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MEMORIA DESCRIPTIVA
que ge acompalia a la solicitud de

UNA PATENTE DE INVENCION

a favor de PHILLIPS PETROLEUM COMPANY, sociedad de naciona-
lidad norteemericana, residente en BARTIESVILLE, Oklshoma, ~
UeS.4,

por

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE MATERIAL ESPONJOSO DE
GOMA" »
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La presente invencidn se refiere a una goma espon-
josa mejorada. En un aspecto, la presente invencidn se refie~
re g un procedimiento pare hacer goma esponjosa partiendo de
polimeros de dienos conjugados que contienen enlaces carbono-
esteflo y & la goma esponjosa soplada asi obtenida. En otro
aspecto, se refiere a un procedimiento para hacer goma espon-
josse soplada partiendo de copolimeros de reaccidn interrumpi-
da con un compuesto que contiene estalio, y a la goma esponjo-

sa soplada asi producida.
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In estos ultimos afios, se ha producido un nota-
ble sumento de la demanda de goma esponjosa soplada. la go-—
ma esponjosa puede ser empleada para muchas aplicacibnes.

Grandes cantidades de goma esponjosa son utilizadas cbmo na-—

-terial de tapizado en muebles, slmohadas, automdviles y sim

milares, La goma esponjoss es empleada tambien comé'@gterial'
amortiguador pars contratapas de alfombras. En todégtﬁﬁs
aplicaciones, es importante que la gome esponjosa dué&e blan-
da ¥y esponjosa durante un iargo periodo de tiempo, ﬁno;de los
problemas principales de la goma esponjosa clasica es su ten-
dencia a quedarse aplastada o afeltrada, con el uso normal.
Ta goma esponjosa clasica tiende tambien a quedarse splasta-
da o afeltrada cuando es sometifia a una carga, Una importan-
te propiedad de la goma esponjosa es la deformacidn bajo car—
ga. La goma esponjosa tiene:. que poder resistir cierta can-
tidad de carga antes de aplastarse por completo., Los produc-
tos de gome esponjosa obtenidos por procedimiéntos anterio-
res han resultado mediocres en sus propiedades fisicas debi-
do 2 sus elevados valores de deformacidn permanente a la com-
presidén y a su elevada deformacion bajo carga.

Se ha descubierto un nuevo procedimiento para ha-
cer goma esponjosa segun el cual el producto de goma espon-
josa posee una me jorada deformacidn permanente a la compre—
sion y flexion en condiciones de carga. Hablando en.sentido
amplio, la presente invencion comprende el uso de un tipo
particular de polimero de dienos conjugados para hacer la
goma, esponjosa soplada. De manera completamente inesperada,
se ha comprobado que pueden obtenerse productos de goma es—
ponjosa superiores usando polimeros de dienos conjugados que

contienen enlaces carbono-estalio,
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Un objeto de la presente invencidn es la froduccién
de una goma egponjosa soplada de mejoradas propiedadég f{si-
cas, Otro objeto de la presente invencion es la créé@ién de
un procedimiento pars hacer goma esponjosa, provista de pro-
piedades de mejorada deformacidn permanente a la compfesién '
y de una menor flexion bajo carsae

Segﬁn la presente invencidn, pueden hacerse pro-
ductos de goma esponjosa de mejoradag propiedades partiendo
de polimeros polimerizados en solucidn de dienos conjugados
que contienen enlaces carbono-estefio en la estructura de po-
1imero., Los polimeros que pueden ser empleados en el procedi-
miento de la presente invencidn son polimeros polimerizados
en solucidn de dienos conjugados. Los polimercs pueden ser
hogopolimeros o copolimeros de dienos conjugados o pueden ser
copolimeros de dienos conjugados y de compuestos aromiticos
sustituldos por vinilo. Mis especificemente, los dienos con-
jugados contienen de 4 a 12 gtomos de carbono por molécule,

y preferiblemente de 4 a 8 atomos de carbono por molégula. “
Tambien pueden emplearse mezclas de polimeros que contengaﬁ
enlaces carbono~eglbafio,

Cualquier método conocido en la especialidad puede
ser utilizado para introducir los enlaces carbono-estafio en
la estructura de polimero. Un método conveniente es el de in--
terrumpir una polimerizacidn catalizada por un metal organoal-
calino con un compuesto que contiene ewtafio, como se describe
a continuacidn. |

EBjemplos de los mondmercs de dienos conjugados que
pueden ser usados para hacer los polimeros ugados en la pre;
sente inveﬁcién gon : 1,3-butadienc, isopreno, piperileno, '
2,3-dimetil-1, 3~butadieno, 1,3~octadieno y 4,5-dietil~1,3-og

tadienoc.
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Ejemplos de los compuestos aromaticos sustltuldos
por vinilo que pueden ser usados para producir los copollme-
ros usados en la presente invencidn son: estirenoy 3-metiles
tireno, 3,5-dietilestireno, 4-n-propilestireno, 2,4;6—trime—
tilestireno, 3-metil-5-n-hexilestireno, 2,3,4,5-teftrametiles~
tireno, 4-dodecilestireno, 4-ciclohexilestireno, 4-fenilesti
reno y 4-p-tolilestirenoc. Los dienos conjugados pueden tam-
bien ser copolimerizados con otros MmoNOmeros que cohfengan
monovinilo, como por ejemplo : 1-vinilnaftaleno, 2-vinilnaf-
taleno, 4-metil-1~vinilnaftaleno, 3-etil-2-vinilnaftaleno, -
4,5-dimetil~1~vinilnaftaleno, 4,5-dietil-2-vinilnaftaleno,
6=isopropil=i~vinilnaftaleno, 2,4-diisbpropil—1-vinilnaftaleno
¥ 4-n-propil-5-n-butil-2-vinilnaftaleno, Es preferible que el
copolimero contenga no mags del 50% en peso del compuesto aro-
mético de vinilo.

Los polimeros dé los compuestos indicados anterior-
mente son preparados poniendo el mondmero o0 los mondmeros que
se desea polimerigzsr en contacto con un compuesto metalico
drganocalealino, inclufdos los compuestos de metal mono— y po-
lialcalino,wen pregenclia de un diluyente de hidrocarburos.
Tos compuestos de metal drganocalcalino contienen preferible-
mente de 1 a 4 atomos de metal alealino por molécula. Aun
cuando pueden emplearse compuestos 6rganometéi@icos de cual--
gquiera de los metales alcalinos, se prefieren los compuestos -
de Organolitio. _

Tos compuestos de metal Organcalcalino que se usan
como catalizadores pueden ser preparados de varias maneras,
por ejemplo sustituyendo los heldgenos en un haluro orgénico
con metales alcalinos por la adicidn directa de metales alce-
linos a un doble enlace, o haciendo reaccionar un haluro or-
ganico con un adecuado compuesto de metal alcalino.

