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Este invento se refiere a un procedimiento para
concentrar y purificar 14tex de caucho natural, y a ldtices
concentrados producidos de este modo,

El 14tex de caucho natural se obtiene a partir de

4rbvoles de Hevea Brasiliensis en forma de una dispersién

aproximedamente al 30 % en peso de caucho en un medio acuo
80 0 suero que contiene aproximadamente 3 % en peso de s0-
lutos, Los solutos acuosos comunican color a la pelicule
de ldtex seco y también conducen a una indeseable sensibi-
lidad frente a2l ague,

Ademds, en el tratamiento inicial de ldtex de
caucho natural se acostumbra afiadir agentes de conservacién
al ldtex en el espacio de una a seis horas a partir de la
salida del ldtex del 4rbol. Agentes de donservacién comtn-
mente utilizados son amonfaco, hidréxido de potasio e hi=-
drfxido de sodio, que tienen también el efecto de hidroli-
zar el material protefnico natural presente en el suero,
siendo el grado de hidrélisis dependiente de la cantidad
de dlcali que se afiade y del tiempo y de la temperatura de
almacenamiento o maduracién, Otros agentes de comservacidén
cominmente utilizades incluyen bactericidas y Jjabones que
actlan como estabilizadores durente el tratamiento y el al
macenamiento subsiguientes., Frecuentemente es deseable gque
estos agentes sean eliminados, al menos parcialmente, an=-
tes de la utilizacidn definitive del 14tex en procesos de



10

15

25

16.°8,72

404692

fabricacidn,

Correspondisntemente, la Erﬁctiea ha consistido
desde hace largo tiempo en concentrér ¥y purificar litex de
caucho por diversos medies, siende los métodos oorrientes
utilizados comercialmente los de centrifugar y cremar. Am-
bos métodos antediepos tienen desventajas; el primero de_
ellos muestra una elevada pérdida de caucho y el Gltimo
pfoyorcibna péliculasréue pueden mostrar imperfeeeioneé de
bldo al agente residual de cremado,

\ Desde haoe largo tiempo se ha admitido que seria
ventajoso que el suero acuoso pudiera ser separado de las
particulas de camwcho por filtracidén, ya que las pérdidas V
serian menores que las de la centrifugacién y el producto
seria superior al obtenido del cremado en términos de for-
macién de ﬁeliculao .

. Correspondientemente, hace alrededor de cuarenta
aflos se realizaron un cierto nfmero de intentos de desarro
llar procedimientos de filtracidn comercialmente viables.
No obétante, ninguno de estos intentos de concentrar létex
de caucho resulté comercislmente satisfactorio. Asi, en wno
de los métodos anteriormente propuestos se producia una
obstrucclidn gradual de los poros de un medio de filtracién
¥y el procedimiento tenia demaesisdas desventajas para poder
permitir su utilizacién comerecial,

Se ha descubierto ahora que el ldtex de caucho na
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tural puede ser concenitrado y purificado de modo répido y
econdémico 'pdr filtracidén a través de -una membrana aniséire
Pa, ' : ‘ ;.' o

Correspondientemente, el presente invento :crea.- '
un procedimiento para le purificacién y/o concentraé_ic_&;; de
un létex de caucho natural, en gque el suero o £14ido- sobre
nadante es separado de las particules de caucho del létex
por filtracién del ldtex a través de una membrana anisétro
pé., que oconsiste en una pelioula.microporosa que .t:i;ene un
espesor de 0,1 a 1,0 micras, estando formada la pelicula
por poros que tienen radios de poros de desde 0,001 = 0, é
mieras ¥ estando superpuesta sobre un soporte poroso que .
'biene un espesor mayor de 50 micras'y estd formado por po-
ro‘que tienen radios de poros mayores de 0,05 micreas.

Tos poros de la pelicule microporosa son permea-
bles a solutos del suero pero impermeables a las partfcu~

las de caucho, mientras gue el soporte porom proporociona

.resistencia mecdnica y permite que pasen libremente agua R
-moléoulas de soluto sin bloguear a le membrana.

