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La presente invencidn, en la que han colaborado los
Sres. Frédéric Albert BOUTEVILIE, Pierre BUREL y René REGUERRE,
ge refiere 2 nuevas composicibﬁes a base de céuchos, a su pro-
cedimiento de preparacidn y a las aplicaciones de dichas compg
giclones.

Por composiciones a base de cauchos, ha de entender—
se, en esta descripcidn, composiciones que contienen caucho bu
$ilo despolimerizado ¥y otro caucho.

El caucho butilo es un copolimero del isobutileno y
de une diolefina, tal como isopreno & butadieno. E1 caucho bu
tilo puede ser despolimerizado en partiocular por los silicatos
de aluminio como por ejemplo el casolin, a temperaturss préxie
mas de 130°C. Esta despolimerizacidn, que hace disminuir la
masa molecular en peso del éaucho butilo en algunas centenas
de millares a algunos millares, conduce & la formacidn de pro-
ductos que tienen un poder pegadizo importante. Estos produc-
tos podrian emplearse, en particular, como mdsticos, pero su
felta de rigidez limite su uso.

La entidad solicitante ha encontrado el medio de ell
minar este inconveniente.

Ia finalidad de la presente invencidn es por tanto
conseguir composiciones a base de cauchos gque tengan un exce-
lente poder pegadizo y una rigidez suflciente.

La presente invencidn tiene como primera finalidad
composiciones que se caracterizan porque contienen ura mezcla
de caucho butilo despolimerizado y al menos otro caucho.:

El procedimiento de preparacidn de las composiciones
constituye un segundo objetivo de la invenciéﬁ.

Lag aplicaciones de las composiciones conforme & la

invencidn constituyen tembidn una tercera finalided de la in-
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Lag composiciones conforme a la presente invencidn
contienen, ademds del caucho butilo despolimerizado, al menos
0tro caucho que puede elegirse en el grupo constituido por los
terpolimeros de etileno, propileno y dieno conjugado denominas-
dos a continuacidn E.P.D.M, policloropreno, caucho natural, po
liisopreno, polibutadieno, copolimeros de butadieno y de esti-
reno, caucho nitrilo, caucho de poliuretano, polinorboneno.

Las proporciones relativas de caucho butilo despo{i-
merizado y del otro caucho, dependen de la utilizacidn consiw-
derada, aumentando el poder pegante con la proporcidn en cau-
cho butilo despolimerizado.

Ias composiciones conforme a la invencidn pueden con
tener, pars 100 partes en peso de la mezcla de caucho butilo
despolimerizado y del otro caucho, de 10 a 90 partes en peso
de céucho butilo despolimerizado y de 90 a 10 partes en peso
del otro caucho.

“La eleccidn del otro caucho empleado con el caucho
butilo despolimerizado depende de la naturaleza de la utiliza-
cidn considerada, en funcidn de las propiedades, ademds de la
rigidez, que el otro caucho puede aportar a la composicidn.
As{, puds, por ejemplo, el E.P.D.M. aporta una resistenéia al
ozono y el policloropeno un poder pegante todavia mejorado.

Las composiciones conforme a la invencidn se obtienen
mezclando caucho butilo y al menos otro caucho en presencia de
un agente de despolimerizacidn. Este agente despolimerizante
puede ser inerte frente al otro caucho. Este es el caso en
particular de los silicatos de aluminio, como el caolin hidra-
tado ¢ anhidro. '

En el caso del caolfn, la preparacidn de las composi
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ciones puede efectuarse a uma temperatura comprendids entre
130 y 2%0°c.

Ademds de wna misidn de despolimerizacidn.frente al
caucho butilo, el agente puede tener igualmente ung misidn de
reticulacidn frente al otro caucho. BEste es el caso en parti-
cular de los perdxidos, como los perdxidos de benzoilo & de
dicumilo, frente al E.P.D.M. _

En-el caso de los perdxidos, la preparacidn de las
composiciones puede efectuarse en dos tiempos. El primer tiem
po es efectuado a una temperatuwra inferior & la temperatura de
descomposicidn de los perdxidos, en general 140°C.  As? puds,
la despblimerizacidn del caucho butilo no se realiza y la com~
posicidn obtenida no tiene todavia poder pegante, lo que faci-
lita su colocacidn. Despuds de esta colocacidn, la composicidn
es calentads por encima de la temperatura de descomposicidn de
los perdxidos, es asf reblandecids y adherida fuertemente en
el lugar deseado. ILos medios de calentamiento utilizados pue=-
den ser variados: micro-ondams, infrarrojos, vapor de agua, aire
caliente.

