales afladidos durante la segunda adi-
cidn retardads comprenden 132 g de agua desionizada, 968 g
de deido maleico (18 %), 180 g de vinilsulfonato sddico

(25 %) y 40 g de'K28208. La temperatura'de'reaccién se man-
tiens & 53°C, con una temperatura de la camisa de refrige-
racién de 38°C durante las dos primeras horas_y'a.25°c du-
rente el resto de la reaccidn. El pH de. la emulsidn se man-
tiene entre 2,5 y 3,0. Después de la primera hora de resc—
cién, se afiade une solucidn el 5 % de sulfoxilato sdédico-

formaldehido. Lé golucidn estd constitulda por 250 g de sul-

5000 g de sgua desionizada.
Una vez completada las adiciones retardadas y cuan-

do la proporcidén de monémero acetato de vinilo libre se ha

. - o 4‘1‘ o .- v - o5 . - "' =
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réducido al 2,0 %, la emulsidn se enfriala 30-34°C, se eve-

»

cla el etileno de la vasija de reaccidn y la emulsidn se

transfiere a una columna de destilacién. E aéetatd de vi-

'nilo residual que no ha reaccionado se polimeriza bajo cor-

diciones atmosféricas hasta'menoa'del-o 5 %' Se consumen
240 g de K28208 y 865 g de sulfoxilato sédico-formaldehido
en la polimerlzacion completa. E1l pH final de la emulsidn-

Be aausta a8 5 5 con hldroxldo amdnico concentrado.

Las propiedades de la emulsidn resultantes se en=-

cuentran a continuacion:

| Conxenido en BOlldOB 55,0 %
Mondmero libre ' 0,5 % , ,
| Viscosidad . : 376 centipoises a 60 rpm ¥
' : 920 centipoises & 12 rpm.
oo  -25,0%
Acétafq de- vinilo o © 63,5 % (por saponlflcacldn)
' . EJEMPIO 4

Se prapara ung emulsidn de copolimero de acetdto de

viﬂi;b-étileno con agentes tensoactivos no-idnicos, 0,5'%

_de-deido maleico y 0,15 % de cianurato de trialilo, de

Alacuerdo'cqn el procedimiento indicado en el Ejemplo 3.

“Ia émulsidn de copolimerd de acetato ds vinilo-eti-

leno se prepara haste un contenido en sélidos del 58,8 %,

hi un porcentaje de monomero libre de 0,4 y un porcentaje de )

1h'aoetato de v1n110 de 67 5 (determinado por saponlfmcaoion).
s

.Las propledades de la emulsion resultante se eneuen~

tran a continuacion'

Vigcosidad 580 oentigoises a 60 rpm y 1480 centl- '
| . poises a 12 rpm
Ty ' -19,0%,
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inflemabilidad por el método ASTM anteriormente identificadd

Se prepara un c0polimero de acetato de vinilo~etile
no protegldo con alcohol p011v1n111co, siguiendo el método
y utilizando las mismas- proporciones relativas de ingredient
tes deseritos en el Ejemplo 1« Se subdivide el copolimero
y las subdivigiones se emplean en la preparaclon de composi-r

clones adhesivas en las que los ingredientes son, salvo
excepcionas definidas, almllares a los del Eaemplo 1, sien-
do la excepcidn la naturaleza y cantidad de carga. Le canti+
dad de carga se esgtablece arbitrariamente en 400 partes en
peso por 100 partes en peso seco del cOpOlimard de acetato
de. vinilo-etileno y la composicién daila cargs estd indicadg
en 1a Tabls I dada a continuacién.

Las diversas muestras asi formuladas se emplean en
la'pﬁeparaqidn de tiras de ensgyo por moldeo y curado y des

pués-se someten & la determinacidn de lasrprqpiedades de -

ﬁ2863—70 v ala detgrminacién de las caracteristicas de pro+4
duccidén de humo por el método ASTM previameni9 identifica-
do:'32843570; Ios datos obtenidos incluyen los resultados
déiensayo similares sobre miestras de ensayb comparables

preparadas a partir de un adhesivo SBR comercial.

