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" PROCEDINIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES DE CAUCHO VUL-
CANIZABLES,

Solbcitante:  SUNITOMO CHEMICAL COMPANY, LTD., sntidad japonssa, residen-
te sn 15 5-Chome, Kitahama Higashi-Ku, Osaka, Japén.
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Esta invencidn ss relaciona con un procedi-
misnto para preparar cémpaaiciones coatrulcanizables que comw
prendsn una mezola de caucho EPDM y un caucho &ltamente inw

v saturaao. flés particularmente, la invencidn se relaciona con

8. dichas mezelas co-vulcanlizables de cauchos que contienen, co-
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. mo,acaierador, un compuesto que exhibe solamente una diferen-

cia bastante pequefia en solubilidad en cada uno de los cau-
chos,

Ciertos defectos de los cauchos dltamante in-
saturados (fal como caucho natural, caucho de sstireno-butae
dieno y caucho de polibutadieno),tal como una falta de reslg-
tencia al ozono, resisﬁéncia a la iptemperie y resistencia al
calor, pusden ssr compensados por la adicién de caucho EPDN,
el cual posee unas excelentes propiedadss a estos respectos.
Dgsafortunadamente la fesistencia mecdnica de la mezcla da
caucho,tras la vulcalizacidn, no alcanza la media aritmética
ds las resistencias mecénicas de los cauchos componentes, Esg-
to constituys un serievinconueniante an las aplicaciones pfac-
tigas! El hecho de qud la resistancia mecdnica alcance el mi-
nimo cuandoc la relacidén de EPDM y caucho .dltamente insaturado
esté en la proximidad de 75/25 significa qﬁe como una materia
préactica solo pusds mezclarse una pequefia cantidad de EPDN,
con lo cual se hace muy dificil,‘por ajemplo, mejorar la pe=-
gajosidad, adhesidn y elaborabilidad del EPDN por adicibn de
una pequefia cantidad de un caucha 4ltamente insaturado al
EPDN, Por ébnsiguiente, una medida urgente a tomar es la pro-
visidn de mezclas de caucho EPDM ¥ un caucho éltamenée insa-
turado con el fin de que la resistencia mecdnica de la mezela
sea proporcional a la media aritmética de las redistencias me-
cénicas>qe los cauchos componsntes de la mezecla, en todas las
relacionss de mezcla. ? _

La presents invencidn se ha desarrollado con

v

un estudio detallado de tcada uno de los factores que gobiernan

1a co-vuleanizacién de las mezclas de EPDM y un caucho dtamen-

te insaturado al objeto de salvar este problema, Como resulbae
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. suficiente, con lo cual la reduccidn de la resistencia a la

do, se ha conssguido un nusvo conocimiento y desarrollo de lag
téenicas de esta invencidn que permiten la co-vulcanizacidn
de las mezclas en una forma fdcilmente alcanzable.

) Con mezelas de EPOM y un cgucho dltamente
insaturado combinados para una vulcanizacidn con azufre, la
dificultad en la consecucién de la co-vulcanizacidn de las
mezclas ha sido desarrullada como surgiendo principalmente de
la considerable diferencia en las velocidades de vulcanizacidn
de EPDM y un caucho dltamente insaturado. Es decir, como la '
velocidad de vulcanizacidn del primero es: extremadamente len- |
ta, comparada con la del (ltimo, la vuleanizacidén no es uni-
forme entrellas diferentes :Pases de cauchocde la mezcla de

caucho vulcanizada de EPDM y un caucho 41taments insaturado,

y la reticulacidn entre las diferentes fases de caucho no es

rotura de la mezcla da caucho vulcanizada llega a ser de una

T e

gran extensidn.

Actualments, con upa mezcla de LPDN y cau-
cho de estireno-butédienu, gl empleo de éeréxidos orgdnicos
gomo agentes de vulcanizacidn conduce a un caucho vulcanizado
cuya resistencia mecdnica pueds sar'proporcional'a la media
aritmética de las resistencias mécénicas de los cauchos com-
ponantes de la mercla, e incluso si los agentes de'vulcaniza-;
cidn son compuestos de azufre, un incremsnts. del gfado de igs
saturacidn del EPDM a mgzclarse con el caucho de estireno-by=~ :
tadieno se traduce en una mejora de la resistencia mecdnical z
Por consiguiente;esto se pusde. considerar como una condicidn:
necesaria extremadamente importante para incrementap conaide-?
rablemente la velocidad de vulcanizacidn del EPDM, Sin embargo

