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"PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA MEZCLA
DE ELASTOMEROS UTILIZABLE PARA FORMAR
I0S COSTADOS DE UNA ILANTA NEUMATICA®,

é934;aanay UNITED STATES RUBBER COMPANY, entidad norte-
americana, residente en: 1230 Avemie of the

Américes, New York 20, NEW YORK, EE.UU. de A.

Este invento se refiere a nuevas compo=
siciones para llantas neumédticas. En la memufac-
tura de llantas neumaticas se presente un problema
particular en cuanto & la provision de una composi

5. cion pera el costado de la carcasa que resiste el
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resquebrajamiento bajo la influen&a de factores

adversos como son la exposicidn a agentes atmosfé-
ricos especialmente en una atmosfera que contengs
ozono en cantidad apreciable y, en especial, en
coniiciones de flexidén dindmice a la que Se Vven
sometidos de la llanta durante su uso, El propor-
cionar una mejor resistencie a la rotura y al aismo
tiempo una buena resistencia a la abrasidn y busna
adherencia a las partes subyacentes de la llanta,
ha constitufdo siempre un ﬁroblema particularments
diffoil, |

Segin, el invento, una coﬁposicic?n que se
puede usar para fabricar los costados de una llanta
neumdtica comprenie una mezela de terpolimero de dos
alfa-monoolefinas diferentes y diclclopentadieno,
con uno o mAs de otros elastdmeros, conteniendo de
10 a 35 partes en peso de terpolimero pbr cada 100
partes en peso del total de los elastimeros.

Las composiciones elaboradas, segin el in
vento, dan productos de bandas blancas y cubrejuntas
negras que resultan notablemente resistentes a la ro
tura producida por ozono,ademds de proporcionar otras
cualidedes deseables en las composiclones para benlas
blancas y cubrejuntas., Los resultados mejorados que
se consiguen conr el invento no se obtienen con todos
los terpolimeros basados en dos alfa-monoolefinas di
ferentes Jjunto con una comppsicién ds dieno conocida
comimmente con la designacidén genérica de EPDM. Los
resultados se obtiensn solamente con terpolimeros

que comprendan diciclopentadieno y los dienos
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elternativos, como por ejemplo, 1,4~hexadieno, o
norborneno de metileno, no proporcionan mezeclas que
resistan la rotura producida por el ozono. Por lo
tanto, se ha descublerto que son esencisles los ter-
pol{meros en los que el tercer mondmero sea diciclo-
pontadieno para conseguir los fines de obtener uaa
mezcle elastomera que ofrezca una reslstencia axcap-
cional a la rotura producida por ozono.

Las composiciones t{picas del invento para

bandas blancas estdn compuestas de una mezola elaaﬁé

- mera que contiene, en 100 partes en peso de elastd-

meros de 15 a 35 partes de terpol{mero de etilen-
propilen-diciclopentadieno y, de una forma correspon
diente, de 85 a 65 partes de otro elastémero, normal
mente una goma de polimero de diemo conjugado, tanto
una goma de homopolimero como es el poliisopreno (egg
cho natural o poliisopreno sintético) o polibutadieno
(solucidn o emulsidn polimerizadas), como un copoli-
mero que conbtenga una meyor proporeidn de un dieno
eonjggado, como son los copolimeros de butadieno con
estireno, acrilonitrilo, vinilpiridina y mondmeros
similares monoetilicamente insaturados copolimeriza-
bles solos o mezclados,

En otra forma del invento, la composicion
pare bandas blancas comprende, en 100 partes del elas
tomero, de 10 a 30 partes de terpolimero de etilen-
propilen-diciclopentadieno, de 10 a 30 de goma de
policloropreno, de 10 a 30 partes de elastomero de
polietileno clorosulfonado y de 30 a 70 partes de

otro elastémero que sea una goma de polimero de dieno
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conjugado, segin se ha descrito.

Estas composiciones para banias blamas
se hallan desprovistas, como es ldgico, de negre de
huno y pueden contener los diversos ingredientes de
mezela tradicionales de las composiciones para ban-
das blancas, principalmente agentes vuloanizanfes,
como son el azufre o vulcanizantes gque cedan azafre,
aceleradores, plastificantes o aditamentos de elabo-
racidn, pigmentos blancos,como son el dxido de einc,
sf{1ice, o didxido de titanio y otros. Es tan grande
su resistencia a la accion del tiempo, incluyendo
los efectos contrarios producidos por el ozono, que
no es necesario afiedir ningin antiozonante organico
adicional como los neeesarioé en las composiciones
tradicionales de bandas y cubrejuntas., La composicidn
del invento, desprovista de antiozonantes orgdnicos
(naturalmente, los elastdmeros empleados pueden conte
ner pequefias cantidades residusles de los estabiliza-
dores que se afiaden normalmente & los polimeros duran
te su mamfactura) resulte econdmica a este respecto
y elimina las dificultades de la decoloracidn que sur-
gen con frecuencia de las composieiones tradicionales.

