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‘activantes

* RESUMEN DE TA INVENCION

" En un elastdmero EPDM dotedo de pegajosidad por .

.(a) adicidn de una resina ciclica orgdnica polar, (b)

meduracidn de 1a mezcla resultante y (c¢) exposicidn
de la superficie & un agente activante, la formacidn de
pege.josidad es provocada mezclando el elastdmero con una

sal orgdnica, soluble en aceite, de un metal de trensi-

,i.cién, Alternafivamente, 1la pegajosidad puede ser desarro-

llada en la superficie de un elastomero EFDM por (a) re- '
VGstimiento de la superficie con un cemento preparado

mezclando un elastémero EPDM, una resina ciclica orgdnica

‘polar y una sal orgdénica soluble en aceite de un meial de

transicidn, en ﬁn disolvente, (b) secado del cemento y

(¢) exposicidn de la superficie recubierta a un agente

. . ANTECEDENTES DE LA INVENGION . !
Esta invencidn se refiere a la técnica de formu~ .

lax elasfémerog_EPDM ¥, mis especialmente, & la téenica

- de provocar lg pegajosidad de construccidn en los elastd-

meros EFDM, El término "pegajosidad de construccidn® (al-
gunas veces denominado simplemente "pegajosidad“) se uti
liza aqui con su significado habitual, como 12 caracte-
ristica peculiar del caucho matural que hace que dos su~
perficies frescas se adhieran o unan cuando se ponen’'en

contacto bajo une presidn moderada. Los elastdmeros dota-

[y
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dog de pegajosidad son necesarios en la manufactura de
productos elastoméricos de capas miltiples, como correes,

mangueras, neumdticos y forros de depdsitos.

Logs elastdmeros EFDM son notablemente deficien-

tes en pegajosidad de construccidn. Es sabido, sin em~

bargo, que los elastomeros EPDM pueden ser dotados de pe-

gajosidad mezclando el elastdmero con una resina ciclica
orgdnica polar, madurando: la mezcla resultante en au-
gsencia sustancial de ozono y de agentes productores de ra
dicales libres hasta que se forma sobre la superficie de
la mezcla una fase diferente del resto de la masa de 1la
mezcla, seguido de exposicidn de dicha superfiéie a un
agente activante especisl como el ozono o un agente pro—
ductor de radicales libres como la luz ultravioleta. Es
deseable mejorar este procedimiento proporcionando un com
puesto que prévoque la formacidn de_pegajésidad de cons-
truceidn en un elastémero EFDH y que agregue versatilidad
al proéeso proporcionando un cemento, preparado de forma
que incluya un agente dé pegajosidad y un promotor, que
pueda comunicar pegajosidad de-constrgcéién a la superfi-
cie de wn elastémero EFPDM cuando se aplica spbre la misma.
Ademas, es deseable eliminar la necesidad ae agentes ac-
tivantes espe01a1es ¥ proporcionar un procedimiento en el
que la activacidén de la superficie pueda conseguirse ex—

poniendo al aire el cemexnto antes o después de su aplica—
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COMPENDIO DE LA INVENCION

Por consiguiente, esta invencidn proporciona un pro

motor de la pegajosidad de construccidén de los elastémeros

EPDM dotados de pegajosidad por formulacidn del elastdme~

ro con una resina ciclica orgdnica polar. El promotor es

wa sal orgdnica, soluble en aceite, de un metal de tran-

_sicidn sgregada como ingrediente de la mezcla. EL nuevo

producto es un elastémero EPDM convencional, dotado de

pegajosidad por:

 (a)

()

(e)

~mezcle uniforme del elastdmero con una resina organo-

ciclica que contenga como minimo un grupo funcionsl

polar y tenga un peso molecular de 200 como minimo;

me durgcién de la mezcla en ausencia sustancial de

un agente activante hasta que sobre la superficie de

'

ls misma,se forma una fase diferente de la masa de ls

-mezcla y'

exposicion de diche superficie a un agente activante -

para producir una pegajosidad de pelado que sea -como

. minimo superior en una libra por pulgada lineal (0,178

kg/cm) a la pegajosidad de pelado antes de la exposi~

cidng

con la mejora de mezclaer aedicionalmente el elastdmero con

una sal orgdnica soluble en aceite de un metal de transi-

« 2 i « - 0] .
cion, para provocar la formacion de pegajosidad de cons—

. ]
Y
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truccidn. Las sales orgdnicas Gtiles son los naftenatos,

linoleatos, resinatos y octoatos de los metales de tran-

.sicidn, tales como manganeso, hierro, cobalto, niguel o

cobre. E1l promotor permite el uso de aire como achivador.
_Aitefnétivamenxe; la pegajosidad de construccidn
de unas sﬁperficie de un elastémero EPDM es aumeniada re—
cubriendo la superficie con un cemento preparadb (a) mez-
clando en un disolvente un elagtémero EFPDM, preferiblemen—
te de la misma composicidn que ei elastémero que ha de ser

recubierto, una resina ciclice orgdnica polar con un peso

‘moleculer de 200 como minimo y une ssl orgdnica, soluble
en acelte, de un metal de transicidn, (b) secando el cemen

to depositado y (c) expdniendo la superficie revestida a

un agente activante. En otra reglizacién,‘el cemento pue-
de ser'activado exponiéndolo alréire antes de ser aplica-
do. A continuacién, la pegajosidad de constfuqcién de'una
superficie de un elastiémero EFDNM puede ser aumentads cu-
briendo la superficie con un cemento expueéto'al aire y
después secando le superficie recubierta.

LDETALLES DE LA TNVENCTION

Los promotores de la pegejosidad dg:?onstruccién
Utiles en la formulacidén de los elastémeros EFDM .de acuer
do con este invento son sales orgénicas, insolubles en
aceite, de un metal de transicidn. - _

El prombtor es incorporado al elastdmero EFPDM en

381311
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~ una proporcidn del orden-de 0,5 & 10 partes por 100 par—

tes en peso de elastdémero. Es conveniente utilizar la can

.tidad minime de sal que provogue le pegajosidad deseada

por razones econdmicas y para evitar los posibles efectos
adversos sobre ciertos elastdmeros durante la vulcaniza-
cidn o la degradacidn por el oxigeno del elastdmero en

estado vulcanizado. Un intervalo de concentraciones pre-

s-- feridos es elrcomprendido entre 0,5 y 5 partes.