Ias composiciones segin la invencidn pueden contener
igualmente, ademds de los agentes de despolimerizacidn del cau
cho butilo, ingredientes utilizados corrientemente en la indug
tria del caucho, como por ejemplo cargas, tales como la sili-
ce, ¢ activadores de vulcanizacidn, como los dxidos de cinc ¥y
de magnesio asf como plastificantes, como los agentes.

Las composiciones conformes & la presente invencidn
pueden tener numerosas splicaciones, seg¥n la naturalezs del
caucho y del agente de despolimerizacidn utilizados. Se puede

en particular emplesrles como mésticos gplicables a diferentes

temperaturas, directamente con ayuda de uns pistola, por ejem~-
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plo, en forma de tiras 4 perfiledos J en forma de bandss com-
plejas, aplicdndose el mdstico sobre un soporte.
- Los ejemplos que siguen ilustran la invencidn de for

ma no limitativa.
EJEMPIO 1

Este ejemplo se refiere a la preparacidn de composi-
clones cpnforme a la invencidn y a su aplicacion en la confec~-
cidn de bendas complejas protectoras.

Se preparan cuetro composiciones A, B, C y D del si-
guiente modo:

- en un mezclador intermo del tipo Banbury, se colo-
ca caucho butilo n¢ 1, E.P.D.M. N2 1 y caolin caleinado.

Ias caracterfsticas de éstos diferentes compuestos
son las siguientes:

-~ el caucho butilo n® 1, comercializado por la com-
pafifa Francaise de Raffinage con el nombre de TOTAL BUTIL NO5
es un copolimero de isobutilenoc y de isopreno que comprende de
0,6 a 1 % en peso de isopreno, de masa molecular media en peso
Mw = 350 000. ‘

- E.P.D.M. n? 1, comercializado por la compagnie
Francaise de Raffinage con el nombre de EP TOTAL 435 es un ter
polimero de etileno, de propileno y etilideno norboneno.

- El1 coolin es un caolin de calidad B, segin la nor-
ma francesa NET 45 008.

La tabla I siguiente da las proporciones, en partes
en peso, de los diferentes constltuyentes utilizados para la

preparacidn de las composiciones A,B,C y D:
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TABLA I
COMPOSICION |BUTIIO N2 1 | E.P.D.M. N2 1 C4OLIN
A 25 15 : 120
B | 50 50 120
c 15 .25 » 120
D 85 15 120

Se mezcla los diferentes éonstituyentes dejando la
temperatura que se eleve hasta 130%c. Cuando 1a temperatura
ha alcanzado ests valor, se conéinﬁa el mezclado durante 3 mi-
nutos.

Las composiciones obtenidas son aplicadas por calan-
drado sobre una pelicula de polietileno.

Los complejos asf obtenidos son flexibles, pegmjosos
¥y térmicamente aislantes en un gran intérvalo de temperatura
(-40°C a + 100°¢C).

Estos complejos puedqn en particular servir para la
protececidn de tuberias.

EJEMPIO 2.
Este ejemplo se refiere a la preparacidn de composi-

ciones conforme & la invencidn y a su aplicacidn en la confec-

cidn de mdsticos que pueden utilizarse s la temperatura ordine-

ria.

Se prepara una mezcle principal del siguiente modo:
en wn mezclador interno dsl tipo Banbury, se colocan %0 partes
en peso de E.P.D.M. n? 1 del ejemplo 1, 5C partes en peso del

butilo n2 1 del ejempio 1, ¥ 120 partes en peso de un caolin no
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caleinado.

Se mezcla los diferenfes congtituyentes de jando la
temperatura que se eleve hasta 130°C aproximademente. Cusndo
la temperatura aicanza este valor, se continda el mezclado du-
rante 3 minutos aproximadamente.