Las composicionss t{picas para cubrejuntas,
segun el invento, estdn compuestas de mezelas elastd-
meras que contienen, en 100 partes en peso del elas-
tomero, de 15 a 35 partes de terpolimero de etilen-
propilen-diciclopentadieno, de 15 a 35 partes de goma
de policloropreno y de 40 a 60 partes de otro elastd-
mero, normelmente un elastémero de dieno conjugado,

segun se ha descrito con relacidn a la composicion
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para banias blancas., La composicidn de la cubrejun-
ta se distingue ademds porque combiens de 20 a 30
partes de negro de humo por cada 100 partes del peso
total de los elastomeros. De mevo, esta composicidn
5 contiens ademds otros ingredientes de mezcla tradicio
nales, principalmente agentes vulcanizantes, cowo son
el azufre o vulcanizantes que liberan azufre, aceie-
radores, plastificentes y aditivos de elaboracién.
Al igual que el material descrito anteriormente para
10. banias blancas, el presente material de cubrejuntas,
aungue carece del compuesto anti-ozono gue se afiade
corrientemente (a pesar de que, como es 1dgico, pue-
da haber presente algo de residuo del estabilizador
efiadido en la mamifactura de los polimeros), es mota
15. blemente resistente & la rotura producida por ozono
y otras formas ds envejecimlento.
El1 EPDM particular que se emplee en el in-
vento es un factor critico, segin se ha indicado N
BEn términos generasles, se puede definir como un ter-
20, -polimero vulcanizable al azufre, insaturado, con dos
 alfa-monoolefinas diferentes, por lo menos, (normal-
mente etileno y propileno, aungue se pueden emplear
otros pares de alfa-monoolefinas) con diciclopenta-
dieno como tercer mondmero paras conferir imsaturacidn
25. y oapacidaed de vulcanizacion al azufre. Ia critici-
dad del uso de diciclopentadieno-EFPDM se pone de re-
lieve por el hecho de que loz EPDM en los que el ter-
cer mondmero no es diciclopentadieno, por ejemplo,
EPDM en el que el tercer mondmero es 1,4-~hexadieno

30. o EPDM en el que el tercer mondmero es metilen nor-
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borneno, dan resultados insatisfactorios, sepin se

37

demostrard en los ejemplos que Se expondrén més
edelante. Preferentemente, el EPDM empleado contie
ne del 45 al T0% de ebileno combimado, del 30 al 55%
de propileno combinado y del 2 al 12,5% de diciclo-

. pentadieno combimdo (correspomiiente a un ind;cénde

-~

yodo de 4 a 25).

-

t

El EPDM empleado frecuentemente tiene una
viscosidad del orden de 25 a 120 MI-4-1002C.

El EPDM empleado puede ser diluido con
aceite, con 15 & 100 o més partes de un aceite no
decolorante, por 100 partes de EFDM, por ejemplo.

Las composicionss del invento pueden pre-
pararse del modo tradicional empleanio la maquinaria
normal paras mezele y formacion. Los materiales mez-
clados, normalmente en forma de tiras extruidas o
calandradas de tamefio apropiado, se aplican a la car-
casa brute del nsumético, convenientemente mientras
se sostiens la carcesa en el tambor normal de cons-
truceidn de llantas, despuds de lo cuel se da forme y
se vulcanize el neumdtico en un molde en condiciones
normales. Se comprenderé que la‘composicién para
bandas blences se aplica normalmente a la carcasa de
ura forme directa, mientras que la cubrejunta se de-~
posita sobre el material de la banda blanca. En el
tipo de llante neumftica que tiene una banda blanca
relativamente estrecha la cubrejunta cubre normalmen-
te todo el costado de la llante y después de la vul-
canizacidn se quita una bania de cubrejunta dejando

al descubierto una benda del materiel blanco. Si se
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desea hacer un neumitico con una amplié v blanca,
se suele aplicar una cubrejunta relativamente estro-
cha superpuesta solamente en una parte marginal del
meteriel blanco en la unidn entre le benda blanca y
el piso o banla de rodaduras negra del neumdticc.
Después de la vulcanizacidn del neumébico, se rebaja
parte del material de la cubrejunte superpuesto al
material blanco para dejar una unidén uniforme y
limpia entre el material blanco y el negro.

A contimuacidn se exponen algunos ejemplos
del invento para mas detalle y tomando loe planos
adjuntos como referencia, en cuyos planos:

La figura 1, es un bosquejo hecho de una
fotografia de muestras de prueba de composiciones pa
ra neumdticos de costados blancos después de sometexr
las & une prueba de flexidn dindmica al sire libre.

La figura 2, es un bosquejo hecho de una
fotografis similar de muestras de prueba de composi-
ciones para cubrejuntes; y

Ia figura 3 es una viste esquemdtica en
seccion de une llanta neumdtica que incorpora un
costado blanco y una cubrejunta, segan el invento.