Esta invencién es Wil para provocar la pegajosi- '

dad de construccidn en los copolimeros de etileno/propi-

' lénb/dieho_(EEDM), conteniendo el dieno golamente un 4o~
ble enlace polimerizable en el sentido de que solo un do-

‘ble enlace del dieno reacciona en un grado sustancial en

la formasecidn del esqueleto pplimérico'del-copolimero

EEDM pfeparado por procedimientos convencionales. Son equ
plos derestos dienos log compuestos de badena abierta o- !
ciclicos. Los. dienos de cadena abierta respondeh’.a la fére '

mulg géneral: : : }
: o CHQ = CH - 2y -C=0C - Z4

| 2 43
donde Gy es alquileno C4~Cg ¥ %y, Z3 ¥y Z, son independien~
temente hidrdgeno o un radical alquilo y los grupos Z es—
t8n seleccionados de férm& que el dieno contenga de 6 a

22 étdmos de carbono aproximadamente. Son dieno; de cade-
na abierta representativos el 1,4-~hexadieno, que es prefe-

381311
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rido debido & las notables propiedades fisicas del copo-

limero resultante; 1,4~heptadieno; 1,5-heptadieno; 6-metil-

. 1,5~heptadieno, etec. Log dienos ciclicos son diciclopen—

tadienos 5~mefilen—2~norborneno; 5-etiliden-2-norborneno;
5-(2'-butenil)norborneno y 5—etil—2,S-norbornadienb. )
En las patentes estadounidenses 3.,093.620, 3.063.973
¥ 2.933.480 estén_citados los copolimeros repreéentativos
obtenidos a partir de los mondmeros antes descritos ¥y los
métodos para su preparaciln. |
Las resinas ciclicas orgénicas Utiles en esta in-

rvencién como agentes de pegajosidad son, en general, re—

sinas isoprenoides, resinas terpenoides o resipas de fe-

nol-aldehido insensibles al calor. Las resinas ciclicas

Utiles en esta invencidn tienen un peéo nolecular de gl-
rededof de 200 comorminimo y contienen por lo menos wn
grupo funcional polar. Este Gltimo puede estar unido di-
rectamente & wn dtomo de carbono de la cadens 0 & un dto-
mo de carbono aliciclico o puede formar parte.de un ani-
1lo. Son grupos funcionales polares representativos mn
grupo etilénicamente insaturado (C=C), hidroxilo (-OH),
éster (-COOR), carboxi (~CO0H), amida.(-cqmgz),-amina
(-NHZ), ciano (~CN), mercapto (-SH), aldehido (~CHO),
oxo (=0), carbonilo (0=C=) y similares. Ias resinas ci-
clicas comprenden los productos de condensacidn como

las resinas de'fendl—aldehido ¥y los compuestos con ani-

381311
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1los policiclicos como en el deido abidtico y sus deri-

vados. R es alifdtico o aromitico.

Ias resinas terpencides Utiles en éste invencidn
son los terpenos, resinas naturales, resinas maturales
modificadas y derivados de estos productos que cumplen
los criteriog antes establecidos. En esta clase estdn i&—

cluidag las resinas naturales hidrogenadas ¥ parcialmente

- hidrogenadas, resiras naturales aromatizadas y polimeri-

zadas y sus derivados, conteniendo uno o mds grupos fun—
cionales polares del tipo entes mencionado. En estos com-
pﬁeStos, los grupos funcionales normaléé pueden Ser suse

tituidos por uno de los grupos polares funcionales antes

mencionados (v.g. dcido abidtico en el que el grupo car—
boxilo estd sustituido por un grupo hidroxilo). Los dci-
dos resinicos que son agentes de pegajosidad Utiles son

el dcido abidtico, dcido neoabidtico, deido deshidroabid-
tico, deido dinidroabiético, deido tetrahidroabiético, :
deido ievopimérico, dcido dextropimirico y deido isodex— |

tropimirico. Tambidn pueden ubilizarse los dimeros y los

derivaedos de estos dcidos gue contienen wno o mds de los

grupos funcionéles citados, especialmente los ésteres,
Tos conpuestos iSOprenoides Utiles en ests inven-

cidén comprenden los polimeros resinosos como el producto

de la reacciénrde Diels-Alder de isopreno con piperileno,

butadieno, diciclopentadieno o combinsciones de los mis— |

381311
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mos, realizdndose la polimerizacidn con un catelizador

dcido. Se prefieren los polimeros de este tipo modifice-

dos mediente la introduccidn de uno o mds de los grupos

funcionales polares antes mencionados y son especialmen

te, preferidos los derivados carboxilados, hidroxilados

y fenolados de estecs polimeros. Los polimeros comerciales
que tembién pueden ser modificados en este'sentido son
el "Wing-teck 95" y el "Betaprene H", vendidos por
Goodyear Tire end Rubber Company y Reichhold Chemical
Company, respectivamente. Aunque las resginas de fenol-
aidehido generalmente son ﬁtiles,,son especialmente pre-
ferides las resinas de-fenol-formaldehido que cumplen los
criterios anteriores. Ias resinas de fencl~-aldehido son
ingensibles al calor en el sentido de que~son estab;es
frente a los cambioé bajo lag oondioiones.ae incorpora~
cién al elastémero y de aplicacién final.

Una resina isoprenoide especialumente Util es un
polinero de interadicidn de uh codiﬁe;o isoprenoideo,
bor'ejemplb wn interdimero de isobreno ¥y ciclopentadiéno
terminado alilicamente, en el que el codimero isoprenoideo
constituye alrededor del 50-90 % del copolfmero final de—
bido a la reaccidn (terminacidn con 2-metilbuteno o a-me
tilestireno en una proporcidn por lo menos igusl & la can
tidad de ciclodienos presentes)

Las resinas isoprenocides se preparan preferible-

381311
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mente mezclando dos subproductos comerciales, A y B, con-

teniendo cada uno de ellos una mezcla de olefinas y diole~
finas.

Ta corriente A es un subproducto del cragueo de
gas natural, propano, butano o nafta, craqueo que funda-
mentalmente estd destinado a la produccidn de etileno y

propileno. Estae corriente de subproducto es desbutenizada,

};-desgromatizadé y destilada fraccionadamente pars propor-—

ciopar una mezela de olefinas O5 predominantemente aliféd-.
ticas que es utilizada en esta invencidn. Mds adeiante se
ihcluye un andlisig tipico.

Io corriente B es una mezcla de olefinas 05 y di-
olefinas que es un subproducto en la produccidn de iso-
preno a parbtir de propilenc o isoamileno. Este corriente

contendrd normalmente une importante cantidad de 2-metil-

i
buteno~2, como indica el ardlisis tipico dado mds adelan-!
te.

Ias dos corrientes, 4 y B, se mezclan en propor—

ciones tales que el 2-me tilbuteno~2 se encuentra a una

concentracidn igual a la de los ciclodienos presentés v
es esta mezcla le polimerizada con un cafaliéador deido.
Loé piperilenos mencionados en esta memorie, naturalmen-—
te,y se refiefeﬁ al trans y cis-pentadieno. Iios formado-—
res'primarios de resina en el sistems son los trans y

cig-pentadienos, el isopreno y el ciclopentadieno. En

- 381311
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CORRIENTE A %
Buteno-1 549
Buteno-2 2,8
1,4~Pentadieno 6,8
Penteno-1 5,0
Penteno-2 0,4
Isopreno _ 17;1
Trans—1,3-pentadieno 12,1
Ciclopentadienoc 27,4
2-letilbuteno~2 0,8
Cis~1,3-pentadieno %,6
Saturados ( 12,8
%

CORRTERTE B %
Trans—penteno-2 6,96
Cis~-penteno-2 3,09
2-Hetilbuteno~2 . 35,8
Isopreno ! '6,9
2-lietilpenteno~1 2,3
2-lletilpenteno~2 0,1
Piperileno 36,3
Ciclopentadieno 0,84
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Loé agentes de pegajosided resinicos ﬁtiles en eg-
ta invencidn son incorporados & los polimeros en 1a pro~ -
porcidén de 1-50 pcp aproximadamente (partés de agente de
pegajosidad por 100 partes de polimero, en peso) y prefe-
riblementez en una prdporcién de 1-10 pep. Es conveniente
wtilizar ls centidad minime de agente de pegajosidad que

proporcione la pegejosidad deseads por razones econdmicas

’:'y'para'evitar los efectos perjudicialeés sobre la capaci-

dad de vulcanizacién del polimero.
Las composiciones de 1la presente invencidn se pre-

paran mezclando el elastémero, la resina ciclica y la sal

orgénica del metal de transicidn en cualquier forme con-

veniente que proporcione una mezcle uniforme. Esto puede
conseguirse moliendo en un mezclador de céucho convencio-
nal o mezelando en un mezelador interno como el mezcladbr_=
Banbur&.'Conéenientemente, la resina ciclica y la sal orggr
nica pueden agregarse al polimero durénts la operacidn :g'.

tinaria de formulacién en la cusl se agregan uno o mis

.aditiVos como agentes de vulcanizacidn, antioxidantes,

pigmentos, etc. Estos ultimos no son necesarios pars con-
seguir las ventajas de esta invencidn. La vulcanizacidn se
realiza por medios convencionales.

