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PATENTE
DE
INVENCION

por wUN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE VULCANIZADOS
CON PROPIEDADES MECANICAS ELEVADASn, & favor de la flrma
italiana MONTECATINI SOCIETA GENERALE PER L'INDUSTRIA MTNE~

3

RARIA E CHIMICA, domiciliada en MILAN {(Italia), Largo Gujido

Donecgani 1-2, .

MEMORIA DESCRIPTIVA vest

Este invento se refiere a un procedimiento parai} .

la preparacién de vulcanizados con bucnas propiedades mecéd-

nicas, a base de mezclas vulcanizables que contienen un copo-
limero saturado y amorfo de etileno y una alfa-olefina,

agentes de vulcanizacidén apropiados, un rclleno minerai de

refuer?o’y una substancia que activa la dispersidén de este

dltimo.
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El invento se refiere también a los artfculos
vulcanizados obtenidos de las mezclas antes c¢itadas Yy pro-
vistos de caracteristicas mecdnicas mejoradas.,

El uso de los éopolimerosvsaturados y amorfos
de etileno y una alfa-olefina, particularmente de etileno
Yy propileno, como nuevos cauchos sintéticos caracterizados
por excelente resistencia a la oxidacién, al calor, al
envejecimiento y a los agentes quimicos, se conoce ya en
la prdctica.

A causa de su caracter scturado, estos copolimeros
requieren para su vulcanizacibn agentcs wvulcanizadores
particularmente fuertecs, tales como perdxidos orgdnicos,
por leo general combinados con coagentes apropiados, cgmg ,
azufrc, compuestos quinbnicos, derivados de furfural}:é%c.,
que reduccn las reacoioneé secundarias y aumentan el g{aﬁp
de eslabonamiento transversscl. Los elastdmeros obtenfd&é’
de estos copolimeros vulcanizados prescntan, ehn ausencféf.
de rellepos reforzantes, caracteristicas mecdnicas basfd@%b
insatisfactorias; por lo tonto, en la mayoria de las aplic;-

ciones se requiere la presencia de rellenoz reforzamtes;.£§~
Y .o
les como los diversos tipos de negro de humo y de rellengs -
¥
minerales blancos,.
Los rellenos blancos son indispensables cuando

el articulo que se fabrica debe temer color claro y se
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exigen caracteristicas eléctricas elevadas. En contraste
con el negro de humo, los diversos rellenos minerzles
pueden dispersarse cn los copolimeros de etileno y clfa-
-olefinas solo con dificultad, de modo que el uso de gcti~
vadorcs apropiados de la dispersidn resulta necesario.

En una solicitud anterior de la peticionaria se
ha descrito ¢l uso del &cido maléico, del anhfdrido maléico
o de derivados micromoleculares ¢ macromoleculares del Acido
maléico (dimaleimidas , productos de condensacidn de anhfdrido
maléico y diepéxidos, copolimeros de 8cido maléico), combi-
nado con un tratamiento previo termodindmico adecuado de

las mezclas en una mezcladora interna a 200-2502C, en ausen-

cia de agentes wvulcanizadores. Aunque dichos compues@og
han dado rosultados satisfactorics, resultaba descablo**’

todavia hallar otros compuestos perticularmente aptos para

P

dicho uso.

E1l objeto del invento que agui se ecxponc es estible-

cer un procedimiento para la preparacién de vulcanizadag® "’

.

con caracteristicas mecédnicas mejoradas, mediante el us®y.e

e* ®s

como activadores de la dispersidn, de los compuestos mi fed -
les blancos, para rclleno, que, ademéds de ser p&rtioul&ﬁﬁél&e
activos, presentan ventajas en comparacidén con los compues-
)
tos utilizados hasta ohora.
Se ha descubierto, en efecto, que se logra excelen-

