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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DB INVENGCION
en
ESPANA
por VINTE afios
2 nombre de UNITED STATES HUBBER COMPANY entidad nortesme-
Ticana, establecida en Rockefeller Center, 1230 Sixth

Avenue, Nueva York, N.,Y. Estados Unidos de América,

bor:
" Uy WETODO DE HACER DISPERSIONES DE
CAUCHO BUTILICO *,-

- v emem = ww w em am em mn wm e e mm e em an e e ar ew e mm am e mm e e mm e e e

Este invento se refiere a dispersiones acuosas de
caucho butilico y a un método de producirlas.-

El caucho butilico o caucho sintético G™R-I, como
se denomina, se hace por la copolimerizacidén directa de una

iso-olefina y una peguefia cantidad d4e un dieno conjugado, de
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modo que en su fabricacién, no se obtiene un létex de este
tipo de caucho sintético. A causa de sus propiedades tnicas,
tal como resistencia al envejecimiento e impermeabilidad a -
los gases y vapores, se han hecho esfuerzos considerables
por los técnicos en caucho para crear dispersiones acuosas
de este eléstémero. Tal dispersibn sustituiria, en gran me-
dida, a los pegamentos de caucho butilico en disolvente, co-
rrientemente usados, en los cuales el caucho butflico esté
disuelto en un medio orgénico. B&stos pegamentos, o solucio=-
nes en disolvente, lo mismo gque sus similares de cauchc na-
tural, son objecionables desde el punto de vista del peligro
de incendio y de su toxicidad. Hasta ahora, los esfuerzos
para preparar dispersgiones acuosas de caucho butflico por
los métodos al jabdn usados para dispersar caucho natural
crudo y regenerado, ha fracasado de modo uniforme. Los es-
fuerzos para dispersar caucho butilico han llevado a la con-
clusidén de que este material, sunque posee inicialmente pro-
piedades adecuadas para digpersarse, pierde esta propiedad
durante el‘ciclo de dispersifn. Por ejemplo, el caucho bu-
t{lico nuede disponerse en un mevsclador interno, tal como en
un mezclador de wWerner and Pfleiderer; y m?sticarse en la
misma forma gue el caucho crudo o regenerado. Ademés, pue-
den incorporarse sin dificultad un &cido graso y un Alcali
para formar un Jjabdn dispersante, como en la dispersidn del
caucho natural. Al afiadir una pequefia cantidad de agua, sin
embargo, el caucho butilico se desintegra a una masa polvo-

riento-grumosa que no se integrari con accién mecinica ubte-
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terior y que no aceptard més adiciones de agua necesarias
pars la dispersién. La tendencia del cauchd butf{lico a de-
sagregarse durante el proceso de dispersidn sl afiadir agua,
puede vencerse por el uso de arcilla coloidal, tal como ben-
tonita, o caselna, como agentes dispersantes, con o sin ja-
bén asdicional, pero estos materiales son objecionables para
muchos usos porque las viscosidades de las dispersiones son
demasiado altas debido a las capacidades de hidratacién de
la arcilla coloidal o de la caseina, y las propiedades del
caucho butilico depositado, por ejemplo, como peliculas,
desde estas dispersiones, son afectadas de modo adverso por
la presencia de tales materiales.-

Bl objeto del presente invento es el de preparar
dispersiones acuosas estables de caucho butilico que estén
libres de los inconvenientes de las dispersiones de la téc-
nica anterior.-

Hemos descubierto que pueden prepararse dispersio-
nes acuosas estables de caucho butilico mezclando primeroc
una carga no coloidal, tal como caolin o blanco de Espafia en
el caucho butilico y dispersando luego la mezcCla en agua por
medio de un jabdn aménico; El blanco de Espafia, y el caolin
o arcilla de China, que es una arcilla no coloidal, no tienen
los inconvenientes de las arcillas coloidales, tales como
las arcillas del grupo de la montmorillonita de que se com-
pone la bentonita. Las arcillas de blanco de Espafia y cao-
1{n no dan viscosidades demasiado grandes a las dispersiones

de caucho butilico como lo hacen las arcillas coiloidales,
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¥y son cargas inertes en el caucho depositado desde las disper-

siones.-
Al llevar a la préctica el presente invento, una car-

ga inorgénica no coloidal, tal como caolin o blando de Espaila,

7 se mezcla con el caucho butflico en la proporcién de 25 a 100
partes de tal carga por 100 partes de caucho butilico, y se
incorpora en la mezcla de 3 a 15% en peso del caucho butilico
de un jabdén ambénico y agua hasta que ocurra inversién de fase
y el caucho butilico gque contiene la carga cese de estar en

