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PATENTE DE INVENCION
Pile No. 2411-2
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"Procedimiento para la preparacidn de una composicidn

resistente al ozono',
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Fabicitants UNTTED STATES RUBBER COMPANY, entidad norteamericans,
residente en 1230 Avenue of the Americas, New York 20,
New York, EE.UU, de A,

BEsta invencion se refiere a un pro-
cedimiento para la obtencidn de una composicion
sinergética resistente al ozomo, que comprende (1)
caucho natural y/o SBR, (2) caucho copolimero de _

5e etileno-propileno y (3) poli(trimetil dihidroqui~-
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Ia invencidn se basa en el inespera-

no:l.ina) .

do descubrimiento de que una composicidn que com -
prenda los tres citados ingredientes posee una no-
table resistencia al atagque por ozonmo. Ila magnitud
de tal resistencia es muy superior a cualquiera que
pudiese predecirse por los conocidos efectos de los
propios ingredientes, Existe una sorprendente coo-
peracidn sinergética entre los ingredientes cuando
ge agrupan en la presente y nueva combinacidn.

Le invencidn considera el mezclado de
100 partes (todas las cantidades aqui expresadas son
en peso, salvo indicacidn en comtrario) de caucho
natural y/o SBR (es decir caucho natural solo, SBR
solo 6 una mezcla de los dos en cualquier relacion
deseada, por ejemplo 5:95, 25:%5, 50:50, 75:75, 95:5,
ete.), con 5 a 50 partes de caucho copolimero de eti
leno-propileno y de 0,5 a 5 partes de poli (trimetil
dihidroquinolina)., ILos ingredientes pueden mezclar-
se de cualquier manera convencional, por ejemplo en
un molino de caucho, y la composicién puede fabricar
se en cualquier forma deseada y de cualguier modo
convencional adecuado, tal como por cilindrado, mol
deo, etec, Pueden producirse articulos utiles de 1o
das clases con le composicidn, tales como géneros
revestidos para su empleo como palas de calzado.

El caucho de etileno-propileno empleg
do en la invencidn es preferiblemente del tipo insa
turado y vulcanizable con azufre, tal como se produ

ce de modo conocido mediante copolimerizacidn de e-
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tileno y propileno (o para aquella &PllCdO.x.uu 2
cualesquieras monoolefinas alfas 0 mas) con un
dieno copolimerizable por lo menos, ordinarismente
un dieno no conjugado, tal como dic:iclcpentadieﬁp;.}
1 ,4-exa.dieno,' 1l,5~ciclooctadieno o silﬁilares, inj--
cluyendo los copolimeros descritos en la patente. .
Britdnica n® 880,904, de Dunlop Rubber Company;_ 25
dé octubre de 1961, patentes estadounidenses nﬁﬁef
ros 2,933,480, de Gresham y Hunt, 19 de abril de. :
1960, y 3.000.866, de Tarney, 19 de sephembre de
1961, y patentes belgas numeros 623,698 y 623, 741,,
de Montecatini, 14 de febreroc de 1963, cuyas des- ‘
cripciones se incorporan agquf a efectos de referen
cia. El componente diénico hace al resultante ter
polimero insaturado ¥ vulcanizable con los habitug
les sistemas vulcanizadores para cauchos insaturados,
incluyendo los basados en azufre y aceleradores de
vulcenizacion con azufre., Menos preferidos son los
cauchos de etileno-propileno saturados que requie- |
ren una cura con peréxidos. Dienos preferidos son
el diciclopentadieno, 1,4-exadieno y 1,5-cicloocta-
dieno.

La poli(trimetil dihidroquinolina) -
empleada en la presente composicién sinergética es
un material conocido, preparado por ejemplo por po
limerizacion de 1,2-dihidro-2,2,4-trimetilquinoli-~
na tal como se describe en el ejemplo de ela.bora01on
de la patente estadounidense mimero 2, 718 517, de Ha
rris, 20 de septiembre de 1955,

La composicidon de la invencidn puede
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in&i@ ge%sgéualesquiera ingredientes convencio-
ngles y deseados de composicién, adecuados paras su
empleo con los cauchos descritos, especialmente in-

gredientes vulcanizadores, sobre todo azufre ¢ cuvra

54 tivos de azufre equivalentes, aceleradores y simila
res, asi como rellenadores, pigmentos, plastificado
res, auxilieres de eleboracion, etc.

