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La presente invencidn se refiere a un procedi-
miento para 1a_recuparaci6n de cauchos de butadieno/amcri-
lonitrilo de ldtices acuosos. Por caucho butadieno/acrilg
nitrilo se da a entender a través de esta iemoria Descrip
tiva un material con propiedades del caucho que ha sido
preparado mediante la copolimerizacién de butadieno y ecri
lonitrilo ya sea solo o en mezcla con una pequefia canti-
dad de otros materiales copolimerizables. Los materiales
copolimerizables no deben estar presentes hasta tal gra-
do que el producto final deje de tener las propiedades
del caucho. Los cauchos de butadieno/acrilonitrilo se pre
paran normalmente por copolimerizacidn de los materialses
mondmercs en una fase acuosa bajo condiciones de polime-
rizacidén en emulsién. El producto resultante estd en for-
ma de una dispersidn estable fina del caucho en la fase
acuosa. El caucho puede ser recuperado en forma sbdlida
mediante la coagulacién de este ldtex para dar un produg
t0 en masa. 5in embargo, para muchos fines es convenien-
te recuperar el caucho de butadieno/acrilonitrilo direc-
tamente de la fase acuosa en forma de un material en gru-
mos finamente dividido, teniendo las particulas de los
grumos suficiente estabilidad para permanecer separadas
durante cualquier filtracidn o centrifugacidn necesaria
para separarlas de la fase ucuosa y durante el subsiguien

te secado y almacenamiento.
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Un objeto de la presente invencidn es proporcio
nar un procedimiento para la recuperacidén de caucho de
butadieno/acrilonitrilo a partir de un ldtex acuoso del
mismo en forma de un material en grumos finamente dividi-
do.

De acuerdo con la presente invencién el proce-
dimiento para el eislamiento de un caucho de butadieno/ac:&
lonitrilo a partir de un ldtex acuoso comprende mezclar
el ldtex del caucho con una dispersidn acuosa de negro
de humo, coagular la mezcla, tratar las particulas de cau
cho coaguladas con un material antiadherente dispersable
en agua ya sea durante o después de la coegulecidén y se-
parar el producto coagulado de la fase acuosa.

Cualquier caucho de butadieno/acrilonitrilo se
puede tratar de acgerdo con el procedimiento de la presen
te invencidn.

Cualquier dispersidn ecuosa de negro de humo se
puede emplear con tal de que tenga una viscosidad suficien
temente baja que permita mezclarlae con el latex de caucho
de butadieno/acrilonitrilo. El producto de condensacidn
de 1ls sal sddica de un dcido naftalensulfénico/formaldehi
do es un estabilizador de dispersidén particularmente apro
piado para la preparacién de la dispersidn acuosa del ne-
gro de humo, aunque no se excluye el uso de otros agentes

tensiocactivos, La cantidad de negro de humo empleada se
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puede variar de acuerdo con la naturaleza del caucho del
butadieno/secrilonitrile pero es esencial tener una canti-
dad m{nima para cualquier caucho dado con el fin de obte-
ner un producto final que tenga un tamafio de particula
dtil. La proporcién en peso de caucho a negro de humo pue
de variar en el intervalo de 20 a 40C partes de negro de
humo por 100 partes de caucho. Se obtienen productos par-
ticularmente Utiles utilizando de 50 & 150 partes de ne-
gro de humo por 10C partes de caucho. Niveles excesivamen
te altos de negro de humo conducen a productos que son de
masiado viscosos para tratar en squipo de caucho conven-
cional.

La coagulacidn de los létices de caucho de bu-~
tadieno/acrilonitrilo es bien conocida y puede llevarse
a cabo muy apropiadamente haciendo ineficaz el agente emul
gificante que se utilizd en la produccidn del ldtex de
caucho, Por ejemplo, 8i el agente emulsificante empleado
es la sal de un dcido carboxilico su poder emulsificante
ss puede reducir con el resultado de que las particulas
del ldtex de caucho coagulen mediante la adicidn al sis~
tema de un dcido soluble en agua, cuyo dcido es mds fﬁer—
te que el dcido carboxilico del cual se formdé el agente
emulsificante. Los agentes emulsificantes se pueden tam-
bién volver ineficaces mediante la adicidn al sistema de

sales solubles en agua, por ejemplo, cloruro de sodio,
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cloruro de calcio, sulfato de zinc y sulfato de aluminio.
Es a menudo ventajoso usar mezclas de coagulantes de dci-
dos y sales. La coagulacidén se puede también ayudar some-
tiendo al 1ldtex de caucho a una sgitacidn violenta.