Preferiblemente el espesor de la pelfoula mioro-
porose es hasta de 10 micrémetros, mientras que el -espesor.

“del sopdrte poroso es preferiblemente de 50 a 250 micréme-

tr0g.

Dichas membranas anisétropas muestran une permes

bilided mucho mayor y una tendencia muy reducida & bloguesr
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8e, comparadas con las membranas utilizadas en log inten—
tos .0riginales.e insatisfactorids de concentrar létex &éﬁ;
caucho por filtracidn.

las membranas anisétropas comercialmente dispeni
bles estdn basadas generalmenté en delulosa o en ésteres de
celulosa, o en coacervados de polielectrolitos cdloidales”
formados por interascién de polisniones.con policatiofiess.

- Se’ha encontrado que el éltimo tipo, preparado
de.acuerdo con las memorias“desecriptivas de las patentes:.
briténie%s némeros. 1, 187.122; 1,187,123 y 1.187.124 propor
cionan. grados dé filtracién superiores y wna-tendencia.rpe-
dizeida =l bloquep con. litex de caucho, o

Se ha encontrado que los més eleévados grados de:-
filtracibn se logran utilizando membranas enisétropas.dis-
puestas de tal manera que el lftex de caucho es hecho pe= -
gar en flujo laminar répido sobre la membrana, siendo man~
tenido preferiblemente el ldtex de caucho natural conteni-
do por la membrané a una presidén mayor que la presién exis
tente. fuera de la membrana, Ia cual dltima presién serd nor
malmente la atmosférica. Se prefiere utilizar una presiém :.
ten elevada que proporcilonard el méximo grado-:de Filtraclén
combatible con la tendencia de la membrana a consolidarse .
o.-compactarse bajo presién. Ademds de ello, es preferible
menterier el ldtex a una temperatura de 202C a 802C, duren-
te.el proeeso de filtraciébn,
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El 14tex concentrsdo obtenido por filtracidn ‘de
acuerdo con -el presente procedimiento:centiene todas-las
partioulas de caucho del 14tex de alimentacién, en contrag
te con el producto de la concentracién por cantrifugaoi&n}
en el cual se pierde la fraceién de partioulas finas. 'El -
concentrado filtrado no solo es més barato de producir qiie
el producido por centrifugacién, sino que muestrd propiedas
des superiores en virtud de sm contenido de partfculas fi-
nas, especidlmente para la impregnacién de géneros texti=
les, de papel, y-de etros substratos porosos, y:tembién. pa
ra la formacién de peliculas,- R

Al mismo tiempo, es supérior a concentrados de

létex evaporades en virtud de sﬁ.maydr gfado de p&reﬁa,"

que conduce s pelfoulas de mejor color J de sensibilidad **
reducida al agus.- N ' ' ‘ "
‘Ademés de ello, el presente procedimiento de fil
fracién puede ser ajustado parsa proporcioner el grado do
pureza deseado en el concentrado de 1dtex, Asf, 1&fices
con -un- contenido de sélidos de 30 % én peso pueden ser}quﬁ
centrados por ‘filtracién haste una concentracién dé 60 %"
pera dar una proporcidn de materiales mo cauchoides:a caum -
oho que es aproximafamente igual a la del concentrado cehi-
trifugado,- Si el 14tex de alimentacidén es dilufdo a 20 %‘
antes de la filtracién, entonces una concentracibnm -hasta ™

45 %-de s6lidos proporcionaria un concentrado de 14tex oon
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pureza igual a la del l4tex centrifugado, y ademéds ima fil
tracién adicional hasta una concentracién de 60 % propor=
cionard un ldtex con wna pureza igual a la del.ldtex doble
mente centrifugado, ’ ‘

Alterﬁativamente,'elhlétex de alimentacidn.puede
ser concentrado por filtracibnm y luego concentrado adicio-
nelmente por otro tipe de operacién tal como evaporacién,

o centrifugacién, o cremado. '

El l&tex de alimentacién puede ser purificado’ tam
bién aﬁaq;énddle ague durante la filtracién y luego puede
ser concentrado adicionalmente tal como arriba se indica.

