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Prezenta inventie se referd la
elastomeri termoplastici, poliolefinici, pe bazi
de elastomer etilen-propilen-dienic si polipro-
pilena, cu utilizari in obtinerea reperelor auto,
pentru izolatii cabluri, tevi, tuburi, furtune,
bunuri de larg consum si la un procedeu de
obtinere al acestora.

Din literatura de brevete, se cunosc 0
serie de compozitii complexe, cu caracter
elasto-plastic, contindnd, 1in principal,
poliolefine (cel mai des polipropilena) si
cauciucuri naturale sau sintetice (cel mai des
EPDM).

Obtinerea acestora se face obisnuit,
prin  procedeul  denumit  "vulcanizare
dinamici", ce consti in vulcanizarea completd,
a componentului elastomeric, in timpul
amestecdrii intensive, in topiturd, la viteze de
forfecare mari, cu poliolefina, utilizind diferite
sisteme de vulcanizare (pe bazd de sulf,
peroxizi organici, risini fenolice).

Componentii retetei se introduc in
malaxor, la o temperaturd care permite
mentinerea poliolefinei, in stare topitd si se
omogenizeazi continuu, un timp suficient
pentru realizarea reactiei de vulcanizare.

Pentru imbundtatirea proprietdtilor in
recepturd, se mai pot folosi negru de fum sau
umpluturi albe, ulei de extindere, antioxidanti
si stabilizatori UV.

Utilajele de prelucrare adecvate sunt
amestecdtorul Banbury, Brabender sau alte
tipuri de amestecitoare continue.

Din pidcate, aceste compozitii nu
corespund integral tuturor exigentelor practice,
impuse de anumite domenii de utilizare si, ca
atare, in prezent se manifesti un interes
permanent, pentru realizarea de produsi
caracterizati prin valori cit mai mari ale
rezistentei la tractiune, alungirii la rupere,
duritdtii, rezistentei la fisurare si sfisiere,
flexibilitatii la temperaturi scizute, avand in
acelasi timp o stabilitate termic3, ridicata.

Elastomeriitermoplastici,poliolefinici,
conform inventiei, finldturd dezavantajele
mentionate mai sus, prin aceea cd sunt
constituiti din:

- 30 ... 70 pdrti in greutate elastomer
etilen-propilen-dienic partial cristalin, de
preferintd, sub formd de peleti, avind un
continut maxim de 35% propilend, viscozitate
Mooney (1+4) 1a 125°C de 50 ... 70 5i M, in
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domeniul 100 000 ... 200 000.

-70 30 piarti in greutate
polipropilens izotactici cu temperatura de
topire T, > 165°C, I.P < 3,5 g/10 min si M,
in domeniul 200 000 ... 400 000.

- 1,8 ... 11 pirti in greutate (6 ... 15

% fati de elastomer) risini de tip
metilolfenolice termoreactive simple sau
bromurate.

-0 ... 3 pirti in greutate ZnO

-0 ... 3 parti in greutate SmCl, .
2H,0

-0 ... 60 pirti in greutate umpluturi
de tipul negru de fum caolin, carbonat de
calciu, talc sau alte umpluturi specifice.

-0 ... 100 parti in greutate uleiuri de
extindere, preferate fiind uleiurile parafinice si
naftenice.

- 0,1 ... 1 pirti in greutate stabilizatori
de tip fosfiti organici §i antioxidanti de tip
fenoli substituiti ca atare sau in amestec.

-1 ... 30 pdrti in greutate lubrefianti
de tipul acid stearic, ceard parafinicd cu punct
de topire 75° parafind clorosulfonatd, ceard
polietilenici cu M, < 20 000.

Procedeul pentru realizarea
elastomerilor  termoplastici, poliolefinici,
conform inventiei, constd in amestecarea in
topituri, la viteze de forfecare, mai mari de 2
000 sec. (realizate in malaxoare discontinue,
continue sau extrudere cu doud snecuri
corotative) a tuturor componentilor recepturii,
introdusi impreund sau intr-o anumitd ordine,
la temperaturi cuprinse intre 170 si 220°C si
timpi minimi de amestecare de 4 min, pani la
vulcanizarea completd a fazei elastomere,
urmatd sau nu de o remalaxare la 170 ...
220°C, timp de 2 min, cu addugare de
plastifianti, dupd care produsul se granuleaza.

