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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento pa-
ra producir un hile eldstico.

La preparacién de copolimeros lineales de alto peso mo-
lecular de alfa-olefinas, particularmente de propileno consigo

mismo y con etileno, y la preparacidn de elastdémeros vulcani-

 zados & partir de tales copoli{meros, por varios procedimientos,

ya esta descrita en sclicitudes de patentes anteriores de los
presentes solicitantes.
En particular se ha descrito la preparacién de elasto-

meros por sulfocloracidén de tales copolf{meros, seguida por la
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vulcanizacidén de loe producfos sulfoclorados, en presenclia de
éxidos de metal.

Los productos vulcanizados as{ obtenidos tienen propie-
dades que, desde ciertos puntos de viata, son similares a las
del caucho eldstico, en particular altos valores de alargamien-
to eldstico unidos a excelentes propiedades de rebote,

La presente invencidén proporciona un hilo eldstico que
comprende un 6opolimero lineal y de alto peso molecular, sulfo-
clarade y vulcanigado, de propllenc/etilenc.

La invencién proporciona, ademas, un método de producir
un hilo eldstico, el cual comprende los pasos de extruir a tra-
vés de una hilera una solucidn de un copolimerc lineal y de al-
te molecularidad, de propileno/etileno en un disolvente orgid-
nico, conteniendo dicha solucidn uno o mas agentes vulcanizan-
tes, eliminar el disolvente de los filamentos agi obtenidos,

y vulcanigar los disolventes a temperaturas de 125 a 170%.,

Los hilos eldsticos proporcionados por la invencién
tienen propiedades mecanicas que pueden ser comparadas de modo
muy favorable con hilos hechos de caucho natural y de ciertos
cauchos sintéticos. No obstante, representan una mejora consi-
derable sobre tales hilos, ya que tienen una resistencia mucho
mas grande al oxigeno, ozono, luz ultravioleta y a la intempe-
rie,

Estas ultimas caracter{sticas hacen posible el empleo
de los hilos sin ningun recubrimiento protector particular.

Preferiblemente el copolimero contiene de 30 a 80% de
etileno, tiene un peso molscular de 50 000 a 300 000, un conte-
nido en agufre de 1 a-'3%, y un contenido en cloro de 4 a 15%

La produccidn de hilos de varios numeros (que pueden

ser muy bajos) de copolimeros sulfoclorados es hecha posible
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_por la circunstancia de que se disuelven en ciertos disclventes

orgdnicos, y que las soluclones as{ obtenidas son adecuadas para
la hilatura mediante los procedimientos convencionales utiliza-~
dos para obtener filamentos a partir de soluciones de egte ti-
po. Las soluciones més adecuadas para la hilatura son més bien
diluidas, con una concentracién de 3 a 30% segun el peso mole-
cular del polimero.

Se puede utilizar varios disolventes, tales como bence-

no, clorobenceno y tetracloruro de carbono., En la prdctica, co-

- mo que la sulfocloracidén es llevada a cabo, por regla general

en solucidn, la solucién diluf{da resultante de la sulfocloracién
puede ser utilizada para la hilatura, después de afiadirle agen-
tes vulcenizantes adecuados.

Son agentes de vulcanizaecidn adecuados, por ejemple,
dxidos metdlicos mono o polivalentes, mono o poliamines prima-
rias, secundarias y terciarias, y sales de metales alcalinos o
alcalino-térreos con acidos orgénicos o inorgénicos débiles y
no voldtiles, También se puede afiadir agentes acelerantes y
reguladores convencionales.

Para obtener los mejores resultados en la fase de hila-
tura es importante que la solucidén tenga una viscosidad compren-
dida dentro de ciertos limites. Se ha encogtrado empiricamente
que el método méds simple y efectivo para determinar la vigcosi-
dad adecuada para la hilatura, consiste en determinar el tiempo
requerido por una esfera metédlica que tiene un tamafio determi-
nado, parea caer desde una altura determinada deantro de la solu-
cién en examen. Utilizando una esfera de acero inoxidable que
pesa 00,1295 g ¥y una altura de cafda de 10 cm, se ha encontrado
que las soluciones son lo mas adecuadas para la hilatura cuando

el tiempo de cafda estd comprendido entre 600 y 1.200 segundos.
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La hilatura de la solucién puede ser llevada a cabo de
manera convencional, & través de hileras apropladas, y el disol-
vente puede ser eliminado de los filamentos por evaporacién en
la columna de hilatura o por coagulacidén en un bafio adecuado.

El ejemplo siguiente es facilitado para ilustrar le

invencién.

EJENPILO.