E1 lﬁtex de alimentaocién puede ser purificado tam
bién afiadiendo un diluyente acuoso, tal como agua, de modo
continuo o periédﬁdd, al 1l4tex durante la flltracidn, sien
do aﬁadido el diluyente preferiblemente a una velocidad que
es aproximadaménte igual a la velocidad de retirada de sue
rbo'Alternativamente, el ldtex puede ser purificado descom
poniendo el material hidrolizable o protelinico natural del
ldtex antes de la filtracién del 1ldtex por maduracifn del
ldtex con un dlcali, tal como hidréxido de sodio, hidréxi-
do de potasio o amonlfaco. Alternativemente, el material pro
teinico del l4tex puede ser descompuesto afiadiendo al litex
uﬁa enzima ﬁroteol‘iticao

El presenie procedimiento es aplicable igualmen=~

te a la pﬁfificacién y/0 concentracibn de létices de caucho
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natural muy diluidos tales como un ldtex diluido por agua
de lluvia durante el sangrado y la recogida desde el érm,.
bol, o @ la fraccién de ldtex empobrecida con caucho, dilui
da, que se obtiene por centrifugacidén. En el dltimo oasov.
puede obtenerse un 1l4tex Gtil a partir de mn subproducho
por lo demds de baja calidad hidrolizando el material pro-
teinico por maduracidn con un dlcali o una enzima proteoll
tica y filtrando y concentrando subsiguientemente el pro-
ducto de la manera arriba desecrita.

El invento serd ilustrado ashora por los siguien-
tes Ejemplos, en los cuales el término "flujo" se utilizg
para designar la velocidad de retirada de suero a pertir
de un létex, expresade en litros de producto filtrado por :
metro cuadrado de drea de membrana por dla (lom.d.), el tér
mino "C.S,T." es utilizado para designar el contenido to-hr
tal de productos no voldtiles de un lédtex de caucho natu=
ral, y el término "C.C.C." se utlliza pera designar el con
tenido de caucho coagulable. 4sf, la pureza del létex-pueéf

der ser expresada como la proporeién: C,G.C. .
. C.8.T,

Ejemplo 1 ’ : . o .
Este: Bjemplo muestra la alte velocidad de filtra -

clén que se pueds obtener utilizendo una membrsna aniséire

pe del tipo de ocoacervado de polieleectrolito. - -
2427 litros de 1étex de caucho naiﬁral con. un oon,
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tenido de sélidos de 36 % en peéo‘dénséfv&ﬁo con 350 mili-
equivalentes de emonfaco por kiiégrémo'ée 1&tex fueron he-
chos cireular durante 3 horas y 15 minutos a una velocidad
de 1 litro/minuto y & una pfesi&n'de'3 85 kg/cm2 a través
de un aparato que tiene un canal de 0,75 mm de esPesor deli
mitado por un lado por 0,0137 m2 de una membrana anisétrOpa

‘oondeida por la marca comercial "Amicon Diaflo PM30% con-un

radio de porés aparente de 30 Kngstroms. El producto filtng
do, que ascendia a una cantidad de 0,88 litros, era un sue
ro exenty de cauehop transParente y oscuro; el 14t6x con~
centrado resultante, que asoendia a wna cantidad de 1 39
1itros, tenfa uns contenido de sélides de 60,8 % en peso°