te dispersibn de los rellenos mincrales en los copolimeros
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amorfos y saturados de etileno y alfa-okefinas, obteniéndose
vulcanizados con buenas caracteristicas mecdnicas, si se
afiade como activador de la dispersién um compuesto elastomé-
rico macromolecular que contenga grupos polares en 1a macro-
molécula, de prefercncic combindndelo con un tratamiento
previo de las mezclas qQue conticnen los rellenos y el activa-
dor, pero en ousencia de los agentes de vulcahizacién, en una
mezcladora interna, a temperaturc de 200-250¢C.
El uso de los compuecstos c¢lastoméricos polares
comc activadores de la dispersidén tiene diversas ventajas,
La mayoria de ellos pueden hallarsc en cl comercio en forma
de ncauchos especialesv a prccios razonables y scn por lo
general compatibles, por lo menos dentro de los limitesv
: ese®
de su adicidn a las mezclas segin este invento, com lus..
copolimeros olefinicos con que covulcanizarse mediante la
ayuda de cgentes peroxidicos. Respecto al Acido maléi&b?
presentan la ventaja de no ser wvoldtiles ni téxicos y dé°no
correr la‘maquinaria ni los moldes. Los elastdmeros dg....
caracter polar quc han resultado eficaccs como activaddréé’

oo’

de la dispersidn comprenden: los polimeros o copolfmerod’ .’

olefinicos monoméricos que contienen grupos polares substi-
tuyentes, como haldgencs, nitrilo, piridina, dster o grupos
similarcs; o bien son productos obtconidos por tratamiento

quimico de polimeros o copolimeros olefinicos, tal como
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halogenacidn, clorosulfonacién, injerto de Acido maléico
o anhidrido maléico; o bien, por #ltimo, se obtienen median-
te policondensacidn entre polisulfuro sédico e hidrocarburocs
alifdticos dihalogenados (tioplésticos).

Entre los cauchos polares del primer tipo cabe
citar: el policloropreno (nombre comercial nNeoprenen),
el caucho-nitrilo (Buna N, Elaprim), los copolimeros de
etileno y acetato de vinilo (Levapren, Elvax) y los terpoli-
meros de butadieno/estireno/metilvinilpiridina (Gentac); y
entre los del segundo tipo: el copolimero de etileno/propileno
clorusolfonado y el caucho-butilo bromado (Hycar); y entr?
los del tercer tipo: los cauchos de polisulfuro (Thiokol).

Los copolimeros saturados amorfos y elastoméicos
de etileno y alfa-olefinas, en particular de etileno y;:{}
propileno o buteno-1, que pueden usarse para los fines de
este invento son los obtenidos, segin procedimientos biéh::
conocidos en la préctica, mediante copolimerizacidn de lég'
nondmeros, en presencia o ausencia de disolvente, con ayudad
de sistemas cataliticos constituidos por el producto del}é}
reaccidén de un compuesto de metal de transicidn, soluble{éﬁ:

PR

los hidrocarburos, con un compuesto alquilometdlico del $oe e
grupo 12, 22, o 39,
Se han obtenido resultados particularmente buenos

con sistemas cataliticos constituidos por el producto de
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la reaccidn de VCl,, VOCl3 o acetilacetonato de vanadio
con trialquilos de aluminio o halurocs alquilicos de alu-
minio, a tempefaturas de -1002 a +1009C, Estos copolimeros
tienen preferentemente un contenido de etileno de 20 a 80%
en moles, y un peso molecular comprendido, por ejemplo,
entre 50.000 y 500.000., Cuando es preciso, se los puede.
extender con aceites parafinicos a fin de mejorar su capa-
cidad de elaboracidn.

Los rellenos minerales usédos para el refuerzo
son los bien conocidos por los expertos en el campo de los
cauchos naturales y sintéticos, por ejemplo silice, silica-
tos (caolin, talco, a;cilla, tierras activas), carbonato

cdlcico, aliimina, etc. cees

La oantldad empleada de relleno puede varlar

desde 10 hasta 400% ¥ preferenremenfe desde 50 hasta 150%,

con relacién al polimero. e

*
.
e o

Cuando en una mezcls se usan un relleno minera13

.
-1-0'

dcido y wn perixodo orglnico sensible al relleno écldo .

es preciso aﬁadir un agente correctivo béasico, como 1a L.

et %o
.
. .