Tomando el plano coﬁo referencia, en par-
ticular la figura 3, la modalidad representada del
invento comprende un neumstico que tiene una carcasa
reforzada de tejido 10 (el tejido, naturalmente, re-
cubierto con un material de carcasa normal) con una
bania superpueste de rodédura 11 y un costado negro
12 de composicién de tipo tradicionsl en un lado.

En el otro lado, hay una capa de material blanco de
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costado 13 del invento cubierto en su mayor parte
vor material de cubrejuntas 14 del invento, a
excepcién de une zona relativamente estreche 15
en la que el material de la cubrejunte ha sido re-
bajado pars dejar sl descubierio una banda de mate-
rial blanco.

Los materiales de la superficie de rodadu-~
ra, carcasa y costado negro, pueden combinarse de
acuerdo con la practica tradicional y estan normal-
mente basados en elastémeros de diemo conjugado el-
tamente insaturado, principalmenté copolimero de
butadieno~estireno, poliisopreno (naturel o sinté-
t1c0) o polibutadieno (solucidén o emulsidn).

Los ejemplos siguientes, en los que todas
las partes se expresan en peso, servirén para ilus—

trar el invento con mayor detalle.

EJEMPLO 1 =

Se prepararon u.ha gserie de ouatro materia~
les blancos diferentes basados en caucho natural solo,
0 caucho netural mezclado con tres EFDMs diferentes,
segun se ilustra en la Table 1 siguiente. EL materiel
1-A, a base de caucho natural solamente, se incluye
como materiel de contrestacion. ELl material 1-B, a
base de caucho naturel més EPDM elaborado con dici-
clopentadieno como tercer monomero, representa el
invento. El material 1-C y el material 1-D, a base
de caucho natural mas EPDMs elaborsdos con 1,4-hexa-
dieno o metilen norhormeno, respectivemente, estan
fueras del invento ¥y se incluyen con fines compara-

tivos. El EPDM de diciclopentadieno empleado en este
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ejemplo contiene un 62% de etileno, un 33% de propi-
leno y un 5% de diciclopentadieno ({ndice de Iodv 10);
tiene una viscosidad Mooney de 53 ML-4-1002C. E:. EPDM
de 1,4-hexadieno empleado contiene aproximadamente un
46% de etileno, 47% de propileno y un 7% de 1,4-hexa-
dieno ({ndice de Iodo 12); tiene una viscosidad Mooney
de 82 MI~4-1002C, El EFDM de mefilen norborneno em
pleado contiene aproximadamente un 55 % de etilemno,
42,54 de propileno y un 2,54 de metilen norborneno
({ndice de Iodo 6); tiene una viscosidad Moonsy de
90 ML-4-100¢C. Las muestras moldeadas de los materia-
les se vulcanizaron dursnte 30 mimntos a 1609C y des-
pués se sometieron a una pruebe de flexidén dindmica
al aire libre en Naugatuck, Connecticut, asi como a
una prueba en caja con atmosfere de ozono (a un 12,5%
de alargamiento; une concentracidn de ozomo de 50 par
tes por cien millones; y una exposiocidn totel de 636
horas) y tambieén a una pruebe de envejecimiento esta~
tico en Naugatuck, Comnecticut (29 dfas en total),
obteniéndose los resultados expuestos en la Table 1,
En la tsbla, VVS representa resquebrajemiento lige-
r{simo, VS representa resquebrajemiento muy ligero,

S representa resquebrajamlento ligero y C representa
resquebrajamiento normel; OK indica que no hubo ro-

tura alguna.
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Costados Blancos.

ABLA 1.

1A _1-B 1.0 1-D

Caucho natural . 100.00 80.00 80.00 80.00
Diciclopentadieno EPDM - 20.00 - ~
1,4-hexadieno EFDM - - 20,00 -
Metilen norborneno EPDM - - 20.00
Dioxido de titanio 35.00 35.00 35.00 35.00
Oxido de cin 35.00 35.00 35.00 35.00
Acido estedrico | 2,00 2.00 2,00 2,00
Aceite ligero de elaboracion 5.00 5,00 5,00 5,00
Cera 5.00 5.00 5,00 5.00
N-ciclohexil-2-benzotiazol sulfenamids 0.35 0.35 0.35 0.35
Azufre _ 3.50 3.50 3,50 3.50
Flexion Dinsmioa el Aire Libre (Kilociclos).
B - 774 1671 1671 1671
V'E 1671 - 1913 -
s - - - -
¢ 1913 - - 1913
Estado g 2000 KC: c vvs Vs c
Caje de Ozono (Horas)
WAL 4 - 4 8
Vs - - 8 18
s - - 18 -
¢ - - 180 -
Estado a 636 horas: \AL 0k © VS
Exposicion Bstética al Exterior (Diss)
vvs - - - -
V'E A - - - -
] - - - -
¢ T29 - - -