Despues de mezclar, es esencial madurar la mezcla.

Ia maduracidn se efectla de preferencia manteniendo sim-

plemente la mezcla en un lugar en el que la exposicién a

3813t
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la luz ultravioleta o & otros agentes productores de ra-

dicales libres sea minima (v.g. en un cwarto oscuroc) du-

rante algunos minutos. El periodo de maduracidén minimo

‘necesario para una pegajosidad acepitable varia con el po-

limero particular, con el agente de pegajosidad, con los
restantes aditivos presentes, especialmente aceites, con
la temperatura, etc. Ia maduracidén se realiza durante un
periodo suficienteménte largo para permitir la formacidn
de una fase distinta sobre la superficis de la mezcla, Es-
ta fase distinta puede observarse al micposcopio cuando

ei elastdémero no contiene une carga quée lo oscurezea.

La aparicion de'una separaqién de fases puede ser
detectada por espectroscopia infrarroja a reflectancia
total, que mostrard un cambio en las proporciones de los
componentes de la mézcla.en zonasg locales, pof ejemplo en
la superficie del elastdmero o en sus proximidades, compa-
rada con el interior. En algunos casos, la maduracidn se
produce de forma prdcticamente instantdnea o durante la
operacién de mezclado de forms que le activacidn puede
ser efectuada inmediatamente despuds de la mezcla.

_ Después de madurar; una, superfioié ﬂﬁl elastdnero
es expuesfa a un agente activante dando lugar a la forma-
cidn de pegajosidad de construccidn sobre la superficie
expuesta. El uso del promotor hace posible la utilizacidn

del aire como agente activante. EL aire es dirigido pox

381311
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agentes productores de radicales libres como descarge Qe
- H

medios convencionalgs contra la superficie que ha de ser

.aotivada v 12 cantidad de aire utilizada se mide como

caudal de aire (volumen de asire/unidad de tiempo). ELl cau~
dal de aire requerido varie con el tipo y concentracidn
de agente de pegajosidad y de promotor presentes. En ge-

neral, el caudel de aire requerido es inversamente pro-

_porcional a la cohcentracién de agenie de pegajosidad ¥y

de promotor presentes y directamente proporcional al drea.
de la superficie, EL caudal de aire correcto para una si=-

tﬁaéién;particular puede ser determinado fdcilmente me-

‘diante pruebas.

Otros agentes activantes conocidos en la técnica
que'pueden ser utilizados son el ozono o le luz ultravio-

lets en presencia de oxigeno., También se pueden emplear

chispa, tratémienio a la llama, etc. Preferiblemente, el’
agente se utiliza en una forme que proporcione solamente -
un tratamiento'éuperficial del elastdmero. _

Uns exposicidn excesive al agente activante puede
influir adversaments en la pegajosidad e incluso puede
reduci& la pegéjosidad inherente del propio elastduero.
Una exposicidn deficiente prolonga el tiempo necesario
para conunicar la pegéjosidad deseada. E1l tiempo de expo-
sicidn es inversamente proporcional a la intensidad del

tratmmiento. Bs conveniente tener cuidado porque un pe-

jg1311
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riodo de exposicidn excesivo puede destruir la pegajosi-

dad inicialmente producide por una exposicidn de otra

forma aceptable. Lo exposicidn corrects para un material
particular puede ser determinada fdeilmente mediante
pruebas.

' Aungue la rezdn quimica de la eficacia de esta in
vencidn no es-totélmente comprendida, se cree que la ma-
duracién del elastdmero permite que el agente de pegajosi-
dad reéiﬁico y. el promotor contenidos en el interior del

elagtdmero formen "eflorescencias", es decir, migren por

‘lo menos parcislmente & la superficis. Por lo tanto, el

agente de pegajosided resinico y el promotor deben ser
meteriales suficientemente solubles en el elastdmerc para

perwitir esta migracidn durante el periodo de maduracién

¥y se encuentran presentes en el elastdmero en una concen-

tracidn superior a su solubilidad en el mismo, Cuanto mds
répide sea la migracién mds corto puede ser el periodo de
meduracidn y en algunos casos el tiempo de madurscidn ne—

cesario es nulo o prdchicamente nulo. Cuanto mes intensa

sea la migracidén, mds prolongada serd la retencidn de la

.

e

pegéjosidad.
Otre realizacién posible de esta invencidn para co-

municar pegajosidad de construccién & un elastdmero hidro-

carbonado «=-olefinico consiste en:

(a) recubrir el elastdmero con un cemento que incorpora

un elastdmero EPDI, una resina ciclica orgdnica polar

s 381311
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con un peso molecular de 200 como minimo y una sal
orgénica, soluble en aceite, de un metal de transi-
cidn;
(b) secar el cemento aplic¢ado ¥y
(c) exponmer la superficie recubierta a un agente activan-
" te. . .

‘El cemento puede ser preparado mezelamio una solu-
cidn al 5-25 % en peso de sélidos de (a) un elastémero,
(b) 1 2 100 % en peso de una resina cfolice organica po-
lar por cada 100 partes de elastomero, con un peso mole—
cular de 200 como minimo y (c) 1 2 10 % en peso de una
sal orgdnica, soluble en aceite, de un metal de transi-
cidn, por 100 partes de elastdmero. EL hidrocarburo azlas-
toméiico es preferiblemente un EFDM de la misma composi-
cidon que el glastémero gue ha de ser recublerto. Ia resiji
na ciclica orgdnica polar v la sal orgénica de un fetal } -
de transicidn son iguales e las descritas anteriormente. .

El disolvente de esta solucién puede -ser Chlorothene

. (un disolvente orgdnico clorado) o hexano.

El cemento se aplicae sobre una superficie del
elastdmero por'técnicas de recubrimiento convencionales
como pintura, pulverizacién o revestimiento por inmer-
gidn a unoé espesores del revestimiento de unos 10 a 25
miligramos porfpulgada2 (1,52 3,9 mg/cn®). Despuds de

aplicar el revestimiento; el cemento se seca para evapo-

E_ki 3&@3@1 



10

20

25

rar el disolvente y & continuacidn se expone a un agen—
te activente comno ya se ha descrito.