EJEMPLO
Se prepars el siguiente material:
Ingredientes Partes
Caucho naturasl (léminss ghumadas n® 1) 80,68 -
EPRD . 10,20
SBR 1018 » 9,12
Resina Agerite D 4,00
Negro de horno semi-reforzador 9,12
Blanco (carbonato calcico natural) 37,57
Oxido de oinc . 3,47
Cera : , 0,50
Dienmina N~fenil Nj-cicloexil-para-fenilenica 0,41
drido ftalico 0,16
Disulfuro de 2-benzotiazilo 0,69
Fosfito tri(nonil fenilico) 0,09
Parafine clorada 0,21
Azufre v 1,69
En el anterior materiel, el EFRD es
un terpolimero de cancho sin saturar de un 41} de
10. etileno, 55% de propileno y 4% de 1,4~exadienc. La
resina Agerite D es poli(trimetil dihidroquinolina).
Los cauchos, la resina Agerite D y el
negro de carbén, en ese orden, pueden mezclarse con
15, juntemente en una mezcladora Bambury durante 5 minu
tos a escasa velocidad., Los restantes ingredientes
pueden mezclarse luego con la excepcién del azufre.
La carga puede descargarse del mezclador y enfriar-
se. La carge fria puede devolverse luego al mezcla
20, dor, afladirse azufre y mezclarse & bajas velocidades
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para producir la mezcla final, El material pevde
cilindrarse, por ejemplo a una temperatura de 98,92
C a 1.289,89C en género y emplearse para producir '
palas de botas. El material puede vulcanizarse ba-
Jjo condiciones convencionales, por ejemplo duraﬁ.te
2,5 horas & 132,32C. Resultard evidente para 10s
expertos en la mai:eria la posibilidad de introducir
muchas variaciones en el ejemplo anterior,

A fin de demostrar el sinergismo o]:}g-
tenido mediante el empleo de la invencidn, se pre—
pararon 4 materiales diferentes como sigue: '

1, Similar al ejemplo, pero contenien
do 2 partes de resina Agerite D y ningin EPRD,

2., Similar al ejemplo, pero sin conte
ner EPRD (contiene 4 partes de resina Age:f'ite D)

3, Similar al ejemplo, pero sin con'bg_
ner resine Agerite D (contiene 10 partes de»EPRD).

4, Similar al ejemplo (4 partes de re=-
sine Agerite D y 10 partes de EPRD),

Los cuatro materiales, en estado cura-~
do, se sometieron a un ensayo de resistencis al 0zo-
no especialmente severo mediante exposicién en un
ozondmetro g 50 partes por milldn de ozono & 3'% ,820,

con los siguientes resultados:

Condicidn grado de agrietamiento
Falla después de 2 horas y 40 mi~
nutos de exposicion. 1-100°* ,
Falla despues de 3 horas y 40 mi-
nutos de exposicion., 1-80
Falla despues de 2 horas y 40 mi-
nutos de exposicionm., 1-20

Ningune grieta despues de 100 horss

®La primera cifra es el mimero de grietas
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¥ la segundg es el porcentaje de lg superficie a
través de la cual se extiende la grieta,

Se verd que la combinacidén de EFRD y
resing Agerite D (materisl 4 de la invencidn) pro~
duce en la mezcla de caucho natural/SER un resulte
do no obtenible mediante adicidn de EFRD ¢ resina
Ageride D por si solos a le mezcla de caucho natu-
ral/SBR. Ia invencion muestra también unos exce-
lentes resultados en ensayos sobre agrietamientb_en
exteriores, |

N O T 4

Descrita suficientemente le naturaleza
del invento, as{ como la manera de realizarlo en la
préctica, debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica
ciones de detalle en cuanto no alteren su prinecipio
fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentads en
America, con fecha 2 de marzo de 1,964, bajo el mi-
mero 348.826, acogiendose por tanto a los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que oonstituye la esencig del referidoe in-
vento y por 1o que se golicita Patente de Invencidn
por 20 afios en Espafia sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA
PREPARACION DE UNA COMPOSICION RESISTENTE AL OZONO®;
caracterizéndose por lo siguiente:

18,~ Procedimiento para la preparacion
de una composicion resistente al ozono", caracterizg
do porque 100 partes de caucho naturgl, caucho SBR y

mezclas de ellos se mezcla con 5 & 50 partes de cau-
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cho de etileno~mropileno, 0 de 5 a 50 partes de cau-
/ - . . -
cho de terpolimero Ge etileno-proplleno dieno con
0,5 a 5 partes de poli(trimetil dihidrosuinolina).
. ‘ f
28,~ Procedimiento segun lg relvindi-
s L oL . CYP o L .
czeion 1, curucierizaedo porque la vulcanizgcion se
cfectua con aszufre.
IS . M '-/l
38,~ Procedimiento para la prevarauion

. ] ’ .
de una composicion resistente al ozono, tal y como

¥

cueda sustancialmente descrito en la presente Memo~

/-
R, 1965

JATES ‘RUBBER COIPANY,
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