si se comparan algunas mezclas de caucho para la vulcanizacidn

prpe—.
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" con azufre, por ejemplo, caucho de EPDM/estirena~hutadiana

terrelacién entre la golubilidad y la co-vulcanizabilidad,

Ty
b Q«;' ‘c‘q,.‘l

y caucho de EPDM/butilo, se-ha encontrado que la resisten-
cia a la traceidn del Jltimo es proporcional a la media arit-
mética de 1a de los componentes, pero sstoe no es cierto con

el primero, aunque la difarencia de las velocidades de vul-

‘canizacidn puede ser extremadamente grande con el dltimo,de-

pendiendn de la combinacidh de cauchos a mezclar. Este hacho
indica que existen importantes factores que gobiernpan la co-
vulcanizacién de mezclas de caucho EPD, en adicidén a la di-
ferancia en las velocidades de vuleanizacidn de los cauchos
componentes,

‘La Entldad solicitante ha medido sisteméti-
camente las solubilidades de varios acsleradores, incluyendo |
a los acelsradores de la vulcanizacidn comercialmente dispo- E
nibles, en EPDM y varics cauchos, y ha estudiado las relacio=
nes entre la sulubilid;d ¥y la co-vulcanizabilidad de varias
mezclas de EPDM a las cuales fueron afadidos los acelerado-
res de la vulcanizacidn usados en la medicidn. Como resulta- !
doy se ha encontrado, sorprendentemente, que exists una ine é

!
Primeramente, sg ha encontrado que un acelerador de la vulca-}
nizacién exhiba una selubilidad considerablemente diferente
en cada uno de los cauchos,. ¥, por consiguiente, sl acelera=-
dor de la vulcanizacidn estd distribuido en difsrente concqg.
tracidn.en cada fase qg caucho de la mezecla, Incluso si se
mezcla un acelerador de la vulcanizacidn con cada caucho en
idéntica concentracidn, antes de proceder a la mezcla da los
cauchos, el acelerador ds la vuleanizacidn Se muave fécilmene
te alredsror en ia mezela debido a la difusidn de moléculas,

siandu'redistriﬁuido finalmente de acuerdo con la relacidn de
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" las solubilidades. En ssgundo lugar, puesto que la diferen-
cia en la solubilidad varia grandemente en funcidn del tipa
de acelerador ds la vuleanizacidn, un acelerador de la vulca—i
nizacidn qqé posee solubilidades que se parecen mds estrecha~
mente a las del EPDM y un caucho dltamente insaturado qus se
ha de mezclar con el primero, conduce a una mejor comvulca-
nizacidn de la meacla del EPDM y el caucho dltamente insatu-

rado, Finalmente, se ha descubierto que el reemplazamiento de

grupos metilo, ciclohexilo, etc, de monosulfuro tetrametil-

tiurémico y N-~ciclohexil-benzotiazilsulfenamida por grupaos

alquilo de mayor nimero de &tomos de carbono, conduce a que

las solubilidades-da los aceleradores de la vulcanizacidn del
EPDN y-un caucho dltamente insaturado sean més.ﬁréxinusentra si
y gue el empleo de los citados aceleradoras de la vulcanizacléni
;onduca a una mejora considerable de la co~vulcanizacion de las
mezclas de EPDM y un caucho dltamente insaturado.

De acusrdo con el estudio de la presente in-

[TEp

vencidn, la mayor parte de los aceleradores ds la vulcaniza-

cidén convencionales, comercialmente disponibles, incluyendo

& los que mejoran ligeramente la co-vulcanizabilidad, tales
como N-cicluhexilbenzotiézilsulfenamida y N-oxidietilenbenzo- '
tiazilsulfenamida, exhiben solubilidades en cauchos dltamen- .
te insaturados de varias veces mds alta que sn EPDM, Espe-
cialmente, con aceleradorss de vulcanizacidn de los grupos
tiurémicos y ditionatog, las solubilidades en cauchos &lta-
mente insaturados llegan a ser mds de 10 vecss tan grandes co-
los las&Q;nEPDm, y aquellos acelsradores de la vuleanizacidn
se disuslven muy fécilﬁente en cauchos dltamente insaturados.
En adicidn, se ha encontrado que la co-vulcanizabilidad de -