También se ha encontrado que la pegajosidad de
construceidn puede ser comunicada sometiendo a la accidn
del aire el cemento antes de su aplicacidén. Por ejemplo,
cﬁando se hace burbujear aire a travéds de la solucidn de
cemento y el cemento se deposita mds tarde sobre un elas-
tomero y despuds se seca, se oObtiene una buensa pegajosi-
dad de construccidn. '

Esta realizacidn alternaﬁiva para comunicar pega-~
josidad mediante el uso de un cemento es influida por la
humedad relativas por lo tanto, se éugiere qus la hume=-
dad relativa en la superficie del elastémero-que he de ser
recubieria se mantenga entre 20 y 40 % durante la aplica-
cién, el secado y la activacién, para obtener los msjo-
res resuliados, '

Independientemente de si el promotor es incorpora-
do en la mezcla de elastémero/resina ciclica o en un ce~
mento de elastdmero/resina ciclica, el periodo y la inten-
sidad de exposicidn al agente activanﬁg se.gegula pars
pro?orcidnar por lo menos una pegajosidad'd; pelado su~
perior en 1 libra por pulgada lineal (0,178 xg/cn?) a la
pegajosidad de pelado del elastdmero sin activacidne

Los siguientes ejemplos ilustran la invencidn. To-

das las partes, porcentajes y proporciones se dan en peso

-'17‘- 381311
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" salvo indicacidn en contrario.

La férmula del elastdmero de base es la siguien=

"te:'

:FOﬁMULA A
 EPDH-A | 100
Negro de humo HAF = _ 80,
Aceite de petrdleo (Flexon T65) 40
0xido de cine - | 5
Azufre (Crystex~90 ® ) 7 145
2-lercaptobenzotiazol R 0,75
. Disulfuro de tetrametiltiwrem 0,5
Dimetilditiocarbamato de c¢ine o 2,0
N-nitrosodifenilamina . 1,0

“E1 copolimero EPDM-A, wtilizado en los ejemplos,

'se prepara de mcuerdo con el procedimiento general de 1a}'

patente estadounidense 2.933.480. Se incorporan etileno, :
propileno y 1,4-hexadieno, en las proporcioneg en peso da
52,4/44/3,6 respectivamente, por polimerizacidn en solu~2 '
cién en tetréoloroetileno ¥ en presencia de un catalizador
de coordinacidn previamente preparado, obtenido mezclando
oxitricloruro de vanadio con monocloruro de di-isobutile |
aluminio. E1 copolimero tiene una viscosidad Mooney

(ML 1 + 4/250°F (121%C)) de 70 aproximadamente. El grado
de insaturacidn es alrededor de 0,3 moles de C=C stilé-

nico por kilogramo. Los materiales se mezclan en un molino

"ﬁf 381311"
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de caucho convenclonal o en un mezclador Banbury, ubi-

lizando ‘técnicas convencionsles. Todas las partes se

dan en peso.

Cémento n 1

'El cemento n® 1 utilizado en los siguientes ejem_

plos se prepars..a partir de la siguiente férmula de ba=

v

se |
EPDN-A : ’ 100
_ o ) & o
"Negro de humo ISAF-10F 77,8
Aceite de petrdleo (Flexon 765) 39,7

Hexano - 1595

* el peso seco de negro de humo es 70; el ISAF-10F con—
tiene 90 partes de negro de humo ISAF y 10 partes de

-Plexon 765. .

Material de tejido para carcasas calsndrado

 Se formula un material de deslizamiento pare neu-

méticos de autombvil de acuerdo con la siguiente recetat

_pep_
EPDN-~A . o .) - 100
ﬁegro de humo HAF ‘ ' - .80
Aceite parafinico (Sunpar 2280) 45
Wing—~tack 95 5
" Azufre (Crystex~90) 1,5
Disulfuro de tetrametiltiuram 0,75

-19 -
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) . —Rep._
2-Méfcaptobenzofiaqu 1
2,2'-Ditio-bis—benzotiazol 1
Dimetilditiocarbamato de cine 145
-N;Nitrosodifenilamina T 1
Oxido,de cinc ) | 5.

1

Acido estearico

Este material de deslizamiento se calandra sobre

cilindros a 180%F (82,2°C) con un tejido para carcasa de

Vnylbn dé,dos_capas, gue ha sido recubierto con un adhesi-
‘vo'prepérédo a'partir de resina de resorcinol/formaldehido

- ¥ polietileno clorosulfonatado.

Agentes de pegajosidad

~ En los ejemplos se utilizan los siguientes agentes.
de pegajosidad: ' !

"Wina—tack 95" - Goodyear Tire & Rubber Co. — Pro-

‘ducto polimerizado & partir del producto intermedio de

condensacidn ‘de isoprenc y piperileno. Tiene un peso mo=

lecular de 1500-2090 aproximedamente y una insaturacién

correspondiente a alrededor de 1 & 2 moles de gfupos eti=

1énicos por kilogramoe

"Wing-tack 95" hidroxilado al 100 % — Una solucidn

de 200 g de "Wing-tack 95" en 1500 ml de heptano se trata
en atmésfega de nitrdgeno, durante un periodo de 60 minu-

tos, por adicidn de 60 ml de una solucidén 1 M en tetrahi-

.. 381311
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~drofurano -de BH3. Después de 2 horas a reflujo, se en—

fria a unos 60°C y se afinden 40 ml mds de 1la solucidn

de BH,. Se calienta la mezcla y se wantiene a reflujo du-

rante330 minutos dés. Se afiaden lentamente 100 ml de
NaOH 3N, seguido de 100 ml de H,0, =l 30 %; ambas remc-
ciones son exotérmicas. Cuando cede el reflujo, la solu-
cién se agita hasta que se enfria a la temperatura am-

biente y después se lava bien con agua y se concentra

por evaporacidn en una bandeja. El espectro infrarrojo

* presenta. un intenso pico a 3,0 micras (banda OH) y el

‘enlace C=Cza'10,37 ha desaparecido casi por completo.

"Betaprene H-100" —~ Reichhold Chemical Co. -

El "Betaprene H-100" es el producto de reamccidén foruado

' (1) ajustando el subproducto conteniendo olefina de un

proceso de cragueo de hidrocarburos de forma que conten—

ga alrededor del 6 % en peso de cada uno de los produc—
tos 2-metil-2-buteno y diciclopentadieno, estando carac-
terizado él reéto por proporciones en peso précticamente
iguales de isopreno y plperlleno vy (2) calentando la mez~
cla a unos 70—80°C en presencia de AlCl3 hagta que la
reaccion es praoticamente completas EL "Betaprene H~-100"
tiene les siguientes propiedades: punto de fusidn (bola
y amillo), 100°C; peso especifico, 0,95; fndices de aci-
dez y saponificacién-ambos inferiores a 1,03 indice de

yodo, alreéedor de 98; peso molecular, 1400 aproximada~

381311
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" mente.

"Botaprens H-100" hidroxilado sl 100 % ~ EL "Betg’

prene H-100" hidroxilado se prebara sustituyendo el "Wing-
tack 95" por “Betépréné H-100" en el procedimiento descri
to para el "Wlng—tack 95" hidroxiledo al 100 %.

"Texon 765" - Humble Oil & Refining Co. - Este

V. acelte de petroleo naft enico $iene una constante de visco-

s1dad~peso especifico de 0,898 aprox1madamente, un peso

especifico (60/60°F, 15,5/15,5°¢) de 0,8980, una visco-

: sidéd Sabolt (210°P, 98, 900)'de 58 segundos ¥y un punto
'de 1nf1amac1on de 445 °F (229 5°).

