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Egte invehcién proporcions composiciones bi
tuninosas que'contienen elevadas proporciones de cau
cho; las coﬁposiciones pueden obtenerse facilmente
mezclando, en un equipo sencillo, un betin licuado

5e extendido con aceite o fundido, con un polibutadieno
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liquido terminado en haldgeno, afladiendo subsiguiénte-
mente, en un momento adecuado, un catalizador de reticu
lacidén y propagador de csdenss smino organico.

Ia invencidn proporciona composiciones bituning
sas cauchutadas que pueden prepararse rapidamente a tem
ﬁeraﬁuras relativamente bajas y con un equipo sencillo;
el mezclado del caucho y el betin puede realizarse en
cualgquier lugar deseado., Ias composiciones contienen
caucho y betin en proporciones no alcanzables en la prig
tica hasta ahora y que presentan una viscosidad controlg
ble. Las composiciones pueden usarse para pavimentacidn
de carreteras sin recurrir a las elevadas temperaturas
generdlmente requeridas para tales composiciones.

Hemos descubierto que les citadzs cbmposiciones
satisfactorias pueden obtenerse mezclando priméramente
un betin licuado con un polibutadieno liquido terminado
en hallgeno y afindiendo seguidemente una emina orgdnice
para catalizar el curado del polibutadieno a una consis~
tencia propia del caucho; La mezcla catalizada puede de
jarse curar sin ninguna operacidn ulterior o bien puede
aplicarse a un sustrato y curarse sobre é1.

Las composiciones de la invencidn comprenden (1)
un betin y (2) un polibutadieno liguido terminado en halg
geno y un agente de curado que es una smina organica, o
un producto de resceidn del polibutadienc y la smine orgad
nica.

Las ventajas resultantes dal'uso de estos cauchos
liquidos particulares son muy notables. En primer luger,
el mezclado de los ingredientes puede efectuarse facil ¥y

répidemente sin recurrir a las técnicas de masticacidn y
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dispersién, muy costosas y despilfarradoras de energis,
convenciondlmente requeridas para cauchuter betunes.
Hasta que ha actuadc el cetalizador amino (lo cual puede
controlerse plénaments), las composiciones de la inven-
cidén tienen wna viscosidad relaet{vamente baja, que no
ofrece ningin problema particular, por ejemplo espumado
¥y gelificacidn. E1 mezclado puede simplificarse adicio=-
ndlmente mediante dilucién del betdén con un aceite hidro
carburo no voldtil, procedimiento que permite el uso de
temperaturas inferiores. El control de la viscosidad de
las mezclas puede conseguirse demorando la adicidn del
catalizador, parcial o totdlmente, hasta que se desee de
hecho el curado. Puede realizarse un control adicicnal
en cuanto & la duracidén en almacensmiento deseada, medisn
te seleccidn del catalizador amino.

Iag composiciones pueden emplearse en una serie
de aplicaciones que anteridrmente no estaban al aleance
de los betunes cauchutados. E1 que esto sea posible se
debe a la sorprendente compatibilidad de los polibutadie
nos liguidos terminados en haldgeno con betunes, compati
bilidad que no interfiere la polimerizacidén ulterior de
los cauchos de bajo peso molecular en sustancias fan com
plejas como asfalto, por ejemplo.

Betunes adecuados son los asfaltos nativos, los
asfaltos pirdgenos y breas de varios origenes, por ejem-
plo gsfaltoslde Trinidad?'asfaltos de petroleo, bres de
alguitrdn dé carbdén y resinas derivadas del cracking de
naftas para former materiales etilénicos. Los materia-
les bituminosos inoxidados que son satisfactorios para

su uso en la construceidn de carreteras, revestimientos
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de canales, techados y aplicaciones afines, son los pre-
feridos. . E1 betim puede diluirse con un aceite hidrocar
buro antes de mezclarse con el caucho; esto puede ser