A ot - . . ¥ D T S Wi S S I R
B Y T S AU NP Se O A S A U DU B ETOR A B IRT R F ) RN R
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Muestre Yeso Al,05.(H;0); D2843-70 D2863~70 .
ol w00 - 16,5 28
| tsem) 400 - 34,5 22

. 300 - 100 16,5 - 39
(sBR) 300 100 365 24
¢k 200 200 - 15,55 - 55
(S8R) ~ 200 - 200 - ;WO 3@
b#' 400 300 14,0 76 .

| (sBR) 100 300 /5 41
B - 00 15 100

|¥% Densidad éptica corregida, medis de valores de exposicidn

-A'la esperada, ‘en las caracteristicas de 1nflamabilidad rela-

;'aouerdo con este invencién, en comparaclon con las obtenidag

| con un adhesivo de tipo comercial corriente.y ademis la me-

-4.éargé.queidontribuye por descomposicién anxngproducto-pq;

| ter.

ble del prooedimlento de ensayo para adaptarse a lds dife— :

, 'rentes formas flsicas, talos _como tlras de alfombras o cor~

TABLA I

Densidad de  Indice de oxige-
humos®¥ASTM:  ‘no limite, ASTM:

(SBR) - 400, . 32,5 - 55
X Moestras preparadas en la forma dgscrita-én'sl Ejémplo 1.

e lg llama y no a la llama. 7
- Estos datos indican una notable meaora, superior a
tiva y formaclon de humos de las nue styas preparadas de
jofa de;'retraéo de la combustiﬁn mediante el uso de una

En ensayos simllares, o en una modificaclon razona—

tinaJes, se. determina que las mejoras en el retraso de la

_combustion en las composiciones adheslvas de esﬁa 1nvencién
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invencidn, el cardcter efectivo total retardante de la com-

~del donador de haldgeno, siendo el resto de la carga sulfa-|

23 -
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se hacen importan%es chgndo la cantidad de carga adecuada
no es inferior a unas 30 partes en peéo de carga pof 100
partes en peso seco de la }esina. Cuando el tacto es un fac
tor importante, como en los forros de cortinajes y tapice—
ria, la cantidad de carga estd comprendida’ preferiblemente
entre alrededor de 30 y 200 partes en peso por 1007partes
en peso de la resina seca, mientras que en felpudos y'alfome
bras pueden utilizarse cantidades de hasts unas 500 partes
en peso de carga por 100 partes en peso de resims seca, sin
ningdn detrimento grave de las otras propiedades deseadas
del adhesivo.

Otros ensayos indican que cuando los tejidos trata-
dos para comunicerles un cierto retraso de la combustién se

emplean con el-adhesivo retardante de la combustidn de esta

bustidn de la estructura de tejido final es superior al
efecto meramente acumulativo esperado por combinacién sime
ple. Ios. sistemas de carga que incorporan una pequefia cantit
dad de las conocidas y coétosas composiciones retardantes 4¢
la oombustidn,>comoglas que contienen triéxidq de foésforo
o de antimonio con un donador de haldgeno, presehtan este
efecto sinérgico que parmifé obtener uma mercada mejora en
el retraso de la combustidn, a niveles ecoﬁdmicos sustan—
cialmente'méjorédos. Formulando un adhesivo a partir del co4
poliﬁerp del Ejemplo 4 y utilizando una carga que comprends

aproximadamente 10 % en peso de Sby03 ¥y una pequefia cantidag

mato aménico, el fndice de oxigeno es del 100 # a un nivel
de uso inferior g unas 200 partes en peso de dicha carga

por 100 partes en psso de la resine seca. Pueden obtensrse




10

15

20

30

‘nacidn apropiada.

| adapta a la obteneion de todos losAfihes_y objefos antes

'gstablecidos, junto con otres ventajas que son evidentes o

.ficacion de tejidos, tales como excelentes tacto, sujacion

,suostratos, talss como pollester e hilo para ‘dos caras y

fporclon de carga, por ejemplo superior a 400 partes de- car- :

',_retraso de 1a combustidn. T{picamente, los polimeros de es~|
:tlreno-butadieno se cargan hasts un nivel inferlor a 325 p@ﬂ
tes da_carga por 100 partes de resina: ILas emulslones de cot
':poiimero poééen una excelente estabilidad meéénica.'Las ému]

,sionss de copolimero resultantes también presentan resistenw

;5-1 n S

el
4\‘ I(!‘llﬂ )

resultados similares pero no necesariamente idénticos con

los materiales de carga antes descritos, sélos o en combi-

De 1o que antecede se deduce que esta invencidn se’

inherentes'al sistema. Las composiciones adhesivas-de-esta
invencion ofrecen varias ventajas en el producto en el caso

de las aplicaciones de adhesivos para el forrado ¥ ‘egtrati-

del mechdn, envoltura de los mechones y pelado T. Las com~

posiclones adhesivas presentan buens, adhesmon -3 diversos

forro primarlo de polipropileno.- Tambien se obtlene un ex—
celento comportamiento en la mannfactura de alfomhras de me~
chén, incluso a bajos niveles de adhesivo. Como las emulsio-

nes de copolimero pueden ser cérgadas hasta una gran pro-

ga por 100 partes de resins y todavia presentan buena adhe—_
31on y resistencie al agrietamiento en frio, las composiclo-
nes adhesivas resultantes aon econdmicas de uso Y, por adl—

