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= / - Fundamento de la invencién

Ia invencidén se refiere a material para mezelas y
artlculos dlvarsos, pnro mds partlcularmenie, la 1nven01on

se reflere a prepara01on de fibras para - una mezela flbrada

:~generalmante seca qua es. dlspersable en una masa pollmpra of

preferiblemente, una masa viscoeldstica del tipo de caucho
reticulable por el calor, )
Se han utilizado desde hace mucho tiempo fibras
discontinuas como cargas o refuerzos para materiales polime
ros ¥y elastomeros. ILas fibras pueden ser celuloss no regeng
rada tal como algoddén o madera reducida a fibras, o filamen
tos sinteticps reducidos a fibras tales como los de nilén,

aramid, poliéster o vidrio, Ias fibras celuldsicas o sinté-

\\

ticas no s6lo se han utilizado como cargas, sino que las
mismas se han. emnleado también como refuerzos en art1c4103

de caucho tales como neumatlccu, manaueras ¥y correas de

. transmisidén de energfa. Como se ha expuesto particularmente

en las patantes de uu.UU 3.697.364 y 3. 709 845, es muy di-

ficil mezelar flbras en el caucho en masa con una buena dis

persidn, porque las fibras tienden a juntarse en haces o bo|

litas mds bien que a dispersarse homogéneamente en el cauch
Ias referencias arriba citadas 1lustran acerca de

mejoras en la dlsperglon y unlon de flbras celuldsicas dis-

contlnuas, 0 mezclas de lasg mismas, en una matriz viscoelag'

témera para dar una composicidén vulcanizada con un mddulo
de Young aumentado, Como se ilustra en dichas referencias,
la dispersabilidad de las fibras en el caucho sa mejora pof
un procedimiento que implica suspender las fibras en un 14-
tex liquido y coagular luegé el litex sobre las fibras. Ia

mezcla resultante de la coagulacidn se filtrg Yy seca dejan-

T
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. .;El obgeto del revestlmiento de 1atex sobre los racimos de

‘do "grdnulos" o aglomerados'de "cuajada" de ldtex que encap

sulan y mantienen unidos racimos de fibras no orientadas.

- secado por coagulacidn reticula parcialmente el latex for-

viscosidad mds alta imparien més cizallaniento a los grinu-

h ! Itojrn nom. 2

'fibras es reduclr las 1nteracc1ones flbra—flbra y la rotura .

deflas fibras cuando losgranuloo se dlspersan-en w visco-
elagtémero con un medio de mezclado intensivo tal como wn
extrusor alimantédo,en frio, un mezclador Banbury o un moli
no de mezclado.,

81 bien puede ser fécil dispersar los granulos fi
brados en un viscoelastémero, el racimo de fibras dentro de
cada grénulo no es aniforme o féeilmente dispersahle dentro

del grénulo o desde el grénulo a la matriz elastémera, El

mando grénulos duros fibrizados que no se rompen facilmente
durante el mezclado del viscoelastdmero. Los grinulos duros
soh més féciles de romper en compuestos viscoelastimeros de
alta viscosidad tal como se ha descrito en las patentes

arriba mencionadas. Esto es debido a que los materiales de

los durante el mezclado que los elastémeros de viscosidad
mis baja tales como los que se utilizan normalmente en man-
gueras, heuméticos o correas de transmisidén de energié.

Ia dispersabilidad reducida de los racimos de fi-
bres encapsuladas de los grdnulos estorba la orientacidn de
las fibras durante el mezclado en un elastémero viscoeldsti
co y afecta a las propiedades fisicas del elastdmero fibra-
do reticulado (tales como la resistenciz a la tra¢ci6n y el
médulo de Young). Ias propiedades fisicas resultan depen~
dientes dé las fibras generélmente no rotas y una relacién

empirica de la relacidn de dimensiones de la fibra. Ios
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- grénulos inhiben las propiedades reoldgicas al impedir el

flujo del material de caucho mezclado tal como durante el

‘moldeo o ;a“extrusién._La falta de unifbrmidad de ‘1a disper| -

sién de las fibras en un elaétéméro reticulado se caracteri
Za por una aparisncia como de picado dé viruelas en la su-
perficie de un producto acabado cuando el mismo se somete a
un esfuerzo. | -