Log iniciadores adecuados de metal 6rganoalcalino
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pueden estar representados por la férmula Ry, donde R es un
radical de hidrocarburo elegido en el grupo consigtente en
radicales alifdticos, cicloalifaticos y aromdticos Que con-
tienen de 1 a 20 atomos de carbono, M es un metal aloalino
¥ X es un numero entero comprendido entre 1 y 4. Io?Aini—
ciadores preferidos son los compuestos de 6rganolitib’en los
que X es 1 o 2. Los iniciadores de metal 6rganqalcé1iho son
bien conocidos en la egpecialidad. Son ejemplos de Esmpues-
tos de metal Srganocalcalino que pueden ser usados como cata=-
lizadores: ‘
netillitio

n-butillitio

tercio~butillitio

amilpotasio

isopropilcesio

n-decillitio

fenillitio

1-naftallitio

1,4=dilitiobutano

1,5=dipotasiopentano i
1,4-d180di0-2-metilbutano

1,10-dilitiodecano

1,15~dipotasiopentadecano

1,20=~dilitioeicosano

dilitionaftaleno

1,4=-dilitiometilnaftaleno

4,43-dilitiobifenilo

disodiofenantreno

1,2-d1ilitio~1,{~difeniletano
1,2=~dipotasiotrifeniletano

1,4=~dilitiociclohexano
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.2,4-dis0dloetilciclohexano

1,5,12~trilitiododecano |

1,4 ,7~trisodicheptano-

1,2,7,8—tetrasodionaftéleno

dilitiometano

1,4-dilitio—1,1,4 ,4-tetrafenilbutano,

La cantidad de iniciador usado depende dé1'¢bmpues-
to de metal drganoalcalino y del tipo de polimero deseado.. Bl
nivel eficaz de iniciador se encuentra normalmente‘éﬁ‘el ¢ame
po comprendido entre aproximadamente 0,25 y 20 miliﬁolés cada
100 gramos de mondmero(s) cergados en el sistema de polimeri-
zacidn., Los iniciadores de metal Organosleoslino varien gran—
demente en su solubilidad, lo cual surie un efecto considerable
sobre la cantidad usada. I:ios compuestos muy solubles en los
diluyentes de hidrocarburos, como el butillitio, el amillitio
¥ similares, son usados en cantidades relativamente pequeiias,
es decir en cantidades de la parte inferior del campo indica-
do. Lios que posgeen una solubllidad limitada pueden ser usados
en mayores cantidsdes, empleandose en cantidades més grandes
los compuestos menos solubles. En todo caso, el nivel de inie-
clador es ajustado generalmente, Jjuntamente con la cantidad
de compuesto de egtalio, de modo que produéca un polimero de
una viscogidad inherente comprendida entre 1 y 4.

Es preferible que la polimerizacidn sea conducida en
presencia de un diluyente adecuado, como benceno, tolueno,
Xileno, ciclohexano, metilciclohexano, n-butano, n-hexano,
n-heptano, iseoctano, mezclas de los mismos, y similares. Ge=
neralmente, el diluyente es elegido entre los hidrocarburos,
por ejemplo las parafinas, las cicloparafinés ¥y los atomati-
cos que contienen de 4 a 1O_étom03 de carbono por molécula.

En algunos casos, puede ser'deseable utilizar un
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procedimiento de polimerizacién en el que se produgcan poli-
meros ramificados que se ferminan luego con el com@uééto de

estafio. A la receta de polimsrizacidn pueden afindirse agen—

tes ramificadores como divinilbenceno y similares para pro-

ducir los polimeros ramificados que son Utiles para el pro-

cedimiento de la presente invencidn.

Aun cuendo le temperatura de polimerizacidn puede
veriar dentro de amplios limites, por ejemplo entre =100 y
1502 C., se prefiere trabajar a temperaturas compre@diﬁas en-
tre =75 y 1002 C. Bl periodo requeridovpara la polimerizacidn
y para la reaccion del compuegto de egtafio con el polimero
puede variar entre aproximsdamente 5 minutos y 100 horas, aun
cuando egté corrientemente comrendido entre aproximedamente
10 minutos y 25 horag.

Es sabido que varias materias son destructoras pa-
ra los catalizadores de metal Organocalcalino. Dichas méterias
comprenden el anhidrido carbénico, el oxigeno, el agua, los
alcoholes, los mercaptanos y las aminas primarias y secunda-
rias. Por consiguiente, es altamente degeable que los mondme—
ros sean liberados de dichas materias, asi como de las otras.
materias que tiendan a inactivar el catalizador. Cualquiera
de los medios bien conocidos para eliminar tales contaminado-
reg puede ser usado. También se prefiere que la mezcla disol-
vente empleada en el procedimiento sea esencialmente libre de
impurezag como agua, oxigeno y similares. Bn egte gentido, es
deseable eliminar el aire y la humedad del recipiente de reac~
cidn en el cual se realiza la polémerizacién. Toda impureza de
reaccibn que quede en el recipiente de reaccidn o en la mezcla

de disolventes es eliminada por el catalizador de metal Orge-

‘noalcalino que sirve de eliminador.

Una vez concluida la reaceidn de polimerizacidn, se
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trate el polimero con un compuesto de estafio para interrum-
pir la veaccidn de polimerizacidn. Para interrumpir la reac-
cién de polimerizacion pueden emplearsefiistintos compuestos
de estaflo. Generalmente, el compuesto de estafio que se aflade
e la mezcla de polimerizacidn tendra la férmula RySuZ, don-
de R es un radical saturado alifdtico, saturado cicloalifé—
tico, aromético, 0 una combinacion de estos tipos ¥ Z es ele-
gldo en el grupo compuesto por flﬁor, cloro, bromo,{&édo,
R!~CH=CH-CH,~, -OR", -SR", =0, =8, -O0-R!''-0- y -§-R7!!-S-,
donde R' es hidrégeno, un radical alifético saturado, éicloali
fatico saturedo o aromdtico, o una 9ombinacién de tales tipos;
R" es un radical alifatico saturado, cicloalifatico saturado
o aromitico, o una combinaeiln de estos tipos; R''' és un ra-
dical de alquileno con el cual el oxigeno o el azufre y el
dtomo de estafio forman un compuesto ciclico que contiene de-
5 a 8 miembros en el aﬁillo ¥ Quanao Z es elegido en el gru-
po constitufdo por f1dor, cloro, bromo, yodo, RY~CH=CH-CH,-,
-0R" y -SR", X es un mimexro entero de 0 a 2, e y es un entero
de é a4 tal que X + y = 4, y cuendo Z es =8, =0, -O-R'''-0-
0 =S=R!'''-S-, y 6s 1 y Z es 2. El mimero de atomos de carbo-
no en cada uno de R, R' y R" esta comprendido entre 1y 12.
El mimero de atomos de carbéno en R''! esta comprendido entre.
2y 12. Ry R' y R" puede ser el mismo 5 distinto. Se ha dom~ .
probado que afiadiendo el agente de tratamiento de la presente
invencidn a la mezcla de polimerizacion una vez concluida la
polimerizacidn y antes de la inactivacidn del catalizador, el ..
proéucto gomoso obtenido es tratado muy féeilmente en log
equipos trituradores y mezcladores clasicos, como se desecri-
bira a continuacidn.