deseable por uné serie de razones, por ejemplo para faci

litar el mezclado subsigulente y por la posibilidad de

. user temperaturas de mezclado inferiores. Adecuades acei

| tes son las fracciones de petroleo no voldtiles y simila-

res liguidos hidrocarburos que tengan un punto de ebulli-
cidn inicial no inferior a 149°C. Tos liquidos orgédnicos
compatibles con betunes, que sean de bajo punto de ebulli
cién, pueden emplearse también cuando su volatilizacidn
in situ no cause ningin problema. Generdlmente, se usan
de 20 a 50 partes de aceite y de 50 a 80 partes de betun.
El polibutadieno tiene adecuzdamente un peso mole
cular medio inferior a 10.000 y preferfblemente de 5.000
aproximgdamente; consta de cadenas relativamente cortss
de unidades butadiénicas que estdn terminadas por un dto-
no de halégeno, diréctamente fijado a una estructura ter-
minal carbénica primaris o secundaria, alilica o vinilicsa.
Adecuddamente, se usan de 1 a 15 partes de caucho ligquido
por 100 partes de fase bituminosa, aunque el proceso de
mezclzdo de la invencidn permite ciértamente la incorporg
cidn efectiva de proporciones muy superiores del caucho
1fquido., En ambientes compatibles, estos polimeros de ba
jo peso molecular son capaces de propagacidn de cadenas y
reticulacidén por medic de la smina a través de un tipo id
nico de énlace. Puede usarse cualquier amina (incluyendo
el amoniaco), preferfblemente una poliesmina terciaria eli
fatica. Ias monoaminas terciarias son termipadoras de cg

denas, las diaminas son propagadoras de cadenas y las ami
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nas de funcionzlidad superior cson compuestos de reticu-
lacion. Poliaminas dtiles incluyen a la trietiléntetrg
nfin;a, metilada, hexametilendiaming metilade, trietilénte
traming, tri-dimetilamino-fenol, hexametilentetremina,
1y3=di=(4'~piridil )propano, 1,3~@di-(4'~piperidil)propa-
no, di-(4-picolil)emina, éxido de tris-/ 1=(2-metil)-azi
ridinil_/fosfina y 6xido de bis-/ 1-(2-metil)-zziridinil/-
fenil-fosfina.

Un aspecto interesante del proceso consiste en que
la mezela betun-polimero puede cauchutarse al ritmo desea
do para la aplicacidn prevista, por ejemplo (1) demorando
la adicién del catalizador amino, (2) seleccionando el ca

talizador amino de acuerdo con su tiempo de cursdo (sien-

do posible una game que abarque de minutos a semanas), (3) i

elevando o descendiendo la temperatura de curado, (4) usan
do combineciones de aminas de propagacidn de cedenes y de
reticulacidn y afindiéndolas a la mezcla conjunta o conse-
cutivemente y (5) seleccionando el polimero ligquido de
acuerdo con la reactividad reletiva de su configuracidn

de cadena terminal y haldgeno terminal (siendo el Srden

~de reactividad decreciente con aminzs (para los haldgenos)

el de yodo, bromo y cloro y (para los grupos de cadenas
terminales) alilico, carbono primario, carbono secundario
y vinilo). Pueden empléarse varias combinacliones de estos
aspectos ajustadores del ritmo.

Es evidente que las composiciones son adecuadas
para una variedad de usos, que incluyen, aungue sin ca-
rdeter limitativo, aplicaciones de betunes cauchutados
convencionales. Por ejemplo, pueden emplearse ventejésa-

mente en techados, impermeabilizaciones contrae el agua ¥
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construceidn y reparacidn de carreteras.
Ia invencidn se ilustrz mediante los siguientes

ejemplos, en los que todas las parfes y porcentajes son

en peso.

Ejemplo 1

Se agitaron conjintamente a unos 57°C, asfalto de
petroleo fundido (60 partes, punto de reblandecimiento
de anilla y bola, 82°C) y un aceite mineral (40 partes;
fraccidn de hidrocarburo de petroleo 'de un punto de ebu-
1licidn inicial de 149°C), hasta que se obtuvoe una solu-
cién, Se continmuaron la agitacidn y el calentamiento
mientras se afiad{a polibutadieno liquido terminado en bro
muro de alilo (10 partes; peso molecular medio, ~/ 5.000;
peso especifico, 0,95; viscosidad Brookfield, 650 poisss
s 25°C y 50 poises a 80°C), seguido de trietiléntetremina
metilada (0,4 parte; "ITETA"). Al cabo de 30 minutos o
menos, usando un equipo adecuado ordinario de mezecla de
1igquidos, se obtuvo una composicidn cauchutada de gran
utilidad que pueds aplicarse a varios sustratos y curarse

. . 0
con propiedades constantes en cuestidn de minutos a 121 C

"0 en varios dfas a temperatura ambiente.