Las particulas ds caucho de butadieno/acrilo-
nitrilo coaguladas tiensn que éer tratadas an sl procedi-
miento de la presente invencidén con un material antiedhe-
rente dispersable en agua. Por material entiadherente se
da a entender, a través de egta Memoria Descriptiva, un
sélido finamente dividido que tiene un temafio de particu-
la menor de 109/‘ capaz de reducir la tendencia de las 1§
minas de caucho a unirse permansntemente unas con otras
y un agente emulsificante para hacer @l sdélido dispersa-
ble en agua. Bl material antiadherente se afiade preferi-
blemente a la solqcién coagulante y estd entonces presen-
te cusndo occurre la cosgulacidén. Sin embargo, se puede
afiadir despuéds de la coagulacibén con tal de que se tomen
las medidas para asegurar que las particulas de caucho
coaguladas no se aglomsergn parg formar grandes grumos ds
caucho antes de que el matarial antiadherente se haya afia
dido. Cuando el material antiadherente no se afiade antes
de la coagulaciln, las particulas de caucho coaguladas se
pueden mantener en un estado apropiado de dispersidn me-
diante, por ejemplo, ol uso de altos niveles de negro de

humo.



10

5.

20

25

22.1.74
C.u¥.H.

La adicidn del material antiadherente en forma
de una suspensidén a los grumos de caucho coagulados par-
cialmente desecados es particularmente preferida. La de=-
gecacidén parcial se puede llevar a cabo por ejemplo me~
diante centrifugacidn de las particulas de caucho coagu-
landas hasta que el contenido de agua se reduce preferi-
blemente en por lo menos el 50 #.

Los materieles antliadherentes preferidos son
materiales vendidos bajo les marcas comerciales "Lorco
Bantac" y "Lorco Bantac Plus", Son esencialmente disper-
siones que contienen un caolin de tamado de particula fi-
na preparadas usandb un agente emulsificante oficaz a un
pH dcido. Se conocen en la industria del caucho cierto
nimero de materisles antiadherentes Yy se emplean para evi
tar que las ldminas de caucho se unan unas a otras perma-
nentemente. Consisten de mezclas de agentes tensioactivos
con ciérta proporcidn de carga en forma de particulas. Es
eséncial que los materialss empleados en el procedimien—
to de la presente invencidn puedan ser diluidos en agua.
Ejemplos de dichos materigles son el Lorcd Bantac, el Lor
co Bantac Plus, Lorco Bantac 152 suministrados por Ancﬁor
Chemical Co., Anti dust F suministrado por Rhein Chemie,

Anti tack D3l suministrado por Compounding Ingredients

. Ltd. Se pueden también emplear en el procedimiento de la

presente invencidén dispersiones similares de mice, talco,
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carbonato de calcio finamente dividido y polvos de silice
y poli(ecloruro de vinilo).

La coagulecidn del ldtex de caucho de butadie-
no/serilonitrilo y el tratumiento con el material antiadhe
rente dispersable en agua, se puede llevar a cabo a la tem
peratura ambiente normal aunque se pueden emplear si se
deses temperaturas elevadas,

Se pueden afiadir al ldtex de caucho modificado~
res del caucho y aditivos tales como antioxidantes, acele
radores y similares si se desea tener dichos materiales
presentes en los grumos de caucho de butadieno/acriloni-
trilo producidos de acuerdo con el procedimiento de la
presente invencidn. Bl ldtex de caucho de butadieno/acri-
lonitrilo se puede también mezclar con otros ldtices de
polimeros tales como ldtices de poli(cloruro de vinilo)

o copolimeros de poli(cloruro de vinilo). Es particular-
mente dtil'aﬁadir al sistema agentes de separacién, ta-
les como las sales de calcio de decidos grasos de cadena
larga, por ajemplo, de dcido estedrico, debido a que la
presencia de dichos materiales en el producte en grumos
incrementa la resistencia del producto a la aglomeracién.
Eg conveniente formar estas sales in situ a partir de un
estearato alcanilo incorporado en la mezcla del létex y
cloruro de calcio o sulfato de zinc en el coagulante. Es