Estado al cabo de 29 dias: : ¢ OK 0):4 Ok
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Observando la Tabla 1 y examinando la fi-

gura 1, en la que se representa uns fo’cografia de

las muestras de flexidn dindmica despuds de 2.000
kilociclos, se verd que el material 1-B de diciclo-
pentadieno EPDM muestra un estado de resquebrajemien
t0 ligero solamente, mientras que los otros materia~
les de EPDM 1-0 y 1-D se resquebrajaron cesi como el
material de caucho maturel de contrastacion 1-A. Pues
to0 que el érea del costado de los neumdticos se halla
normalmente bajo una constante flexidn dindmica y
esfuerzo dinamico, debemos hecer hincapié en los da-
tos de las pruebas dindmices. Este prueba ha coinoci-
dido con las experiencies reales realizadas con mate-

riales del invento.

EJEMPIO 2 -

Se prepararon uns serie de cuatro materia-
les diferentes para cubrejuntes a base de caucho na-
turel solo con neopreno, o caucho natural/neopreno
mas tres EPDMs diferentes, segin se ilustra en la
Table 2 siguiente. El material 2-A, a base de caucho
natural-neopreno, se incluye como material de contras
tacidn. El material 2-B, a base de caucho naturel,
neopreno y EFDM elaborado con diciclopentadieno, re-
presenta el invento. Los materiales 2-C y 2-D, a ba-
se de caucho natural-neopreno mis EPIMs eleborados
con 1,4-hexadieno o metilen norborneﬁo, respectivae-
mente, estdn fuera del invento y se incluyen con fi-
nes ocomparativos. Kl diciclopentadieno EPDM, el
1,4-hexadieno EPDM y el metilen norborneno EPDM, son
los mismos que los indicados en el ejemplo 1. ILas
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formulaciones y resultados de las pruebas sobre mueg

tras vulcanizadas durante 30 mimtos a 1602C se ilus
tran en la Tabla 2, para una prueba de flexidn dind-
mice el eire libre realizada en Naugatuck, Convecticut
(3500 kilociclos en total), uma prueba en caja de o0zo-
no (50 partes por cien millones, de ozono; 12,5% de
alargamiento; total exposicidn 816 horas), y una prue
ba estatica al aire libre en Naugatuck, Connecticu‘l:
(26 dfas en total).
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N e
?TABIL A 2!&* SN

Cubre juntas,
2-A  2-B_ _2-C_
Caucho natural 50.00 50,00 50.00
Diciclopentadieno EFDM - 20.00 -
1,4~hexadieno EPDM - - 20,00
Metilen norborneno EPDM - - -
Neopreno 50.00 30.00 30.00
Negro de humo (FEF) 25,00 25.00 25.00
0xido de cine 3,50  3.50 3.50
Acido estedrico 2.00 2,00 2,09
Aceite ligero de elaboracidn 3.00 3,00 3.00
Disulfuro de 2-benzotimcil 0.50 0,50 0.50
Difenil guanidina 0,35 0,35 0,35
Azufre 1.30 1.30 1.30
Flexidn Dindmica al Aire Libre (Kilociclos)
\AL 379 - 492
\£] 1705 - 1705
s . - - g
¢ 3554 - 3327
Estado a los 3500 KC; c OK c
Caja de Ozono (horas)
vvs 32 - 144
Vs 48 - 384
S 96 - 684
¢ 144 - -
Estado al cabo de 816 horas: c 0K S
Exposicion Batédtica al Aire Libre (d{as)
vvs 7 - -
Vs 14 - -
S - - -
¢ - - -

Estado al cabo de 26 dfes: Vs

0K

OK

492
1705

3559

0K
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Observando la Tabla 2 y examinando la fi-

gura 2, en la que se representa una fotografia de

las muestras de la prueba dindmica a los 3500 kilo-
ciclos, se verda que el material 2-B de diciclopenta-
dieno EPDM se halla libre de roturas mientras que la
muestra de contrastacion 2-A y 1os otros meteriales
2-C y 2-D se resquebrajaron gravemente (de hecho, los
materiales 2-C y 2-D se halleban en peor estado que
la muestrs de contrastacidn 2-A). Ia expoaician en
le caje de ozono demuestra que el dieiclopentadiano
EPDM proporoiona una proteceidn completa nientras que
otros polimeros de EPDM falleron en las cubrejuntas.

Es particularmente notable el hecho de que
esta resistencia a la rotura elevadamente mejorada
se consigue al par que se mantiene una adherencia sa-
tisfactoria entre materiales y a los materiales que
componen la carcasa y costados del neumético.

BJEMPLO 3 -

Este ejemplo ilustra la préctica del inven-
to con terpolimercs de etilen-propilen-diciclopenta-
dieno con diversas viscosidades, dlversos {ndices de
Iodo y diversas proporciones de etileno/propileno.