dlfenllguanldlna. -2.:
La cantidad de caucho polar que. ha de usarse pénﬁf
lograr el objeto de este invento depende del nivel de las
caracteristicas deseadas, del tipo del rellenc y de la
cantidad de relleno; por lo general, estd comprendida entre

1y 20% en peso del polimero, y para el nivel normal de las
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caracteristicas de refuerzo se prefiere por ejemplo una
cantidad de 5% en peso del polimero, es decir, 5 a 10% del

relleno mineral.
La adicidn del caucho polar a las mezclas se
5. desarrolla sin dificultad en las instalaciones convencionales
para la elaboracidn del caucho y se efectua preferentementec
mezclando al prihcipio el copolimero, el relleno mineral
y el caucho polar en uwna mezcladora interna, tal como un&
mezcladora Banbury, & temperatura de 200-2502C y en ausencia
10. de los agentes de vulcanizacidn.
Después de dicho tratamiento térmico, se enfria la
mezcla en una mezcladora de rodllos y se la afiaden el

azufre y el perdxido orgdnico (agentes de vulcanizacidn;

.

¢cantidad de perédxido, 0,1 a 10 partes en peso por 106’iﬁr~

15. tes de copolfmero; cantidad de azufre, menos de la mitad

de la cantidad en peso de perdxido utilizada). Luego'é?
realiza la vulcanizacidn a temperaturas entre 110 y 220éc,

PR

y preferentemente entre 140 y 1802C.

El tratamiento tormodif&mice previo a 200-25003 -

20. tiene un efecto particularmentc favorable sobre las cafa?:i
terfsticas finales de los : vulcanizados; algupos de los.. .
activadores de dispersidn pertenccientes a la clase de los
cauchos polarcs antes ditados tienen efccto positivo atn
en ausencia del trataomiento termodindmico prcvio, pero

'25. con @enor mejora de las caracteristicas mecdnicas; en este
caso, las mezclas pueden prepararse en las mezcladoras
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convencionales. Cabe afiadir a las mezclas de este invenfo'
otros coadyuvantes, como 4xido de zinc y un glicol como la
glicerina; esta Wltima, segun se sabe por las mezclas a
base de caucho-hutilo, actua de agentc humecctante y protege
al relleno blanco; ademds, reporta wr ulterior mejora

en el refuerzo mecfnico del wvulcanizado.

Se sefiala que, resp_ecto a la comparacién de las
caracteristicas mecdnicas de los vulcanizsdos preparados
en los ejemplos, que el mbédulo eldstico a 300% y la defor-
macidén permanentc después de 200% de alargemiento durante 1
hora son los dos parlmetros mds importantes por lo que atafie
a los aplicaciones de los vulcanizados en si; tales aplica-
ciones se refieren a los articulos coloreades, cubiertas,,
parc neumdticos, extrusiones para juntas de accesoriosidé:

automdéviles, productos de aislamiento eléctrico, etec.

-

. .

s e .
Los ejemplos que siguen se dan con el fin de ilud:

trar el invento y no implican limitacidn. En primer lugar:
se describe la técnica de preparacidn de las mezclas., *'°°°

Segin los casos, para demostrar la eficacia de 168s.:

et e
= .
.«

nuevos activadores ain sin tratamiento térmico previo, . :
las mezclas se han preparado con la técnica nfrian o la :}!E
técnica ncalienten,

En la preparacién nen frion de la mezcla, todos
los ingredientes sc han agregado en sucesidén y elaborado

en ung mezcladora de rodillos normal, siguiendo el orden
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¥y en los tiempos que se indican a continuacidén:

Tiempo: 0 minutos:

3
10

15

20

ft

1

3
12

oo

copolimero

la mitad del relleno minersl

la otra mitad del relleno + activador
(+ocasionalmente 2Zn0, glicerina y un
agente corrector bisico)

agentes de vulcanizacién (azufre +
peréxido orgénico)

descarga de la mezcla,

En la preparacién por la técnica Ven calienten,

las mezclas se elaboran en una mezcladora interna del

tipo Banbury,

Tiempo: O minutos

2
6

11

Después de un tiempo total de 11 minutos, se €iéva

o a0t

agregando los ingrediemnt es por este o% dext:

f

ft

n

(1]

capolimero

. s
.
.

la mitad del relleno mineral .