Ia caracterizacidn de un material de caucho fibri
zado por determinaciones tales como un alto médule de Young
un aumento del modulo de la matriz y una alta r351sten01a a
la roturs por traccidn no son siempre pardmetros eriticos

X ) . N,

que sirvan de base a los expertos en la tdenica del disefio
y la fabricacién de articulos tales como mangueras, neumdti h
cos, 0 correas de transmisidn ds energia, Esto es debido
fundamentalmente a que talés articulos de daﬁchq se fabri-
can utilizando materiales elastdmeros que ﬁo siguen la ley
de Hook en la gue el esfuerzo es proporcional a la deforma-
cién y en la-cual se basa el mddulo de Young, Asimismo, ta-
les articulos de caucho estén diéeﬁados'para operar a nive-
les de esfuerzo sustancialmente inferiores a la mdxima re-
sistencie a la rotura pof traccién o a un gran porcentaje
de alargamiento. Las’propiedades fisicas de:las composicio-
nes fibra/elastdmero pueden caracterizarse mejor por térmi~
nos de tecnologia de los elastdémeros mds tradicionales ta~-
les como el mbdulo sscante (por e jemplo ellesfuerzo para un
alargamiento especificadc, preferiblemente 5 a 1O%Vpara com
posiciones de fibras); o formas compara ivas de curvas es-
fuerzo-deformacidén para elastdmeros de composiciones de fi-

bras dlfeventes, en comblna010n con una relacién de area

proyectada de las curvas esfuerzo-deform301on para 1ndlcar
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_la capacidad de trabejo y la resistencia limite a la fati-

g2, Sin embargo, una evaluacidn comparativa de "resisten-

cia I{mite a la traccién" es un medio satisfactorio . para
o , i . Lt . .

e%Qluar'las,sisteﬁas adhesivos elastdémero~fibra. .

De acuerdo con ellé,'la consecucidén de un procedi
miento que permite una utilizacidén mejorada de las fibras
en los elastdémeros es un avance importante en la téecnica.

( Resumen de la invenciodn

De acuerdo con la invencidn, se proporciéna on
procedimiento para preparar una mezcla fibrada generalmente
seca para reforzar o cargar viscoelastdmeros males\como los
'cauchos naturales o sintéticos o mezclas de los mismos. I
mezcla se dispersa en el elastlmero para producir una compo ‘
sicidn curada fibra-elestémero que tiens caracteristicas f£i
sicas mejoradas para productos tales como mangusras, neumd-
ticos, 0 correas de transmisidén de energia.

Ia mezcla fibrada se prepara por mezclado de una
masa de fibras sintéticas calibradas, fibras celuldsicas no
regeneradas, 0 combinaciones de las mismas con acondiciona-
dores que ayudan al reforzamiento, la adherencia y la dis-
persidn de las fibras cuando se mezclan con un viscoelastoé-
mero.

Puede prepararse una masa adecuada ds fibras éin-
téticas por fibrilizacidn o clasificacidn de las fibras con|
un dispositivo de accidn ﬁecénica hasta aleanzar una longi-
tud deseada. Se pueden preparar fibras flexibles de gran te
nacidad como aramid y poliéster por rigidizacidn de las mis

mas con un agente de rigidizacidn, tal como solucidn secada

'y curada por el calor de fenol-isocianato blogusado., ILas fi

bras mds rizidas tales como nilédn, fibra de vidrio, celulo-
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[ sa de madera de coniferas, o celulosa de madera dura, pue~

den manipularse sin un tratamiento de rigidizacidn.