Son ejemplos de loz compuestos de estafio que pueden -

ser utilizados en la presente invencidn:
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fluoruro estannico

cloruro estannico

bromuro estannico

yoduro estdnnico
tetraalilestafio
metiltricloresgtafio
di-n-hexildifluorestafio
dodeciliriyodestallo
dodeciltriclorestafio
diciclohexildiclorestafio
difenildibromestaiio
benciltricloregtaiio
4=toliltrifluorestatio
dietildialilestafio
propilirialilegtaiio
dialildiclorestafio
dodecilalildiclorestaiio
tetra(2~octenil)estatio
tetra(3-ciclopentil)alilestafio
dibutildimetoxiestatio
tetrametoxiestailo
tributilbis(octiloxi)estafio
di(benciloxi)dietilestatio
tri(dodecoxi)ciclohexilestaiio
di(ciclopentoxi)difenilestaiio
tetradodecoxiestafio
diclorodifenoxiestaﬁo
tetrametiltioestalio
di(dodeciltio)difenilestafio
$ri(butiltio) ciclopentilestafio
di(benciltio)didodecilestafio

tri(ciclohexiltio)nonilestaﬁo
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tetradodeciltioestailo

oxido de dimetilestafio

éxido de di(3-difenil)estafio

oxido de dibutilestafio

oxido de diciclohexilestafio

éxido de didodecilestafio

oxido de butilfenilestafio

sulfuro de dimetilestallo

sulfuro de dibutilestaﬁo

sulfure de di-p—bifenililestaﬁo

sulfuro de dildodecilestafio

sulfurc de di-1-naftilesteaiio

sulfuro de diciclopentilestafio

2,2~dibutil-5~metil-1, 3~-dioxa~-2-estannaciclopentano

2,2~dietil~1,3~dioxa~-2~egtannaciclohexano

2-gtil-2~fenil=-5-butil-1,3~dioxa~2-estannaciclohexano

2,2-di(4~tolil)-1,3~d1ioxa~2-estannacicloheptano

2,2-dipropil—1,3-dioxa—z—estannacidlooctano

2,2—dimgtil—1,3—ditia-2-estannaciclopentano

2,2-didodecil-1, 3-ditia~2-estannaciclohexano _

2,2~difenil-4,5,6,7-tetrametil-1, 3-ditia~2-estannaciclo

heptano
2,2—dibutil—4¢4-dimetil—1,3~ditia—2—estannaciclopentanoa
Algunos de los compuestos de eghafio mencionados an-

teriormente pueden existir en forma polimera. Cuando los com-
puestos de estafio se encuentran en forma polimera, pueden ne-~
cesitarse operaciones adicionales de mezcla mecanica, conoci-
das en la especialidad, para asegurar un {ntimo contacto en-
tre el compuesto de estafio y el polimero terminado pof metal
alcalino.

Genergslmente, la cantidad de compuesto de esgtalio
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empleada egta comprendida entre 0,05 y 2 equivalentes, basa-
dos en los grupos % de la fdérmule R,Sndy, por atomo-gramo de
netal alcalino del iniciador. EL campo preferido pa@é'la can
tidad de compuesto de estafio para ser sfiadids es de 0,5 a 2
equivalentes, besados en los grupcs Zd la férmula'RXSnZy
por étomo-gramo de metal alcalino del inlciador. Se‘@refiere,
en la mayorfa de los casos, un equivalente del grupo reactivo
% por atomo-gramo de metal alcalino del catalizador.

Cuando en la presente invencidn se emplea@ZCOPOIi-
nmeros, pueden ser copolimeros por blogues o al azara,Es bien
sabido en la egpecialidad que pueden producirse copol{meros
al agar afiadiendo ciertos agentes de aleatorizacidn a los
slstemas de polimerizacidn en solucidn como el descrito ante-
riqrmen,te° Un agente de aleatorizacion particularmente desea-
ble es el tetrahidrofurano. Otros agentes de aleatorizacidn
bien conocidos pueden ser empleados. Pueden hallarse e jemplos
de ggentes de aleatorizacidn adecuados en la Patente estadou~
nidense 209;5-160, depositada el 23 de mayo de 1.958 a nombre
de Zelinski y concedida el 14 de mayo de 1.961. Como los po-
limeros empleados para hacer gome esponjosa segun la presen-
te invencidn son sometidos a goplado, es importante que el g
valo: Mooney del copol{mero no sea tan elevado que impida un
soplado uniforme. Se ha comprobado que el valor Mbbney del
oopolimero, antes del soplado, tiene que ser inferior a 50,
determinado por ASTM D 1646-61 (viscosidetro Mooney, rétor
grande, 1002 C,, 4 minutos). Aﬁh cuando no se desea el limite
de ninguns teoris, resulta que la viscosidad de los polfmeros-
ferminados con el compuesto de estafio, descritos anteriormen-
te, disminuye cuando son calentados o molidos en presencia de
un compuesto scido. Esta disminucidn de viscosidad significa

que puede realizarse la dispersidn de pigmento mientras la
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viscosidad es relativamente elevada, sfiadirse un dcido como
el dcido estedrico y efectuarse entonces la mezela del com-
puesto de expansién porosa a un bajo nivel de viscosidad.

La baja viscogidad resultante pexrmite una féoil expansién
por el agente de soplado. Asi, los polimeros terminados con
un compuesto de esgtafio eliminan el gasto y el tiempd inver-
tidos en la peptizacion de la goma, normalmente requerida en
la fabricaclidn esponjosa de goms soplada.

Varios compuestos acidos conocidos en la especia-
lidad pueden ser usados al mezclar el compuesto de esponja
para reducir el nivel de viscosidad del polimero. Son'ejem-
plos de adecuados compuesgtos écidos : los haldgenos; los ha~
luros metalicos como el tetracloruro de silicio, el tetra—
bromuro de silicio y el cloruro de aluminio; las sales aci-
dog como el sulfato de aluminio, el fosfato de plomo y el
ortofosfato de bismuto; los ésteres dcidos de Acidos inorga-
nicos como el sulfato hidrdgenado de metilo y el ortofosfato
de acido et{lico; los dcidos inorganicos, los acidos orgéni-
cos; y los mercaptanos. Los anteriores no son més_que algu--
nos pocos ejemplos de adecuados compuestos écidoé, pudiéndo-

se usar cuaglquier materis vapaz de admitir electrones, siem-

pre que no sea perjudicial pafa el polimero tratado.

Los productos de gome esponjosa de la presente in-

 vencidn pueden hacerse por cualquier procedimiento conocido

pare dilatar goms. Un procedimiento adécuado es el de incor-
porar un agente de soplado a la mezcla de polimero, calentar
la mezela para formar una masa de caucho fundida, activando
asd el agente de soplade y dilatando el polimero. En tales
casos, el agente de soplado se descompone para desprender
productos gaseosos, haciendo as{ que 1la gomg blanda se dila-

te formando una masa esponjosa.
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Cualquier agente de soplado adecuado pue@e,ger
usado., Son ejemplos de adecuados agentes de sopladb”la p{pJ~
oxibis(benzosulfonil-hidracida), difenilsulfon~3,3'~disulfo
nil-hidracida, benceno-1,3~disulfonil-hidfacide, bercensulfo
nil-hidracida, N,N'—dinitrosopentamentilentétramin&;'N,N1~dg
metil-N,N'-dinitrogotereftalamida, diazoaminobenoené; azobisi
sobutironitrilo, azobisformamida (azodicarbonamida) carbona-
tos y bicarbonatos de amonic y de sodio, acettato de'émonio,
nitrato de sodio; perdxido de hidrdgeno, urea, resina»hidro-
genada e hidrocarburos de bajo punto de ebulliciony como el
n-pentano,

Cuando se emplean agentes de soplado que son acti-
vados por el calor, es importante que las fases iniciales de
mo%ienda 0 de mezcla sean ejecutadas a una temperatura sufi-
cientemente baja para impedir un soplado prematuro. Se ha com-
probado que es ventajoso ejecutar la fase de molienda o de
mezcla por debajo de una temperatura de 1102 C. A temperatu-
rgg superiores a 1102 C., algunos de los agentes de soplado
mencionados anteriorﬁente serén activados prematurauente, 1o
que se traduce en un soplado prematuro.