400,_!’,

la otra mitad del relleno & activa

dor (& st
ocasionalmente Zn0, glicerina #'un

agente corrector b4sico). e

r &
.

. e

la temperatura a 200°C y se elabora la mezola en una me zcla.-

dora interna durante 15 minutos més. A continuacién se

la descarga y se la pasa & una mezcladora normal provista
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de rodillos refrigerados, donde se afiaden, de la manera

usual, los agentes vulcanizantes (azufre + perdxido orgé-
nico).

5. EJEMPIO 1.

-

Egste ejemplo ilustra la actividad de un copoli-
mero comercial de etileho y acetato de vinilo (Levapren450

de la firma Bayer) en la dispersidén de dos tipos de rellenos,

con tratamiento termodindmico previo de las mezclas o sin
él.
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Composicidén de la meszclas

Copolimero de etileno y pro-
pileno con un contenido de
etileno del 50% en moles y
una viscosidad Mooney ML
(1t4) a 100°C de 47

Caolin calcinado (Whitetex)
heido silicico (Hi-Sil 233)
Levapren 450

Zno

Glicerina

Azufre

Perdxido de butilo terciario

__tetraclorado

-100
100
5
2

0,4

100

50

3

0,4
3,4

e B - T e~ T

e
o

-

.
we s

K3

o v ————

Condiciones de vulcanizacidn en
la prenss

50 min/165°C

50 min/165

°C

Tratamiento térmico & 200°C en 'g?}
wna mnezcladora Banbury del tipo si no si no el
GK2 durante 15 minutos I D S

‘Garacteristicas mecénicass f.::
Resistencia a la traccién kg/om2 70 57 135 130 1§:f
Alargamiento en la rotura % 450 | 400 450 550 ’f}f
Médulo elédstico a 3004 kg/cm2 60 & 52 80 50 :}::
Deformacién permanente % = 9 | 9 8,5 10,5
Resistencia ai desgarro kg/cm2 35 32 50 44
Dureza IS0 60 60 64 64

T
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EJEMPIO _ 2.

- Se ilustra el efecto de la adicidén, como
de la dispersidén, de un copolimero 1:1 de etileno
de vinilo (Elvax de la firma Du Pont de Nemours),

miento termodindmico previo a 200°C y sin &1,

\

IVId SIS II TS L d S o

activador

y acetato

con trata—
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TABLA

2.

VAAS AL A A A A AAARA

gin tratamiento

con tratamiento

térmico previo térmico previo
Qomposgicidn de 1la sin Elvax |{Con Elvax | Sin Elvax |[Con Elvax
mezclas |
Copolimero de etileno
y propileno (el mismo
que en la Tabla 1) 100 100 100 100
Caolin calcinado (White A
tex) 100 100 100 100
Blvax - 10 - 10
Oxido de zinc 2 2 2
Azufre 0,4 0,4 0,4 0ot
Perdxido de butilo ter- et
ciario tetrsclorado 354 3,4 3,4 3,4
Condiciones de vulcanizacidén en la prensa: 50 miﬂ{}§§°c
Caracteristicasg mecéni- _‘;;’
oas;_ l, .
Resistencia a la tracién e
kg/ om® 45 45 50 655"
Alargamiento en la : ;?53
rotura % 600 400 450 450 .0
Méaulo eldsgtico a 300%
kg/cam? 30 40 40 55
Deformacidn permanente
cenn Ty % 12,5 10 11,5 1055
Resistencia al desga-
rro kg /cm? 30 30 1 36 35
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EJEMPIO 3.

e muegstra el efecto mejorado de las ocaracterig-

ticas mecédnicas que se producc cuando se emplean copolimeros

de etileno y acetato de vinilo (Tevapren y Elvax), sin tra-

tamiento térmico previo, en las mezclas copoliméricas que

contienen diversos rellenos mineralcs.
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N