'riédicos tritgrado, no reqﬁierenﬁﬁn altoigfado,dé fi@rizaci
y tlasificacién, porque la distribucidn por tamefios de las
fibrés del papel de periddicos es generalmente setisfacto-
ria para la méyoria de las composiciones fibra-elastdmero,
El material de papel de periédicos inherentemente rigidiza-
do (con lignina) puede desfibrarse fdcilmente por impacta~
cidn con paletes. Si se desea, no obstante, el material de
papel de.periédicos puéde reducirsé a fibras y fibﬁillas
con un molino de mertillos o dispositivo de accidn m;bénica
similar, |
Se afaden acondicionadorss al material fibroso en
un mezclador de alta intensidad tal como un mezclador con
pa#etas giratorias, En el caso de la celulosa, se puede afig
di; en pequeiias cantidades un 1iquido polar tal como agua o
etilenglicol, E1 1iquido es adsorbido por las fibras y ac~-
tda como un vehfculo para revestir las fibras con un adhesi
vo solubleAen agua, (sirse desea). Puede afiadirse a la mez-
cla de fibras un azgente de rebarto tal como negro de humo o
arcilla para ayudar a separar 0 repartir las fibras indivi-
dualss, unas con respecto a otras. Cuando se utilize papel
de periédicos triturado como el material de fibras, el ne-~
gro de humo contribuye también a la formacidn de fibras y
de fibrillas durante el mezclado. Puede zfiadirse luego acel
te a la mezcla para concentrar la mezcla fibrada en un volu
men més pequefio y minimizar el polvo fino de negro de humo
libre., E1 aceite contribuye tambidn a dispersar la fibra en

'S ) I 4 . - .
una masa viscoeslastica, -

Algunas fuéntes de fibras tales'gomo papel.de pe-

b
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— P Ia mezcla fivrada puede utilizarse lusgo con pol-
vos elastémeros formulados o elastbémeros en masa para esta-

‘blecer, biefi sea mezclas madres elastdmeras, o bien mezcles

] tofdiﬁénte compuéétas. En'dualquier caso, la mezcla fibrada

se dispersa en un viscoélastémsro con medios mecdnicos ta-
les como un extrusor de alimentacidn er frio, un mezclador
Banbury{ un mdlino, eteétera. Ias fibras estdn dispersadas
de un modo sustancialmente uniforms en el elastdmero y es-

tdn orisntadas generélmente en la direccidén del flujo del

elastémero durante el mezclado., 7

Una, composicién,fibfa—éléstémero semejanté al cau
cho exhibe caracteristicas fisicas mejoradas tales como un
médulo secante mayor que el que podria alcanzarse enyla,tég
nica anterior para el mismo volumen ds carga de fibras, las
caracteristicas mejoradas se cree que son el resultado de
una mejor dispersién‘y un méjor empagquetaniento dg la fibra
en el viscoelastémeroien Jugar de ser directamente depen-

~dientes ds la longitud de la fibra o la relacidén de dimen-
siones de ésta. Si bien la relacién de dimensiones de la fi
bra es una caracteristica inherente de todas las fibras, y
si bien glgunas propiedades fisicas son siempre relaciona-~
bles con aquélia, se cree Que las propiedades morfoldgicas
de las fibras son mds importantes ?ara impartir reforzamiég
to a los elastdémeros como el caucho.

Un objeto de la invencidn es proporcionar una mez
cla fibrosa que se dispersa fdcilmente cuando se mezcla en
un viscoelastdmero. '

Otros objetos de la invencidn son proporcionar

procedimientos para preparar fibras calibradas y una mezcla

fibrada generalmente seca.
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tro objeto de la invencidn es proporcionar
una composicidn reforzada de fibras que tiene caracteris-
ticas fisicas y estructurales me joradas.

Una ventaja de la invencidn es que se elimi
nen las etapas de transformacidn costosas tales como lg .
suspensidén en lfquido y el revestimientd de las fibras -
con el elastémero (por ejemplo, con coagulacidn de 1a.ex
0 revestimiento por frotamlenuo con caucho de la tela con
una calandria) antes de la incorporacidn en un v1scoLlas—
témero, . N

Estos y otros objetos o ventajas de la in-
vencidn serdn evidentes después de examinar los dibujos
¥ la descripcidn de los mismos, en los que:

' La figurs 1 muestra perfiles esfuerzo-defor
macién. para composiciones elastémero-fibra s favor del
grano para fracciones en volumen de 20% de fibras puf& fi-
bra de madera dura, fibra de coniferas y fibra de papel de
periddicos preparadas de diversas meneras.