) También se ha comprobado que los polimeros que con-
tienen enlaces carbono-estafic pueden ser mezclados con otros
tipos de polimeros gomosos y usados en la preparacién de es~
ponjas de goma soplada de propiedades superiores. Los polime~
ros que contienen enlaces carbono-eghbafio pueden ser mezclados
con hasta un 75% en peso de goma natural, con polimeros de
dienos conjugados polimerizados en solucidn de reaceidn inte-
rrumpida por procedimientos clasicos, copolimeros radiales de
butadieno y de estireno y polimeros del tipo de emulsion. Las
mezclas de varias otras gomas con los polimeros terminados
por estafio descritos anteriormente poseen, seglin se ha compro-

bado, caracteristicas de resistencia a la carga y caracteris—
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ticas de deformacidn permanente a la compresidn superiores
a las de las esponjas producidas por'los procedimientos de
la téenica anterior. i

Las esponjas de goma soplada pnoducidas'éégﬁn la
presente invencion poseen velocidades de curado my eleva—
da. Bsta propiedad es especialmente deseable en laszoperacio-
nes comercisles cuando el tiempo requerido para curar -las
composiciones para goma esponjosa afecta directameﬁjé}las ve-
locidades de produooién, el coste de los productosrgbabados,
etc. Bn michos casos, la velocidad de curado de las.composi-
ciones de goma esponjosa es muy superior a la velocidaﬁ de
curado de esponjas hechas con polimeros del tipo de emulsion
¥y varios tipos de goma natural.

En la fabricacidn de esponjas de goma soplada segin
1a presente invencidn, pueden incorporarse a la receta de la
goma, esponjosa grandes cantidades de_rellenos, agentes de re-
fuerzo, plastificantes, etc. En muchos casos, la cantidad de
rellenos, agentes de refuerzo, plastificantes, etc., es supe-
rior a la cantidad que puede ser incorporada a las recetas de
goma. esponjosa que usan polimeros obtenidos por la técnica
anterior. Como la presencia de los materiales mencionados an-
teriormente afecta desfavorablemente la fealidaa de la espon—
ja soplada, es altamente deseable crear composiciones para go-
ma esponjosa que puedan ser cargadag fuertemente con distintos
méteriales como arcilla, talco, negro de humo, etc.?‘sin que
las propiedades del producto acabado resulten gravemente em-
peoradas. Las esponjas hechas segin la presente invencidn pue-
den incluir grandes cantidades de tales materisles sin un im-
portante cembio de la calidad del producto acabado. Asi, usan~
do la presente invencién,.puede hacerse esponjas provistas de
superiores propiedades fisicas empleando cantidades de relle-

nos relativamente bharatos mayores a las que eran posibles por
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los procedimientos anteriormente conocidos.

Las esponjas sopladas fabricadas segﬁn lé’pfesen— .
te invencidn pueden ser usadas para cualquier aplicdeidn
donde se requiera un material amortiguador duradero;'Se ha
comprobado que las composiciones para goma esponjosa -son
particularmgnte utiles en la fabricacidn de contratépas de
glfombra, Como ge ha dicho amteriormente, laé receias. para
goma, egponjosa pueden comprender grandes cantidade§:§p relle-
nos, agentes de refuerzo y plastificantes para producir bara-
tas contratapas de slfombras. Las composiclones paéé goma es-
ponjosa de la presente invencidn son exoepcionalmenie‘adecua—
das para los procedimientos clisicos empleados para hacer
contratapas de alfombras. Tales procedimientos clasicos com-
prenden corrientemente el calandraao de una delgada hoja de
1a-reoeta de megzcla para goma esponjosa sobre una correa sin
fin horizontal de mellas de alambre basto. La correa sin fin
atraviesa un horno calentado donde se calienta la delgada 1la-
mine de recets de goma para esponja. A medida que la lamina
delgada ge calienta, se comba y baja en los espaclos entre
las mallas de alambre; Esto le confiere a la hoja un aspecto
de gofrado. Durante la fase de calentamiento, los agentes de
soplado contenidos en la receta de goma para esgponja son ac—
tivados y en la hoja aparecen burbujes. El calentamiento cu~
re también la esponja.

Tas recetas de goma para esponjas de la presente in-
vencién fluyen més facilmente que las recetas clisicas de goma
para esponjas. Egto permite darle mmucho mas répidamente a la
contratapa de alfombra su aspecto gofreado. Esta mayor capa-
cidad de flujo o de drapeado acoplada a una mayor velocidad
de curado germite una obtencidén de las contratapas de alfom=
ra de goma esponjose segin la invencidn, mucho més répida y

econdmica que en el casgo de las contratapas hechas empleando
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recetas de la técnica anterior. _ :

Se indican los ejemplos siguientes para ilustrar
formag de realizacidn preferidas de la presente in&éncién.
Las materiag indicadas en los ejemplos no deberian ser in-
terpretadas en el sentido de una indebida limitaci'c')iag del
alcance de le invencion descrita anteriormente.

En todos los ejemplos, las determinacionss de las
propiedades fisicas se realizaron de la sigulente maneras

Viscosidad Mooney (MI~4) : fué determinada‘ por el
procedimiento ASTM D 1646-61 (viscosimetro Mooney, rétor
grande, 1002 C., 4 minutos). ‘ _

Soplado (%) ; fué determinado restando la densidad
final de la densidad original, dividiendo el valor resultan~
te por la densidad primitiva y_mul%ip;icando por 100,

Carge pare una flexidn del 50%, deformacidén perma-—
nente a la compresidén e hinchamiento al aceite : fueron de-

terminados por el procedimiento ASTM D 1056-59T,

EJEMPIO I

Se prepararon tres distintos tipos de'copolimeros
de butadienc-estireno. A efectos de identificacidn, se lla-
man los polimeros polimero A,.polfmero B y polimero C¢. E1
polimero A era un copolimero gl azar, polimerizado en solu-
cidn, terminado con cloruro estémnico, preparado empleando
la receta y las condiciones siguientes;

Partes en peso

Butadieno 75
Bstireno ~-25
n-hexano 700
Tetrahidrofurano 1,5
n-butillitio 0,106
Temperatura de iniciacidn, 2 C. 492
Temperatura de punta, ¢ C. . 96¢

Tiempo hasta la temperatura de punta, :
horas, 0,5
Presidn, kgs./cm2 3,5
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Al final del periodo de reaccidn, se interrumpi
la reaccién del polimero afiadiendo 0,08 p.c.m. (pertes ca-
da 100 partes de mondmeros) de cloruro estémnico, ¥ se afla-
did como antioxidante 1 p.c.m. de 2,6—di—teroio—bufii—4—mg
tilfenol. Se purificd el polimero al vapor y se secd en aps
rato de extrusidn. ‘

Bl poiimero B era un copolimero al azar de.buta-
dieno~estireno, polimerizado en solucidn, terminadQ:@én una
mezcla de gcidos grasos saturados y sin saturer, ppépqrado

empleando la receta y las condiciones siguientes :-.