El létex concentrado prOporcioné pelfculas de me
jor color y de menor absorcién de agua que las de’ pelicuyw
las d¢ un' concentrado de 1létex de caucho evaporado, comer-
cialmente asequible. El presente c0ncentrado mostré tam="
¥ién mayor esfabilidad, e jores proPiedades reol&gicas y me
jores caracterfsticas de 1mpregnacién qre un concentrado de
14tex centrifugado comercial, e
Ejemplo 2 ST
- Iétex de caucho con un contenido de sélidos de
30 % en peso, estabilizado como en el Ejemplo 1, fue dilui
do a uha concéntracién de 20%, y 2 litros de este létex dai
luido’ fueron iratados como en el Ejemplo 1., Después de 2
horas y 45'miﬁut693‘se recogieron 1,09 litros de prodﬁcté:1~
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filtrado, dejando 0,91 litros de 1l4tex con une coneentra= ,
cién de 44 % de s6lidos, La alcalinidad de este concentra-,
do fue ajustada a 350 miliequivalentes/kilégremo de amonia
co antes de’ evaporacién en un evaporador en vacfo rotatorio,
para formar -un ldtex concentrado £flfiidoe con una.eqncentré;
cién de 66% de sblidos, ‘
Ejemplo 3 .

En este Ejemplo, 3 litros de lédtex de campo re- -
clentemente recogide con un contenido total de s6lidos da 
33 %-y un contenido de caucho seco de 30 % (proporeién . B
GCG/CST 0,91) y congervados con 100 miliequivalentes de po
tasa cfustica por kilogramo de 1létex fueron hechos cirecu=
lar durante 7 1/2 horas a través del aparato descrito en
el Ejemplo 1, afiadiéndose periédicamentélagua alcalina a .
una velocidad aproximedamente igual a la velocidad de reti
rada de suero,-siendo mantenido de este modo constante en
30 % el contenido de caucho seco, El létex purificado fe-
nia un contenido total de sélides de 30,5 % y un conbtenido
de "caucho seco de 30,0 %, (proporcitn CCG/CST 0,984) y sub
siguientemente fue concentrado por evaporacién psre dar un
1ldtex crémoso y £ldido con un contenido de sélidos de 61 %,
Bl flujo medio alecanzado durante la purificacién era de .-

"

714‘ l’o’me d., T, - ” :" .
Bjemplo-4 - - ) - -

© 6-1idros de lédtex de campg recientemente recogi-

- 10 .=
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do con un contenido total de s6lidos de 33 % y un conteni-
do de caucho seco de 30 % ¥y conservado con 100 miliequive-
lentes de KOH por kilog}amo de ldtex fueron divididos,enb
dos partes alicuotas, a una de las cuales se afiadieron 0,5
partes de laurato de amonio por 100 partes de caucho seco.

Ambas partes alicuotas fueron concentradas por
filtracién haste un contenido de caucho seco de 60 % utili
zando el método del Ejemplo 1. Ia muestra sin laurato de
amonio requirid 9. horas y 35 minutos para alcanzar un ‘
C.C.C, dﬁ 60% (flujo 265 1.m.d.) mientras que la muestra
que contenia. laurato de amonio requirié solo 7 horas pars
alcanzar la misma concentracién (flujo 340,5 l.m.d.).

Anbos concentrados tenfan un contenido total de
sélidos de 62,18% y un contenido de caucho seco de 60,0 %,
es decir smbos tenian una proporcién de C.C.C./C.S5.T. de
0,965.

Esto indica que el jabén de laurato de amonio
afladido, al tiempo que mejora el grado de filtracifn, es'
eliminado sustancialmente durante el proceso de filtracién
¥y por lo tanto no afecta de modo percepiible al‘grado de

pureza del concentrado de ldtex final,

Ejemplo 5

A 3 litros de litex de campo recientemente reco-
gido con una C.8.7, de 33 % y una C.C.C, de 30 % se afiadié

suficiente cantidad de amonfaco para llevar el pH a un va-

~11 =
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lor de 8,0, y 0,1 g. de tripsina pancredtica. El l&tex fue
de jado reposar durante 24 horas a la temperatura'ambiente
(28eC) y 1ueg9 fue hecho circulaf a través del aparato des
erito en el Ejemplo 1, afiadiéndose agua periédicamente con
una velocidad que se aproximaba a la velocldad de retirads
de suero, Después de circulacidén durante 8 horas, el létex
purificado fue estabilizado atn més por la adicién de amo=
nfeco hasts un valor de 450 miliequivalentes, y fue concen
trado por centrifugacién a wuna C.S. T, de 60,4 % (C.C.Co
59,5 %). -

. Al secar, el ldtex produjo una pelicula incolora
¥ trensperente de caucho que no hostrd opacidad cuando fue
sumergida en agus.