Se prepararon cuatro materiales para costados de ban-
de blanca, segun la formulacidn 1-B del ejemplo 1,

a base de 80 partes de caucho natural y 20 partes de
EPDMs de diciclopentadieno, con las viscosidades,
{ndices de Iodo y proporciones de etileno/propileno
que se indican en la Tabla 3., Igualmente, se prepa-
raron cuatro materiales para cubrejuntas, de acuerdo

con la formulacion 2-B de la tebla 2, usando 1los
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cuatro diciclopentadienos EPDMs ilustrados en la
tebla 3. Se indican las propiedades fisicas de
los materiales después de su vulcenizecidn en di-
versos per{odos de tiempo a una temperatura de
176,62C, Asimismo, se ilustran los resultados da
las pruebas de envejecimlento de las muestras val-
canizadas durante 30 mimutos a 176,62C. Dichas
pruebas comprendieron la flexion dindmica al aife
libre y la exposicidn estética el aire libre -en
Naugatuck, Comecticut, as{ como una prueba en caja
de ozono (50 partes por cien millones, de ozono;

12,5% de alargamiento).
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Efecto de 1l viscosided - Indice de Todo - Proporeidn de etileno/propileno

Prggie%lap.%ﬁs Bande Blance Cubre juntas
34 3B 36 3D 3B 3F 34 3
ML-4 a 1002¢ 88 55 90 64 88 55 90 64
Indice de ' . |
Todo 12.5 10 10 18 12,5 10 10 18
Proporcidn
de E 52/48 65/35 65/35 T1/29 52/18 65/35 65/35 71/29
Vulecanizedo
a 176,69C
Médulo 300%, ’
keg/cm2 15¢ 23'g 253 22'5 21 63'2 6514 53'2 61'8
30t 21'0 25'3 2110 20'3 67'5 632 65'4 675
45! 1758 18'®8 17'58 17158 66'8 62t6 646 59'7

Resistencia a
la tracecion,

kg/om2 151 1371 144 144 144 16502 165'9 165'9-168'7
30t 114'6 130 130 114 16013 16512 15112 16415
45' . 96'5 97 9208 97 14911 15215 13912 14113

Alaréamiento, ]
| ]
5 T10 710 740 740 550 550 510 540

30! 750 770 750 740 500 530 500 520
45" 790 780 770 780 500 500 480 480

Flexion dindmica
gl aire libre
Kilociclog hasta la
fisuracion de la

muestre 12,194 8316 7308 6804 Adn ox después de 13,664

Exposicidn estatica
al aire l1ibre Aun OK g1 eagbo de 57 dfas Aun OK 81 cabo de 57 dfes

Caja de Ozono Aun OK al cabo 1000 horas Aun OK al cabo 1000 haras
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Por los datos de la Table 3 es notorio

que la duracidn contra la rotura producide por la
flexidn hasta el estado de resquebrajamiento se
hella muy por encima de los 1913 kilociclos regis-
trados para la muestra de contrastacidén de caucho
natural solamente pars costados de neumaticos 1-A
descrita previamente en el Ejemplo 1, y que todos
los materiales de la Tabla 3 se hallan libres de

- resquebrajamiento producido por la accidn del ozono

8l cabo de una exposiclon de 1000 horas.
EJEMPLO 4 - 7

La Tabla 4 ilustra el invento con mezclas
de EPDM tipo diciclopentadieno, MR y SBR (materiales
4-C y 4-D), en comparacidn con materiales de contras
tacidn a base de NR solamente (meterial 4-A) y mez-
cla de NMR-SBER (material 4-B). EL EPDM empleado es
igual que el material 1-B del Ejemplo 1.
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TABLA

Mezelas de EPDM de diciclopentadieno con NR/SBER -~ Costados de banda blanca

4-A 4-B 4-C 4-D
Caucho natural 100,00 55.00 65.00 55,00
SBR 1551 - 25.00 15,0C 25,00
EPDM - - 20.00 20,00
Dibxido de titanio 35.00 35.00 35.00  35.00
Oxido de cinc 35.00  35.00 35.00:  35.00
Acido estedrico 2,00 2.00 2,00 2,00
Cera (mejorada a prueba de la accion
del sol) ‘ 5.00 5.00 5.00 5.00
Aceite de elaboracidn (Aceite ligero
Circo) 5.00 5.00 5.00 5,00
N-ciclohexil-2-benzotiazol Sulfenamida 0.35 0.35 0.35 0.35
" Azufre 3.50  3.50 3,50 3.50
Vulcanizado a 1602C
Médulo 300%, kg/em2 151 210 210 2312 g5,
30! 161 25%3 2416 2513
60? 14'0 22¢5 2110 2119
Resistencia a la traccion,
kg/cm2 15¢ 188'4 165'2 13115 12019
30! 143r4  131'5 1083 108+ 3
60° 109'7  122'3  88rg 9114
Vulcanizado a 1602¢
Marganiento, % 150 700 T40 750 750
30t 740 670 670 680
60! 780 690 690 670
ML~4 mezclado a 1002C 31 35 34 34
Pruebas de vulcanizados en 30 minutos:
Flexion dindmice &l sire libre en
Nagatuck - kiloeiclos al punto de
resquebrajamiento 3780 10724 13664 13664