Partes en peso

Butadieno 15
Estireno 25
n-hexano 700
Tetrahidrofurano 155
n-butillitio 0,175
Divinilbenceno ; 0,2
Temperatura inicial, ¢ C, 492
Temperatura de punta, £ C. 068
Tiempo hasta la temperatura de punta, .
horas, 0,5
Presion, kgs./cm2 3,5

Al final del periodo de reaccidn, se interrumpid
la reaccién del polimero mediante la adicidn de 1 p.é}m.
(partes cada 100 partes de monémeros) de una mezcla de &ci-
dos grasos Cy.-C,g saturados y sin saturer, y se afiadid ‘como
antioxidante 1 pecem. de 2,6-di-tercio-butil-d-metilfenol,
Se purificd el polimero al vapor y se secd en eparato de ex~
trusidn.

El polimero C era una goma de butadieno-estireno
SBR 1506 polimerizado en uns emulsidn acuosa. Se prepard el
polimero empleando la receta y las condiciones descritas en
ASTM D 1419-61T.,

Tuego se valoraron los polimeros A, By C en la

giguiente receta para contratapas de alfombras 3

R o
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Partes en peso

Pollmero 100
Plastogeno® 2
Aceite ligero para tratamiento Circo® 60
Blanco CCQC 130
Arcilla Dixie@ 65
Carbonato de sodio 15
Acido estearico 12
Celogeno OTe 1,5 -
Azufre 4
Oxido de cinc P 4
Tuads de metilo 1
Altexé 2

©
{

Mezcla de un acido sulfémico soluble en ,acelte y de ele-
vado peso molecular con un aceite parafinico. - .

b = Aceite inodoro, de color dorado claro, de un péso espe01—
fico de aproximadamente 0,92 y de una viscosidad de apro-
ximadamente 155 SUS a 100¢°F,

¢ - Carbonato de calcio (natural, molido en agua)

d - Carga mineral de caolln de tipo duro y de color blanca a
crema.

e - p,p'=oxibis(bencensulfonil-hidracida).
f - Disulfuro de tetrametil-tiuramo.

g - Disulfuro de 2,2'+#dibengotiacilo.

A continuacidn se indican la viscosidad de los po-
1{meros y de los polimeros compuestos y las propledades fisi-

cas de los materiales curados.

TABLA I

Polimero A B c

- lil~4, 1002 C.: Pollmero 32 25 27

Polimero mezclado 2,7 2,0 4,3
Propiedades fisicas (curado 10 minutos a 1662 C.)

Densidad, g/cm3 0,59 59 0,60
Carga con flexidn del 50%(279 C.) :
kgSn/cmz ’ 5’0 2,9 2,7
Deformacion permanente a la compre—
sion (flexidn 50%), % 2,7 3,5 5,0
Hinchamiento al acelte, % de cambio
de volumen 40,2 63,9 58,5

Estos datos muestran que la esponja soplads hecha
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con polimero terminado con cloruro estannico (polimero A)
resistid una carga superior en el 58% a la del pol{ﬁéio B
con une Flexidn del 50%. La esponja soplada hecha ééﬁ po-
1{mero terminado con cloruro estdnnico tenfs también una me-
nor deformacidén permanente a la compresidn e hinchéﬁiénto al
aceite que el copolimero polimerizado en solucidn o el copo-
1{mero polimerizado en emulsidn, siendo asi grandemente su-

perior a estos Wltimos dos polimeros. L
EJEMPLO II

Se compard un polimero similar al polimero A del
Ejemplo I con otra porcidn de polimero C en la siguiente re-

ceta de goma esponjosa para automdviles :

Partes en peso

Polimero n 100
Negro Thermax 5 55
Negro Sterling V* . 15
Blanco CCOJ 40
Aceite para tratamiento ligero Clrc03 55
Bicarbonato de sodio 15
Oxido de einc 4,5
Acido estearico 5 :
Petrolato 2 :
Azufre 2,5
Alt 2
DoT 0,25
Retardador W1 0,75

Negro de carbén termal medio.

Negro de horno para gplicaciones generales,
Como en el Ejemplo I,

- Di—orto—tolllguanldlna.

Acido salicilico con un agente dispersante.

H e e b
1

Se indican a continuacion la vigcogidad de los po-—
1imeros y de los polimeros mezclados y las propiedades fisi-

cag de los materiales curados:

e s wes e e e
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TABLA IT
Polimero A - B
MI~4, 1002 C. : Polimero 28 27
Polimero mezclado 4,5 5,5

Propiedades f£isicas (curado 20 minutos a 1572 G.)

Densidad, g/cm3 47 - 0,48
Soplado, % 62,5 615
Carga con una flexidn del 50‘73(279 C.)
kgs./cm2 1,16 . 1,03
Deformacidn permanente a la compr331on T -
(deformacidn 50%), % 12,7 20,5
Hinchamiento al aceite, % cambio de Vo~ R
lumen 86,4 - 106,0

Como en el e¢jemplo I, egtos datos muestran due la
gome esponjosa soplada hecha con polimero terminado con clo-
ruro egtannico (polimero A) resistid una carga superior en el
13% a la del polimero C con una Fflexidn del 50% y que la de-
formacidn permanente a la compresidn quedaba reducida en el
388 v el hinchamiento al aceite del 18,5% en comparacidn con

el copolimero polimerizado en emulsidn.

EJEMPIO IIT

Se prepararon tres polimeros para su valoracibn en
una receta de contrataps de alfombra. Bl pplimero D era simi-
lar al polimero A del Ejemplo I y fué preparado empleendo la

recets y las condiciones sigulentes:

Partes en peso

Butadieno 75
Estireno 25
n—-hexano 800
Tetrahidrofurano 145
n-butillitio 0,155
Divinilbenceno 0,04
Temperatura inicial, 2 C, 482
Temperatura de pynta,.2 C. 972
Tiempg de reaccidn, mimutos 53
Presidn del reactor, kgs./cm2 35

AL final del perfodo de reaccidn, se interrumpié la
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reaccién del polimero mediante la adicién de 0,08 p.cam.
(partes cada 100 partes de mondmeros) de cloruro estdnnico
¥ se ailadid como antioxidante 1 p.c.m. de 2,6-di-tercio~bu
$1l-d-metilfenol. Se purificd al vapor el polimero ¥ se se~
c6 en aparato de extrusion.