Una pelicula del mismo létex dbntrifugado sin 1)
rificacidn, produjo una pelicula amarillenfa‘ﬁue se Yolvié
sémiopaca al ser sumergida en agua.

BEjemplo 6

" Tdtex de campo recientemente sangrado con 33 % % de
C.S.T, fue conservado mediante la sdicién de hidréxido de
potasib, ajusténdose la alcalinidad a 70 miliequivelentes
dé hidréxido de potasio por kilogramo- de ldtex dando un va
lor de pH ligeramenie por debajo de 12,0. El ldtex fue al-
macenado a la temperaturs ambiente y se tomeron muestras de
3 litros paraApu}ificaoién y concentraeién después de 1 B
dia, 4 dias, 8 dias, 14 dfas y 28 dias, Le concentracién se

- 12 &
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realizé mediante el método del Ejemplo 1 ¥ el tiempo que
se necesité para llegar a una concentracién de 60 % de
CeS.T, fue anotado, y se calculd el caudal., Los caudales

para cada una de las muestras estdn tabulados seguidamente:

Tiem?o de almacenamiento (dias) PFlujo (1.m.d.)
1 270
4 . 350
!\ 8 326
14 322
‘f28 322

Puede observarse que el flujo 6ptimo se logra después de ma
duracién del l4tex com hidréxido de potasio durante 4 dfas
a la temperatura ambiente. ’

En otro experimento con un lédtex de campo dife~
rente, se encontré que la maduraci6én de lédtex con una aleg
linidad - de 70 miliequivalentes de hidréxido de potasio por
kilogramo de l4tex durante 2 horas a 602(., mejoré el cau-
dal desde 364 1l,m.d. para el lédtex no madurado hasta 515,5
l.m,d. después de maduracibn. ’

Ejemplo 7

Iédtex de campo de 33 % de C.S,T., conservado con

- 13 -



hidréxido de potasio y que tenfe una alcalinidad de 70 mi-
liequivalentes de hidréxide de potasio por kilogramo de 14
tex fue dividido en cargas de 3 litros cada una, las cuar-
les fueron coneentradas eparadamente por el método del

5 Ejemplo 1, pero manteniéndeose controlada la temperatura du
rante la filtracién en 302C, 402C, 459C y 5020 respectiva-
men‘té° Los resultados tabulados seguidamente muestranﬂque
le temperatura 6ptime para la filtracién de l4tex reciente
mente recogido, conservado con hidréxido de potasio, es de

10 aproximadsmente de 452C,

Temperatura de filtraciéa ' Flujo
2C. doliodo
30 V26
» 40 298
5 ' 350
50 336
20 _". ' Esta solicntud que corresponde a la pwesentaaa en

Gran Bretaﬁa, el 9 de Julio de 1.971, bajo el N 3,?15,:23/'71,9
se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Esta
tuto sobre ProPiedad Industrialo ’

- 14 =
16.8,72 o '
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REIVINDICACIONES

Los puntos de 1nven016n pr0pia y nueva que se pre
sentan para que sean objeto de esta sollcltud de Patente de
Invenoién, en Espaﬁa9 por VEINTE afios, son 108 81guiente5°