A una solucidn obtenida por sulfocloracién en tetraclo-
ruro de carbono, de un copolimero de etileno/propileno que con-
tiene 40% en peso de etileno, un contenido de.azufre'de hasta
1.9% ¥ un contenido en cloro de 7.8%, teniendo dicha solucién
una concentracidn en copolimero sulfoclorado del 7% (tiempo de
cafda de la bola de acero inoxidable: 700 segundos (10 om}),
se afilade las siguientes substancias (porcentajes en peso basa-

dos en el copolimero sulfoclorado):

PbO 40%
Staybelite 2.5% (resina hidrogenada)
Vulcafor HSS 0.25k (N-ciclohexil-2-benzotiazmol-sulfamida),

La hilatura es llevada a cabo en un aparato del tipo
ilustrade eséueméticamente en el dibujo adjunto, en el que 1
representa un deposito para suministrar la sclucién, 2 una bom-
ba de engranajes, 3 una dabeza de hilatura, 4 una hilera, 5 un
tenque de coagulacion, 6 rodillos locos para soportar el fila-
mento y 7 un plegador para recoger el filamento,

Se utiliza una hilera de sombrerete de 18 agujeros de
0.2 mm de diametro, provista de una red de 13 000 mallas por
em®, soportada por otras dos telas metdlicas de 900 y 1500 ma-
llas por om?, respectivamente. E1 recipiente de coagulacion tie-
ne 3 metros de largo y contiene metanol, La coagulacion puede

ser llevada a cabo en bafios de varios tipos, dependiendo la
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duracién de la operacidén del nimero de los filamentos. El fila-
mento, después de su coagulacidén y secado, es vulcanizado en un
autoclave con ayuda de vapor vivo, a 145°C durante 30 minutos,

En la tabla 1 se refiere las caracteri{sticas de dos mues-
tras de filamentos gque tienen un nimero ligeramente distinte,
después de su vulcanizacidn.

La tabla 2 muestra los resultados de un easayo sobre la
egstabllidad de un filamento bajo la luz ultravioleta, llevado a
cabo exponiendo durante el tiempo indicado, & la luz de una lam-
para de cuarzo de 100 W colocada en el foco de un espejo para-
bélico, estando las muestras dispuestas en un plano horigontal
normel & la direccidon de la luz y al eje loangitudinal del espe-
Jo, a uns distancia de 30 cm del foco del mismo. Tal como se
puede apreciar, las caracteristicas del filamento quedan muy
buenas, ain después de una expesicién prolongada.

En la tabla 3 se ha relacionado los datos de un ensayo
de envejecimiento llevado & cabo sobre dos muestras de un rila-
mento vulcenizado, en presencia de oxigeno (aparato Bierer-pa-
vies). El aparate consiste en una serie de pequefios autoclaves
colocados en un termostato. Las muestras cuelgan de soportes
aplicados a las tapas. El ensayo consigte en mantener las
muestras en presencia de ox{geno a 21 at y 70°C durante un
tiempo determinado, Después de este tiempo las muestras son so-
metidas nuevamente & ensayos para determinar su tenacidad, alar-

gamiento y nimero
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Numero {total de los 18 filamentos),
deniers 190 194
Tenacidad, g/den 0.16 O.14
Alargamientova la rotura, % 475 420
Deformacién permenente (después de
estirado a 200%), % 2 2.5
Médulo eléstico, g/den 0,018 0.02
TABLA 2.
Tiempo, horas 0 24 72 96 I 120
Nuimero total en
deniers 240 254 227 227 208
Tenacidad, g/den 0.13 0.10 0.07 0,07 0.06
Alargamiento a
la rotura, % 478 538 468 450 400
TABULA 3.
Tiempo, horas 0 0 72 72~T
Ndmero 230 190 235 200
Tenacidad, g/den 0.15 0,13 0-15. 0.%
Alargamiento, % 520 430 510 440

Se observara de estos resultados que la resistencia a

le traccidén no es alterada por el tratamiento, mientras que en

el caso del caucho natural bajo condiciones similares (segﬁn es

sabido) se produce una notable rebaja de sus propledades mecé-

nicas,
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NOTA 245086

Descrito el invento, se declaran nuevas las siguien-
tes reivindicaciones, con prioridad italiana aum. 15 794 del
6 de Noviembre de 1.957:

1. Procedimiento para producir un hilo eléstico, el
cual comprende las fases de extruir a través de una hilera una
solucién de un copolimero lineal y de alto peso molecular, de
propileno/etileno en un disolvente orgénico, conteniendo dicha
solucidn uno o més agentes vulcanizantes, eliminar el disolven-
te de los filamentos obtenidos dé esta manera, y vulcanigarlos
a una temperatura de 125 a 170°C.

2. ©Procedimiento segun la reivindicacidén 1, en el
que el copolimero contiene de 30 a 80% de etileno, tiene un
peso molecular de 50 000 a 300 000, un ¢ontenido en aszufre de
1 a 3% y un contenido en cloro de # a 15%.

3. Procedimiento segun la reivindicacién 1 o 2, en
el que se emplea benceno, c¢lorodbencenc 0 tetracloruro de carbo-
no como disolvents.

&, ©Procedimiento segin la reivindicacién 3, en e}
que se emplea soluciones que presentan una concentracién de
% a 20%.

5. Procedimiento segun cualquiera de las reivindica-

_clones 1 a 4, en el gue la solucidn tiene una viscosidad de

600 a 1200 segundos, siendo este tiempo el necesario para que
una bola de acero inoxidable gue pesa 0.,1295 g caiga vertical-

mente a través de la solucidén, en una distancia de 10 om,
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6. Procedimiento para producir un hilo elastico.

Segin se degoribe y reivindica en la presente memoria,
la cual conste de oche hojas foliadas y escritas a mdquina por
una sola de sus caras, acompafiadas de una lamina de dibujos.

De Madrid, a 5 de Noviembre de 1,958,

MONTECATINI, Societéd Generale per l!Industria

Mineraria e Chimica.
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