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INPRODUCCION

por WPROCEDIMIENTO PARA INCORPORAR HOMOGENEAMENTE NEGRO DE
HOMO A TLAS GOMAS BUTILICAS", a favor de la firma italiana
SOCIETA’ ITALIANA REGINE, S.p.A., residente en 33, Via Gre-

zioli, MILAN (Italia).
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MEMORIA DESCRIPIIVA

Este invento se refliere a un procedimiento para reba-
jar la temperasturs y reducir los tiempos de incorporacidn
del negro de humo g la goma butilica.

La goma butilica, conocida tembién como goma sinté-
tica CR-I, que por sus caracteristicas generales, y sobre
todo por laz baja permegbilidad a los gases, halla cada vez
meyor aplicacidén para febricar cimaras de aire y cublertas
de automdévil, se obtiene por medio de copolimerizacidén idni-
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ca de una olefina (por lo general, isobutileno) con una o
mds diolefinas (por lo general, butadieno o isopreno) valién-
dose de catalizadores del tipo de Friedel-Grafts, a tempe=~
raturas muyy bajas (-30 a -=1002C) y en présencia de un dis-
golvente hidrocarburo.

A este polimero, con el fin de darle mayor resis-
tencig a la abrasifn y al desgaste, se le afiade negro de
humo a rezén de 10 & 120 partes (de preferencia, 30 a 60
partes) en peso por 100 partes en peso de goma.

Los {ipos de negro de humo que se emplean varien
segin las caracteristicas fisioomecdnicas que se desea
obtener; existen asi tipos de negro de humo que confieren
alts resistencia a la abrasién, otros que confieren mejor
deslizamiento y por lo tanto facilidad de elaboracidn,
otros que mejoran las caracteristicas de alargamiento, etc.

La incorporacién del negro de humo a la goma buti-
lica ha preseantado siempre notables dificultades por causa
del elevado nervio de dicha gomm, y por lo tanto, ha obs-
taculizado hasta sghora la extensidén del empleo de esta
Zoma.

En efecto, para introducir en la goma el negro de
humo se han empleado hasta hoy die tratamientos térmicos
de temperaturss elevédas, del orden de 120 a 2002C, por
periodos de tiempo prolongados, variables de una s varies
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horas; la vulcanizacidén sucesiva requiere ademas tempere-
turas de 150 a 1802C por periodos de tiempo varigbles de
30 a 60 minutos.

Afn sometiendo la goma a tratemientos térmicos taun
Se enérgicos, resulta siempre dificil obtensr una dispersién
homogénea del negro de humo en la gome y, ademds, estos
largos tiempos de elaboracién comprometen, a cemsa de oxida-
clones, degradaciones, etc., las: caracteristicas fisioome--g.
cinicas finales.

10, Objeto del invento que agul se expone es establéf:}
cer un procedimiento pars la introduccidn de negro de hnmd‘fz
en la goma butflica reduciendo de maners importsnte los ::
tiempos y las tempersturas de elaboracidn, de modo que no

se comprometan las caracteristicas de la goma.

15. Otro objeto de este invento es obtener una dispo-
sicidn homogénea del negro de humo.z 1o largo de las caw-
denas del polimero,

Lios objetos anteriores se logren introduciendo

en la goma butflica halogenmelamines en ecantimdes varig-

20. bles de 031 a 2 partes en peso por 100 pertes en pesc de
goma,

El halégeno de las halogenmelaminas empleadas en
el procedimiento de este invento puede ser, indiferente-
mente, £ldor, cloro, bromo o yodo, y el mimero de £tomos
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de haldgeno presentes en la molécula puede variar de 1 a
e

Por razones de economis, se prefieren las clorome-
laminasg, y se heg observado que los mejores resultados se
obtienen con cloromelaminas que tengan un contenido de clo-
ro comprendido entre 46 y 64, lo que correspknde mas 0O me-
nos a2l tricloroc y a la hexscloromelamina.

El us0 de las halogenmelaminas gbrevia mucho el
tiempo de mixturacidén, reduciéndolo del orden de una hora
o mds a 2 - 5 minutos, y permite por otra parte actuar a
temperatura inferior a la de los procedimientos conocidos,

EJEMPLO )

a) Se cargan en una mezcladora 10 kg de goma butflica,
5 kg de negro de humo EPC y 0,1 kg de #4cido estedrico y

ge caliente la mezcla a 150-1602C.por uwna hora. ILuego se
enfria hasta 602C y se afiaden 0,3 kg de 6xido de zinec,

052 kg de azufre, 0,1 kg de disuvlfuro de tetrametiltien=
ramo (THT) y 0,05 kg de meroaptobenzotiszol (MBT). Ia
mezola obtenide e vuleaniza a 1502C por una hora.

b) En la mezcladora antes mencionada se cargan 10 kg
de goma butilica, 5 kg de megro de humo EPC, 0,1 kg de 4ci-
do estedrico y 0,11 kg de cloromelamina que tiene un con~
tenido de cloro del 46-48% (correspondiente = uns triclo-
romelamina), se caliente la mezcla s 1409C y se procede g
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nixtura por 5 minutos,

Tuego se enfria hasta 602C y se afiaden 0,3 kg de
éxido de zincy 0,2 kg de azufre, 0,1 kg de THT y 0,05 kg
de MBT, La mezcla obtenida se wulcaniza a 1509C por 45

minutos.

