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MEMOR1A  DESCRIPTIVA

De 1lg PATENTE DE INTRODUCCION que se golicita por dies
afiog para Espefia, & favor de los Sres. Denig Biron y Boger

Budes, de nacionslided francesa, domicilisdos en Madrig, Al-

cald 120,

Por: " PROCEDIMIENTOC DE PREPARACION DE UN CAUCHO
SINTETICO®
Se ejecuta en Francia y este procedimiento se ha publicado

en la Révue d‘Etudies de Chémie Industriel, de.1954,

Se he ensayado hace mucho tiempo la fabricacidn de csucho
sintético a partir de productos terpénicos, o tembiédn de hidro-
carburog diversos, en perticular petréleos,

Se han obtenido cauchos gintéticos por egte proéedimien-
t0, pero la polimerigscidén ers muy larga pare pPermitir una
gplicecidn industrisl.

Iguelmente se he procedido, & partir de una soluoidn cau-
chutads en esencia de trementina y sfiadir = egsta solucidn un
écido fuerte, tel como 4cido sulfdrico, con un reductor, Por
este dltimo procedimieﬁto, acelerando 1a po1imerizacidn por sul

fonacién, empleando un reductor; pero el producto obtenido re-
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particular de reslizacidn:

Se disuelven 10U gr, de caucho, reducido a hojas muy fi-
nag cortedas en pedaz0s muy pequefiog, en 98 gr. de kopOseno.
Le disolucidn tiene lugesr en un mezclador en movimiento haste
lg complete digolucidn del caucho y rormscidén de uns maga vis—
cogsa homogéneasn, .

Bl caucho utilizado puede ser el de hoje shumeds, caucho
puro, crepd, y tembidy caucho sintético comocido como. “CrS™,
Se puede utilizar asimismo, segdn el invento, como caucho Ae
pertida, caucho gintético obtenido por &ste procedimiento
qﬁe se patenta.

Cuendo lg disolucidn del ceaucho en koroseno esté terminade,
gse procede az ls sulfonacién, gue contrsrirmente az 10 que se
hacla snteriormente, egtf hechs en fases sucegivag durente
lag cuales la mesa es mentenids en agitscién constente,

La primere fese consiste en aﬁadir'una golucién compuesg~
te de 1VU0 gr, de sgua y 100 gr., de dcido sulfirico a 64-66
Beopmé, Ls solucidn de #cido es afiadida muy lentemente gobre
la mase en sgitacién, Lespud esta mese es trebajsda dursnte
dos hores.

La golucidn de 4cido no debe tener una concentracién eu-
pertor a 42° Bezumé. Por bsjo de ella se corre el riesgo de
precipiter los aXfcltoe ¥y slquitran que son perjudiciales
y molestog vare ls polimerigzacidn
Pera lag feges sigulentes, ge eche iguelmente la golucidn

de dcido gobre le mase en agitecidén y ests mesa debe ser trebe
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jada dursnte dos hores después de cada sfiadido de solucidn
de é4cido.,

Pa segunda fase consiste en sfiagir una solucidn compues~
ta de 50 gr. de agua con 1U0 gr. de 4cido sultdrico ba-b6
Bemnumé,

La tercera fase consiste en sfigdir uns solucién compues-—
ta de 4U gr, con 100 gr, de #écido g 64-66 Beaumé.

La cuarte fase éonsiste en olladir una solucidn de 30 gr. &
agua en 100 gr. de écido a iguel concentracidn.

La fase guinta congiste en afigdir 24 gr. de agus con 100
de é4cido

Lag 62 y T7e¢ fases congisten en gfisdir una solucidn de
écido en el agus, 16 gr.x100 de é4cido., La 72 tiene por objeto
asegurerse de la sulfonscidn esté completemente efectuada.

Se efiede por fin un acelersnte de polimerizetién, que
podBé ser por ejemplo, trioximetileno de formol, o de fenol,
51 el acelersnte utilizado es el trioximetileno se resliga la
operacidén preparando ung eolucidn de 110 gr. de gldehido fér-
mico 8 30% en peso y 100 gr., de Acido sulfirico 2 64-6b Begu-
mé. rete solucidn que contiene el triexametileno formado esg
derremede inmedietenente sobre la masa en ggitacidn y a con-
tinuacidn trebajada dursnte 2 horas.