Estética al aire libre - dias

Caea de ozono - vuelta dobladashoras

exp081cion total 1000 horas 427(8) 427(vs)

OK

Adn OK el cabo de 57 dfag

Ok



5

- 19 -

337317 &

En la Tabla 5, el materisl 5-B represen-

EJEMPLO 5 -

te 1a préctica del imvemto con uma mezcle de terpolime
ro de etilen-propilen~diciclopentadieno (descrito en
el ejemplo 1 con relacidn al materiel 1-B), caucho de
policloropreno, elastomero de polietileno clorosulfo-
nado y caucho natural. ElL materisl 5-A de la Tabla
5 es una muestra de contrastacidn de la que se ha omi-

tido el EPDM, con fines de comparaciomn.
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EPDM de diciclopentadieno en mezclas de NR/neopreno/polietilenc

sulfonado - costados blancos

Polietileno clorosulfonado
Crepé palido

Neopreno W

EPDM

Didxido de titanio

Oxido de cine

Acido estedrico

Disulfuro de 2-benzotiacil
2-mercaptoimidazolina
Azufre

Vulcanizado a 1602¢

Médulo 300%, kg/om2 ;g:
60"

Resistencia a la traceidn,kz/ecm2 ;g:
601"

Aargemiento, % _33(5):
go*

ML-4 mezclado a 1002C

Pruebas en vulecanizado durante
30 mimtos:

Flexion dindmica al aire libre

en Naugatuck - kilociclos Vgg
S
]

Flexidn Dindmica sl aire libre
en Los Angeles - kilociclos VVS
Vs
S
c

Prueba estatica al aire libre

2-A 5-B
20’0 20.0
40'0 40.0
40.0 20;0
50.0 ' 50.0
50‘0 5000
1'0 100
005 0.5
0'5 0.5
2'0 2.0
60'5 56t
T45 68'2
T4'5 6417
17444 134¢
157+5 113‘%
10210 99'8
580 0
520 Zgo
400 420
49 55
1764 80
3276 §§44
5292 6804
6804 7308
4300
8560 6060
8980

Aun OK el cabo de 57 afas
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TABIA 5 (Contimmacidn)

EPDM de diciclopentadieno en mezcles de NR/neopreno/

_polietileno sulfonado-costados blancos

5-4 5-B
Caja de ozono - vuelta doblada
50 pp100m (horas) vvs 54 OK al cabo de
Vs 211 1000 horgs de
S 307 exposicion
c k27
Caja de ozono - 12—} de alar-
gamiento 50 pp100m (horas) vvs 79 OK al cabo de
Vs 307 1000 horas de
S 663 exposicion
¢ 759

Por la tabla 5 se verd que el materisi 5-B
del invento, did une resistencia a le flexién dindmica
y &l resquebrajamiento por la accién del ozono después
de 1000 horas de exposicidon grandemente mejorada.
EJEMPLO 6 ~

Este ojemplo demuestra la practica del in-
vento con poliisoprenc como elastomero de dieno con-
Jjugado, tanto en materiales para bandas blancas, como
materiales para cubrejuntas, segin se ilustra en la
Tabla 6. Se emplearon tres EPDMs, descritos en el
Ejemplo 1. Los meterisles 68 y 6-F, elaborados con
diciclopentadieno EPDM representan el invento. El ma-
terial 6-E son muesiras para contrastacidn sin EPDM.
Los materiales 6-C y 6-G estdn fuera del invento y em-
plean 1,4-hexadieno EFDM; igualmente, los materiales
6-D y 6-H que emplean metilen norborneno EPDM estén
fuera del invento. Por la tabla 6 se puede comparar

la superioridad de los materiales 6-B y 6-F.



Comparacién de mezclas de EFDM que comtiensn poliisoprenc.

Goma de poli-
isopreno
(Natsym 2200)

Diciclopenta-
dieno EPDM

1,4-hexadieno
EFDM

Metilen norboxr
neno EPDM

Neopreno W

Didxido de
titanio

Oxido de cine
Negro de FEF

Acido estearico

Aceite ligero e
elaboracion

Cera

Disulfuroc de 2-
mercaptobenzo-
tiacil

Disulfuro de te-
trametiliiuram

Azufre

Resistencia g la
traceion, kg/cm2

Alargamiento, %

ML-4 a 1002¢C

151
30!
60!

151
30!
60!

151
30!
60!

