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"Procedimiento para la obtencidn de mate-
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BEste invento se refiere a la fabricacidn de
compuestos de propiedades andlogas & las del caucho, -
regsistentes a temperaturas elevadas y dotadas de otras
caracterlsticas deseables y mejoradas, en comparacidn

5. con las composiciones conocidas de la tdcnica anteriorn,



Bstas composiciones, se han obtenido hasta ahbra en ior
mz de arandelas e inclusiones para conectores uestinados
a enchut'es eldctricos mdliiples, en cuyas aplicaciones
han de someterse a condiciones severas, dado que las pig
5¢ zas elastdmeras se someten a compresidn, a temperaiurss
muy elevadas y muy bajas, a esfuerzos eldetricos y & la
vibracidn en condiciones atmosf¥ricas uiferentes,
Un compuesto, contenia, como couponentes, un
copollmero de iluoruro ue vinilideno y hexafluoropropi-
10. leno, un dxido de megnesio calcinaco, Tinanente Gividi-
do, negro ae bumo, carbonato de calcio como carga, ¥y un
acelerador Hal como curbunalto de hexametilenodiamina, -
AMgunas veces se aiiadia hasta el 20 55 de sllice a la -
composilcidn, sobre la base del peso uel copollmero. Se
15, aliadieron otros ingredientes, pricticamente para el cambio
de caracterlsticas del producto, Las piezas obbenidas,
8¢ sometieron a ensayos normeles que incluian el enveje
cimiento o curado por calor, la estabilizacidn por compre
sidn, la resistencia dieldetrica y la resistividad como
20, aislentes, Estos ensayos se realizaron en condiciones -
normeles sobre plezas de tamaiio y iorma colrientes, co-
muniente en las que se hablen obtenido por molaeo meaian
te inyeccidn en un sisteme rigurosamente controlado,
Las mejores piezas de la tdcnica anterior tec
25, nian una resigtencia a la temperatura de unas 70 horas
a 2329C, En ¢l emsayo ue la esbtabilizacidn por coupre-
sidn, se coloceba un blogque del material someltiao & -
una presidn suiiciente para reduciy su altura en un 255,
Luego se curabz wurante T0 horas bajo la micma presidn

30. a 20429C. Despuds de soltarlo, y dejanuo pasar tiempo -
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péra la recuperacidn de la altura, se media su al'tura Yy
€l ensayo se expresaba en tdrminos de la pdrdida de al-
tura despuds de la recuperacidn, Fl ensayo de la tieni-
ca anterior, acusaba una pdrdida de 68 a 69 %, Las pro-
pledades el¥ctricas se median tanto para la resistencia
diel¥ctrica, que se expresaba en volitios por mildsims -
de centimetro a la rotura, siendo esta mildsima igual a
0,00254 cm, Ge espesor, Las formas obtenidas mediante .-
las mejores £drmulas de la tdcnica anterior, se rompiasn
alrededor de 275-280 voltios., L,a resistencia de alsla-
miento se meaia baubidn y se producian fallos pare laa
mejores plezas ue la ttcnica anterior a unos 1 X 10-%
megaohmios & la temperatura ambiente, & 4000 megaohmios
a 1749C, y a 300 megaohmios a 124¢ (C,

) Constituye un objeto de este invenmto el mejo
rar estas composiciones., Es un objeto especial el mejo-
rar la resistencia a la temperatura de las composiciones
ecitadas, 0tro objeto es mejorar la resistencia eldebri-
ca y las propiedades de aislamiento de dichas composicio
nese

Fl moldeo de estas composiciones ha constitul
do un proceso de presidn elevada, gque implica el moldeo
por inyeccidn o moldeo en dos fases por encima de 1492¢
¥ a presiones de 50 toneladas. ’

Un objeto de este invento es mejorar las ca-
racterlsticas de moldeo de dichas piezas, reducir las -
presiones necesarias para ¢l moldeo y perfeccionar las
caracterlsticas de mezcla de tales composiciones, de tal
modo que las presiones de moldeo inferiores sean suscep

tibles de empleo, que el tiempo para el moldeo pueda re
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ducirse, y que la potencia consumicaa durante la mezc],ﬁ
¥ el molaeo puedan reducirse acusadamente,

1L.08 objetos de esbe invento se consiguen, -
en btdrminos generales, por una mezcla en partidas qp_;av
incluye como ingredientes esenciales:

Partes en peso

Pollmero de hidrocarbure fluorado 90 - 97.5
Goma de silicona 10 - 2,5
Pollmero de hidrocarburo Llworado

1lguido 12 -~ 6.0
lagnesia celcenada extra "Lite® 15 - 25,0
Carga S 7.5 =~ 25.0
Hegro de humo tdrmico 1.0 -~ 3.0