La figura 2 muestra perfiles esfuerzo-defor
macidn para composiciones elastémero-fibra a favor del
grano para fracciones en volumen de 20% para varias fi-
bras de madera de conliferas calibradas Por tamigado.

La figura 3 muestra perfiles esfuerzo-defor

macidn para composiclones elastémero-fibra a favor del grs,

LN
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no para fracciones en volumen de 20% de fibras para Tibra
de aramid, iibra de nildén y fibra de poliédster diversamen

te preparadas.

Descripeidn de las realizaciones preferidas

Pueden utilizarse varios tipos de fibra 'en
la préctica de la invencidén. Ia fibra se clasifica ;:célg
bra para su dispersidén en un viscoelastdémero. Bl grado de
clasificacidn o fibrilizacidn de las fibras varfa con el
tipo de fitra. '

' Pueden utilizarse fibras sintéticas o fi-
bras de celulosa no regenerada. DILas fibras sintéticas
son comerclalmente asequibles como monofilamentos conti-
nuos o como filamentos cortados., Es preferible partir
de filamentos cortados de aproximadamente 6 mm de longi~
tud.

Las fibras flexibles de alta tenscidad co-
mo lag fibres de aramid y fibras polidster se preparan
para la fibrilizacidn y el calibrado por rigidizacidn de
las mismas. Aramid es el nombre genérico para las fibras
fabricadas a partir del producto de condensacidn de 4cido
isoftélico o tereftdlico y m~ o p-fenilendiamina. Un ejem
plo de tales fibras es vendido bajo la marca comercial

Kevlaf, fabricada por duPont. Tas fibras pueden tratarse
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con un agente de rigidizacién tal como una solucidn al 134
de fenol-isocianato bloqueado, secarse y curarse por el
calor a 2602C. Otras fibras tales como nildn, fibra de vi-
drio, celulosa de madera de coniferas, o cclulosa de made—
ra dura, no tienen que someterse g rigidizacién previamen—
te a la fibrilizacidn. Las fibras de papel de peridédices
estén rigidizadas naturalmente con lignina. Sin embargo,
todas las fibras podrian someterse a rigidizacidn previa
opcional si se desea. N
Tal como se utiliza en esta memoria, 21
término "celulosa desfibrada® hace referencia a celulosa
tal como madera, cdfiamo, 1lino, yute, algodén o anald-
g0s que se ha separado en sus constituyentes Fibrosos ac-
mo una hoja de pulpa, papel de residuos, madera parcigl-
nente cocida, o andlogos. Tos $érminos "fibrigar", "fi-
brilizacidén®, o semejantes hacen referencia.a una ulge-
rior diégregacién de las fibras para incluir fibrillas
0 fibrillas con apéndices tal como por batido mecdnico
de las fibras. ILa palabra "fibrado" se refiere al hecho
de contener fibras o materiales fibrosos, mientras que el

término fibrizar hace referencia a reducir o separar en

fibras,
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Las fibras se someten a impactos mecdnicos
con un dispositivo, tal como un molino de martillos, has-
ta un intervalo de tamafios aceptable que es sustancisl-
mente dependiente de la rigidez de las fibras. FE1 trata
miento de las fibras por impactos mecdnicos hace que- --
aguéllas se dividan, agrieten, desgarreh o se reduzcan
a fibrillas de cualguicr otro modo, con longitudes menores
que sus longitudes iniciales. Generalmente, las fibras
que tienen la mayor rigidez pueden ser més largas que las
fibras de menor rigidez. De acuerdo con ello, la 1ohgi—
tud de las fibras aceptables puede ser alterada opcional
mente por pretratamiento de la fibra con agentes de rigldi
zacidn,

Un intervalo de tamafios aceptable para cual-
quicy fibra, tanto si estd rigidizada previamente como

sl no lo estd, es una longituvd de mediana de aproximads~

mente aproximadamente 0,1 mm a aproximzdamente 2,3 mm, ¥y
lo mds preferiblemente aproximadamenie 0,2 mm a aproximada
mente 1,7 mm.