Banda blancsa Cubre juntas
6-A 6-B 60 §:2 6-E 6-F 6-G 6-H

100 80 80 8o 50 50 50 50
20 20
20 20

20 20
50 30 3¢ 30
35 35 35 35

35 35 35 35 3.5 3.5 3.5 3.5
25 25 25 25
2 2 2 2 2 2 2 2
5 5 3 3 3 3
5

1.2 102 1‘2 1.2 102 1.2 1.2 1.2

0.3 0.3 03 0.3 o3

003 003 003
3.5 3.5 3.5 3,5 .3

1.3 1.3 1.3

YVulcanizado a 1609Q
Médul o, 300%,kg/cm2

21'0 19'7 13'4 2119 '
?1:0 21:0 13:4 210 %%-3 §§:§ gg:g 4§:3
T7'5 20'4 13'4 2014 63'3 63*3 658 gs'g

16117 3116 140'6 5612 493,

1?8:? 42.1 183:8 5217 22?-§ }2;:3 1?2:3 1280
38'6 235'5 15611 15117 14717

680 430 870 530 710 640 620

720 480 920 500 660 g 550 o

710 400 980 480 630 &40 520 238

B0k 3603 e 45 o4,
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IABLA 6 (Contimacidn)

Comparacion de mezclas de EPDM que contienen poliisopreno.

Bgnda blanca Cubre juntas
6-A 6-B 6-C 6-D 6-E 6-F 6-G 6-H

Pruebas después de 30
nminitos de vulcanizado.

Flexion dindmica el aire VVS 1512 1512 . 1512 504 4788 504 252
libre en Naugatuck - VS 1764 2520 1512 1764 3276 6804 - 1761
kiloeiclos S 2268 8519 1764 6804 5040 8568

C 3780 9389 2520 8519 8568 10080 3276 3276

Flexion dindmica el aire VVS 900 900 900 -
libre en Los Angeles -~ VS 2660 4300 1960 -
kiloeiclos 5 3400 6060 2660 -

C 3600 6360 4300 900

Prueba estatica al eire VVS 15 0K OK OK OK al cabode 27 dfas
libre - dias VS 29

S
¢
Caja de ozono - vuelta vvVs 88 0K 104 167
doblada; 50 pp 100 m - VS 126 307 734
1000 horas, exposicion S 151 379
total ¢ 451 499
Caja de ozono - 12-4% AL 2 0K 2 2 130 0K OK OK
de alargamiento - VS 1000 54 54 351
50 pp100m - 1000 horas S 251 251 734
exposicion total ¢ 1000 519 830
EJEMPLO 7 -

Se repitid el Ejemplo 6, con un poliisopre-
no diferente disponible en el mercado, empleanio la
formulacidn representada en la Tabla %. La superiori-
daed de los materiales 7—B y 7~-F del invento es mani-

fiesta por los datos expuestos en la Teblae 7.
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TABLA 1.

’ |
Comparacidén de mezelas de EPDM conteniendo poliisopreno {(Isopreno Shell)

Poliisopreno (Isopreno
Shell?

Diciclopentadieno EPDM
1,4-hexadieno EPDM

Metilen norborneno EPDM
Negpreno W .

Dioxido de titanio
Oxido de cine

Negro de FEF

Acido estearico

Aceite ligero Circo
Cera mejorada contra la
scclon del sol
Disulfuro de 2-mercapto
benzotiacil

Difenilo guanadina

Monosulfuro de tetra-
metiltiuram

Monosulfuro de N-ciclo-
hexil-2-benzotiazol
Azufre

Flexion dindmica al aire
libre en Naugatuck -
kilociclos

Flexidén dindmice al aire
libre en Los Angesles -
kilociclos

Pruebe estdtica al aire
libre - dias

- Caja de Ozono - vuelta
doblada ~ 50 pp100m -
1000 horas, exposicion
total

Caja de ozono - 12-%%
de alargamiento -

50 pp100-m 1000 hores
exposicion total

EJEMPLO 8 -

Banda blanca
7-A 7-B 7-C 7-D

Cubrejuntas negro
7-E T=-F T-G 7-H

100 80 80 80 50 50 50 50
20 20
20 20
20 20
. 50 30 30 30
35 3 35 35 :
35 35 35 35 3.5 3.5 3.5 3.5
25 25 25 25
2 2 2 2 2 2 2 2
5 5 5 5 3 3 ...3 3
5 » 5 5§
0.7 0.7 0.7 0.7 o
0-3 003 003 003 0035 0‘35 "0"35 0'35
0.1 0.1 0.1 0.1 ‘
' 0.6 0.6 0.6 0.6
1.5 105 105 1.5 2 2 2 2
VVs 1512 OK 2268 756
Ve 4788 9989 1764
S 8316 12194 -
c . 8519 4788
VVS 900 900 900 900
VS 1960 3160 1300 3400
] - 4800 1960 4800
C 2660 6060 2660 5060
vgg 57 OK 0K OK 18 OK 28 o
S
c
VVs 2 12 28 12 16 375 4 2
Vs 203 - 203 203 159 48 48
S 419 - 323 375 323 74 54
C 515 775 419 679 375 159 70
vVsS 4 OK 183 4 20 0K 32 (g
Vs 111 111
] : 159 159
C. _ 37 203

Se repitid el Ejemplo 7, empleando la formula~

cidn ilustrede en la Tabla 8 con los resultados que se

dan a contimmacidn.