Composicidn de la mezcla:

Activador
Oxido de zinc
Azufre

Relleno minercl

Perdxido de butilo terciario
tetraclorado

Condiciones de wvulcanizacidn

Partes en peso

Copolimero de etileno/propi--
leno {el mismo que en la Tabla 1)

100

como se ha indicado
como se ha indicado

2.
0,4

3,5

50 min/1652C

Relleno mineral, |Activador, {Gli- |Resist.Alarga modu |Defor- Resis-
partes en peso partes en (ceri a la miento {lo a |maciodoni{tencia
peso. na, trac- |en la |300%, {perma-!al desdi
partes {cibn frotu- len »|nente |garro,
en pe-ien kg/ ra % |kg/on ;o noen kg/
s0 cm2 feo o ome
en kg/
cm® %
Caolin calecina - - 40 600 30 11 28
do (Whitetex) X0, o vrens | - 55 | 400 | 52 8,5 | 32
Elvax 10 - 45 400 40 10 30
%aolin soplado - - 86 720 25 23 30
arcilla Wind- P
sor C)-{duro) 100 Levapren 5 - 80 645 40 14 4,736
Blvax 10 - 95 680 40 20 38
Caolin soplado - 42 770 21 18 ., 25
(Nord-Hoff) 100 Levapren 5 | = 36 400 33 11 fw?é
Carbo?ato cél—) - - &0 630 16 12,5 | i@
cico (SocalU1l 5
Silicato magné- A s 8%
sico (talco) 100 - - 33 520 22 18 -1
Levapren 5 | - 33 | 450 | 30 14 J-
Elvex 10 - -37 530 27 15 :éfi
Acido silicico - 3 135 650 33 18 ho »
gg;ill) hi- 50 | bevapren 5> | - 125 530 50 10,5 44
Levapren 5 3 135 600 40 11,5 41
Elvax 10 - 145 620 45 13 4.2
Aci@o silicico - 4 160 700 20 16 28
appydre (aeror irevaprens | - |115 570 |35 | 10 | 27
Levapren 5 4 155 700 25 11 30
[ Elvax 10 - 135 620 30 10,5 30

Levapren 450

Elvax = Copolimero 1l:1 de etileno/acetato de vinilo de Du Pont.

de la Bayer

Copolimero nal azarn de etileno/acetato de vinilo
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EJEMPLO 4,

Se comparan los datos relativos a2 la mejora en las
caracter{sticas de las mezclas que contienen caolin molido
(Whitetex) como relleno y varios tipos de cauchos polarcs
como activadores de la dispersién del relleno, con trata-

miento térmico previo y sin 41,

\
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TABLA 4

Copolimero de etileno/propileno

con un contenido de etileno en

moles del 50% y una viscosidad -

Mooney ML (1+4) & 100¢C de 47 100 100 - 100 i
Caolin calcinado (Whitetex) 100 100 100 ;
Copolimero de etileno/propileno

injertado , , 1) 5 .
Caucho-nitrilo (Elsprin S. 351) 2) 3
Tlocol A

Gentac

Copolimero de etileno/propileno 7

clorosulfonado

Neopreno

Zn0 .2 -2 .2
Agufre 0,4 0,4 0,4
Perdxido de butilo terciario . g -
tetraclorado , 2,5 3,5 3,2

Condiciones |de vulcanizacidn:

Tratamiento térmico a 2002C en o

mezcladora Banbury tipo GK-2 "silnpe | si | nol| silno °
durante 15 minutos ]' i
Caracteristicas mecdnicas: i Lo
Resistencia a la traccidn kg/cm2 S0 42 | 76 | 54| 66| 45
Alargamiento en la rotura % 450 {650 320 | 370 | 330 {39C
Médulo eldstico a 300% kg/cm 451 28 75 52 54}t42
Deformu01on permanente - ST g - Code o

; % 111! 13 6 6 & 7.5
Resistencia al desgarro kg/cm2 34 38 | 28 36123
Dureza IRHD i 611 59 | o4 641 E4Y 64,5

1) 2% de &cido mﬁlelco injertado en copolimero de etlleno/nro-
pileno con ayudea de 0,5% de perdxido de butilo terciario: .
tetraclorado, por tra ta amiento en una mezcladora ounbury
2002C durante 10 minutos :

2) Copolimero de butadieno/acrilo nitrilo con 37 a 58%-de
nitrilo acrilico

3) Copolimero de etileno/propileno clorosulfonudo, quu contiene - |
2% de cloro y 1% de azufre.
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EJENPTO 5.