una mezcla de EPDM y un caucho éltamente insaturado a la cual

4



se afflade un acelerador de la vulcanizadidn del grupo tiurd-

mico o ditionata, es considerablemente inferior a la del mis- ;

mo caucho al cual se affade un acelerador de la vulcanizacidn

-——r o ———

. del grupo sulfenamida. Aunque la N-ciclohexilbenzotiszilsule
5, fanamida y la N-oxidietilenbenzotiazilsulfenamida son acele-
r?duras de la vulecanicacidn gue musstran una diferencia fiuy
pequeﬁa eg snlubilidadés en EPDM y uanaucho“étgmenta insatﬁ;x
rado,y las mezelas de cau&ho Ae EPDM y_ﬁn gaucho dltamente ine
saturado a las cuales se sfladen los citados aceleradores de
10, la vulcanizacidn, exhiben un efecto de coévulcanizacién cla~
ramentes mejorade comparado con las mismas mezclas a las cua-

les se afiaden otros aceleradores de la vulcanizacidn comer-

cialmente disponibles, estoc no es suficiente y cop algunas re~:

- -

laciones de mezcla es completamente impracticabla,

15, Tal como se indica en el estudio detallado
de los inventores, el éxito o fracaso de la co-vulcanizacidn
de una'mezcla de EPDM y un caucho dltamente insaturado con

agentes de vulcanizacidn de azufre, depende de las soclubili.

o a mis an meowe

dades de un acelerador de la vuleanizacidén (a. ser mezclado ;
20, con la wezcla) en el EPDM y el caucho &ltamente insaturado. ?
Este es, la condiecidn necesaria mds importante para la cu-vuli
canizabllidad consiste en que las solubilidades del écelerado%

de la vulcanizacidn en ambos cauchos deberdnser tan préximas co

mo sea posible entre si. Sin embargo, los acelsradores de la

25, vuleanizacidn, comerciglmente disponibles, no satisfacen ne-
casariamente esta condicidn primordial. For los presentesine
ventores, se ha encontrado un grupo de aceleradores de la
vulcanizacidn que satigfaqen la condicidn necssaria, y este
grupo muastra un sfecto de co~vulcanizacidn superior cuande

30. . se mezcla con una mezcla de EPDM y un caucho dltamente insa-
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, Lbs aceleradores de la vuleanizacidn a ﬁ£i—
lizar en la presente invencidn son productos quimicos qus tig
nen la férmula general (1) o (2) o mezclas de los mismos. La
relacidn de mezcla pusde ssr elegida adecuadamente en funcidn

de las propiedades deseadas de un caucho vulecanizado,

B lsi ﬁ' | '/33
@) w—o—se—c—n]
R \Ru

4

1’ Rz, R3 y Ra, gue san igualeé o diferentes, re-

presentan grupos alguilo que tisnen conjuntamente un total

gn la que R

de al menes 20, con pﬁéfarencia 24 dtomos de carbono; con
frecuencia, por lo menos uno de los radicales R tiene de 12
a 18 atomos de carBono; preferiblemente todos los radicalss

R tienen de 12 & 18 dtomos de carbonoj x representa un ente-

ro de 1 a 4
' N - R
5
(2) . Q%C——--S--——N
» / \
S R6

}
|
|
|
|
|
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en la que R_ representa un &tomo de hidrdgsno, un grupo al-

5
quilo (normalmente con 1 a 6 Atomos de carbono) o un qrupa
ciclohexilo, vy R6 es up‘grupo alquilo de 12 a 30 4tomos de
caibono, éon preferencia de 12 a 18 étoﬁua de cafhonc.
Todos las aceleradores de la vuleanizacldn

de esta invencidn tienen solubilidades similares al EPDM y

un caucho 4ltamente insaturado y la solubilidad en un caucho

e 1 A e L T

dltamente insaturado as inferior a tres veces aproximadamen-
te que en EPDN (preferibleménte inferior a 2 veces).