"°unpar 2280"_— Sun 0il Co. - Este acelte de pe-

trbéleo paraflnlco tiene una constante de. viscosidad-peso

especificorde 0,796 aproximadamente, un peso especifico

(60/60°F, 15,5/15,5°C) de 0,8916, una viscosidad Sebolt [
(210°F, 98,9°C) de 165 segundos y un punto de inflammeibh
de 595°F (313°). |
Resina ciclica ZXRP 3536 - Uhion Carbide Company. -
Para determinar el grado de pegajosidad en €l

elastdmero. ilustrado en-los ejemplos, se utilizen los

_siguientes ensayos.

- Pepajjosidad de pelado - Las muestras para enséyo

se forman prensando wna ldmina de 6 x 3 x 0,75 pulgadas

(15,2 x 7,6 x 1,9 cn) de material elastomérico entre un

soporte de “Lona de algoddén y wna pelicula de tereftalato

3813141
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- de polietileno, pare incrustar la lona de algodén en

une de las cares, utilizando una prensa dg laboratorio
de mbldéo poxr compresidn, con ligera presidn y & una
temperatura de 100°C, durante 3 minutos. Se cortan unas
tiras de enseyo de 1/4 pulgadas (6,3 mm) de anchura de

la ldmina reforzada, se retire la peliculs y los pares

de muestras se unen colocando juntas las superficies elag '

- toméricas y presionando a rodillo con un peso de 8 li~

bras (3,629 kg). Treinta segundos después de unir las

tiras, se separan en una maguine pare medir le resisten— 1

cie o la traccidn, & una velocidad de 2,5 pulgadas/minu—

to (643 cm/minﬁto) a 25°% (68°F). Is resistencis de pe—

lado se registra en libras por pulgada lineal (kg/cm).

Pegajosided de traccidn - Un segundo método de
medir. la pegajosided estd destinado & medir la unién_ba~
jo una carga de traccion. Se corten unes muestras de
(a) el género pare carcases en tiras de 1 x 0,5 pulgadas

(2,54 x 1,27 cm) con los cordones paralelos al eje lon—

" gitudinal o (b) a partir de un tejido construido en la

forma descrita en el ensayo de pelado. Se monta una pig-
za verticalmente sobre la cara de un bloque metédlico fi-
jo. La otra pieza se monta horizontalmente & través de un
bloque similar”que puede ser_puésto en contacto con el
pfimer blogque mediante un cilindro neusstico, Cuando las

cares de las piezag se ponen en contacto, se mide la

381311
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-partes de EPDM-A. Los materiales se mezelan en un molino

" fuerza de contacto por la presidn aplicada al cilindre

neumdtico. Se utilize una fuerza de contacto de 20 li~
bras (9,072 kg). EL tiempo de contacto se determina me-
diante un mecanismo cronometrador que puede ser fijado
para un intervelo de 0,8 a 15 segundos. Se.utiliza un

tiempo:-de contacto- de 1':segui1do segiido dé la "apiica-aiﬁn

_de una fuerza de ruptura-de.5 libras (2,268kg). Se regis—

tré él tiempo transcurrido hasta que las superficies se
separan hasta un méximo de 600 segundos, éoﬁo medida del
grado de la pegajosidad de traceidn.

' f EJEMPIO 1

' Se prepars una composicidn elastomérica de acuer—

do con la Pérmuls A mds 10 partes de "Wing-tack 95" hi-

droxilado y 6 partes de naftenato de manganeso'por 100

t

de caucho utilizando tdenicas convencionales y despuds se

laminen. Se cortan unas muestiras de material y se mantie-

‘nen durante 12 horas en la oscuridad. A continuacidn esta

',superficie se expone & la luz vltravioleta procedente de

une 1dmpara de vapor de mercurio, en presencia de aire,
Con finés;comparativos, se prepara la Muesgtra de
Control A de le misua forma que la del Ejempld_1, 8 excep-
cidén de que seromite el raftenato de manganeso.
Ta siguiente Tabla I contiene los resultados de
los ensayos de ﬁegajosidad de pelado y de pegajosidad de

381311
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traccidn. E1 Ejemplo 1 consigue 1os.méximos resultados

en la pegajosidad de pélado y en la pegajosidaa de trac-
cidn entre 5 y 10 segundos después de la exposicidn,
nientras que la Iiuestra de Control A no presenta ninguna
nejora significativa en la pegajosidad de pelado ni en

la pegajosidad de traccidn después de wn biempo de eiposi—

cién de 10 segundos.

TABLA I
Exposi- Peg33051dad de Pega3031dad de
cién U.V. pelado (1b/in) traceidn
Ejemplo 1 (segzundos) (kg/cn) (gegundos)
0 0,9 (0,16) 2,5
5 2,2 (0,39) 390
10 é6 (soldado) T 600
lMuestra de _ i
Control A 0 0,3 (0,05) : 0,3
10 0,5 (0,09) 0,3
EJEMPLO 2

Se repife el Ejemplo 1, & excepcibn de que se

preparan dos muestras y cada una de las superficies es .

activada por exposicidn & un caudal de aire de 8 litros

por minuto y 43 litros por minuto, respectivamentes
Con fires comparativos, se prepara la luestra de
Control B en la nmisma forme que en el Ejenplo 1 pero

preparando dos muestras y con la excepcidn de que se oni-

.. 381311
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e el naftenato de'manganéso y la superficie de cade una
de las muestras es aﬁtiﬁada_por exposicidén a unos cauda= -
ies de aire de 8 litros por minuto y 43 litros por minuto,
respectivamente. ' |

Ia siguiente Tebla IT contiens los resultados de
105 ensayos. |

b

TABLA IT

Cauvdal Periodo Humedad re Pegajosidad Pegajosi—\«

daire de expo lativa del de pelado,6 dad decm

(Litroy/ sicidn aire (1b/in) (kg/  trol °
minuzto) (minutos) (%) om (segundos) -
CEj.2 8. 45F 21 1,0 (0,18) 7,2
o Y 1v4 21 1,8 (0,32). 9,9
L T5% 21 1,6 (0,29) - 8,0
105% 21 3,5 Eo,ssg > 600
150% 23 11,5 (2,06) > 600
_ (soldado) :
43 308 27 1,6 20,29) 13
45% 27 1,6 (0,29) 70 ‘
60% 27 9,7 (1,70) >600
: (soldado)
5% 26 12,4 (3,22) >600
(soldado)
Muestra
de Con- ; : _
trol B 8 150 26 0,3 €0,05§ 0,3
; 465 21 0,5 (0,09 1,0
900 20 1,6 (0,29; 4,5
1470 20 5,3 (0,95) 177
43 45 27 0,5 (0,09 0,6
75 26 0,4 (0,72 0,5
315 23 0,5 (0,09 145
900 20 3,5 %0,63) 26
1470 .20 8,4 (1,50)

X paduracién, 2-3 horas.