Mds particularmente, un intervalo de tamaflos acep
table para Tibras de madera de coniferas no rigidizadas es
una longitud de mediana de aproximadazmente 0,08 mm g aproxi

medamente 2,9 mm, o mds preferiblemente aproximadamente 0,4
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— mm a aproximadamente 2,3 mm, y lo mds preferiblemsnte apro-

'madera dura no rlgldlzadas es una longltud -Ge mﬂdlana de

" mds larga despuds de 1d fibrilizacidn) de aproximadamante

' mas.preferiblemente aproximadamente 0,13 mm a aproximadamsn

Hojn nam. 11

Ximadamente 0,6 mm a aproximadamenta 1,7 mm,

Un. 1ntervalo de tamanos aceptable para: flbras de

aprozlmadamente 0,04 mm a aproximadamente 1,4.mm, o mds pre
fe;lblemente, aproximadamente 0,1 mm a 1,1 mm, y lo mas pre
feriﬁlemente aproximadamente 0,3 mm a 0,9 mm,

El intervalo aceptable para las fibraé de papel
de beriédicos que estdn rigidizadas naturalmenfe con ligni-

e
na, es una longitud de mediana (esto es, la dimensidén total

0,8 mn a aproximadamente 2,9 mm, o mds preferiblemente apro
ximadanente 0,2 mm a aproximadamente 2,3 mm, &Hib nds prefe
riblemente aproximadamente 0,6 mm a aproximadamente 1,7 mm.

El infervalo de tamaiios aceptable para las fibras
sidté%icas es una longitud de mediana de aproximadamente
0,03 a aproximadamente 2,5 mm, |

Mis particularmente, el intervalo de tamafos acep
table para una fibra de aramid previamense rigidizada de
1,5 deniers por filamento es una longitud de mediana de
aproximadarente 0,03 mm a aproximadamente 1,6 mm, 0 mas pre
feriblemente aproximadamente 0,06 mm a aproximadamente 1,1
mm, y lo mds preferibiemente.aproximadamente 0,17 mn a apro
¥imadamente 0,6 mm,

Para ilustrar adicionalmente el efecto de la rigi
dez de la fibra sobre las longifudes aceptables, un inferva
lo de tamafios aceptable para fibra polidster previamente ri
gldlzada de 6 denier por fllamento es una 1ong1uud de medla

na de aproximadamente 0,05 mm a aproximadaméente 2,5 mm, o
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1 te 1l6 mm, y 10 mds preferiblemsnte aproximadamente C,38 mm
a anrox1radamente 1 ,25 mn,

Algunau fuenteg de flbras no requieren un alto

o “tr grado "de trabaao mecédnico- para 1a flbrlzaclon. El papel de

5 | periodicas.puede triturarse ¥y fibrizarse groseramente con
paletas rotatorias que tienen una velocidad de aproximada-
mente 40 a aproximadamente 50 metros por segundo., Un e jem-
plo -de un dispositivo de paletas rotatorias es un mezclador
de alta intensidad, medelo 50J8S, fabricado por Prodex Heng
10 chel, Sin embarg6, el papel de'periédicos;%ibrizado no re-
quiere un alto grado de trabdjo macénico gara wa fibriza-
¢idn y fibrilizacidn sustancialmente camplétas_cpmo otras
fivbras, porque el papel de.periédicos estd compuesto de fi-
bras con un intervalo de longitudes que se aproxima al que
15 se ha descrito arriba, El ﬁapel de periddicos triturado o
fibrizado groseramente vuede fibrizarse y fibrilizarse com~
pletamente por tratamiento del mismo en un molino de marti-
1los que tenga un tamiz de descarga de tamafio apropiado. Op
cionalmente, el papel de periddicos fibrizado parcialmenter
.?0 puede fibrizarse y fibrilizarse satisfactoriamente por mez-
clado de agentes de sepafacién talaé coi0 negro de humo o
arcilla con la fibra ¥y mezcelado con un mezclador de palatas
: rotat&rias. Se crse que los agentes de separacidn secos ac-
tien adicionalmente como abrasivos que contribuyen a la fi-
25 brilizacidn de las fibras.