Por consiguiente, cuando los cilédos acele-

radores de la vulcanizacidn ss mezclan con una mezela de EPD
¥ un caucho 4ltamente insaturado, los wmismos se disolvaerdn o

dispersardn uniformemente. Por el término solubilidad se quig

%

re dar a entender en la presente memoria la solubilidad de i
saturacidn de un acelerador de la vuleanizacidm en un disol-"
vente que tiene al mismo parémetro de solubilidad como el
EPDM é un caucho 4ltaments insaturado. El metilciclohexano y
el tetracloruro de carbono pueden utilizarse coms disolventes
equivalentes para EPOM y SBR respsctivamente., E1 valor obte-
nido dividiendo la solubilidad en tetraclﬁruro de carbono por

la solubilidad en metilciclohexano se denomina como la rela-

cidn de solubilidad,

£1 nimero de étomos de carbono en los sus-
tituyentes de los aceleradores de la vulcanizacidn es muy
importante debido a las siguientes razones. Por un lado, un
nimera elevado de_étomos de carbona en los grupos alquile
conduce a:sun incremento en la afinidad con respecto al EPDM,
consecuentemente un incremento en la solubilidad, Por otro la’
do un incremento del nimero de &tomos de carbono se traduce

en un incremento del peso molecular por radical y, por con-
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siguieﬁte, deberd ser utilizada una gran cantidad del produc~
to gquimico, con lo cual se incrementa el costo,

Por otro lade, si el nimero de dtomos de
carbong es pequsfio, la relacidn de solubilidad ss hace grande,
conduciendé a la degradacidn de las propiedades de la mezcla
vulcanizada. Por consiguiente, sl nimero de &tomos de carbo-
no en los‘sustituyantés alquilo de los aceleradoras de vulca~
nizacidn deberd ser preferentemente de 12 a 18 para los ace-

leradores que tienen las férmulas generalss (1) y (2).

Los ﬁPDm que pueden ser empleados sn ssta
invancién son terpolimeros consistentes eﬁ stileno, propils~
no, y un dieno no conjugado., La gama de la rslacidn de eti- |
leno/prapilenc es de 20/80 a 80/20, en peso, mientras que
sl contenido en dienv no conjugado oscila del 2 al 20 % en
peso, Ejemplos de los dienos mo conjugados son: 1,4-hexadie~ E
no, diciclopentadieno, S-metilen-2-norborneno, S5-etiliden-
2-norborneno y 4,7,89-tetrahidroindeno.

Ejemplos de cauchos altamente insaturados
que pGeden ser empleados en la presente invencidn, son los

cauchos naturales convencionales, comercialmente disponibles,

poliisopreno, caucho, caucho de estireno-butadieno, caucho
de estireno~acrilonitrilo, caucho de polibutadieno, caucho
de policloropreno, ete, Estos cauchos pueden utilizarse so-

los o en una combinacidn para mezclarse con el EPDM, Ellos

son polimeros dialefin%cos conjugadbs, tanto homopolimeros
como copolimereos con hasta un 50 % de un mondmero copolime-
rizable monoetilénicaments insaturado (por ejemplo, estireno,

acrilunitrilo, vinilpiiidina, acrilato de etilo, metacrilato

de metilo,ete). Las mezclas a utilizar en esta invencidn de-

berdn tener las siguientes composiciones a2l objeto de obte-



5.

10,

15,

20.

25,

30.

€.l
o
©
G

- 10 -

3

: h;r resultados efectivoss EPDH, 85 a 25 % en ﬁeso,y caucho

gltamente 1lnsaturado 15 a 75 %Aeﬁ-peso.

¢ No existe ninguita restriccidn especial a quo
otros ihgrgﬁientes diferentes al acelerador pusdan ser combi-
nados, tales como azufre, agentes auxiliares y cargas de re-
Tuer}na 5i se desea, pueden también mezclarse plastificantes
agentes ignifugos, pigmentos, etc.

Pueden emplearse las calandras de mezclado

y mezcladores ordinarios para la preparacién de las composi-

ciones de caucho de esta invencidn, Las composiciones pusden

mezclarse y combinarse mediante métodos ordinarios de mezcla-v

do y bajo éondiciones ordinarias de mazclado. Los productos
de caucho co-vulcanizados obtsnidos a partir ds las composi-
ciones de caucho de la presents invencidn, son Gtiles en va-
rios camppsy tales como automdviles, partes de vehiculos,
partes industriales, partes eléctricas y materkalss de cons~
truscidn, debido a sus exaelentes propiedades mecdnicas asi
como a sus excelentes resistenclas al ozono, a la intemperie,
al calor, 2 los productos quimicos, y excelentes propisdades
eldctricas. Especialmente, las composiciocnes de caucho de la
presante invencidn serédn muy dtiles para el desarrol}o de la
aplicacidn de cauchosg co-vulcanizédos que contiensn EPDM en