cion de ciertas cargas, pogeen caracteristicas me;oradas de|

cia al enveaecimiento y han sido ensayadas durante mas de.
500 horas con. el ensayo en Fadeometer sin fallos. Adomss;

las emulslones de copollmero comunican un buen.tacto y tam-|
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bién caracteristicas de olor mejoradas. No poseen el inten-~
go olor del amoniaco asociado a los adhesivos convenciona-
les ¥y el tejido acabado no presenta el olor intenso residual
del estireno. El bajo contenido en amonisco de los adhesi-
vos también proporciona buena compatibilidad con los colo-
rentes, las emulsiones de copolimero a base de acetato de
vinilo y etileno también son compatibleé con la mayor parte
de los espesadores, poliacrilatos,-goﬁas, hidroxietilcelulo-
ga, etc. Una ventaja muy importante de lés'formﬁlaciones 8s
que se encuentra presente un maximo de solamente ei'o,s %
de mondmero residusl, eliminéhdoée sustancialmente la poli-
merizacidn posterior. Ias emulsiones de copolimero pueden
ger utilizades como adhesivos para forros y/o estratifica-
cidn de tejidos; empleendo el equipo convencional destinado
al uso con los adhesivos de butadieno~estireno carboxilado
Yo pof consiguiente, no se requiere ninguna inversidn de
capital'adicional cuando se smplean los adhesivos de acuer-
do con ests invencidn.

Aunque se ha insistido en la utilizacidn de las
emulsiones de copolimero de acetato de vinilo~etileno de
estaAiﬁvenciéﬁ pars aplicaciones de forros de alfonmbras,
resultard evidente que dichos copolimeros pueden ser em-
pleados enﬂqtras aplicaciones,'fales como las que implicaﬁ

el uso de dichos copolimeros como adhesivos estratificado~

res para adherir materieles tejidos de capas miltiples.

. En resumen, ls Patente de Invencidén que se solicita

debera recaer sobre las siguientes:
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1.

texturacidn

- 26 =

406679

REIVINDICACIONES

Mejoras introducidas en un procedimiento de

de felpudos y alfombras mediante aplicacidn

de adhesivo a por lo mencs una superficie de un material

apilado y a por lo menos un substrato de forro, adhiriendo-

se adhesivamente dicho material gpilado y dicho substrato,

caracterizadas las mejoras en la preparacién del adhesivo

———— .

por las etapas que consisten en:

a)

b)

2.

polimerizar acetato de vinilo-etileno wedian-|-:

te plimerizacibén en emulsidén para formar una

emulsidén de copolimerc que contiene entre 35

¥ 65 partes en peso de.acetato de vinilo y

entre 65 y 35 partes en peso de etileno, y

convertir la emulsidén de copolimero en un ad-

hesivo con una temperatura de transicidn de
vidrio entre -35°C v - 10°¢ aproximadamente
mediante adicidén de:

1) un dispersante en una cantidad entre 0,1
¥y 3 partes aproximadamente en pesov por -
cien partes en peso de copolimero de aceti-
to de vinilo-etileno.

2) un agente espesante en una cantidad entre
0.1 y 4 partes aproximadamente en peso por
cien partes en peso de copolimero de acety
to de vinilo-etileno, y

3) una carga en una cantidad entre 100 y 500
partes aproximadamente en peso por cien
partes en peso de copolimero de acetato de
vinilo-etileno. !

lMejoras segin la reivindicacién 1, caracteri
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zadas porque dicho copolimero de acetato de vinilo-etileno
tiene un porcentaje de¢ mondmero residual méximo de 0,5.

3. Mejoras segun la reivindicacidén 1 o 2, ca-
racterizadas ademéds porque dicha emulsién polimérica se
realiza en presencia de hasta el 5 % en peso de acido malej
co. ‘

4, Mejoras segin la reivindicacidn 1, caracte-
rizadas ademés porque dicho adhesivo comprende una emulsién
de copolimero no ionica que tiene un contenido de sdlidos
de copolimero de acetato de vinilo-etileno minimo del 50 %,

5. Mgpras segin una cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores caracterizadas porque se aflade dicha
carga en una cantidad en' exceso de 400 partes en peso por
cien partes en peso de copolimerdch acetato de vinilo-etilg)
no.

6. BSe reivindica por Gltimo como objeto sobre

el que ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicitaj

MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN PROCEDIMIENTO DE TEXTURACION
DE FELPUDOS Y ALFOMBRAS. .

Todo conforme queda descritc y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de veintisiete
péginas mecanografiadas.

Madrid, 14 Septiembre 1.972
BERNARDO}UNGRIA
Ry

(S /
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