Ia masa de fibras se introducs en un mezclédor‘de_
accibn mecdnica tal como el tipo de paletas rotatorias que
se ha descrito arriba para esponjar y desenredar las fibras
en genaral. Alternatlvamente, algo de material fibrizado co

.30 mo el papel de Derlodlcog gue no ha sufrido flbrlllvaclon
21028
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| puede afiadirse directamente al mezclador. Como se explicard
mds adelante, la fibrilizacién previa de algunas fﬁbras da
como resultado una meaara de las caracterlstﬁcac flsicas

cuando se meyclan con algunos v1scoelastomeros. ' 
i '

f Para fines adhesivos, las flbras de celulosa no
regenerada pueden tratayse con 11qu1dos que se absorben y
preferiblemente liquidos polares tales como agua o etilen-
glicol e aproximadamente 6 a 12 partes en peso referidas al
peso de fibras., E1 liguido es>absorbido por las fibras celu
1lésicas, Por medio de ensayos, e ha determinado que pueden

" afiadirse etilenglicol J agua en proporcidén de apréx;madameg
te 1 a aproximadamente 20 partes en peso referidag'g las fi
bras. El1 exceso de 1liquido no es beneficioso y puedézactuar
causando una formacién indeseable de gldétulos a partir de
las f;bras durante el mezclado, El papel de periddicos tri-
tur%do o cortado puede afladirse al mezclador y someterse a
iméactos hasta que se desfibra y se esbonja. El tiempo para
el desfibrado de los materiales en hoje en constituyentes
fibrosos varia, pero usualmente se requieren desde aproxima
damente 10 a 15 minutos.

Se afaden adhesivos en polvbgo 1{quidos cuando se
desea unién quimica enire la fibra y el elastdémero. Se pre-
fiere que el adhesivo en polvo o liquido sea soluble en el
liquido que se absorbe, a fin de que el adhesivo pueda recu
brir parcizlmente 0 ser absorbido parcialmente por'las fi-
bras. En el caso de fibras celuldsicas, tanto si son de ma-
dera dura, como si son de madera de coniferas o dg papel de
periddicos, se prefisre un adhesivo soluble en agua'porque

- el mismo puede disolverse y'ser absorbido pércialmente por

la humedad contenida en las fibras, Para fibras previemente
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- rigidizadas (por ejemplo, aramid o poliéster) se prefiere
que el agente de rigidizacidn sea tambidn un agente quimico
3adhesivq¥(tal.comdpfenql-isocianato bloqueado). Ia incorpo-
racién del adﬁésivo directamenté a.la fibra aseg&fa que el
a&hesivo queda como recubrimiento o polvo sobre porciones
de las fibras.

Ejemplos de adhesivos adscuados que pueden mez-
clarse cgn'lagsfibras secas son resina sece resorcina/for-
maldehiéo, o el producto'de reaceidn de resorcina y melami-
na. En el caso ﬁé fibras sintéticas, pueden utilizarse adhe
sivos tales como isocianato, resinas epoxidicas, resinas fe
ndlicas, o resotropina. Pér supuesto, puede utilizarse cual
quier sistema adhesgivo despsndiendo del tipo de u.z;ién que se
desee. El1 adhesivo debe selsccionsrss para un elastémero'
particular y'aﬁadirse en pértes generalmente'conocidas en.
peso como es sabido en la técnica (usualmente aproximadamen
te 1-10 partes basadas en el peso de fibras), Com6 ocurre
con todos los sistemas adhesivos, el pH, el fiempo de cura-
do, ¥ la temperatura deshen considerarse para los resuliados
méximos cuando se incorporan'las fibtras en una masa visco-
eldstica ;&rada h ensayada. Por ejemplo, se consigue un
aumanto en el médulo y en la resistencia a la rotura por
tracqién por envejecimiento de una comppsicién curada 72 ho
ras a la temperatura ambiente o 21 horas en una estufa a |
93,39C.