El polfmero E fué preparado empleando las -siguien-
tes receta y cpndiciones :

Parteq en pesgo

Butedieno 75
Egtireno . .25 -
n~hexano 800 -
Tetrahidrofurano 145
n~butillitio : 0,141
Temperatura inicial, £ C. 492
Temperatura de punta, g C, 979
Tiempo de reaccidn, minutos 43.
Presidn del reactor, kgs./cm2 - 3,5

Al final del perfodo de reaccidn, se interrumpid la
reaccidén, del polimero mediante la adicidn de 0,08 p.c;m. (par-
tes cada 100 partes de mondmeros) de cloruro esbtannico y ée
afiadid como antioxidante 1 p.c.m. de 2,6—di-tercio;butil—4—mg
tilfenol. Se purificd al vapor el polimero y se secd en apa-
rato de extrusidn.

El polimero F fué preparado como el polimero C del
Ejemplo I,

. Los copol{meros anteriormente descritos fueron en-

tonces mezclados segﬁn la giguiente receta:

Tanda 1 2 3 4 5
Polimero D ' 50 50 100~ -
Polimero B 50 —— - 100 —
Polimero F —— 50 — - 100
Plastogeno™ 2 2 2 2. 2
Aceite para tratamiento .

ligero Circo® 60 60 - 60 60 60
Blanco ¢cout 130 130 130 130 130
Arcilla Dixie® 65 65 65 65 65
Bicarbonatq de sodio 15 15 15 15 15
Acido egtearico 12 12 12 12 12
Celdgeno OTM 165 1.5 1.5 1.5 1.5
Azufre ’ 4 4 4 4 4
Oxido de cinc 4 4 4 4 4
Tuads de metilo™ 1 1 1 1 1
Altax® 2 2 2 2 2

I Gomo se describe en el Ejemplo I.
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Datos de tretamiento y propiedades fisicas de la

goma, esponjosa curadas

TABLA TIIT

1 2 3 4“’5 5
v Datos de tratamiento

MI~4 meizclado a 1008 C. 5,5 4,0 4,0 675 4,0

Propiedades fi{sicas (curado 10 minutos 2 1662-C).
Densidad, g/cm3 0,63 0,66 0,61 6;651 0,65
Soplado, % , 56,3 54,2 57,6 56,9 _54,9
Carga con flexion del 50% ' -
(272 C.) kgso/cm2 35 3.1 2.9 3.0 - 2.8
Deformacion permanente a ) -
la compresion, % 41,0 4506 42.3 38.7 45.1

Egtos datos muestran que los copolimeros D y B ter-
minados con compuesto de eghbafio producen gomas .esgponjosas que
tienen propiedades fi{gicas superiores a las producidas con el
copolimero F polimerizado en emlsion. Se advierte que en la
~tanda 2, cuando el copolimero polimerizado en emulsidn fué
mezclado con el copolimero en solucién terminado con cloruro
de estalio, la goma esponjosa resultante sostuvo una carga con=- .
siderablemente superior, en el 12% aproximademente, pars una
flexidn del 50%, en comparacidn con-la goma esponjosa hecha
con el solo copolimero polimerizado en emulsidn.

Més sorprendente todavie es el hecho de que las mez—
clas de Dy de T (tanda 2) sostuvieron una carga de 44,3, su-
perior a D solamente, tanda 3 (41,7), o F solamente, tanda 5
(39,5). Asimismo, una mez¢la de D y de E, tanda 1, resigtid
una carza de 48,2 superior a D solamente, tanda 3 (41,7) o B

solamente, tanda 4 (43,2).
RJEMPLO IV

Se hizo una serie de tandas para valorar un copoli-

mero al azar de butadieno, polimerizado en solucidn y terminado
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por cloruro de esiafio, y un polimero de butadieno-estireno
polimerizado en emulsion en una receta de contratapa de al-
fombras. EL polimero terminado por cloruro de estaﬁB;es lla-
mado polimero D y fué preparado usando la misma receds vy las
mismas condiciones indicadas en el Ejemplo IIT para la pre-
peracién del polimero D. ‘

Ta goma de butadieno-estireno polimerizeda en emul-
5ién es llamada polimero G y fué preparada de la misma manera
que el polimero C del Ejemplo I. o

Tos polimeros D y G fueron mezclados empléendo la
siguiente receta: o

Partes en peéo

1 2 ..
Polimero D 100 ——
Polimero G — 100
Plagtdgeno™ 2 2
Aceite pars tratamiento ligero Circo® 65 65
Blanco GCOR 115 115
Arcille Dixie™ 115 115
Bicarbonato de gsodio 15 15
Acido egtearico 12 12
AZUfre, 4‘,5 4"5
Oxido de cinc 4 4
Tuads de metilon 1 1 .
Altaxh 2 2

1 Como se describe en el Bjemplo I,

Se indican a continuacidn los datos de tratamiento

¥ las propiedades f{sicas de la esponja de goma curada.

P — D
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TABLA IV
) 7 1 .2
_ Datos de tratamiento ,
MI~4 mezclado a 1002 C. 2,0 3,0
Datos de propiedades fisicas (curado 10 min.'a 1662 C.)
Densidad ' 0,62 0,60
Soplado, % , 56,9 --£8,3
Carga requerida para une flexion del 50%, -
kgs./cm2 3,5 g g

Deformacién permenente a la compresién, % 42,2 59

Estos datos muestran que la goma esponjosa- produci-
da con el copolimero en solucidn terminado por cloruro de es-
tafio (polimero D) tenfa unas caracteristicas de soporte de

&’ s 7
carga y de deformacion permanente a la compresion muy supe-—
riores a las de la goma esponjosa hecha con copolimero poli-
merizado en emulsidn {carga superior en un 30% con una flexidn

del 50%) .
BJEMPIO V

Se hizo una serie de tandas para valorar las compo-
siciones para goma egponjosa soplada hechas con copolimeros,
polimerizados en solucidn de butadieno y de estireno. Se usa-
ron tres distintos tipos de copolimeros. El polimero D era un
copolimero interrumpido con cloruro de estafio. Se préparé em—
pleando la misma receta y las mismas condiciones indicadas en
el Bjemplo IIT para el polimero D. El polimero E era un copo-
1{mero de tipo radial de butadieno y de estireno y fué prepa-

rado usando la siguiente receta y las siguientes condiciones:
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Partes en peso

Butadieno (cargado a los 30 minutos) 57
Estireno (cargado el primero) 43
Ciclohexano . 860
n=-butillitio Q0,18
Presidy del reactor, kgs./om2 3,5
Reaccion del estireno : T
Temperatura iniciasl, 2 C,. 5C
Temperatura de punta, 2 C, 6C
Tiempo, minutos 30
Regccion del butadieno : o
Temperatura inicial, 2 C, h8
Temperatura de punta, 2 C. 76 .
Tiempo, minutos 20

Como se ha dicho, el estireno fué cargado primero y
dejado resccionar durante 30 minutos, cargéndose entonces el
butadieno. ALl final del periodo totel de reacoidn, se interrum~
pid el polfmero con 0,1 pecems (partes cada 100 partes en moné-
meros) de butadieno epoxidizado 1{quido gue contenfa un 9% de
ox{geno de éxido de etileno y se afiadid 1 p.cem. de 2,6-di-ter
cio~butil-4-metilfenol como antioxidante. Se purificd con va-
por el polimero y se secd en aparato de extrusidn. Luego se
tratd con 3735 PecCege (partes cada 100 partes de goma) de un
aceite ASIM tipo 4 de un peso especifico de 0,8973 y una vis-
cosidad de 503 SUS a 382 C. -