&g imporisnte derramer ls solucidén de aldehido férmico
v de &cido sulfdrico inmed:stemente despuds de efectuzda, de

forma que el trioximetileno ectle précticamente en el estedo
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naciente .

Lz mzsa trznajasda se dejaz entonces en reposo dursnte
24 horas.

rsts mese es 8cido y se neutrelize con sosa céustica O car-
boneto de sosa anhicdro, después que el megzclador ha sido pues—
t0 en msrcha y la mesa se ha vuelto untosa y homogénea.

Le neutrslizacidn por la sosa célistica, se consigue, P
ejemplo, gfladiendo poco a poco & le Mess en ggitacidn 'fuu gr.
de sosa cdustica en pedazos © de preferencie en escamgg., Le me-
sa se caliente por reaccidn de la sose con el écido, provocando
el desprendimiento de vepor de agua. La agitzcidn se mentiene
hesta la desagperieién del vapor.

Si ge utilize cerbonato de sosa para la neﬁtralizacidn,
hey que afisdir g le mass 4cida en agitacién,'Qoo gr. de carbo=-
neto de sosa en polvo, CUuando la mase esté neutrslizade , sa
lava con sgua caliente.

&l secado se efectda en cilindros calentados por cual quier
procedimiento: ejemplo; una calendria, y el caucho estéd ter—
minado cuéndo le masa empieza a verter por uno de los cilindrog,
se deje después secsr el caucho al sbrbgo del sol Yy de la luz
durante ocho digs.

El caucho obtenido puede ser trstado como el caucho natu-
ral, cargéndolo, plastificéndolo y vulcenizéndolo.

El caucho obtenido por el procedimiento que gcabamog de
describir estd en la proporcién medis del S50% .,

Se hace constar que la invencidn no estd limitada & los
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detalles que acaban de describirse. Por ejemplo, puede va-
riarse‘la,proporcidn de caucho con relscidn al keroseno en
la disolucidn primera, obtenidndose entonces rendimientosg
variableg, como por ejemplo,6% de goma naturel en peso con
relacién al kerogeno, dsn un rendimiento de 70 a 72%; con
8% de goma natural, el rendimiento pasa & 75%; con 12% se
obtiene un rendimiento de casi 85%, entendiéndose por ren-~
dimiento la relacidn de peso de caucho sintético obtenido
en peso de la disolucidn de caucho primera en el keroseno.

Es dificil sumentsr el porcentaje de goma natural
en la disolucidn con el keroseno por encims del 12%,.pues
entonces le masa ge vuelve demssiado viscosa y es dificil
de mezclar.

El kerogeno utilizado es,comc se sagbe, la parte reco-
glda en el curso de la destilacidn del petrdleo bruto, entre
las temperstures de 150 & 280° , siendo su densidad medisg
de 0,820,

En le descripcidn que precede y en la notas reivindice~
torias, cusndo se hebla de "caucho!" se entiende aplicable
esté denominacidn a‘tOda goﬁa natufal, o gintética, hojs shu-
mada , caucho Pera crepé, o caucho yz obtenido por el proce-~
dimie:to objeto de esta patente, en su disolucidén en kerose-
no,

Cualquiera que gsea el porcentsje de csucho puesto en
dbgolucidn en el keroseno estd comprendido entre 6 y 12% apro

ximedamente ( DPe®o de caucho en'lsm megels con ed keroseno
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se obtiene un ceucho gintético con lsg caracterfsticas mecénices
anfloges a les del natural, con une carge de rupture de 128 Kg/
cm, alarpamiento (%) de 650 y una dureza Shore de 40,

Se hece congtar nuevamente que lo descrito eg sélo a tI-

tulo de ejemplo y que es susceptible de me joras, giempre que

no ge sltere el procedimiento de obtencidn, reivindicéndose

con srreglo a leg giguientes,
NO®PaAS

le.-"Procedimiento de preparacidén de un caucho sintético",
caracterizado egencialmente por partirse de uné digolucidédn de
goms en keroseno, gue esté tratada primersmente por fcido gul-
firico, @ la que se ha sfindido un ascelersnte de polimerizacién.