. 381311
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A caudales de sire de 8 ¥ 43.litfds por minuto,
la pegajogidad méxiﬁa 0 desarrolla en 150 minufos y 75
ﬁinutos, respectivamenite, en las piezas de ensayo prepa-—
radas a partir de la composicidn del Ejemplo 2 mientras
que en ias plezes de enséyo de la Mﬁestra de Control B
la.pegajosidad de pelado nunca es suficiente pars formsr
ung, soldadura y la begajosidad de traccidn no alcanza wn
meximo., - | _
. EJEIPLO 3

- Un tejido de carcasa caléndrado, preparado de
acuerdo cbﬁxel procedimiento antes descrito, se recubre en
vn ambiente con ﬁna humedad relativa del 26 %, con una
formulacién de Cemento N® 1 conmteniendo 30 pep de “Wing—
tack 95“ ¥ 6 pcp de naftensto de mangaﬁeso suninistrado en
hexano con un 12 % en peso de sdélidos. Las ldminas recu-
biertas se secan durante 24 hores en.la oscuridad y ia U~

perficie del cemento se expone después & un caudal de aire

‘de 20 litros por . minuto en la oscuridad.

Se prepara la Muestra de Control C en la forma
descrita en el Ejemplo 3, & excepcidn de qqg?se omite e;
naftenato de manganeso de la composicidén de cemento. '

La giguiente Table III contieng los resultados com-
perativos dé los ensayos de las composicibnes del Ejenmplo 3

381311
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TABLA III.

Periodo de Humedad re Pegajosidad  Pegajo-

exposi¢idn lativa del de pelado sidad de
8l aire  aire (1v/in) (kg/ traccidn
(minutos) (%) cm (sez.)
Ej. 3 - 180 . 33 8,8 (1,57) 2,3
240 C33 . 8,8 (1,57) . 490
305 i 33 9,7 (1,73) 600
Mues- - . , . '
tre C 180 33 . nula 0,5
360 33 © nuls 0,6
1420 29 0,2 (0,04) 1,4

El cemento que contiene naftenato de manganeso

presenta unas propiedades de pegajosidad casi miximes en-

tre 240 y 305 minutos mientras que el cemento de la Mues- .

tra de Control C presenta uma escasa formacidn de wnién
pegajosa al cabe de hasta 1420 minutos.
 RJEVPIO 4

Se prépare wna composicién de revestimiento con~
teniendo el 12 % en peso de sdélidos a partir del Cemen—
t0 n2 1 con la adicidn de 30 pep de "Betaprene H;100",
hexano y 6 pcp de naftenato de manganeso..Unas lédminas
de tejido d? carcasa calandrado, preparadas en la form
antes descriﬁa; se recubren con esta composicidn al 19 %

de humedad relativa. Después de haber secado las léminag

301311
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recubiertas durante 24 horas, las superficies del_cemento
Se exponen a uh baudél de aire de 20ilitros por minuto al
25 % aproximadamente de humedad relativa. ‘

La Mnegtra'de Cdntrol D se prepara eh la formas
descrita en el Ejemplo 3, a excepcidn de que se omite el
naftenato de manganeso de la composicién de revestimiento.

La siguiente Tabla IV contiene los resultados com-
paraﬁivos de los énsayos de las composicilones del Ejemplo 4
¥ de la Huestra deVControl D. El cemento qué coritiene naf—‘
tenato de.manganeso presenta unas propiedades de pegajosi~ .
dad cesi miximas despuds de wna éxposicién al aire compren
didé entre 120 y1140 minutos mientras que los cementos de
ls Huestra de Control D presentan una escase. formacién de‘
unién pegajosa al cabo de haste 200 minutos de eprsioién

a la corriente de aire.

TABLA IV
Tiempo de Pegajosidad de Pega josidad
exposicidn pelado (1b/in) de traccidn
(minutog) (ke/cm) _ segundos
Ej. 4 60 ' 9,5 (1,70 12
: 90 9,4 (1,68 37
120 10,5 1,88 125
140 o >600
Muestra
de Con- .
trol D 65 - 7 51,25; nula
120 10,5 (1,88 25
180 225
200 ’ 200

.. 381311



EIEMPLOS 5.6,7 v 8

Se ﬁreparan ﬁnas'composiciones de revestimiento
~con un 12 % en peso de sblidos a partir del Cemento n® 1
Vcon adicidn de 30 pep de resina como agente de pegajosi-
dad ("Betaprens H-100" hidroxilado en los Ejemplos 5y 6
y "ZXRP-3536" enrldé Ejemplos 6 y 8), hexano y 6 pep de
naftenato de manganeso. Unas ldminas de tejido de carcasa
:Ealéndrado se recubren con estas composiciones 8l 26 % de
huhedad relativa y despuds se secan durantér17 horas como
minimo. En los Ejempios 5y 7, las superficies recubier~
tas se exponen & la luz fluorescente. En'los Ejemplos 6 y
8, las superficies recubiertas se exponen al aire a un
caudal de 20 litros por minuto, estando comprendida ls hu-
medad relativa del aire entre Ry 34 %

Las HMuestras de Control B, P, Gy H se prepsran e%f
la misma forma que las de los Ejemplos 5, 6, 7 y 8, respec—
tivamente, a excepcién de que se omite el nafteﬁato de mgg;
- ganeso del cemenio. - | ‘

Ia siguiente Tabla V contiene los resultados_de~'

i -

25

log ensayos.

- 30 -
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Tuz fluorescente

Eje. 5, Pegajosidad de
pelado

Huestra de Control E
Pegajosidad de pelado
Ej. 5, Pegajosidad de
traccidn

Muestra de Control B

Pegajosidad de trac- ,

cion

Ej. 6, Pegajosidad de
- pelado

Muestra de Conirol F
Pegajosidad de pelado

Ej. 6, Pegajogidad de
traccion

Huestra de Control F
Pegajosidad de trac-
cion

Caudal continuo de aire,

20 litros por minuto

Ej. 7, Pegajosidad de
pelado

Muestra de Control G

TABLA TV ¥
0 30 60 90 120

1,0
(0,12)  (0,18) (0,29)

1,4 5,3 4
(0,13) (0,25) (1,35) (1,86)

0 % 1,6 2,5 8,0
d 129)  (0745) (1,43)

0 0,1 1,2 0,3 .. 0,4
(0,02) (0,21) (0,05) 7{0,07)

10 10 10 10 25

10 10 10 10 10

" e ms

0,6 1,0 1,4 4,4 8,1
(0,41) (0;18) (0,35) (0.79)  (4,45)
0,5 0,5 0,5 0,6 4,3
(0,09) (0,89) (0,08) (0,11) (0,77)
0 0 10 260 600
0 0 0 0 0

0,7 10 soldado

0,2 0,2 0,2 0,2 0,3
Pegajosidad de pelado ' (0,04) (0,04) (0,04) (0,04)  (0,05)

Ej. T, Pegajosidad de
traccidn

Muestra de Control @
Pegajosidad de trac-
cion

Ej. 8, Pegajosidad de
pelado

0 0 25 600 -

0 0" 0 10 20

0 9,6 soldado - -~ -
(1,72)
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TABTA ¥ ¥
) 60 90 120 150 180 210
1,6 2,5 8,0 9,5 soldado . -
8) (0,29) (0,45) (1,43) (1,70)
1,2 0,3 0,4 0,5 0,9 . 1,3
2) (0;21) (0,05) (0,67) (0,83) (0,18)  (0,33)
10 10 25 600 - -
10 10 10 10 10 -
1,4 4,4 8,1 9,6 soldado -
3) (0,35) (0,79)  (1,45) (1772)
0,5 0,6 4,3 7,0 10 soléado
) (0,03) (0,11)  (0,77)  (1,2%)  (1,79)
‘10 260 600 - - -
0 0. 0 25 150 300
.5 3 10,4 soldado - - -
) (1,95)  (1,86) :
0,2 0,2 0,3 0,5 3,2 10 soldado
) (0,08) (0,80)  (0,65) (0,09) (0:47) (1,799
25 600 - - - -
0 10 20 25 25 25
soldado - - - - - -
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DARTA V Conwinuacif
Inz fluorescente 0 30 60 90 120 ]
Muestra de Control H *
Pegajosidad de pelado 0 0,2 0,6 2,2 445 ¢
_ T(0j08) (0511) (0;39) (0;80)
Ej. 8, Pegajosidald de -
traceion 0 25- 600 - -
Muestra de Control H
Pegajosidad de trac—-
: 0 0 0 (

cion . 0 0

X Pegajosidad de pelado en libras/pulgada lineal (kg/cm)

Pegajosidad de traccidn en segundos.