una cantidad superior al 40.% en peso. Las paredes latsralas

blancas o tiras da cubiérta:péra neuméticos, fabricadas de la

composicidm de la invepeidn, son resiastentss al ozono y exhi-

ben una buena adhesidn a una carcasa de neumdtico fabricada

de caucho 4ltamente insaturado,

A continuacidn, y con referencia a los ejem~ -

plos, la presente invencidn se explica mds detalladamente,

sin qué por e©llo sea limitada a dichos ajamﬁios.
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EJEMPLO 1

sS=Sss=sEaEs

Se preparan dos clases de mezclas tal como

!
|

i
1
1
1

se indica en la siguiente tabla, Ambas mezclas se mezclan entre

si en una relacidn en peso arbitraria. La relacidn en peso {mez- :

cla de mezcla EPDM/SBR) la denominamos como relacidn de mezclada..

E1 EPDM puede ser el terpolimerc de etileno-propileno-s-etilide-2

no-2-norborneno conteniendo 43 % en paso de propileno, indice de

yoda 20,

EPDI producido por U.S.
Uniroyal

S5BR producide por Nippon
Synthetic Rubber Co.

J5R 1800

Negro HAF

Aceite ds proceso

Blanco zinc

Acido esteédrico

Azufre

Acelerador de la vulcani-
zacidn

Se prepararon una mezcla EPOM y una mezcla

" Mezcla EPDI

g

100 partes

50 par#ea
15 partes
- 5 partes
rl parte

1,5 partes

b

’.

0,0076 moles

.

Mezcla SBR

B R 8 o St = i s e e > v = et e ¢ = am

100 partes
50 partes

15 partes

et e

5 partes
1 parte

: 1,5 pértes

i mnmeate 7 o et e e

0,0076 moles

SBR a una de las cuales se afladid disulfuro tetralauriltiurdmice

(un acelerador de la vubcanizacidn del grupo tiurdmico), que te~

hia 1a siguiente férmula estructural. Ambas mezclas se mezclaron

con varias relaciones en paso.
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A continuacidn los cauchos mezclados se vule
canizaron con prensa durante 30 minutos a 1508C, bajo una presidr
. 2
de 50 kg/cm . E1 ensayo de traccidn de los productos vulcaniza-

5, dos 58 llavu a cabo de acuerdo con JISK 6301: muestras de forma

de pesa- da gimnasia No 3 de 2 mm de espesor ss estlraron a una
velocidad de slargamiente de 500 mm/minutu por medio. de un apara
to de ensayo de traccidn de tipo Shopper manuPacturado por Shi-
mazu Seisakusho Co,, Ltd. Los resultados se indican enfla siguier
10, te tabla junto;coﬁ los resultados para el monosulfuro tetrametil-
biurémicg (TS) que ss un acelerador ds la vulcanizacidn del gru-
po tiurémino ampliamente usado y los resultados para el disulfu-
ro tetrabutiltiurdmico (TBY) que tiene los radicales hidrocarbu-
ro de cadena lineal mds larga entre los aceléradores de la vule

15, cenizacidén del grupo tiurdmico comercialmente disponiﬁies.

. . 2
e © Resistencia a la traccidn (ko/cm )

Relacidn de mezela  100/0 [75/25 50/50 25/75 0/100

T _ﬂiiiifffffj_ Relacidn de
o solubilidag
7 Disulfure tetraw .
lauriltiordmico. 2 196 _165 168 177 202
TS (control) 57 - 190 35 76 122 166

‘TBT (control) - 193 87 95 140 185



‘La resistencia a la traccidn de las mezclas
de caucho vulcanizadas en las cuales se incorpord el acelerador
de la vulcanizacidn de sclubilidad mejorada, es muy grande, lo

que indica claramente la mejora obtenida,

5. | e
Sd utilizaron los siguientes tipos de EPDN
que -contiengn un tercer compangnte y sa'llevarun a cabo las mis-
mas operaciones Yy ensayol bLas siguientes tablas musstran los re-
sultados, )
10, - ' £1 mezclado y vulcanizacidn del ERDM produci-
do por U,5, Uniroyal (relacién en pesc ds stileno/propileno 65/
35, 5 % en peso de diciclopentadienc) y JSR 1500, SBR producido

par Nippon Synthetic Rubbsr Co., Ltd.