- De manera semejante a la del ejemplo 4, se compa—
ran los vulcanigzados obtenidos a base dc mezclas que con-
tienen una sélice hidratada (Hi-Sil) como relleno de refuer-
zo, utilizando como activadores de la dispersién diversos
tipos dc cauchosg polares y con trateamiento térmico previo

a 200-250°C o gin é1.
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TABLA 5.

Copolimero de eti-
leno/propileno con un
contenido de etileno en
“Imoles de 50% y una visco-
-|sidad Wooney ML (1+4) a

1002¢C de 47 100 100 100 100
Acido silfcico (Hi-Sil) 50 50 50 50
Copolimero deetileno/pro- o
ipileno injertado 1) 5
Caucho-nitrilo (Elsprin

$.351) 2) 5 L
Tiocol A >
Gentac
Copolimero de etileno/pro-
pileno clorosulfonado 3)
Glicerina
Zn0 2. 2. 2. 2.
Azufre 0,4 0,4 0,4 0,4
{Perdxido de butilo terciario ) | o R
tetraclorado 355 3,5 3,5 3,5

vulcanizacidn:

Condiciones de

1) 2% de 4cido maldico injertado en un copolimero de etiledo/pro=

ey

Tratamiento térmico a 200°C | cves

"len una mezcladora tipo Bambu- si} no si no{ si} noj six o
ry GK-2 durante 15 minutos o N
Caracteristicas mecdnicas: . ne - .
Resistencia a la traccién ke/on® (136|165 |117 |135]131 (116|138 | 432
4largamiento a la rotura % 820 |1000| 600 |620 {520 630 |610| 860 |
Médulo eldstico a 300% kg/on” 520 25 | 47 | 39| 65| sz | 4o 2m|
Deformacidn permantente - - ST . R
R : 22| 25 116,5| 26| 11|45 16| 28
|IResistencia al desgarro kg/cm2 65| 80 |55. 381 50| 36 '69 ’ éL “
Duress IRHD _ | -] - lea,5! 831 7308451721 &AL~

‘e

"

8]

pileno con ayuda de 0,5% de perdxido de butilo terciario tetra- <
clorado, en una mezcladora Banbury a 2002C y durante 10 mipnutos.

2) Copolimerc de butadieno/acrilo nitrilo cen 37 a 38% de acrilo,

nitrilo.

3) Copolimero de etileno/ﬁfopileno clorosulfonado que contiene 2%

de cloro y 1% de azufre.
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EJEMPIO 6,

' Bste cjemplo explica la preparacidén, por medio

de un tratamiento termodindmico previo, dc dos vulcanizados
a partir de dos mezclas diferentcs que conticnen el activa-
dor Levapren 450, un relleno blanoolécido (caolin calcinado
o, respectivemmte, dcido silfcico) y, como agentes de vul-
canizacidn, agufre y un peréxide orgénico aromdtico, nds
prceisamente un peréxido sensible a la presencia de un
relleno 4cido, En vista de la acidez de los rellenos res-—
pectivos y de la sensibilidad del peréxido a la acidez, se
emplea también cn la mezela un agente corrector bésico

(difenilguanidina).