Aceleradores o agentes de degradacidn 2,0 - 4.0

Gatalizacor de silicona 0,22 ~ Q.11

ElL pollmero ae hidrocerburo fluorado, con —
preferencia, es un copollmero de fluoruro de vinilide-
no y extra fluworo propileno, EL pollmero de hidrocarbu
ro fluorado, ha de contener por encima del 60y en peso,
de fluor. De este pollmero se uwtilizan de 90 a 97,5 par
tes en peso, Se emplea tambidn un pollmero de hiurocar-
buro fluorado llquido, no-reactivo, fluoro elastdmero
de baja viscosiuad, de peso molecular reducido, con una
viscosidad brookfield a 1102, de unos 85,000 centipoi-
ses, aproximademente, de 7,500 centipoises a T76,72C, ¥
un peso especifico de 1,72, ElL hidrocarburo fluorado -
1llquido preferido, es la forma saturada del copollmero
fluoruro de vinilideno/hexafluoropropileno. Una funcidn
principel realiszada por este materiel es la de plastifi

cacidn, Ls compatible con log demds ingredientes ue 1@



fdrmula, no desaparece a temperaturas elevadas y facili-
ta el acoplamiento y la mezcla. Ro disminuye la resisven
cia de la composicidn al curado, ni su resigtencia qulmi
ca. ,

5e ElL dxido de magnesio no es solamente el acep-
tor de heido, sino que ademds actha como activador duran
te la vulcanizacidn, Bl materizl preferido tiene partlou
las de un tamafio de 0,05 a 0,15 micrones, un peso espeeci
fico de 3,49 y un minimo de 94 % de 1g0.

10. En el compuesto para conectores, es ventajoso
utilizar una combinacidn de silicoaluminato sbddico, Sili
cato de zirconio y carbonato cdlcico, hidratado, como car
ga, dado que esta combinacidn proporciona el grado de du
reza necesario y las propiedades convenientes. En la coupg

5. sicidn para arandelas, el carbonato cdlecico wbilizade so
lo, proporciona estas propiedades que son deseables; el
tipo precipitado, con una densidad de 502,2 a 594,4 Kg/m3,
es ¢l preferido. Es ventajoso un peso especlfico de 2,65
¥ un tanmafio de partlculas de 0,03 micrones, El silicato

20, de zircoanio ayuda al tratamiento y proporciona mejores -
caracterlsticas eldetricas en el tipo mds duro de conec
tores; un tipo preferido tiene un peso molecular de 183,L
uno concentracidu de zirconio de 91,5 a 94 %, una densi-
dad relativa de 4,5 y un tamafio mdximo de pirticulas de

25 pocos micrones, kste materizl proporciona dureza gin ri-
gldez excesiva,

El silico-aluminato de sodlo proporciona bue
nas propiedades flsicas, curado tdrmico y resistencia -
eldctrica; el materisl preferido tiene un tamafio de par

3. tleulas de 29 a 30 micrones, una densidad relativa de -
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2,1 y unos llmites ue pH de 9,5 a 10,5.
Las composiciones preferiuas para aranuclas
y accesorios de couneciores son
INGREDTELT B3 ARALIDSLAS ACCHSORIOS

5. DE GOnsCio
RES,

Copollmero fluoruro de vinili-

deno/hexafluoropropileno 90.0 9.0
Goma relorzade de mebil vinil :
siloxano 10.0 1e.0
10. Hidarocarbure fluorado llguido 12.0 8.0
Megnesia ccleinada exbra “Lite 15.0 20,0
arbonato o¥leico ) B 10.0 7.5
Silicoaluminato sddico hiuratado ——— 10.5
Silicato de zirconio —_— 7.5
15. Negro térmico 2.0 3.0
If, f~dicinamil iceno-1,0 hexanodia
mina 2,5 3.0
Peroxido de 2,4-dicloro benzoilo 0.22 0.22
20, Dado gue el mismo proceso sirve para bouos -
los productos, bastard un solo ejemplo.
£J PO
Con objeto de obitener accesorios para conece
tor, los materiales ue las partidas se reunieron de acuer
25, do con la composicidn preferida que se indica en la fa~

bla anterior. nstos componentes se mezclaron lnitinamente
en un mezclaaor interno, aungue podrla mezclarse bambidn
en un molino de rodillos, ahaulendo lLos dends componen-
tes al copollmero mienirus ge somete a tratamiento ocn ~