Ejemplo 2

Se calentd con agitacifn el alquitrén de carbdn
(200 partes; de Koppers; viscosidad especifica Engler de
26-40 & 50 C) a wnos 54°C, con polibutadieno (16 partes;
como en el ejemplo 1). Iuego se affladid catalizador amino
(3,2 pertes; Versamid 140; resina poliamids de General
Mills; valor amino, 350-400; viscosidad, 125~175 poises
a 25%¢; peso especifico, 0,97) y se continué’la agitacidn

hasta homogeneizacidén de la mezcla. E1 preparado resultan
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te pudo calentarse a temperaturas superiores para un ré-
pido curado, por ejemplo unos 20 minutos a 104°C, & bien
pudo dejarse enfriar a temperatura ambiente para un cura-
do mds lento.

-NOTA ~

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invgnto,
as{ como la manera de realizarlo en la précﬁica, debe ha~
cerse constar que las disposiciones anteridmmente indica-
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan
to no alteren su principio fundemental. También se hace
constar que el invento corresponde a una Solicitud de Pa-
tente, presentada en Norteamérice, con fecha 22 de agosto
de 1969, bajo el nlmero 852.498; acogiéndose por lo tanio
a los beneficlos que conceden los Convenios Internaciona-
les en vigor, siendo lo que eonstituyella esencia del re-
ferido invento y por lo que se solicita Patente de Inven~
cidn por 20 afios en Espefia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA Ld
PRODUCCION DE COMPOSICIONES BITUMINOSAS CAUCHUTADAS; carag
terizdndose por lo siguiente:

18,- Procedimiento para la produccidén de composi-
ciones bituminosas cauchutadas, caracterizado porque com~
prende mezclar (1) un betin, preferivlemente un asfalto,
¥ (2) un polibutadieno ligquido terminado en haldgeno y wa
agente de curado que sea una aming organica, preferible-
mente una'poliamina terciaria alifatica, o un producto de
reaccién del polibutadieno y la smina orgénica.

28,~ Procedimiento segin le reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el agente de curado se aﬁ§de inmediétg
mente antes de requerirse la composicidn.

3?.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
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caracterizado porgque la cantidad de agente de curado
afigdida es inferior a la requerida para curar por con-
pleto el polibutadieno liguido terminado en haldgeno.

48.- Procedimiento segin cualquiera de las reivin

dicaciones 1 a 3, caracterizado porque la mezcla se ca-
;1ienia para acelerar el curado mediante el correspondien

:te agente.

58,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca~
racterizado porgue el polibutadieno terminado en haldgeno
es un polibutadieno que ha sido reaccionado con bromuro
de alilo,

68.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 &
2, caracterizado porque el polibutadieno terminado en ha-
1dgeno tiene un peso molecular medio inferior a 10.000 y
prefer{blemente de 5.000, aproximidamente.

7¢.~ Procedimiento segin cualquiera de las ante-
riores reivindicaciones, ceracterizado porque se mezclan
de 1 a 15 partes del polibutadieno terminado en haldgeno
por cada 100 partes de los otros ingredientes.

88,- Procedimiento segzin cualquiera de las ante-
riores reivindicaciones, caracterizado porque el betin
se diluye con un aceite hidrocarburo, preferiblemente de
20 a 50 partes de aceite, y con 50 a 80 partes de betin.

98,- Procedimiento para la produccidn de composi-
ciones bituminosas caucgutadas, tal y como queda sustan-
cidlmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 8 hojas escritas a mdquinz

por ung sola cara.

Wadria 22 MGO.
W.R. GRACE & CO.

J. GOMEZ RCERO
. p. Flrmado: A, GAY
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