28,- "Procedimiento de preparacidn de un csucho sintéti-
co", como se reivindica en la nota 1, caracterizado esenciglmen-
te"porque el tretamiento con 4cido sulfdrico’esté hecho por go-
luciones sucegivas de dcido de concentreciones crecienteg.

38.~ "Procedimiento de preparscidn de un caucho sintético™.
como se reivindica en las notas 1 y 2, ceracterizado porgue
le solucién Drimitive de écido sulfdrico no pasa de 42° Begumé,
afiedidndose soluciones mis cencentradas por 1o menos dos veces
sntes de terminsr este procedimiento de obtencidn,

42 ,~ "Procedimiento de preparscidén de un caucho gint&tico"
como se reivindica en lag notgs anteriores, caractérizado esen;

clalmente porque la disolucidén de goma en el keroseno estéd ama-
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165 sede qurente lo rdicidn de ceda solucidn de £cido sulfirico,
continuando el smpesdo durante veriss koras sntes de la 24i-
cibdn. siguiente,

52,- "Procedimiento de preparacidn de un caucho sintéti-
co™ como sé reivindice en las notas anteriores, caracterizado

170 esénoialmente porque se le aflade & la mezcla un scelerante de
polimerizacidn constituido por trioximetileno producido en es-
t2do neciente = partir del aldehide férmico y 4cido sultlrico.

ba,~ “Procedimiento de preparacidn de un csucho sintético",
COmo se Tegvindica en lzg notas enteriores,'Caractefizedo esen-/

17% cislmente por efectusrse en la mezcle uns neutralizacidén con
sogse clugtica y/o cerbongto de s0sa enhidro, debiéndose conti-
nuer le agitpci&n de le megzcls haste gque cese la eparécién del
vapor de agug, lavéndose seguidamente le mass neutralizéda con
ague csliente,

ltu 72,- "Procedimiento de preperecidn de un ceucho sintético",
como ge reivindica en log notag anteriores, csasracterizado esen -
cielmenite porgue le mesa obtenida es secada en cilindrog calen-
tzdos, dejéndoge gecer despuds el ceucho obtenido el abrigo del
sol y de lg luz, durente ocho dfas.

18% 8a,- %Procedimiento de preverscidn de un ~sucho sintdtico®

Ta]l y como se describe on le presente Memoris y reivindics
en lss snteriores notes. .
Egte Memorig consts de hocho hojas toliedas y mecenogrefis

des por uns s0ls cera.
madrid, 29 de gbril cde 1959
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sultebs caro, a causa de la esencia de trementing y de la len-
titud todavia importsnte de la polymerigacidén.

Se ha engayado tambidn mejorsr el procedimiento tratando
la mezcla de gome natural preperada en caliente con aceite
mineral., El1 tratamiento hacfase con 4cido sulfdrico y un
$lcali. Este dltimo procedimiento no ha dado resultzdos satis-
factorios, como se egpersban, pues la polimerizacidn era toda-
vis un proces¢ lento.

_El procedimiento mas reciente congiste, 2 partir de una
disolucidn de goms natursl en hidrocsrburos cfclicos, tratendo
easte digolucidn por medio de 4cido sulfdrico, después por un
dlcell y Yltimamente se acelera la polimerizacidn por trioxi-
metileno,

La polimerizacidn se hacla més rdpidemente gl principio,
pero quedasba pronto incompleto y el caucho sintético obtenido
no podfe ?rééticamente ser utilizado por mucho tiempo.,

Esta invencidén tiene por objeto obtsner un caudho sinté-
tico que se polimerice en un tiempo nirmel, y que sea por con-
gecuencia susceptible de zplicacidén industriel, con un precio
acepteble.

Segn egte procedimiento, se parte de una disolucién de
goma en korogeno, y se trete por dos soluciones de &cido sul-
férico, en faeges gucesiveas, por medio de solucioneg de #cico
de concentracidn creciente, masnteniendo la mezcla durente ceda
aumentc veries horss, por ejemplo, dos.

A continuccidbdn se describe con mas detalls un ejemplo
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