Procedeul pentru realizarea etilen-
propilen-oxidului ETP-O se poate executa si in
trei etape distincte.

In prima etapd, se obtine, prin
malaxare, la 120 ... 140°C, timp de 3 ... 6
min, un preamestec format din 100 pdrti in
greutate elastomer, 20 ... 80 pdrti in greutate
umpluturi (negru de tum, caolin, talc, cretd,
CaCO,, etc.), 20 ... 120 pdrti in greutate
uleiuri de extindere (parafinic sau naftenic), 0
... 5 pirti in greutate ZnO, 0,2 ... 1,2 pdrti in
greutate stabilizatori, 1 ... 2 pérti in greutate
lubrefianti.
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In etapa a doua, se malaxeazi, la 180
... 210°C, timp de 4 ... 7 min, preamestecul
respectiv, impreuni cu anumite cantititi de
polipropilend si risini, astfel ca in produsul
final, si se realizeze un raport EPDM/i-PP de
la3:71a 7:3, cu un continut in risini de 6 ...
15 fatd de elastomer.

In etapa a treia, se remalaxeazi, la
170 ... 200°C, timp de 2 ... 3 min, in
prezentd de 3 15 pirti in greutate
plastifianti si lubrifianti externi.

Prin aceste amestecdri intensive, la
viteze de forfecare mai mari de 2 000 sec.™
elastomerul este vulcanizat complet, iar apoi
este fin dispersat, sub formi de particule de
cauciuc vulcanizat, in matricea continui de
polipropileni.

Proprietdtile acestei clase noi variazi
de la cele ale elastomerilor vulcanizati, pani la
cele ale termoplastelor cu rezistentd mare la
soc, la temperaturi scizute.

Inventia prezintd urmitoarele avantaje:

- utilizareaelastomerului EPDM partial
cristalin, de preferinti, sub formi de fulgi,
permite obtinerea ETP-O si pe utilaje continue,
de mare productivitate (malaxoare continue de
tip Farrell sau extrudere cu douid snecuri
corotative), ceea ce conduce la reducerea
consumurilor energetice, in fabricatie. In
acelasi timp, dispersarea foarte fini a
elastomerului vulcanizat se realizeazi mult mai
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eficient §i usor, in timp de malaxare mai mic,
decét in cazul cauciucului balotat, conducind
astfel 1a obtinerea unor amestecuri omogene.

2. Prelucrarea ETP-O se poate face
prin tehnologii si utilaje de mare
productivitate, identice cu cele pentru
materialele termoplastice (injectie, extrudere,
suflare, etc.), in timp ce procesul de
vulcanizare, etapd indispensabila, poluanti si
foarte scumpd, in prelucrarea cauciucului, este
complet eliminati. Consecintele elimin3rii
fazei de vulcanizare sunt:

a) posibilitatea valorificirii, prin
reprelucrare, atdt a deseurilor din procesul de
prelucrare, cit si a reperelor uzate,
economisind astfel materia primi.

b) protectia mediului ambiant.

- reperele obtinute din ETP-O au un
tuseu pldcut si sunt lipsite de miros.

- intrucit ETP-O sunt obtinuti si cu
umpluturi albe (talc, cretd, caolin etc.) pot fi
realizati si colorati in masi, in culori pastel,
ceea ce le conferd un aspect plicut extinzindu-
le domeniile de utilizare, la bunuri de larg
consum, jucdrii, articole de sport etc.

In continuare, se prezinti citeva
exemple nelimitative de realizare a inventiei.

Mai jos, se dau materialele folosite in
exemple §i caracteristicile acestora.

A.Cauciuc etilen-propilen-dienic
(EPDM) marca ROMTER, produs de SC
ARPECHIM SA Pitesti.