también dtil incluir en la solucidn del coagulante un



coadyuvante del coagulante de poliamina el cusl ayuda @
controlar el tamafio de particula de los grumos. Ejemplos
de dichos materiales son el Nalco N 107, suministrado por
Nalfloc Ltd. y Polyamine H suministrado por la Unién Car-
. 5 bide. Estos compuestos de polismina se usan aempliamente en
el tratamiento ds las asguas efluentes. Los grumos de cau-
cho de butadieno/serilonitrilo producidos de aéuerdo con
el procedimiento de la presente invenéién se separan fd-
cilmente de la fase scuosa por filtracidn, centrifugaciédn
10 u otras técnicas similares, y pueden secarse por medios
convencionales, siendo apropiados los secadores de lecho
fluidlzado y venturi. El uso de secadores de lecho flui-
dizado en los cuales se obtiene la fluidizacién taunto por
medios mecdnicos (por sjemplo vibracidém) como por una co-
15 rriente de gas, se prefieren particularmente. Las pérdidas
| de pequefias particulas de caucho y agente antiadherente
gse pueden reducir mediante esta téenica. La facilidad con
la que se pueden recuperar, da 8 los prodwuctos de la pre-
sente invencidn una considerable ventaja comercial sobre
20 productos similares que tienen que ser recuperados a par-
tir de un ldtex acuoso mediante las técnicas comerciales
que se han empleado haste ahora por ejemplo mediante coa-
gulacidn por sal/dcido seguida de desecado por extrusién
" y secado. Después de secados, los productos del procedi~

25 miento de la presente invencidn estdn en forma de un ma-

22.1'74
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terial en grumos finamente divididos. Esta forma en gru-~
mos ayude 8 la manipulacidn durante el tratamiento del
caucho particularmente en aquellos procedimientos que in-
volueran pesadas y medidas automdticas. La forma en gru-
meos reduce también los tiempos del ciclo necesario para
consegulr compuestos bien mezecledos en el eguipo mezclaw-
dor de caucho convencional.

Los siguientes ejemplos ilustran el procedimien~
to de la presente invencidn.

Ajemplos 1 y 2

Se prepard una dispersién estable de negro de
humo de acuerdo con la siguiente férmule usando un mezcla
dor Silverson.

Regal SRF (negro de humo) 100 partes

Bevaloid 35 (dinaftil-metano-sulfonato de sodio

ex Richard Hodgeson and Son)
2,0 partes

Agua destilada 148 partes
La dispersidn de negro de humo se aWadid a un lédtex de cau
cho medianamente alto en acrilonitrilo para obtener partes
iguales de negro de humo y caucho. Después de mezeclar, se
coaguld la mezcla de ldtex y negro de humo afiadiendo la
mezela a una soluecidn agitade de cloruro de caleio en dei
do clorhidrico diluido. Despuéds de lavada con una solucidn

de hidrdxido de sodio, el negro de humo que contenia el
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caucho en grumos se centrifugd, lo cual redujo el conte-
nido de agua a 16-25 $ en pesa,

Una muestra de los grumos msi formados se secd
luego en un lecho fluidizado con vibracidn mecdniocs has-
ta un contenido en humedad por debajo del 1 % (Ejemplo
1).

Una segunda muestra de los grumos centrifugados
se volvidé a suspender en una dispersién de Lorco Bantac
Plus (que contenia 2,35 % de sdélidos en peso), siendo tal
la proporcidn que el producto en grumos comprendia el 20 %
de la suspensidén total. Despuds de agitar durante 30 mi-
nutos los grumos tratados con Bantac se centrifugaron y
se secaron de la misma mansra que en el primer Ejemplo,
habiendo tgmado la mueséra un 1 % (sobre los grumos) de
los sdélidos de Bantac Plus (Ejemplo 2).

Las dos muestras se ensaysron luego en cuanto a
su aglomerscidn manteniendo porciones bajo una presién de
C,14 kg/cm2 durante distintos periodos de tiempo a la tem
peratura ambiente. A intervalos seleccionados las muestras

se extrajeron determinando el grado de amglomsracidn.