A continuacidn se prepara, a partir de la mezcla
principal, a la que se afiade diferentes ingredientes en un megz
clador gbierto, seis composiciones E, ¥, G, H, I y J., Ia ta-
bla II siguiente dd las proporciones en partes en peso, de losg
diferentes constituyentes utilizados en la preparacidn de 1las

composiciones E, ¥, G, H, I y J, as{ como lag propiedades de

las composiclones obtenidas.




TABLA II

Composicidn E F G B I J
Butilo n2 1| %0 50 50 50 50 %0
EPD.M ne 1| 50 %0 %0 0 20 )
Constitu | caolin 120 120 120 120 120 120
cidn en
partes
en peso |aceite 200
neutro 150 200 100 0 200 0
Gatach 0] 0 0 200 0 200
talco 300 0 0 0 500 200
yeso 0 500 500 500 0 0
densidad 1,40 1,45 1,66 1,4-6 1,46 1156
Plagticidad Williams
(1) a 2300, en mm 3,95 2,89 8,07 7,89 3,45 9’09
Recuperacidn eldstics
(2) a 23°C, en mm 0,22 0,06 15 1,01 14 80
Comportemiento en ci
lindro (3) bueno | pegadi~| bueno | bueno bueno bueno
- Z0
Ensayo a la pistols '
(4) m/mn 0,20 | 1,24 |[0,00 | 0,24 0,54 0,60
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(1) Ta plasticidad Williams es la medida del aplastamiento a
23°C, mediante un peso de 1 kg, durante 3 minutos, de wna pro-
beta congtituida por una bola de 2 em3 de la composicidn consi
derada. El valof dado indica la altura de la probeta despuds
del aplestamiento. Asi puds, la composicidn H es muy resisten
te y puede ser extruids.
(2) Ia recuperacidn eldstica es la medida de la altura rscupe-
rada por la muestra, un minuto despuds de la supresidn del
aplastamiento.
(3) E1 comportamiento en cilindro indica la aptitud de la com-
posicidn para desprenderse de los cilindros.
(4) El ensayo a la pistola indica la aptitud de la composicidn
pera aplicarse con pistola. Ia composicidn se introduce en
una pistola, se aplica una presidn de 8 kg/cm® y se fuerza la
composicidn a pasar a travds de una tobera de 1 cm2
La medida indica el caudal en metros por minuto. Se observa
que la composicidn F puede ser fdcilmente aplicada con pisto~-
la.

EJEMPIO 3

Este ejemplo se refiere a la preparacidn de composi-
ciones conforme a la invencidn y a su gplicacidn en la confec—~
cidn de mdsticos reticulables.

Se prepara 5 composiciones X, L, M, N y O, del si-
gulente modo: en un mezclado intermo del tipo Banbury, se color
ca caucho butilo, otro caucho y un agente de reticulacidn y de
despolimerizacidn constituido por un perdxido. Despuds del
mezclado a una temperatura mdxima de 130%¢ eproximadamente, se
mezcla las mezclas obtenidas en un mezclador abierto donde se
afladen diferentes ingredientes. las composiciones obtenidas

pueden extruirse en forma de perfilados.

de seccidn{



- 10 -~

La tabla III siguiente dd las proporciones, en par-
tes en peso, asi cono la neturaleza de los diferentes consti-
tuyentes utilizados en la preparacidn de las composiciones K,

L, M, N y 0.
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Familia del
constituyente Naturaleza exacta K L M N 0
Butilo n® 2 (a) 80 75 80
Caucho buti- -
lo Butilo n? 1 del ejemplo 1| - - %0 80
E,P.D.M. n? 1 del ejem-
plo 1 20
Otros Policloropreno n2 1 (b) 25
cauchos J
Policloropreno nt 2 (c) 10
Poliuretano (f) 20
Polinorboneno (g) 20
Perdxido de dicumilo (d) 8 10 8 8
Pordxido
1,1 bis (terciobutil per
oxi) 3,3-5 trimetileiclo 10
hexano
R Negro de carbono PEF N5%0; 50 %0
Cargas Sflice (e) 50 25 20
Agente de
vulcanize~- Azufre 0,2 0,2
cidn
Activadores Oxido de zinec 5 10 10 5 10
g:czgicani- Oxido de magnesio 2 4
Acido estedrico 1 1 1 1
Plastifican |Polibuteno de Mw = 900 10

te
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a) Butilo n® 2 = copolifmero de isobutileno y de isopreno en
grados de iéopreno superior al 2 4, de masa molecular en peso
¥w = 350 000 comercializado por la Compagnie Francaise de Raf-
finage con el nombre de TOTAL BUTYL n 34; '
b) Policloropreno 'n® 2, comercislizado por la Sociedad DUPONT
con el término NZOPRENE HO;