. 10 la fase continua y quede disperso en el medio acuosc.-

Bl caucho butf{lico se prepara por la polimerizacién
de una mezcla de una mayor proporcidn de iso-olefins y una
menor proporcidén de dieno conjugado en presencia de un catali-

- zador de polimerizacibn de Friedel Crafts del tipo del cloru-~

15 ro de aluminio o el trifloruro de boro. El dieno conjugado
puede estar en 0,5 a 15 por ciento en peso de la mezcla poli-
merizable y, correspondientemente, el copolimero puede conte-
ner 0,5 a 15% en peso del componente de dieno conjugado y
85 a 99,5% en peso del componente iso-olefinico. Ejemplos

20 de tales iso-olefinas son el igobutileno (dimetil etileno),
el 2-metil buteno-l1 (etil metil etileno), el 2-etil buteno-l
(dietil etileno), y ejemplos de tales dienos conjugados son
el butadieno-1,3, el isopreno (metil-2-butadieno-1,3), 2,3~
~dimetil butadieno-1,3, piperileno (pentadieno-1,3). Deta-

25 lles de la preparacién de tales copolimeros de iso-olefina y
dienc conjugado pueden encontrarse en las patentes norteame-

ricanas nidmeros 2.356.128, 2.356.129, 2.356.130, y 2.332,194
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¥ en los articulos de Industrial and Engineering Chemistry,
vol. 32, pags. 128%-92 (1940) y vol. 41, pags. 2834-40 (1949),

El 3 a 15% de jabdén ambnico usado al dispersar el
caucho but{lico puede ser el jabdn amdbnico de un 4cido gra-
so0 que contenga 1U a 20 &tomos de carbonoc. EL 4cido forma-
dor de jabdbn puede ser un miembro de la serie de &cidos gra-
sos saturados (Uphl»p05), o de la serie de los 4cidos grasos
no saturados (Cptap-p0p) o(CpH,, ,0,), o una mezela de 3 a
15% de tales 4cidos grasos con acidos resfinicos tales como
los &cidns de tall-oil. Ejemplos de tales Acidos formadores
de jabones de la serie de los 4cidos grasos son el eéprico,
el undecanoico, sl léurico, el mir{stico, el palmitico, el
margédrico, el estearico, el olefco, el linolefico, y el ara-
quidico. Una vez que la carga de caolin o de blanco Espaifia
se mezcla con el caucho butilico, el mecanismo para disper-
sar la mezcla en agua por medio de jabdn amdbnico es conven-
cional. El jabdén preparado puede incorporarse en la mezcla
de caucho butilico y carga, seguido por agua hasta conver-
sién de fase, o el 4cido formador de jabén puede incorporar-~
se a la mezcla de caucho butilico y carga seguido por el amo-
niaco para formar el jabdén in situ, y agua hasta inversidn
de fase. La carga de caolin o blanco de Espafia puede mezclar-
se en el caucho en un dispositivo mezclador convencional o
en un mezclador de Banbury, después de lo cual puede llevar-
se a un mezclador interno, tal como un mezclador de WERNER
and Pflellerer (W. & P.) para dispersar la mezcla de caucho

but{lico y carga por medio del agente dispersante de jabén
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aménico. El agente dispersante de jabdn y cualesquiéra in-
gredientes de composicién pueden afiadirse en su totalidad o
en parte sntes o después de la transferencia al mezclador W.
& P. Si se degea, el &cido formador del jabdn puede efiadir-
se al caucho butflico o a la mezcla de caucho butilico y car-
ga de caolin o blanco de Espafia en el molino de caucho o en
el Banbury, o el a&cido formador de jabdn puede afiadirse des-
pués de llevar el caucho butflico al mezclador de W. & P.,
seguido por adicibn de amoniaco para formar el Jabdén in situ
en el mezclador de W. & P. La carga de caolin o blanco de
Kgpafia y el jabén y cualesquiera ingredientes de la composi-~
¢ién pueden mezclarse con el caucho butflico en el mezclador
de w. & P., antes de la operacibén de dispersibén en é1, pero
ello no es una forma de proceder recomendada debido a los es-
fuerzos que se imponen a la méquina.-

Lo que sigue ilustra el invento, siendo en peso to-

das las partes y porcentajes a que se hace referencias

EJEMPLO 1.