Resistencia a la braccidn (kg/cmz)

15, Relacidn de mezcla 100/0 75/25 50/50 25/75 - 0/10C
. _ Relacidn de;
(. Acelexadoli ooy ibitigad
Disulfuro tetralau-‘
_‘ril-tiura’mico )
. 2 . ' 196 97 123 167 .202°
TS (control) 57 201 3 77T 126 166
20, TBT (control) - 210 is 88’ 47 185

Mezclado y vulcanizacidn ds Nordel 1040,EPDN
producido por U.S. du Pont Co., (el tercer componente es 1,4~
hexadieno) y JSR 1500, SBR producido por Nippon Synthetic Rubber
\ ., Co., Ltd.



Reelqtencla a la traceidn (kﬁ/cmz)

Relzcidn de mezcla - 100/0 75/25 s0/50 25/75 0/100
Relacidn de
£22l2£é§2$°, selubilidad
Disulfuro tetralad-
ril-tiurdmico, )
: 2 - 191 110 131 170 202
TS (control) 57 198 37 75 130 166
TBT (control) - 195 56 90 150 185
EJEMPLO 3

s aom e me o= aman

Se mezcld la N-laurilbenzotiazilsulfenamida
que tenfa la siguients férmula estructural, efectuandeose a cone
tinugcién lag mismas operaciones Yy ensayo del ejemplo 1. La re-
5, ' sistencia a la traccidn de las mezclas despuds de la vuleaniza-

cién se muastra en la siguiente tabla

§\§ u ST o

C-_'S'_"N""C123é5

\S,
Resistencia a la traceidn (kq/cmz)
Rolacidn de mezcla 100/0 75/25 50/50 25/75 0/100

Relacidn de
Acglarador: golubilidad:
Acelerador usa.  Menos de _ _
do en ests ejem- 2 195 184 186 190 210
plo. ) )

CZ(control) -~ mésde .4 108 123 12k 175 208
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La comparacidn dof N-ciclohexilbsnzotiazil-
sulfenamida (CZ) gue se sabe es muy adefuada para la vulcaniza-
clén de una mezcla muestra que al acelerador de la vulcanizacidn
de esta ;nvencién posee una propledad superior.. w_._
‘Pueden repetirse los anteriores sjemplos,

usando aceleradores tales como disulfuro N,N’~isqp?opil~ Ny N ‘<

pctiltiurémicos monosulfuie tetraesteariltiurdmico, trisulfuro
N,N’-isopropil-N,N’-dcdaciltiurémico,rtetrasulfuro N,N’~isopro=
pil-N—dodecil~N’-octadeciltiuréﬁiéa; mono- , tri- y 0 tetrasule
furo tetralauriltiurdmico, disulfure tetrapantiltiuréﬁiGO, N~
metil-N-dodecilbenzotiaziisulfenamida, Nedodecilbenzotiazilful-
fenamidi, N-ciclohexil-N-hexadecilbenzotiazilsulfenamida, N-he-
xXil-N.octadecilbenzotiagilsul fenamida, N-isopropil-N-dodecilben~
zotlazilsulfenamida, etc, Los aceleradores de férmulas (1) y (2) |
son pusvos productos quimicdé.

Los sjemplos de preparaclones de los produc-
tos quimicos son los_aiéuientes:

N~dodecil-N~isopropil-2-benzotiazol-sul fena=- |
mida., A una suspensidn de 68 g de disulfuro de benzotiazoilo en
500 ml de dicloruro de étileno, se afiadieron 14,2 g de cloro, La
solucidn resultante se afiadid a una solucidn de 90,8 g de N-iso-
propil-N-dodecilamina y 40,4 g de trietilamina en 450 ml de di-
glorura de etileno, a 20 - 25%C, on un pariodo de una hora, La
mezcla ds reaceldn se agitd dur;nta 15 minutas en cuyo tiempo el
hidrocloruro de la amina se separd por filtracidnm. La solucidn
se concéntré separando eligisolvente a vac{d y separando sélido
adicional medianta ffltracién. El producto se obtuvo como un acei-

te marrdn mediante evaporacidn del restante disolvente,
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piltiuréﬁicu,

Andlisis.- C ara C__H :
nalisisg alculado para 29 36"252

N, 7,143 S, 16,33

Encontrado:

N, 6,70; 5, 16,26

" Disulfuro de M,N‘edi-n-dodscil-N,N‘-diisopro-

Una solucidn de 8 g de hidrdéxido sddico en

150 ml de agua se afiadid a una solucidn de 45,4 g de Neisoprow

pil-N-dodecilamina sn 100 "ml de etanal. A la mezcla agitada

ga afiadid, gota a gota, 16 g de disulfuro de carbono. Se separd

un sdlido; para facilitar la agitacidn se afiadieron S0 ml de

"gtanol, A esta suspesnsién, a temperatura ambisnte,se affadid una

solucidn preparada a partir de 10 g de écido'sulfﬁrico concens

. trado, 11,8 g de perdxido de hidrdgeno al 30 ¢ y"hieln. La adie

cidn se efectud en un periode de media hora con enfriamiento.

El sdélido cambid a un aceite espeso amarillo. Despuéds de apitar

durants media hora, se affadieron 100 ml de agua y el aceite se

extractd en hexano, E1 hexano se separd en vacio para dar 60,6 g

de aceite-ei cual solidificd al anfrigrlo. El sdlido se recris-

"talizé en etanol para obtener 30 g da.un producto cristalinc in~

N, 4,633
Encontrado:

N, 4,843

Sy

Sy

“coloro que fundia a 40 - 412°C,

4lisig,~ Cal C :
Andlisis aleulado para 32H64N284
-3

21,193 C, 63,563 H, 10,60

21,663 €, 64,05; H, 10,803




Descrita suficientemgnte la naturaleza del
invento as{ como la mansra de realizarlo en la préctica, debs
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas

5. son susceptibies de modificaciones de detalle en cuanto no ale
teren su principio fundaméntal. Tambidn se hace constar qus el
invento corresponde a una solicitud de Patente presentada on Ja-
pén Sexr, N2 44-73448 do 16 de septiembre de 1969, acogiéndose
por lo tanto a los beneficios que gonceden los Convenios Inter-

10, nacionales en vigor, siendo lo que constituye la asencia dsl ra-

ferido invento y por lo qué se solicita Patente de Invencidn por
20 afios an EspaBa, sobre; PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COf
POSICIONES DE CAUCHO VULCANIZABLES, caracterizdndose por lo si-
guiente:

15, 1.« Procedimiento para la obtencidn de com-
posiciones de caucho vulcanizables, caracterizade porque comprenn!
de mezclar B85 a 25 % en paesv de un terpolimero ds etileno, pro-
pileno y un dienc no conjugado, con una relacidn en pgso de sti-
leno/propileno de 20/80 a 80/20 y un contenido en disno no con-

20, Jugado de 2 a 20 % an peso; con 75 a 15 % en peso de un caucho
4ditamente insaturado consistente en un polimero que contiens
por lo menos 50 % en peso de una diolefina conjugadd; contenien-

* do la mezcla antepior azufpe como un agenté de vulcanlzacidn; y
con un -acelerador de la vulcanizacidn por azufre elegido del

25, grupo consistente en las siguientes fdérmulas:




E =3

- 8 S
. fl n
(1) Ry—N— C— 8= ¢ —N—TR
Ry

R

en la que Rl’ Rz’ R3 y Rd'son grupos alquilo de 12 a 18 4tomos

de carbono y x 8s un entaro de 1 a &, ¥y

ey
B Y2
A ; ’ o ) !
|

en la qus R es-hidrégano, un grupo alquilo con 1. a 6 égnmas de

8.

5
carbono o un grupo ciclohexilo y R6 8s un grupo algquilo-con 12 .

a 1B dtomos de carbono.
2.,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
-caractgrizado porque sl dieno no conjugado es 5 -stilidence2-

&
3¢~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,

norbornenc,
caracterizado porque el dieno no conjugado es diciclapentadieno.

1o,
4= Procedimiento segdn la reivindicacidn 1,

caracterizado porque el dieno no conjugado es 1,4-hexadieno.

-,
S~
2,



5,

io.

5.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1,
caracterizado porgue comp acslerador sg mezcla el disulfuro te-
tralauriltiuré&icc,

i . 6.~ Pracedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque coma acelerador se mezcla N-laurilbenzotia-

zilsulfenamida,

7.- Procedimiento para la obtencidén ds come
posiciones de caucho vulcanizables, tal y como gueda sustancial-
mente descrito en la présente Memoria.

Esta flemorije consﬁa de 19 hojas escritas a

midquina por una g
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