Comparacion de mezclas de EPDM conteniendo poliisopreno

Bandas blances Cubrejuntas negro
8-A 8-B 8-C 8-D 8-E 8-F 8-G 8-H

Poliisopreno (Isopreno

Shell) 100 80 80 80 50 50 50 50
Diciclopentadieno EPDM 20 20
1,4-hexadienc EPDM 20 20
Metilen norborneno EFDM 20 20
Negpreno W 50 30 30 30
Dioxido de titanio 3% 35 35 35
Oxido de cine 3% 35 35 3
Negro de FEF 25 25 25 25
Acido estearico -2 2 2 2 2 2 2 2
Aceite ligero Circo 5 5 5 5 3 3 3 3
Cera m¢jorada contra la

accion del sol 5 5 5 5
Monosulfuro de R-ciclo-
hexil-2~benzotiazol 0.35 0.35 0.35 0.35
* Disulfuro de 2-mercapio

benzotiazol 0.5 0.5 0.5 0.5
Difenil guanidina 0.35 0.35 0.35 0.35
Azufre 3.5 3.5 3.5 3.5 1.3 1.3 1.3 1.3

Flexion dinfmica al aire VVS 744 1671 T44 744 3327 492 492

libre en Naugatuck - Vs 1671 1913 1671 1671 1705 1705 739
kilociclos S - - - - 3327 3327
¢ 1913 1913 1913 3559 3559 3559
Pruebe estatica - dies Vgs 7 0K 0K OK
S -
8 -
c 29
Caja de ozono - vuelta vvs 6 0K 4 4
doblada - 50 pp100m Vs 96 48 8
S 384 72 24
c 648 96 32
Exposieion total
6 horas
Caja de ozono - 12-#% AL 2 0K 4 8 48 oK 1 1
dg alargamiento . \[3 4 8 18 144 4i 4f
50 pp100m ;o8 6 10 180 - -
c 8 14 468 384 384 384
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En el caso ds que se trate de neuméticos

de banda negra la composicion del cubrejuntas pueds
constituir, como es logico, el costado total del
neume'.’cico, 0 bien la composici6n del cubrejuntas
puede aplicarse como una delgada capa de recu‘brimie_rg
t0 sobre una composicidn de tipo tradiclonal para
costados de banda negra.

-NOTA -

Descrite suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manere de realizarlo en la prac—
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su prineipio
fundamental. Tembién se hace constar que el invento
correSpohde a una solicitud de patente presentada en
Norteamérica, con fecha 4 de marzo de 1966, bajo el
N2 Ser. 531 .'}26, acogiéndose, por lo tanto, a los
béneficioa que conceden los Convenios Internaciona-
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicits Patente
de Invencion, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO
PARA PREPARAR UNA MEZCLA DE ELASTOMEROS UTILIZABLE
PARA FORMAR LOS COSTADOS DE UNA LLANTA NEUMATICA";
caracterizandose por lo siguiente:

18, Procedimiento pere preparar uns mezclae
de elastomeros utilizable para former los costados de
una llanta neumdtica, caracterizado porque comprende
formar una mezcla de 10 a 35 partes en peso y prefe-
rentemente de 15 a 35 pa-r’cfes en peso de un terpolimero

de dos alfa-monoolefinas diferentes, tal como un ter-
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polimero de etilen-propilen-diciclopentadieno, con
90 a 65 partes en peso y preferentemente de 80 a
65 partes en peso de uno o mas elastomeros, tal
como caucho naturasl, poliisopreno sintético o una
mezcla de caucho natural y copolimerc de butadieno
estireno, estando libre la mezcla formade de agente
antiozonozante adicional.

28,- Procedimiento, segin la reivindica-
cidn 14, caracterizado porque comprende mezclar de
15 a 35 partes en peso de terpolimero etilen-propi-
len-diclclopentadieno, con 15 a 35 partes en peso
de goma de neopreno, con 40 & 60 partes en peso de
caucho natural o poliisopreno sintético, y con 20

a 30 partes en peso por ceda 100 partes en peso de

los elastémeros, de negro de humo.

38,~ Procedimiento, segin la reivindica-
cion 18, caracterizado porque comprenie mezclar de
10 a 30 partes en peso de terpolimero de etilen~
propilen-diciclopentadieno, con 10 a 30 partes en

reso de goma de policloropreno, con 10 a 30 partes

en peso de elastomero de polietileno clorosulfona-
do y con 30 a 70 partes en peso de un elastomero
de dieno conjugado, |

48,- "Procedimiento para preparar una
mezcla de elastémeros utilizable para formar los
costados de una llanta neumética™; tal y como
queda substancialmente descrito en la presen-
te Memoria, e ilustrado en los dibujos que se

acompafian,
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