X. los rodillos, La composicidn despuds ue la meszcla lutima,
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gse colocd en el depdsito de un molde de dosetapas o fages,
a2 una temperatura de 1572C, La temperatura se conserﬁb en
tre 157 y 1902C durante el moldeo, La presidn empleada -
fud de 25 toneladas, ElL tiempo de moldeo varid entre 7 ¥
8 minutos aesde el principio de la inyeccidn hasta el ile
nado completo del molde. La pieza moldeada permanecid en
¢l molde durante 7 minutos despuds de la terminacidn, Se
separd del molde todavia caliente y se trasladd a un hor-
no en el que se curd mediante calor seco durante 1 hora a
2502, durante la segunda hora a 3002, Y asl por incremen—
tos horarios de tiempo o aumentos de temperabura de 502 -
hagta alcanzar los 4502, en los que se curd durante 16 o
ras retirdndose a continuacidn y enfridndose,

Para proporcionar una base de comparacidn, el
mejor proceso de la tdenica anterior, se sometid a iddnti
ca mezcla, y a un moldeo y curawo iguales una composicidn
gue contenis 100 partes en peso del mismo copollmero, 12
partes en peso del mismo dxido de magnesio, 20 partes en
peso de sllice finamente dividida, 6 partes en peso de ne
gro de humo y 1,5 partes en peso de carbamato de hexameti
leno-diamina, Rksta composicidn especial, representa alre-~
dedor de la mejor de la t¥cnica anterior y resistid 70 ho
ras de calaeo & 23220, antes del fallo. Acusd una pdrdida
del 68 % en el ensayo de estabilizacidn por compresidn; -
su resistencla dielictrica era de 276 voltios por mildsi-
ma de pulgada. Su resistencia aislante, a la temperaturs
ambiente, era de 150,000 megaohmios.,

EL accesorio para conectores del nueve tipo,
resistid 70 horas a 2609C, acusd solamenbe el 62 4 de pr

dida en el ensayo ae esbtabilizacidn por compresidn, tenla
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una resistencia dieldetrica de 440 volbios poy milosina de ;
pulgada, una resistenciz infinita de alslamiento & la tem-
peratura smbiente, Go 6,500 megaohmios a 1742C, 4 6558 Ule
tine btemperatura las composiciones de la tyenica anterior

tenien una resistencia we 4000 megaohmios scleomente.

Las composiciones pare cranaelas vlenen un pro
pdsito distinbo y no precisan resistencia eldetrica compa
rable, pero tienen una rewistencia a la teuperztura y 2 -
la establlizacidn por compresidn, towavia mejor, resissicn
do 70 horas a 6002 y una pdraida de solamente %6 a 57 75 -
en el ensayo Gc estabili.acidn por compresidn.

Las ventejas werivadas no son solamente las ue
nejora de la naturslesza, incluyen tambidn una mejora en -
le capacicad bdeica para mezclar pollmeros de hiurocarbu-
ro rluorado con silicona, que anteriormente constitula un
asunto dificil en general.

La mezcla fluye mejor y Se introuuce mds ripi-
camente en el molde, En el ejemplo dado se precisaron de
7 a 8 minutos pare la nueva composicidn, y 15 minutos pa
ra ls anteriqr. Beto duplica la capacldaa de empleo del
equipo. La precidn necesaria pare moldear la composicidn
del tipo antiguo, era ae 50 toneladas, mientras que la -
utilizada para la composicidn de scuerdo con este inven-
to era ue 25 tonelauas solamente,

Los ensayos se hen resliszado con ulstinbtas a-
ranaglas y accesorios para conector, con mejoras que en
touos 10s casos son comparables con las auntes indicauas,

Las ventajas de esbe invenbo comparadss con
la composicidn mejor conociua de 1z Gdenica anterior, pue

den resumlrse incicando que los nuevos objotos tienen re~
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sistencias a la temperaturssmds elevadag, mejores propie
daves elbdctricas para composiciones comparables, mejor -
resigtencia dieldctrica y mejor resistencia de aisglanien
to tanto a temperatura ambiente como 2 temperaturas ele-
5. vadas, Las caracterlsticas de mezclado y moldeo, se mejo

ran, proporcionaendo mejor fluencia, mejor llenado, presidn
inferior, tlempo de moldeo mis reducido y dificultades -
de mezcle inferiores: Las nuevas piezas tienen una resig
tencia qulmica por 1o menos igusgl, una mejor resistencla

10. al envejecimiento o curado, y una dureza por 1o mencsS -~
igual, Al mezclarse en un molino de rodillos, en ingre-
dientes acusan uvna compatibilicad mejor, ¥y permiten'uﬁé;
mayor flexibilicad en la manipulacida,

Las gomas de silicona pueden ser del tipo co-

15, rriente o reforzadas, por ejemplo, metil-vinil silicona,
fluoro~siloxano, el copollmero de dimetil y trifluoropro
pilmetil siloxano, metil-fenil-—siloxano, metil-fenil-vi-
nil siloxeno y metil-fenil-vinil polisiloxano, Para la -
fabricacidn de arandelas y accesorios de conector, se pre

20. fiere ¢l metil-vinil siloxano,

La magnesia calecinada extra ligera, puede Ob-
tenerse en digtintas formas y grados, todos los cvalés -
gon Utiles.