E1l polimero I era un copolimero al azar de butadie-

no y de estireno y‘fué preparado usando la siguiente receta ¥y

condiciones:
Partes en peso

Butadieno 57
Estireno 43
n-hexano - 800
Tetrahidrofurano 3,0
n~butillitio 0,14
Divinilbenceno 0,3
Temperaturs inicial, 2 C. 52
Temperatura de punta, 2 C. 61
Tiempo de reaccion, minutos 66
Presion de reaccidn, kgs./cm? 3,5

Al fingl del perfodo de reaccidn, se interrumpid el



26

326137

800 polimero mediante la adicidn de 1 p.c.m. (partes cada 100
partes de mondmero) de una mezcla de écidés grasos Sétﬁrados
¥y sin sgturar 016—018’ v se afladid 1 p.c.m. de 2,6~é£¥teroio~bg
til—45metilfenol como antioxidante. Imego se purifiéévcon va~
por el polimero y se secd en aparato de extrusidn. e

805 Bl polimero J era un copolimero por bloqués\;'de bu~
tadieno y de estireno, preparado empleando la sigui@ﬁfe rece-
ta y condiclones : ': ﬂf f

Partes en peso

Butadieno 71,4
810 Bstireno _ 28,6
, n-pexano 800,
n-butillitio _ 0,215
Divinilbenceno 0,3
Temperature inicial 2.C. 54
815 Temperatura de punta.2 C, 67
Tiempo de reaccion, horas 3
presidn del reactor, kgs./cm2 3,5

Al final del periodo de reaccidn, se interrumpid el
polimero afiadiendo 1 p.c.m. (partes cada 100 partes de mond-
820 meros) de una mezcla.de acidos grasos saturados y sin saturar
C,g~Cqg ¥ € afiadid 1 p.c.m. de 2,6-di-tercio~butil-4-metilfe
nol como antioxidante. Se purificd el polimero con vapor y se
seco en aparato de extrusion.
Los copolimeros anteriormente descritos fueron lue-

825 go mezeclados segin la receta siguiente:
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Polimero D 80 8 80 100
Polimero H L0 N— —_— e
Polimero I e 20 -
Polimero dJ —— — 20 . =
Negro Thermax® - 55 55 55 55
Negro Sterling® 15 15 15 15
Blanco CCOP 40 40 40 40
Aceite de tratamiento ligero .
CircoP 55 55 55 . 55
Bicarbonato de sodio 15 15 15 15
Oxido de cinc 4.5 4.5 4.5 0 45 -
Acido estearico 5 5 5. - 5
Petrolato 2 2 2 2
Azufre 2’5 205 2.5 2‘5
AltaxP 2 2 2. 2
DOTGO o 0,25 0.25 0.25 0425
Retardador W 0.75 0,75 0,72 » 0.75

O Segun se describe en el Bjemplo II
P Segin se describe en el Ejemplo I
% Incluidas 5,5 partes de aceite

Tos datos de viscosidad y las propiedades fisicas de

la gome esponjose curada son los sigulentes:

TABLA YV

1 2 3 4

Datog de tratapiento

MI-4 fezclado a 100¢ C. © 3,5 5,5 5,5 5,5
‘Propiedades f{gicas (curada 20 minutos a 1572 C.)
Dengidad ' 00450 0.442 0.474 0.467
Soplado, % , 63,7 64.5 61.8 62,3 -

Carga con una flexidn del 50%

(272 C.), kgs./cm2 0.99 0.86 1.05 1.19

Deformacion permanente, % 18.3 13.0 9.7 10.2
EJEMPLO VI

Se hizo una serie de tandas para valorar una mezcla
de un eopolimero de butadieno y estireno en solucion termina-
do por cloruro de esgtafio con goma natural en une receta para
hacer goma esponjosa. El copolimero terminado con cloruro de
egtafio es llemado Polfmero D. Se prepard empleando la misms

receta y condiciones indicadas en el Ejemplo III paras el po~
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1{mero -D. El caucho natural era hoja shumada nim. 1, premas-—
ticada hasta una viscosidad Mooney de 40,5 (MI~4 a 1002 C.).

Se empleé la siguiente receta para valorar las distintas mez-

clas
Partes ‘€1 peso

1 2 3
Polimero D 50 75 100
Goma naturel 50 - 25 -
Plastogeno® : 2 2 2
Aceite de tratamiento ligero Circo® 60 60 60
Blanco CCO® 130 13C - 130
Arcills Dixie® 65 65 . 65
Bicarbonato de sodio 15 15 . 15
Acido estearico 12 12° 12
Celogeno 0TS 1¢5 145 1.5
Azufre 4 4 4
Oxido de cine 4 4 4
Tusds de metilo® 1 1 1
Altax® 2 2 2

® Como ge deseribe en el Ejemplo I,

Se indican & contimnacidn la viscosidad de los poli-

meros mezclados y las propiedades figsicas de la goma esponjosa

curada

TABL A VI

| 1__2 _3

Datos de tratbamiento
MI-4 memclado a 1002 C. _ 4,0 4,0 4,0
Propiedades t{sicas (curado 10 minutos o 1669 C.)

Densidad, g/cm3 ' 0,60 0.55 0.61
Soplado, % , 58.3 59.7 57.6
Cargs, con una flexidn del 50%
kgs./cm2 (272 C.) 3 3 2.9

’ 01 01 o
Deformacion permanente a la compresion, % 36.3 38.4 42,3
BJENPILO VII

Se hizo una serie de tandas pare conmparar lss ca-
racteristicas de flujo y de drapeado de materiales egponjosog
que contenian copolimero terminado con cloruro de estaefio de

butadieno y esbireno con las caracteristices de flujo de mate-
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rigles esponjosos hechos con un copolimero del tipo de emul-
gién de butadieno y de estireno y con caucho natufal; El co~
polimero terminado por cloruro de estafio es llamado polimero_
D. Se prepard empleando la misma receta y las mismés pondicio~
nes indicadas en el Bjemplo III para el polimero D. EL copolf-
mero del tipo de emlsién es llamado polimero ¢ y fué prepare-
do empleando la misma receta y las mismas condioionééfindica-
das en el Bjemplo I para el polimero C. El caucho natiral era
hoja ahumade mim. 1, premasticada con 0,79 partes'éﬁhpeso_de
un sgente peptizador de xilenotiol cada 100 partes en peso de
caucho a une viscogidad Mooney de 20 (MI~4 a 1002 C.). Se em-
pled la siguiente receta para valorar las caracterfsticas de

flujo de los polimeros.