Caracteristica Loturi
A, A,
- continut in propileni, % 31 28
- continut in ENB % 3,8 4
- continut in gel (ciclohexan la 30°C), % 6,6 8,9
- véscozitatea Mooney (1+4) la 125°C 61 57
- punct de topire (DTA), °C 42 44
- masa moleculard medie vascozimetricd, M, 151 800 116 500
- forma de prezentare peleti peleti
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B. Polipropileni sortiment F 401 produs de SC PETROTEL SA Ploiesti

Caracteristica Loturi
B, B,
- indice de fluiditate, I.F., g/10 min. 2,46 2,76
- punct de topire (DTA), °C 167 168
- masa moleculari medie vascozimetricd, M, 255 248
_continut izotactic, fractie neextrasi in heptan la fierbere, % 300 300
- rezistenta la tractiune la rupere, MPa 99 98
- alungirea la rupere, % 23,7 21,3
- densitatea la 23°C, g/cm’ 735 613
0,909 | 0,904

C. Risind p-octil-fenolformaldehidici
termoreactivi tip R 7530 E produsi de CECA
SA ATOCHEM Franta.

- aspect: solzi galbeni

- densitate: 0,97 ... 1,05 g/cme

- punct de inmuiere inel-bild: 80 ...
90°C

- indice de aciditate: 30 ... 50 mg
KOH/g probd

- grupe metilol: 7,5 ... 9,5%

- cenusd: maxim 0,1 %

- rdgina prezintd solubilitate excelentd
in hidrocarburi alifatice, aromatice, solventi
clorurati i cetone.

D. Riasina p-octil-fenolformaldehidici
bromurati termoreactiva.

Tip R 7502 produsd de CECA SA
ATOCHEM Franta

- aspect: bucdti galbene - brun

- densitate: 1,0 ... 1,05 g/cmc

- punct de inmuiere inel-bild: 80 ...
95°C

- indice de aciditate: 40 ...
KOH/g probi

- grupe metilol: 9 ... 12%

- cenusd: maxim 0,05 %

- rigina este insolubild in apd si
solubila in hidrocarburi alifatice si aromatice,
solventi clorurati si cetone.

E. Oxid de zinc, puritate 99,5%

Produs de CHIMOFAR Bucuresti

F. Clorurd stanoasd SnCl, . 2H,0O
puritate minim 98% produsd de CHIMOFAR
Bucuresti

60 mg
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G. Negru de fum produs de
ARPECHIM SA Pitesti sortiment FEF

- adsorbtie iod: 48,4 mg/g

- adsorbtie DBP: 112 ml/100 g

-pH: 7,2

- umiditate: 0,85%

H. Caolin: silicat de aluminiu hidratat,
produs pur fabricat de LOBA-CHEMIE
Austria

I. Uleiuri de extindere:

I, - ulei parafinic selectionat produs de
SC ASTRA SA Ploiesti

- viscozitate cinematici la 40°C:
38,93 ¢St
15
- densitate d = 0,887 g/cmce
15

- punct de inflamabilitate Cleveland:
200°C

I, - ulei naftenic produs de SC ASTRA
SA Ploiesti

- punct de inflamabilitate Cleveland:

240°C

- vascozitatea la 100°C: 18,7°E

J. Acid stearic

- produs de CHIMOFAR Bucuresti

- aspect: granule albe

- temperatura de topire 54°C

- indice de iod: 4 giod / 100 g

- indice aciditate: 205 ... 215 mg
KOH/g

K. Antioxidanti de tip fenoli substituiti
ca atare sau in ameste cu Tris (2,4 ditert-
butilfenil) fosfit.
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L. Bioxid de titan
BAYER

- greutate specifici: 4,2 g/cme

- absorbtie ulei: 26,7 %

- umiditate: 0,7%

M. Ceara polietilenici TIMWAX PE
produs de SOLVENTUL Timisoara

- densitate: 0,93 g/cmc

- masd moleculard medie numerici:
800 ... 1000

- punct de inmuiere 100 ... 110°C

In tabelul 1, se prezintd recepturile
corespunzdtoare exemplelor date, avéind
componentii exprimati in pirti in greutate.

Modul de lucru Exemplele 1 ... 5 au
fost realizate pe un malaxor de laborator,
avand capacitatea cuvei de 85 cmc si turatia
rotorilor de 80 rot/min. La atingerea
temperaturii de 180°C, s-au introdus in
malaxor cantitdtile conform retetei de EPDM,
i-PP, acid stearic si ZnO si s-au malaxat timp
de 5 min, dupi care s-a introdus cantitatea de
rdsind si s-a continuat malaxarea, timp de inci
4 min. Descircarea sarjei s-a ficut Ia
temperatura de 215°C.