PARTA V¥ (Conwinuacidn)

€0 9? ; 120 159 — - 18Q 210
@5y (6% @Fn (e T T
600 - - - - -
0 0 0 0 - -
2da lineal (kg/cm)
AN
\
x "2 A ‘%‘
310 PR




EJEMPLOS 9, 10 y 11

' ‘Se preparan unas composiciones de revestimiento
con un 12 % en peso de sblidos a partir del Cemento nf 1
con la adicidn de 30 pep de "Wing-tack 95" hidroxilado,
hexaho & 6 pep derqn promotor a saber, naftenato de cobal-
to en eiﬂEjemplor9, naftenaﬁo-de hierro en el Ejemplo 10
;-y naftenato de cobre en ol Ejenplo 11, Un tejido de car—
'.casé.éalandrado se recubre al 46 % de humedad relative
con estés composiciones y déspués se seca durante 17 ho-
raé como minimo. Finalmente, las superficies recubiertas
se exbonen al aire a un ceudal de 8 litros por minuto,
estando comprendida le humedad relativa del aire entre 20
y 40 %. | | | |

- Ta Muestra de Control I se prepara en la forme
descrita en los Ejemplos 9-11, a excepcién de que se omi~-
‘te del cemento ol pfomotor constituido por la sal de. me—
tal de transicién;

Ia siguiente Tabla VI contiene los resultados de

los ensayos:

- 381311
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Muestra de Control I

TARTA VI ¥
Ejenplo 9

Ejemplo 10

Naftengto de chalto

Naftenaio ce hie

Tiempo de Pegajosi Pezajosi Pegajosi Pegajosi Pegajosi  Pega
(cfurtos)” _polado  Graceion _poiods msccils oty ey
0 0,5(0,09) 0 0,5(0,09) 0 0,5(0,05) o
30 0,5(0,09) 0 10,0(1,79) 600 2,0(0,36) 10
60 0,5(0,09) 0 3,0(0,54) 25
90 0,5(0,09) 0 10,0(1,79) 300
120 0,5(0,09) 0 375
150 0,5(0,09) 0 600
180 0,5(0,09) 0
210 0,5(0,09) 0
240 0,5(0,09) 0
360 3,5(0,63) 0
440 10,0(1,79) 0
%

Pegajosidad de pelado en libras pulgada lineal (kg/cm)

Pegajosidad de traccidén en segundos.




,,,,,,,

PABLA VI ¥ |
+nlo 8 Ejemplo 10 Ejemplo 11
a5 de chalto Haitensio ce hierro Haitenato de cobre
i Pegajosi Pegajosli Pegajosi Pegajosi Pegajosi
“ gdad de dad de dad  de dad de dad de
_ %raccidn pelado traceidn pelado traceidn
3) 0 0,5(0,09) 0 0,4 (0,07) 10
3) 600 2,0(0,36) 10 0,7 (0,12) 10
3,0(0,54) 25 1,2 (0,21) 10
10,0(1,79) 300 145 (0,29) 15
375 2,0 (0,36) 15
600 3,0 (0,54) 25
3,5 (0,63) 50
10,0 (1,79) 50
400

ja lineal (kg/cm)

.
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EJEMPLOS 12 y 13

Se prepars una qoﬁposicién de revesfimiento & par-
$ir del Cemento n® 1 con la adicién de 30 pep dej5Wing—tack
g5, hexand Y 6 pcp de un promotor (linoleato de manganeso
en el Ejemplo 12 y resinato de manganeso en el Ejemplo 13).
Unas 1émihas de tejido de carcasa calandfado se recubren
con estas composici&nes al 20 % de humedad relativa y des—
pués se secan durante 17 horas como minimo. Finalmente las -

superflcles recubiertas se exponen & la luz ultrav1oleﬁa

-.eon una humedad relativa del ambiente de exposicidn del or—-

den del 30 ¢ o. " Se- encuentra aire presente.
Ia Muestra de Control J se prepara en 1a misma forma

que los sistemas de los Ejemplos 12 y 13, & excepcidn de

que se omite del cemento la sal de metal de transicidne

La Tabla VII contiene los resultados de los ensayos.

TABTA VII
Ejenplo 12 . Bjenplo 13 ,
(Iinoleato de (Resinato de Muestra de Con
Tlempo de - menganeso) Pe manbaneso)Pe trol J, Pegajo
exposicidn gajosidad de gajosidad sidad de pela~
(minutos) pelado (1b/in)  pelado (1 1n) do (1b/1n§(kg/
__ kg/cn) (kg/om) .,
0 0,2 (0,04) 0,2 (0,04) 0,2 (0,04>
30 0,7 (0,13) 1,7 (0,30) 0,2 (0,04)
60 1,8 (0,32) 3,5 (0,63) 0,3 (0,05)
90 3,5 (0,63) 8,0 (1,43) 1,0 20,183
120 10" (soldado) 10" (soldado) 1,2 (0,21
(1,79) (1,79) '
150 : 2,0 (0,36
180 " 3,0 (0,54
240 8,0 (1,43) .
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EJEMELO 14

Se coﬁstrﬁye un neumdtico en la forma convencional
a excepcidn de que el cemento utilizado entre el tejido
de la caféasa ¥y la banda de rodamiento se prepara de acuer
do con la presente invencién. En un tambor de congtruccidn

de neumdticos se coloca un tejido calandrado. Se colocan

,.las pestalias y los extremos de las capas se doblan hacisa

arribe. ILe superficie de la banda de rodamiento que queda
frente al tejido &e la carcasa se recubre con un cemento
de esta invencidn, descrito.mds adelante. Se unen las i~
ras de frotamienio y la banda:de rodamiento tratada. Se
aplasta el tambor para la coastruceidn de neumétiéos ¥y el
neumdtico verde se transfiers a un molde convencional para
neumatlcos. Despues se vulcanlza en el molde.