La carga puede ser de cualquiera de los tipos

25. utilizados en la composicidn del caucho en general, tal
como arcilla, sllice, carbonato cllcico y silicato cilcl
co. Se prefiere el carbonato cdileico finsmente dividido
en el material pars arandelas, y la combinacidn de car-
bonato cilcico y silicato de zirconio y silicoaluminato

3. sddico hidratado, es la preferida en la composicidn para
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accesorios de conector. Bl negro de humo, se utilisa pa-
ra proporcionar el color deseado en el producto finsl, y
sirve tambidn como carga.

Los aceleracores o agentes de degrauacidn, son
ae tipos conociuos, por ejemplo la amine, dlamina prepa~
rada ¥y 108 tipos diimina, Constidtuyen ejemnlos cspecili~
cos ae egentes preferiuos, el carbamato de hexamebileno
diamina, el carbsmato de etileno dismina, y la I,i’dlci-
namilideno-l,6-hexanodiamina;, gsta Wltima es la preferi
déle

ZlL catalizador de silicona es cuzlguiera ce
los tipos que se ubtilizan pera cefaliuar la formacida ..
Ge cauchos de silicona, cuyos ejemplos son peroxido de
benzoilo, ¥y peroxiuo de 2,4~dicloro benszoilo, siendo ¢S
te ¢l preferido,

sfunque solo se han descrito un ndmero limita
do de mouelos de este inventbo, en la iemoria anterior,
se hace constar expresamente gque pueawe introuucirse en
¥l distintos cambios sin separarsc ael esplritu y alcan
ce del mismo, como resulta evidente para los plritos en
lo materia.

H O T 4

Descrita suiicientemente la nabturcleza acl
invento, asi como la menera ue Iesliuzarlo en la pric-
tica, debe hacerse conster que las disposiciones ante
riormente indicadas son susceptibles ce modirficaciones
de ueballe en cuanto no alteren su principio iuncamene
tal. Tambidn se hace coustar gque el invenbo correspon=-
de @ una solicituc ue patente presentada en Horbteameri

ca, con Techa 3 de octubre de 1,963, bajo el mdmero -
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Ser, No. 313.448, acogidndose por tanto a los benefi-
clos que conceden los (onvenios Internacionsles en Vi~
gor, siendo lo que constituye la esencia del referidc
invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn
por 20 afios en @spafia sobre: "PROCEDIMIENTO PARA TA
OBIENCION DE MATERLAL TIPO CAUCHO RESISTENTES AL CiTLOR";
caracterizindose por lo siguiente: "
18,- Procedimiento para la obtencidn de ma—
terial tipo caucho resistentes al calor, caracterizudo
por comprender el mezclar intimemente 90-97.5, partes
en peso de un pollmero de hidrocarburo fluorado plisti
co; 12-6, partes en peso de un pollmero de hiarocarbd-
ro fluorado llquido; 10-2.5, parbtes en peso de goma der
gilicona; 15,-25, partes en peso de magnesia; 7.5-25 —
partes en peso de carga; 1-3, partes en peso de negro
de humo; 2-4, partes en peso de acleradores; .22,1l,par
tes en peso de catalizador de silicona; el moldear la
mezcla a una forma elegida a wna temperatura superior
a 1212 ¢, en curar en el molde durante menos de 1 hora
a una temperatura de 1212 G, el rebtirar la pieza calien
te y ¢l calentarla por incrementos sucesivos de tiempo
a temperaturas sucesivamente superiores hasta alrededor
de 2322 ¢, hasta despuds de su curado y el enfriarlo,

' 28,- Proceaimiento para la obtencidn de ma~
terigl, tipo caucho, resistentes a temperaturas eleva-
das, caracterizauo por estar constituldos, como compo-
nentes esenciales, por un pollmerc de hidrocarburo fluo
rado que contenga por 1o menos el 60 % de fluor en peso,
un pollmero de hiurocarburo fluorado lliquido de tipo —

saturado y goma de silicona, en une relacidn de hidro-
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carburos fluoracos combinzdos a goma, de alredeuor de
9-12 a 1, junto con catbelizadorss y cargas en PLOPOLm
cidn menor con respecto al peso de la goma y los poll
meros, -

8,~ Procedimiento para la obtencidu de ma
terial tipo caucho resistentes al calor, 2l ¥y como -
queda sustencislmente descrito en la presente hiemoria,

Ista iemoria co de doce hojas, escri

tas a mhguina por una sol )
7 0CT. 4964

CHE Baiulg/gORPORLIICN,
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