\ ieee
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Composicién de la mezcla:

prtes en peso partes en peso

Copolimero de etileno/propileno
con un contenido dc etileno del
50% en moles y una viscosidad }
Mooncy ML (1+4) a 100°C de 47 100 100
Caolin calcinado /Whitctex) 100 -
Acido silicico (Hi-Sil 233) - 50
Levapren 450
Zn0
Difenilguanidina 0,5 0,5
Azufre . 0,4 0,4
Alfa,alfat~bis~(tercibutilpero-
xi)-diisorpopilbenceno cone
(peroximon) ~ _ 2,1 2,3, 0.0
Tratamiento térmico a 200°C en |
una mezcladora tipo Banbury si gi e ts
GK-2 durante 15 minutos S et
Condiciones de vulecanizacidn wy
en la prensa 40° a 165°C 40° a 165°G,
Cafacteristigqng necénicass ..f,.,'
Resistencia a la traccién kg/om2 65 137 ."225!;_.
Alargamiento en la rotura % 410 500 ; :‘“‘_
Médulo eléstico a 300% kg/om® 54 65 7"
Defar macibén permanente
Do L % 8 9
Resistencia al desgarro kg/cm2 33 51

63 1 .. 67....

.- e

Dureza IS0
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BIEMPIO 7.

- dgte e jemplo demuestra la preparacidn sin trata-
miento térmico previo de vulcanizados a partir de mezclas
que contienen diversos rellenos blancos, Levapren 450 como
activador de la dispersidén, azufre y un perdxido sensible
a la presencia de un rellenc 4cido., En vigta de la acidesz
de los rellenos respectivos y de la sensibilidad del perd-
xido a la acldez, se usa también en la mezcla un agente

corrector bésico (difenilguanidina),

s et g
.,

\
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TABIA 7 S S

Composicidn de la mezcla:

Copolimero de etileno/propileno
(55% en moles de propileno,

ML (1l+4) a 1002C = 50) 100
" Relleno blanco como se ha indicado
Levapren 450 5
Oxido de zinc 2
Azufre 0,4
Alfa,alfa'-bis-(tercibutilperoxi)- :
diisopropilbenceno 2,1
Difenilguanidina 0,5
Tipo y cantidad | Resis-| Alar- |Mddulo! Defor- Resis- |Dureza!Digtensién
~{del rellenc tenciai ga- a 300% mccidn! tencia Iso elastica
a la mien- |en ol berma- al des- a 502,
trac- {to en {kg/cm® nente |garro,
cidn 5| la ro- P jen
kg/cm™| tura . 1 Kg/cm o0,
% % ..o .
Whitetex 100 p 45 450 40 10 24 60 ?4,.
Arcilla Windsor - - - : Tt
100 p 85 610 31 16 36 59,5 | 46,5
Socal U 1 100 p| 65 700 15 112,5 20 58,5 43 .
Talco 100 p| 31._ 1600 22 (16 23 57,5 56,5 <»
Hi-Sil S0p | 116 |[575 35 14 35 76 53« 2"
*as?
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NOTaA

Degerito el invento se declaran nuevas y de propia
invencién las siguientes reivindicaoioqes, con prioridad
de la demanda de patente italiana N° 23.690/63 del 21 de
Noviembre de 1,963,

1. Un procedimiento pars la preparacién de vulca—
nizados con propiedades mecédnicas elevadas, a base de compo-
siciones vulcanizables que bomprenden un polimero amor fo
y saturado de etileno y una alfa-~olefina, un relleno mine-
ral de refuerzo, un activador de la dispersidén de dicho
relleno y agentes de vulcanizacidn, con compuestos correc—
tores de la acidez del relleno o sin ellos, que se %éfécte—
riza por mezclarse homogéneamente el copolimero, un relleno
nineral, posiblemente los agentes correctores delux%néaez
del relleno y un activadr orgénico, tomado del grupo, teons-—
tituido por los compuestos elastoméricos macroﬁolecula}§§

cee
que contienen grupos polares, y luego someterse evenﬁpal:
mente la mezcla asi obtenida a un tratamiento termodiﬁéﬁ@co
previo, en cuyo caso se la deja enfriar, se le aﬁaden31§§

agentes de vulcanizacién y se efectua por Wltimo la vildar

nizacidn,

2, Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-

cidn 1, caracterizado por tomarse el rellenc mineral del
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grupo constituido por la silice, el caolin, el talco, la arci-

lla, las tierras activas, el carbonato célcico y elumina.