El tejido de la carcasa es el mlsmo descrito ante= |

- riormente, I2 banda de rodamiento se prepara en la forma

habitual extruyendo una composicidn constituida por:

. Partes

 EPDU-B ' .%5

| EPDHO-C L 25
Negro de humo’ (Vulcan 3H) 80
Aceife'parafinioo (Sunpar 150) , . 50
Ozido de cinc ' 7 | 5
Acido estearico - 1
Azufre (Crystex 90) - . 1,25
2,2'-ditio~bis=-henzotiazol | 1,5

 Henitr osodifenilawing 3

| - 3% - 1 25,E§‘1 :5‘1 4‘
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El EPDI-B es un copolimero de unidades de etile~—

" no/propileno/1,4-hexadieno (proporciones en peso 53,5/40/

6,5) preparado por copolimerizacidn en tetracloroetileno
en presencia de un catalizador de coordinacidn previamente
formado, obtenido mezeclando V0013 y monocloruro de di-iso
butilaluminio de acuerdo con Llos procedimientos generales
de la patente estadounidense 2.933.480., El copolimero tie
ne una viscosidad Mooney (IMI~-4/250°F (121°C)) de 70 y al-
rededor de 0,6 moles de insaturacién etilénica por kilo-
gramo. | '

E1l EPDI-C es un copolimero de unidades de etileno/
propileno/1,4-hexadienc (proporciones en peso 59/36/5)

preparado por copolimerizacidn en tetracloroetileno en pre—

- sencia de un catalizador de coordinacidn obtenido in situ

combinando VCJ.4 y-mohocloruro de di-isobutilaluminio,
de acuerdo con los procedimientos generales de la paten-
te estadounidense 2.933.480; 1almodificaci6n hidroge=-

nada se utiliza de acuerdo con la patente estadounidense
3.051.690, EL copolinero tiene una viscosided looney

(MI~4/250%F (121°C)) ae 40.

E1 égmento se prepara mezclando en un molino
la compbsidiéﬁ;dada a conﬁinuacién,dispersando la compo-~
sicién mezclada reswltante en hexano, agregando 35 pcp
més de "Betaprens H-100" y ajustando el contenido en sé-

1idos a un valor del 14 % en peso.

-n- 381311
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TABLA VIIT

Partes
EPDH-B o 100
Negro SAT S | i 90
Oxido de cinc ) . ‘ 5
Aceite barafinico ' ' 15
_ Resina isoprenoidea ("Betaprene H~100") 40
Dimetilditiocarbamato de qinc ,' 1
Disulfuro de tetrametiltiuram 1

2,2'-ditio~bis-benzotiazol 0,8
Azufre - _ 2
Naftenato de manganeso ' -3_

El cemento se expone al aire de la siguiente forma.

Se inserta un tubo de vidrio de 1/4 pulgades de didmetro

(6,3 nm) en un depdsito que contiene 5 galones (18,9 1li- !

1

tros) del cemento. Se fuerza el aire a travéds del tubo de -
vidrio y al interior del cemento a un caﬁdal de 1300 cc/mi;.
nuto aproximadamente, duranie unos 20 ﬁinutos.. '
_ En la aplicacidn, el cemento se pinta sobre la ca~-
ra inferior de la banda de rodamiento extruida y se deja
secar duraﬁ?e 20 a 30 segundos aproximadamente. El revesti-
miento se oubre con un forro de aigodén ¥ le bande de ro-
damiento se mantiene durante 16 horas a la temperatura am—
bienté. Opcionalmente, la banda de rodamiento recubierta

puede ser utilizada inmediatamente despuds de seca o0 el re-

. 381311
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vestimiento puede ser cubierto con un forro de algoddn,
congervando la banda de rodamiento hasta que es necesa-
ria.

Cuando la banda de rodamiento recubierta se colo-
ca sobre un tejido para carcasa que estd situado en el
tambor de construccién, la banda presenta une pegajosi-
dad adecuada y permanece en su sitlo sin abrirse la ranu-
re. El neumitico verde es vulcanizado durante 20 minutos
a 174°C en una prensa pars neumdticos como la prensa
ﬁBag—Omatic". Después de vulcanizado,‘el neurstico se
somete a pruéﬁa mediante un ensayo de carga grgduada, en
el que el neumitico se monta en una llanta, se hincha y
se hece girar bajo una carga de friccidn epoyada contra
el neumdtico. |

Los neuwgticos preparados por incorporacidn del
cemento expuesto al aire en la forme antes deserits fue-

ron probados hasta que el neumdtico falld por disociacidn

de. sus partes. El ensayo se realizd a uma velocidad de 50

millas/hore (80 kn/hora) con cargas crecientes de (2) 790

libras (358,3 kg) durante 8 horas, (b) 948 libras (430 kg)
durente 16 horas, (c¢) 1106 libras (501,%.kg):éurante

25 horas, (d) 1185 libras (537,6 kg) durente 24 horas,

(e) 1264 libraé (573,3 kg) durante 24 horas, (f).1343 Lli~

bras (609,2 kg) durante 24 horas y (g) 1422 libras

(645,0 kg) durante 24 horas. Se halld que estos neumdticos

- 3813'11
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eran equivalentes o mejores que los neumdticos comercia-—

les convencionales de butadieno/estireno de construceidn

" similar en los que no se utiliza el cemento expuesto al

eire de esta invencidn.
En resumen, la Patente de Invencidn que se solici-

ta debera recaer sobre las siguientes:

- 40 -
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para dotar de pegajosidad a
un copolimero EPDM gue consiste en:
(2) recubrir una superficie del copolimero con un cemento
preparado mezclando en una solucidn en disolvente al-
-rededor de 5 a 25 % en peso de sdlidos de
(1) un copolimero EFDM elastomérico,
(2) 1.2 100 partes de una resina ciclica orgdnice po-
lar, con un peso molecular de 200 como minimo, por

cada 100 partes de copolimero y

(3) 1 2 10 partes de una sal orgdnica, soluble en acei-
te, de un metal de transicién por cada 100 partes .
de copolimero, siendo la sal orgénipa un naftenato,
liroleato, resginato u octoato de manganéso, hierro,

cobalto, niguel o cobre;

- (b) secar el cemento aplicadu; y

(c) exponer el cemento seco a un agente activante.
2. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, en
el que el agente activante es aire.

3. Un procedimiento segin la Reivindipacién 1, en

el que la resina ciclica orgdnicad es una resina isoprenoi-

de, terpenoide- o de fenol-aldehido insensible al calor.
4. TUn procedimiento segin la Reivindicacién 1, en

el que el agente activante es la luz fluorescente en com—

-a- 381311
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binacidn con mire u oxfigeno.

75; Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, en
el que el copolimero EFDM en el cemento es wn copolimero
de etileno/propileno/ﬁ,4~hexadienp. _

6. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, en
el que el agente activante es la luz ultravioleta en com~
binacidn con aife u. oxigeno. \

. .%. Un procedimiento segin la Reivindicacién 2, en
el que el revestimiento de cemento es activado por exposi—a

cidn al aire antes de ser aplicado sobre la superficie del

“copolimero. -.

8. Un pfécedimieﬁto segin la Reivindicacidn 7, en
el que el copolimero EPDM en el cemento es un copolimero
de etileno/propileno/1,4~hexadienc. '

8. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 7, en
, i

el que la resina ciclica orgdnice polar es.una resing iso-.
prenoide, terpenoide o de fenol-aldehido insensible al

calor,

10. BSe feivindica por tltimo, como objeto sob:é el
que ﬁa de recaer ia Patente de Invencidn que se solicita:
"UN PROCEDIMIENTO PARA DOTAR DE PEGAJOSIDAD A UN COPOLIMERO
EPpM" , |

351311



"9 : . Todo conforme queda descrito y reivindicado
en la presente memoria descriptiva que consta de cuaren-

ta y tres piginas mecanografiadas.

5 Madrid, 30 Junio 1970
: BERNARDO UNGRIA
P-p-
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