¢) Policloropreno n? 2, comercializado por la Socisdad DUPONT
con el término NEOPRENE WB;

d) Perdxido de dicumilo en mezcla con una carga a razdn del
40 % en peso de perdxide para 60 % de carga mineral;

e) Sflice al 87 % en peso de Si0,; 12 # de pérdida al fuego;
f£)Poliuretano comercializado por la Sociedad DUFONT con el
nombre de ADIPRENE C; . ‘

g) Polinorborneno comercializado por la Sociedad CDF CHIMIE
bajo el término de ORSOREX. '

_ Ias composiciones K, L, M, N y O pueden utilizarse
como mdsticos para asegurar la éstanquidad antre dos crista-
les, por ejemplo, como los muestranvlos ejemplos sigulentes,
efectuados con egtas composiciones.

Se colocan las composiciones entre dos ldminas de
cristal. Se las reticula aplicdndolas en un horno de micro-on
dag (2.450 MHz) durante 1 a 2 minutos. Ademds se las podria
recalentar por cuanuief otro medio. A continuacidn se operan
ensayos de traccidn despuds de espacio de tiempo variagbles.

Se comprueba que la adherencia mejora con el tiempo
¥y que la ruptura tiene luger en el interior de la tira de mds~
tico y no en la intercéra mdstico-cristal.

Este ejemplo muestra qﬁbllas composiciones segin la in-
vencidn son excelentes mdsticos para acristalamientos.

Para tal aplicacidn de lasg composiciones segin 1la
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invencidn, los mdsticos compranderég preferentemente, para 100
partes en peso de la mezcla de caucho butilo despolimerizado y
de otro caucho, de 50 a 9 partes en peso de caucho butilo ¥y
despolimerizado & de 10 a 50 partes en peso del otro caucho.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asf! como la manera de realizarlo en la prdectica, debe haéerse
congstar que ‘las disposiciones anteriormente indicadas, son

sugceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alte-

ren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

18,~ Procedimiento para la obtencidn de una composi-
cidn de caucho adherente vy rigida, caracterizado porgue com-
prende combiner un caucho butilo, otro caucho y un agente de
despolimerizacidn y calentar la combinacidn a una temperatura
comprendida entre 130 y 250°¢, .

28,- Procedimiento seguin la reivindicacidn 1, cafac-
teriza@o porque el otro caucho se elige en el grupo constitui-
do por'E.P.D.M., policloropreno, caucho natursl, poliisopreno,
polibutadieno, copolimeros de butadieno y de estireno, caucho
nitrilo, caucho de poliuretano y polinorborneno.

38.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones
1 ¥ 2, caracterizado porgue para cada 100 partes en peso de la
combinacidn de ecaucho butilo despolimerizado y de otro caucho,
se combinan de 10 a 90 partes en peso de caucho butilo despoli
merizado con 90 a 10 partes en peso del otro caucho.

48 .~ Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado porque el productorfinal contiene un agen
te de despolimerizacidn del caucho butilo y/o los productos de
descomposicidn térmica del mencionado agente.

5&,- Procedimiento segun la reivindicacidn 4, carac-
terizado porque el agente de despolimerizacidn es un perdxido.

62.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carac-
terizado porque el agente de despolimerizacidn es un silieato
de sluminio.

' T2.- Procedimiento segtin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque el agente de degpolimerizacidn del caucho buti
lo es un perdxido, porque la combinacidn es efectuada a una
temperatura inferior a la temperatura de descomposicidn del

perdxido y porgue la composicidn es a continuscidn calentada
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e una temperatura superior a la temperatura de descomposicidn
del perdxido.

88,~ Procedimiento para la obtencidn de una compogi-
cidn de caucho aéherente y rigida, tal y como queda sustancial-
nente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas, escritas a mdguina
por una so0la cara.

¥adridy 4 pit, !
COMPAGNIE FRANCAISE DE RAFFINAGE
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