- 10 -
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J
Ejemplo 14 dfas |5 semanas|7 semanas|l2 semanas
1 (8in tratar)|aglomera | aglomeras-| aglomera-|aglomera-
cién casi| cion casi|cion com=-|cidn com-
completa | completa | pleta pleta
2 (Tratedo 8in agle |Se disgre| Se desme-|Se desmenu
con Ban meracidén | ga fdcil=|nuza fd- |za fdcil-
tac) mente cllmente |mente

Una muestra del segundo producto tratado con
Bantac se mezcld con los ingredientes de un compuesto de
caucho convencional en un mezclador de laboratorio de 1
litro y se encontrd que daba las mismas propiedades que
una muestra del caucho solo que se secd por extrusién y
a la cual se le atiadié el negro de humo en el mezclador.
Sin embargo, el tiempo de mezcla requerido para obtener
una dispersidn adecuada en el Ejemplo 2 fue solamente de
4 minutos mientras que el caucho mezeclado con el negro

de humo de una manera convencional en el mezclador regui-

ri¢ 8 minutos.

La presente solicitud, gue corresponde & lg prg
sentada en Gran Bretafia, el 6 de Diciembre de 1972, bajo
el Ne 56237/72, se acoge a los beneficios del Articulo

51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

- 11 -
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RELVINLICACICNES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se
presentaen para que sean objeto d= esta solicitud de Pa-
tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

1l2,.- Un procedimiento para el aislamiento de
un caucho de butadieno/acrilonitrilo de un ldtex acuoso
que comprende mezclar el ldtex del caucho con una disper=

gidén acuosa de negro de humo, coasgular la mezcla, tratar

las particulas de caucho coaguladas con un material antiadhe

rente dispersable en asgua ya sea durante o después de la
coggulacidn Y separar sl producto coagulado de la fage
acuosa.,.

28, Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacidn 12 en el cual la dispersidn acuosa de ne-
gro Qe humo se prepara usando el producto de condensaciﬁn
de la sal sddica de un dcido naftalensulfénico/formaldehi
do como estabilizador de la disbersién.

38,~ Un procedimiento como se reivindica en la

-reilvindicacidén 14 o 22 donde la cantidad de negro de hu-

mo empleada es de 50 a 150 partes en peso de negro de hu-

- 12 -



10 por 100 partes en peso de caucho,

48,- Un procedimiento como se reivindica
en una cualquiera de las reivindicaciones preceden-
tes donde la coagulacidén se lleva a cabo usando una

5 solucién cosgulante y el material antiadherente se
afiade a la solucidn coagulante,

52,~ Un procedimiento como se reivindica
en una cualquiera de las reivindicaciones preceden-
tes donde el material antiadherente contiene un sé-

10 lido finsmente dividido seleccionado de entre caolinm,
mica, talco, carbonato de calcio, sflices y poli(clo
ruro de vinilo) y un agente emulsificante para hacer
al sélido dispersable en agua.

6&¢,~ Un procedimiento como se reivindica

15 en una cualquiera de las reivindicaciones preceden-
tes donde se afiade un agente de separacidén al caucho
antes, durante o después de la.coagulacidn,

78,~ Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacién 62, donde el agente de separacién

20 es una sal de calcio de un 4cido graso de cadena
larga.

88,- Un procedimiento como se reivindica
en una cualquiera de las reivindicaciones preceden-
tes donde la coagulacidn se lleva a cabo usando

25 una solucidén coagulante de poliamina.

16.4.74 - 13 -



98,- Un procedimiento como se¢ reivindica
en upna cualquiera de las reivindicaciones preceden-—
tes donde el producto coagulando se seca en un seca-
dor de lecho fluidiéado en el cual la fluidizacién
5 se produce tanto por medios mecdnicos como por una co-
rriente de gas.
108,~ Un procedimien‘bo. para el aislamiento
de un caucho de butadieno/acrilonitrilo de un 1ldtex
acuoso.
10 Tel y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, y con los fines que se han especifica-
do,
Esta Memoria consta de catorce hojas escri-
tas a miquina por una sola cara.
Yadrid, &0 {77
P.A,

16.4.74 - 14 -
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