‘ 1°n Un procedlmiento parea la purlfioaoién v/0 la
coneentraoién de un léiex de caucho natural, en el que sue
ro o fldido gobrenadante es separado de lag particulas de
'eaucho del 1étex por filtracién del 1étex & través de una
membrana anisétropa, que consiste en una pelicula micrepo-
rosa que tiene un espesor de.desde 0,1 a 1,0 micras, esten
do formads la pelicula por poros que tienen radios de po-
ros de d 001 =& Oié'hicras y estando superpuesta sobre un
soporte poroso que tiene un espesor mayor de 50 micras y
que estd formado por poros que tienen radios de poros mayo
res de 0,05 micras,

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
en el que la pelfcula mioroporosa de la membrans estd com~
puesta por un coacervado de un polielectrolito aniénico con
un polielectrolito catiéniooo _

' 3.~ Un procedimiento segﬁn las reivindicacianes
1 6 2, en el que el 1étex de caucho natural ey’ hecho pasar
en flujo 1aminar répido por la superfiocie de diche membra-
ne.,

.-.15 -
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4,- Un procedimiento segin una cualquiera de las
precedentes reivindicaciones, en el que el litex de caucho
natural contenido en la membrana es mantenido a una presién
mayor que la presibn existente fuera de la membrana.

S5.— Un procedimiento segin una cualquiera de las
precedentes reivindicaciones en el que un diluyente acuoso
es afladido de modo continuo o perifdico al ldtex durante la
filtracidn,

6o= Un procedimiento segfn la reivindicacién 5,
en el que el diluyente es afiadido a una velocidad que es
aproximadamente igual a la velocidad de retirada de suero,
dando como resultado de este modo la purificacién del litex.

7.~ Un procedimiento segin una cualquiera de las
precedentes reivindicaciones para la puﬂificacién de létex,
en el gque el material hidrolizable o0 proteinico natural del
létex es descompuesto antes de filtracién del 1l4tex por ma
duracién de dicho ldtex con 4lcali.

8.~ Un procedimiento segtn la reivindicacién T,
en el que el 4lcalil es hidréxido de sodio,

9.~ Un procedimiento segiin la reivindicacién 7,
en el que el 4lcall es hidréxido de potasio,

10,- Un procedimiento segén la reivindicacién 7,
en el que el dlcali es amoniaco,

1l,~ Un procedimiento segin una cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 6 para la purificacién de ldétex, en el

= 16 =
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que el material proteinico natural del 1létex es descompuee
to antes de’filtracién del 1étex por adicién a dicho 1étex
de une enzima proteolitica, - .
12,= Un procedimiento segln una éualquiera de iés
5 precedenteé reiviﬁdicaciones, en el que el létex es manteni
do a‘'una temperatura de desde 20900 2-802¢ durante el p}oi
cesé de filtracién, :
13,= Un proeedimiento seéﬁﬁ las reivindicaciones
56 6 en el que, después de flltraclén, el létex es conoen

10, trado subfigulentemente por cremado, ' ¢

4= Un procedlmiento segtn las reivindicaciones

56 6 en el que,‘después de filtracldn, el létex es subsibz

guientemente concentrado por oentrmfugacidn. -

15, = Uh procedimiento segﬁn las reiviﬁdicaéioﬁes
a5 56 6, en el que después de filtracién, el 1étex es concen
| trado subsiguientemente por evaporaoién° . S
164« Un procedimiento para la purificaoién y/o .
concentraoién de la fraecidn empobreclda en caucho obteni-
de por centrifugacién de ldtex de caucho naiural, en el que

20 el material proteinico en la fraccién empobrecide en cau-

" cho es hidrbiiiado por maduracién con 4lceli o una enzima
proteolitica y el 1étex empobrecldo en caucho es luego fil
trado a través de una membrana anlsétrOpa segtn la reivin&
dicacidn 10; : ' -

25 175 : Tn procedimiento pa.ra. la purifioacidn y/o la

R 4. B

- 17 =
168,72
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concentracién de un ldtex de caucho natural,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante

cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de diesz y ocho hojas escritas

25 REOD. 1372

a mdquina por una sols cara,
Madrid,

@DZ( , ’ P A,

" 16, 8,72
Auc/
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