Partes en peso

1 2 3
Polimero D 100 —_— —
Polimero € — 100 —
Goma natur — — 100
Blanco CCO 165 165 130
Arcille Dixie?b 30 30 65
Oxido de cinc , 4 4 4
Acido estearico 4 6 12 12
Aceite de tratamiento ligero Circo 60 60 60
Plagtogeno - 2. 2
MBTSY 245 2.5 2.5
Zimato de metiloV 1.5 1 1
Azufre ' 4 4 4
- Bicgrbonato de sodio 15 15 15
Celbgeno 0Tt 1.5 1.5 145

T Como se describe en el Bjemplo I
U Digulfuro de 2,2'-dibenzotiacilo
V Dimetilditiocarbemato de cinc
Todos los materiales esponjosos mezclados tenfan
una viscosidad Mooney en mezcla de 6 (MIm~4 a 1002 C.).
Se midieron las caracteristicas de flujo (tiempo de
drapeado) de los materiales mezclados disponiendo el material
en hoja sobre wna superficie lisa en un espesor de 1,45 e

Iuego se puso un trozo cuadrado de 2,54 cms. del material soe-
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bre la boca de un cilindro graduedo de 100 ml, calentedo pre-
viamente a 1712 C. en un horno de aire, Se mide la caﬁtidad
de cedimiento o drapeado desde la parte superior del .cilindro

hasta el fondo del material. Se registraron las mediciones

_por inspeccidn visuale. A continuacidn se indican las caracte-

risticas de flujo (tiempo de drapeado). Se indican lcs valores
como distancias en centimetros entre la parte superior del ci-

lindro y el fondo del material a intervalos de un miruo s
1 min, 2 min, 3 min. 4 min, 5 min.

Tanda 1 0:4-6 0091 102:; — ——
Tanda 2 0.38 0.74 1,09 1.27 - —
Tanda 3 0.38 0.66 0.96 0.89 1.24

Estos datos muestran que ei material esponjoso que
contiene el copolimero terminado por cloruro de estafio (tanda
1) posefa caracteristicas de flujo muy superiores a los'mate-
riales que contenian poliméros del tipo de emulsion y caucho
natural . Para obtener un grapeado de 1,27 centimetros, se ne-
cesitaba un 33% mis de tiempo que para el matérial que conte-
nia polimero del tipo de emlsidn; un 66% mas de tiempo era
necesario para la misma cantidad de drapeado cuando el male-
riel contenia caucho natural. '

Todo aquello'que sea accesorio en la realizacidn del
procedimiento descrito, podré ser objeto de modificaciones y
las cuestiones de forma, dispositivos ¥ maquinas utilizadas en
la ejecucidn de la invencion deberan tomarse como de orden se-
cundario, pudiéndose emplear aquellos que mejor convengan en
tanto no alteren fundamentalmente las particularidades carac-
teristicas. '

La entidad solicitante se¢feserva el derecho de obten-
cidn de los Certificados de Adicidn complementarios, por lag

mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesivo pudiera aconse-
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jar la practica.

N o T Ao :

Degerita suficientemente la naturaleza y alcance
de le presente invencidn, asi como la forma en que ia'ﬁis;
ma puede ser llevade a la practica, se hace constaf:y go
reivindican las particularidades sohre lag cualesg ha dou re-—
caer la concesidn del privilegio de PATENTE DE INVENCION que
se golicita.

1)o Procedimiento pars la obtencidon de material es-
ponjoso de goma por mezcla de un agente esponjante con un ma-
terial inicial elastémero y comunicacidn a dicho maferial por
dicho agente e9ponjante de una estructura esponjosa o celular,
carscteri é a d 0o por comprender el empleo, ‘como ma—-
terial inicial elastdmero, de un homopolimero o un copolimero
de un dieno conjugado, conteniendo dicho homopolimero o copo~-
1imero enlaces quimicos carbono-estafio.

~ 2). Procedimiento segin la reivindicacidn 1), carac-
terizado por el hecho de obtenerse dicho homopolimero o copo;
1{mero por polimerizacidn del dieno conjugado en solucidn en
presencia de un iniciador drganc-alcalimetdlico y por termi-
narse la reaccidn de polimerizacidn mediante la adicidn de un
compuesto de estafio.

3). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) o 2),
caracterizado por ser dicho homopolimero o copolimero un homo-
polimero de un dieno conjugedo que contiene de 4 a 12 atomos

de carbono por molécula, un copolimero de un tal dieno con
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otro de tales dienos, o un copolimero de un $al dieno conju—
gado con un hidrocarburo aromitico de vinilo.

4). Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones 1) a 3), caracterizado por mezclarse un matérial g0
moso diferenciado con dicho homopolimero o copolimero.

5). Procedimiento segin la reivindicacidn 4), ca-
racterizado por ser dicho material gomoso un copolimsrv de bu~
tadieno~estireno producido por copolimerizacidn en emilsidn,
un polimero de dieno conjugado formado en solucion, goms na-
tural o un copolimero radial de butadieno-estirenoc.

6). Procedimiento segin cualquiers de las reivindi-
caciones 1) a 5), caracterizedo por ser dicho copolimero un
copolimero de tutadieno-estireno formado en presencia de un
iniciador de drganolitio.

7). Procedimiento segin cualquiers de las reivindi-
caciones 1) a 6), caracterizado por comprender dicho agente
esponjante bicarbonato de sodio o p,p'eoxibis-(bencensulfonil
hidracida). | |

8). Procedimiento segﬁn cualquiera de las reivindi-
caciones 1) a 7), caracterizado por tener el compuesto de es-
tafio la formula RxSnZy, donde ﬁ es un redial alifatico satura-
do, cicloalifatico saturado o aromdtico, o una combinacidn de
estos tipos; ser elegido Z en el grupo constitufdo por fidor,
cloro, bromo, yodo, R'—CH:CHPQ o9 -0R", -SR", =0, =8, —O-R"'—
0- y ~S-R'''gS-, donde R' es hidrdgeno, un radical alifdiico
saturado, cicloalifatico saturado o aromatico, o una combina-
cibén de tales tipos, R" es un radical alifatico saturado, ci-
cloalif4tico saturado o aromitico, o uns combinacidn de estos
tipos, R'!'! es un radical de alquileno con el cual el oxigeno
o el azufre y el atomo de estafio forman un compuesto ciclico

que contiene de 5 a 8 miembros en el anillo; cuando Z es ele-
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1.030 gido en el grupo fldor, cloro, bromo, yodo, R!-CH=CH~CH,-,
~OR" y -SR", x es un entero comprendido entre 0 y 2 e ¥ es
un entero comprendido entre 2 ¥y 4 tal que x + ¥ = 4, ¥ cuando
% es =5, =0, ~0-R'''-0- 0 ~S-R""'-S- y es 17 X es 2; estando
comprendido entre 1y 12 el nimero de atomos de carbouo en

1,035 cada uno de R, R' y R"; estando comprendido entre 2-y-12 el
minero de étogos de carbono de R'''; y pudiendo ser igueles
o distintos R, R' y R".

9). Prqcedizﬁien‘l:o segun cualquiera de las. 'I'eivind,‘.;i.-
caciones 1) a 8), caracterizado por ser cloruro estdnnico di-
1.040 cho compuesto de estafio. ‘AA N
10). "PROCEDIMIENTO PARA IA OBIENCION DE NATERIAL
ESPONJOSO DE GOMA".
) Todo segﬁn queda expuesto en la presente Memoria,
que consta de treinta y tres hojas foliadas y p@canografiadas
Por una sola cara. T
MADRID, 29
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-

YA e e R Y



	Bibliographic data
	Description
	Claims