- 820 produs
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Exemplul 6 s-a realizat pe un malaxor
cu capacitatea de 250 cmc. La temperatura de
180°C, s-au introdus in malaxor cantititile
conform retetei de EPDM, i-PP, negru de
fum, ulei, Zn O si s-au malaxat timp de 5
min, apoi s-a introdus cantitatea de risini
malaxindu-se in continuare inci 4 ... 5 min
pani la atingerea temperaturii de 220°C c4nd
s-a descircat.

Exemplul 7 s-a realizat pe acelasi utilaj
ca in exemplul 6. La temperatura de 180°C, s-
au introdus in malaxor, conform retetei, mai
intéi cantititile de EPDM, i-PP si ZnO si s-au
malaxat timp de 5 min, apoi s-a introdus
cantitatea de risini, continuind malaxarea 4 ...
5 min, dupi care s-a introdus cantitatea de
SnCl, 2H,0 malaxindu-se inci 2 min. S-a
desciircat sarja, s-a ricit, s-a granulat si s-a
remalaxat, la 190 210°C, la turatia
rotorilor de 160 rot/min addugindu-se
cantitatea corespunzitoare, din retetd, de
lubrefianti (plastifianti).
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Exemplul 8 s-a realizat pe un malaxor
cu capacitatea cuvei de 2 1, avand doi rotori cu
profil specific, pentru poliolefine cu pasul
elicei de 144 mm si respectiv 85 mm. La
180°C, s-au introdus, la inceput, cantititile de
EPDM, i-PP, negru de fum, ulei, ZnO, acid
stearic $i s-au malaxat, timp de 5 min. Apoi s-
a introdus cantitatea de rigind si s-a continuat
malaxarea, timp de 4 ... 5 min, dupi care s-a
introdus cantitatea de Sn Cl, 2H,O si s-a
malaxat incd 2 min. Sarja s-a descircat, s-a
ricit, granulat §i s-a reintrodus in malaxor,
pentru remalaxare ca in exemplul 7.

Exemplul 9 s-a realizat pe acelasi utilaj
ca in exemplul 8.

Conform retetei, s-au introdus la
180°C, la inceput cantititile de EPDM, i-PP,
negru de fum, ulei, ZnO si antioxidanti si s-au
malaxat, timp de 5 min. Apoi s-a introdus
cantitatea de rdsind si s-a continuat malaxarea,
timp de 4 ... 5 min, dupi care s-a introdus
cantitatea de SnCl, 2H,O si s-a malaxat incd
2 min. Sarja obtinuti a fost descidrcatd,
prelucratd si remalaxatd, ca in exemplul 7.

Exemplul 10 s-a realizat pe acelasi
utilaj din exemplul 8. La 180°C s-au introdus,
impreund, cantitdtile corespunzitoare de
EPDM, i-PP, negru de fum, ZnO,
antioxidanti, risini si 2/3 din cantitatea totald
de ulei naftenic, conform retetei, si s-au
malaxat timp de 5 min. Apoi s-a introdus
cantitatea indicati de SnCl, 2H,O si s-a
continuat malaxarea, timp de 2 min. S-a
introdus cantitatea rimasd de ulei (1/3 din
cantitatea totald dati in retetd) si s-a malaxat,
in continuare, un timp suplimentar de 2 min.
Sarja s-a descdrcat, s-a tratat si ramalaxat
similar cu exemplul 7.

Exemplul 11 s-a realizat pe acelasi
utilaj ca in exemplele 1 ... 5. In cuva
malaxorului incilzit la 180°C, s-au introdus,
conform retetei, EPDM, i-PP, ZnO, caolin,
ulei si TiO, si s-au malaxat timp de 4 min,
apoi s-a introdus risina malaxdndu-se 1in
continuare 4 min, dupi care s-a introdus SnCl,
2H,0 malaxandu-se incd un minut. Sarja s-a
descdrcat si s-a reintrodus n malaxor,
impreund cu ceara polietilenicd, remalaxandu-
se incd 2 min, 1a 190 ... 200°C.