1000 partves de caucho butilico (copolimero de 98 a
99% de isobutileno y 2 a 1% de isoprano) se redujeron a la
forma de banda en un molino para caucho, es decir, se lleva-
ron a la forma de una banda continua en torno del rodillo de-
lantero més lento del molino, y se mezclaron con el caucho
butflics 30 partes de &cido estedrico y 500 partes de polvo
de caolfin. 8Se llevaron 800 partes de la mezcla de caucho bu-

t{lico a un mezeclador interno del tipo de W. & P. equipado
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con una camiga de enfrismiento. El agua de enfriamiento se
mantuvo circulando en la camisa durante el ciclo de disper-
8ibén a fin de derivar el calor gue se genera en la carga por
conversién de la energia mecénica. La temperatura del mez-~
clador de W. & P. debe mantenerse entre 158 C y 752 C. ZEn
este caso particular, la temperatura verio de 35 a 452 C.
A las 800 partes de la mezcla de caucho butilico del mezcla-
dor W. & P. se afiadieron 30 partes de agua y 30 partes de
smoniaco 28%, lo cual se dejd mezclar durante warios minutos,
seguido por dos porciones de 30 partes cada una de amoniaco
28% con un corto tiempo de mezcla entre cada dos porciones.
Se afiadieron luego cuatro porciones de 30 partes cada una de
agua, mezclindose bien cada porecidn con la carga después de
cada adicién. Al afiadir la cuarta porcibén de agua, ocurrié
el cambio de fase y el caucho butflico quedé dispersado en
el medio acuoso. BSe afiadid més agua ripidamente para diluir
la carga a la concentracién total de sblidos de 50% deseada.
La dispersién fué de calidad estable y excelente,
de baja viscosidad y de fino tamafio de particulas. Se inten-
t8 dispersar la misma mezcla de caucho butf{lico-4cido esteéd-
rico-arcilla por adicién de otros 4lcalis, y luego amonfaco,
en el mezclador de w, & P., pero estas tentativas no fueron
satisfactorias. Kl hidréxido de potasio did una dispersidn
muy granulosa de pobre calidad. £l silicato sbdico, la die-
tilemina y la trietanolamina como bases formadoras de jabo-

nes no dispersarfan la mezcla de caucho butilico y arcilla.
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BEJBENMNPLO II.

A 1000 partes de caucho butflico como eh el Ejem-
Plo I en un molino para caucho se aiiadieron 100 partes de
écido oleico y 500 partes de blanco de Espafia (carbonato de
calcio). Las 800 partes de la mezcla de caucho but{lico-
blanco-4cido oleico se llevardén a un mezclador de W. & P.
donde se afiadieron gradualmente 180 partes de amoniaco 28% y
agua con accidén de mezcla hasta inversibn de fase, seguidos
por més agua hasta un total de concentracibn de sblidos de
50%. Se obtuvo fécilmente una dispersién de calidad exce-
lente.-

Las tentativas para dispersar usaﬁdo dietilamina,
morfolina, trietanolamina e hidrdéxido potédsico para neutrali-
z2r el &cido olef{co dieron como resultado un escaso rendimien-
to y dispersiones inestables muy granulosas.-

En vista de los muches cambios y modificaciones que
pueden hacerse sin apartarse por ello de los principios gue
sirven de base al invento, se hari referencia a las reivindi-
caciones anejas para comprender el alcance de la proteccidn

conseguida por la solicitud.-

-NOTaA -

Los puntos de invencidén propia y nueva que se pre-
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sentan pare que sean objeto de esta solicitud de Patente de

Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los sigulentes:

12.- Pl método de dispersar caucho butflico y agua,
que comprende mezclar una carga no coloidal en el caucho bu-
t{lico y dispersar la mezcla en agua por medio de un jabén
aménico de dcido graso que tenga 10 a 20 Atomos de carbono.

22,- El método de dispersar caucho butflico y
agua, que comprende mezclar 25 & 100 partes de carga no co-
loidal con 100 partes de caucho butilico y dispersar la mez-—
cla en agua por medio de 3 a 15% en peso del caucho butflico
de un jabdn amdénico de dcido graso que tenga 10 a 20 Atomos
de carbono.

32.~ El método de dispersar caucho butflico y
agua, que comprende mezclar agua afladida en un mezclador in-
terno a una mezcla de caucho butilico'y carga no coloidal y
un jabén amdnico de Hcido graso que tenga de 10 a 20 ftomos
de carbono hasta que ocurra inversidn de fase y el caucho
butflico quede dispersado en el medio acuoso.

42.~ FEl método de preparar una dispersidn acuosa
de caucho butflico, que comprende afiadir agua en un mezclador
internc a una mezecla de 100 partes de caucho butflico y 25 a
100 partes de carga no coloidal y 3 a 15% en peso del caucho
but{lico de un jabdn aménico de fcido graso con 10 a 20 &tomos
de carbono hasta gue ocurra inversidén de fase y el caucho
but{lico quede dispersado en el medio acuoso.

52.~ Un método de hacer dispersiones de caucho

but{lico.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
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cede y con los fines que se han especificado.
La anterior Memoria consta de nueve hojas y la pre-

sente escritas a mfquina por una sola de sus caras.

Madrid, "2 «crn 1952
fo A'

Al da E'zahury

Por Poder
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