3. Un procedimiento de acuérdo con las reivindicacio-
nes 1y 2, que se caracteriza por ser el activador de la
dispersidn un caucho polar tomado del grupo constituido
por los polimeros y copolimeros de mondmeros olefinicos
que cohtienen grupos polares substituyentes, pbr polimeros
y copolfmeros oleffnicos a los que estdn injertados grupos
pertenecientes a la clage constituida por el &cido maléico,
el anhfdrido maléiqo, los haldgenos y los grupos clorosul-
fénicos y por los pdlicondensadoé de polisylfuro sbdico

con hidrocarburos aliflticos dihalogenados.

4, Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién

’

3, que se caracteriza por tomarse el activador de la:Qis?er-
S,

sidn en el grupo constituido por el policloropreno, eli

. ES e 2

-

caucho-nitrilo, los copolimeros de etileno/acetato de vipilo,

ver o

los terpolimeros de butadieno/estireno/metilvinilpiridiaa,
. ..: o"

los copolimeros de etileno/propileno clorosulfonados, gl

. * 0

caucho butflico bromado y los policondensados de polisﬁiﬁuro

sbdico con alcanos dihalogen-substituidos,

5. Un procedimiento de acuerdo con las reivindicacio-

nes precedentes, caracterizado por usarse el activador en
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cantidades de 1 a 20% en peso del copolimero, y preferente-
mente de 5% en peso, aproximadamente, del copolimero, o sea

alrededor de 5 a 10% del relleno mineral,

6., Un procedimiento de acuerdo con las reivindica-
ciones precedentes, caracterizado por el hecho de que el
tratamiento termodindmico de la mezcla consgtituida por el
copolimero, el relleno, el activador y eventualmente agen-
tes correctores de la acidez del relleno sec efectua a tem-
peraturas comprendidas entre 200° y 250°C, en una mezclado-

ra de tipo Banbury.

7. Un procedimiento de acuerdc conla reiving2gfcidn

'.00‘

6, caracterizado por el hecho de que, después que la mezcla

gque ha experimentado el tratamiento termodindmico previp, s,
- C‘..

ha sido enfriada en una mezcladora provigta de rodillos®
.
r0gPe

refrigerados, se ajladen a dicha mezcla el azufre y un .

peréxido orglnico como agente de vulcanizacidn y luego ses«*?
. w4

efecttia la vulcanizacidn. oL
»

ee ©a

QOD..?

8. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica~y=?
cién 7, en el que la cantidad de perdéxido estéd comprendidg’
entre 0,1 y 10 partes en peso por 100 partes de copolimero,
y el azufre se aflade en cantidades inferiores a la mitad de

la cantidad en peso del perdxido usado.
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9., Un procedimiento de acuerdo con las relv1nd;?a—

ciones 1 a 5, caracterizado por el hecho de que la mezcla ,

sed

gque ha de prepararse en frio, sin tratamiento +térmico prevso,

se elabora afiadiéndole todos los ingrcdientes en una mezéi*ﬁo—

ra de rodillos normal, e *
" .o. e
.g; () L ]

10.

ciones precedentes, caracterizado por afiadirse a la mezcla

Un procedimiento de acuerdo con las reivindica-

glicerina, comoc agente humectante, y eventualmente otros
coadyuvantes,
1ll. Un procedimiento de acuerdo con las reivindica~
ciones precedentes, caracterizado por emplearse, en concepto
de copolimeros de etileno/alfa-olefina, copolimeros saturados
de etileno/propilenc o etileno/buteno-l, preferentemente
que contengan de 20 a 80% en moles de etileno y tengan un
peso molecular compfendido entre 50,000 a 500,000,
12, Un procedimiento para la preparacibn de vulca-
nizados con propiedades mecinicas elevadas.

Segin se describe y

b

reivindica en la presente memoria
descriptiva que consta de 29 piginas foliadas y esoritas a
maguina por una sola de sus caras.

Madrid, a 10 NOV. seq

P. Q.
ISERN

JAIME

Pp




	Bibliographic data
	Description
	Claims