Las caracteristicas mecdnicas de los productos
obtenidos en 1os casos a) y b) anteriores se exponen en
la Tabla eompendisdura que sigue,

EJEMPLO 2

En la mezcladora del Ejemplo 1 se cargan 10 kg
de goma butilica, 5 kg de negro de humo EPC, 0,1 kg de
doido estedrico y 0,1 kg de cloromelamina con un contenido
de cloro del 53 gl 55% (correspondiente a una tetraclorome-
lamina) y se produce a la mixturacién a 1409C por 5 mi-

nutos,

Se enfris hasta 602C y se afiaden 0,3 kg de éxido
de zinc, 0,2 kg de azufre, 0,1 kg de TMT y 0,05 kg de
MBT.

La mezcla obtenida se vuleaniza a 1509C por 45 mi-

nutos,

Las caracteristicas mecdnicas del producto obteni-

do se exponen en la Tabla.
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EJEMPLO 3

Ligs modalidades de actuacidn, la temperatura y
los tiempos de mixturacién Vy de vulecenizacién, asi como
la cantidad de los componentes y la naturaleza de 4stos,
son las mismas que en el Ejemplo 2,

Sin embargo, en este caso se usan 0,09 kg de
una cloromelaming con un contenido de cloro del 58 al

60% (correspondiente a una pentacloromelaming).

Las caracterfsticas f£isicas del producto obte-
nido se exponen en la Tabla.

EJEMFLO 4

También en este Ejemplo las modalidades de actua~
cidén y la composicidn y la cantidad de los msteriales
de partide son iguzles que en el Ejemplo 2,

Sin embargo, se usan 0,08 kg de una cloromelaming
econ un contenido de cloro del 62 gl 64% (correspondiente

a una hexacloromelamina).

Las caracteristicas del producto figursn en le
Tabla.

EJEMPLO 5

En lag mezcladora del Ejemplo 1 se cargan 10 kg
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de goma but{lica, 5 kg de negro de humo EPC, 0,1 kg dci-
do estedrico y 0,1 kg de cloromelamina con un contenido
de cloro del 62 al 64% (correspondiente a una hexaclo-

romelamina).

Se Se mixtura la mezcla por 3 minutos a una tempere~
ture de 1409C, con 1o que se obtiene una dispersién per—
fectamente homogénea del negro de humo en la goma butili-

Cle

Se enfria hasta 602C y se afiaden 0,3 kg de éxido
10. de ZinC, 0’2 kg de aZufre, O,l kg de THT y 0905 kg de
MBT,

Lg mezcla obtenida se vuleaniza a 1502C por 45

minutos,

Las caracteristicas del producto obtenido se ex-

15. Yonen en la Tablea.
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EJEMPLO
la) 1v)
Goma butilica 100 100 120 130 1(4;0 °
Negro de humo EPC 50 50 50 50 50 19
5e Oxido de zinc 3 3 3 3 3 .

Azufre 2 2 2 2 2 Z
TMT 1 1 1 1 1L 1
MBT 0,5 0,5 °,5 0,5 0,5 o,5
Acido estedrico 1 1 1 1 1 1

10. Cloromeleming el 46-48%
de cloro - 1.1 - - - -
woom " 53-55% - - 1 - - .
o " 58.60% - - - 0.9 - -
W oon " 62-64% - - - - 0.8 1

15. Iemperatura de mixtura-
cidn 1609C 1402C 1402C 1432C 1402 140e¢
Tiempo de mixturacién 60’ 5 5 57 5 57

Temperatura de vulcani-
zacidn 1502C 1502C 150eC 150°C 1502C 150
Tiempo de vulcanizacién 607 45? 45? 45’ 45’ 45°

20.
Cargazae rotura, en
ke/cm 200 230 232 234 234 235
Alargamiento, % 800 630 640 645 660 660
Dureza Shore 50 52 53 52 55 54

25, Méaulo sl 300% en kg/cm® 32 50 52 52 53 53
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Desecrito el objeto del presente invento se decla-
ran como no divulgedas ni practicadas en Espefim, las siguien-
tes reivindicaciones,

1.~ Procedimiento para la fabricacidn de articulos
de gomas butilicas caracterizado por el hecho de que compren-
de las operaciones de incorporar I{ntimsmante negro de humo g
ung goma btutflica y vulcanizar la mezcls obtenide, realizdrdow
ge la mezcla del negro de humo con la goma butflica en presen~
cla de una halogenmelaming,

20= Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado en que la cantidad de hslogenmelamins sfindida estd
comprendida entre L,0 y 2 partes en peso por 100 partes de la
goma butilicas

3o~ Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores caracterizado en que la halogenmelemins empleada cone-
tiene en la moldeula de 1 a 6 dtomos de haldégeno.

4o~ Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores,; caracterizado en que la halogenmelaming es una 6l0row
melanina que tiene un contenido de cloro comprendido entre

46% g 64%he
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5.~ Procedimiento pars incorporar homogeneamente

negro de humo a las gomas butflicas.

Segin se describe y reivindica en la presente me-
morig descriptiva que consta de 10 piginas foliadas y escri-

5e tas g méquina por una sola de sus caras.

Modrid, & 17 ENE. 1969
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