Procedeul de obtinere a elastomerilor
termoplastici poliolefinici, conform inventiei,
permite si realizarea, intr-o primi etapd, a
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unor preamestecuri pe bazi de EPDM.

In a doua etapa preamestecul este
introdus in procesul de malaxare impreund cu
cantititile necesare de polipropilend si risini,
calculate astfel ca in produsul final si se
realizeze un anumit raport EPDM/PP si s se
finalizeze reactia de vulcanizare.

Eventual, poate exista si o0 a treia etapd
de remalaxare in prezentd de lubrefienti si
plastifianti. In acest sens, in continuare se dau
urmitoarele exemple:

Exemplul 12. In vederea obtinerii unui
preamestec pe bazi de EPDM, intr-un malaxor
identic cu cel din exemplul 8, la temperatura
de 130°C, s-a introdus o sarji avand
urmitoarea compozitie:

EPDM 100 pirti greutate
ulei UPS 62,3 pirti greutate
negru de fum 30 parti greutate
ZnO 2 pirti greutate

acid stearic
antioxidanti

0,5 parti greutate
0,9 parti greutate

si s-a remalaxat timp de 6 min. Apoi sarja s-
a desciircat, s-a ricit si s-a granulat.

In faza a doua, in acelasi malaxor de
2 1, la temperatura de 180°C, s-au introdus
124 pirti in greutate preamestec obtinut ca
mai sus impreund cu 70 pdrti PP si s-au
malaxat timp de 5 min. Dupd aceea s-au
introdus pe rand 6,2 pirti rdsind tip 7530 E,
continind malaxarea timp de 3 min, 1 parte
SnCl, 2H,0 continudnd malaxarea timp de
incd 2 min, dupd care sarja s-a descdrcat,
ricit, granulat si s-a reintrodus in malaxor
impreuni cu 6,3 pirti ceard polietilenica, la
190°C, remalaxandu-se un timp de 2 min in
vederea plasticizarii.

Exemplul 13. Intr-un malaxor identic
cu cel din exemplul 8, la temperatura de
190°C, s-au introdus: 140 pirti in greutate
preamestec obtinut ca in exemplul 11,
impreund cu 40 pdrti polipropilend si s-au
malaxat timp de 5 min. Apoi s-au introdus 7
parti risind 7502 §i s-a continuat malaxarea
timp de 4 min, dupd care sarja s-a descdrcat,
ricit, granulat i remalaxat cu 15 pdrti ceard
polietilenicd la 190°C timp de 2 min.

Exemplul 14. Intr-un malaxor identic
cu cel din exemplul 8, la 180°C, s-au introdus
100 pirti in greutate preamestec obtinut ca in
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exemplul 11 impreund cu 73 pirti i-PP si s-au
malaxat timp de 6 min. Apoi s-au introdus S5
pérti rdsind 7530 E i s-a continuat malaxarea
timp de 5 min, dup3 care sarja s-a descircat,
ricit, granulat §i remalaxat la 200°C incd 2
min adiugindu-se 6 pirti ceari polietilenici.

Proprietitile elastomerilor termoplastici
poliolefinici, obtinuti in exemplele 1 ... 14
sunt prezentate in tabelul 2.

Pe lingd proprietidtile prezentate in
tabelul 2, ETP-O se remarci, in plus §i printr-
o foarte bunid rezistenti la oxidare si
intemperii, precum si la ozon, acizi, baze si
grisimi. De asemenea, au o foarte buni
rezisten(d la soc, la temperaturi scdzute.
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Elastomerii termoplastici poliolefinici,
conform inventiei, se folosesc la obtinerea prin
procedeele clasice de injectie si extrudere, pe
utilajele uzuale de prelucrare a materialelor
termoplastice, a diferitelor repere, utilizate in
cea mai mare parte in industria auto. In acest
domeniu aplicatiile ETP-O sunt deosebit de
diversificate ele regisindu-se 1in toate
compartimentele autoturismelor: 1in
compartimentul motor, in habitaclu si in
exterior.

De asemenea, ETP-O se utilizeazi:

- ca bunuri de larg consum

- 1a izolarea cablurilor electrice

- la obtinerea tuburilor, tevilor

- ca modificatori de soc a altor polimeri
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