7 En este punto, las fibras estén separadas general
mente unas de ctras,'pefo tienden a juntarse unas con otras
en una masa fibrosa generalmente esvyonjadza y desenredada.
Ias fibras se tratan preferiblemente para mantener la sepa-

racidn entre ellas por la inclusidn de un agente de separa-
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—cibn constituido por particulas, tal como arcilla, o prefe-
riblemente, negro de humo sustancialmente secc, Bl negro de
humo nuﬁae aﬂadlrso en propor01on comprandlda entre aprowl—,'
madamente 5y aproxlmadamente 100 partes en peso. referlda a
las fibras, para una mezcla fibrada general. 31 ha de prepa
rarse un material de caucho totalmsnte compuesto, puesden

utilizarse hasta aproximadamente 200 partes de negro de hu-~

I

o referldas a las Tibras, en veso. El ag nte de separacifn
se mezcla con la m;ga de fibras durante sproximgsdamzente 1 a
' 3 minutos, lo cual espolvorea las fibras con particulas y
de este modo separa las fibras wnas de otras, IEl negro de
humo actia tambidn como un sbrasivo que ayuda 2 fibrilizar
fibras tales como las del papel de periddicos. Un tiempo de
mezelado excesivo puede causar formacidn de glébulos.

El orden de adicidn del aceite a la composicidn
fibrosa debe considerarse, porque tanto la fibra como el
agente de separacidn absorben aceite. Pueden afiadirse a las
fibras secas desde aproximadaxzente 1 a aproximadamente 20
partes de aceite en peso referidas a las fibras (lo mds pre
ferido). No obstante, en el caso de que las fibras se tra-
ten previamente con agua o etilenglicol, la cantidad de
aceite afiadida a las fibras himedas debe reducirse una can-
tidad proporcional y afiadirse dentro de un intervalo mis
preferido comprendido entre aproximadamenie 5 y gproximada-~
mente 10 pardes en peso de aceite referido a las fibras.

Cuando el aceite se aflade después del negro de hu
mo, pueden utilizarse desde avroximadamente 1 a aproximada~
mente 200 partes de aceite en peso referidas a las fibras,
Lo mds preferible es utilizér una relacién 2:1 a 1:2 de ne-

gro & aceite. En cualquier -caso, el aceite ‘se mezcla con la
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:
|_composicién de fibras durante aproximadamente 1 a 3 minutos,

| Bl acelte se dispersa con y se acdhiere a las fibrgs
¥ las particulés de négro de humo, Se teoriza que el aceite
'fo:ha un revestimiento delgado soprélla fibra, el cual éonJ
tr%buye ulteriormenté a la dispersiénrde'las fibras cuando
se mezclan en un viscoelastémero. Ia composicién de fibras
asi preparada define una mezcla fibrada que puede utilizar-
se dqspués con un viscoelastdémero tal como caucho para cons
tituirfﬁna composicidn elastdmero~fibra en la que las fibrag
constituyen.desde aproximadamente 5 & aproximadamente 60
: por cisnto del voluman he 1a composicidn e}astémero—fibra.

En el caso de un viscoelastdmero de tipo de cau-
cho, pueden incluirse otros aditivos en la mezcla fibrada
en lugar dé mezclarse con el caucho per se. Ejemplos de fa-
les'aditivos, son, activadores, anfioxidantes, aceleradores
y vblcanizantes. Estos aditivos se incorgoran en la masa fi
brosa después que el aceite se mezcla con las fibras. El
tiempo de mezclado puede variar desde aproximadamente 1 a 3
minutos.

La nmezela fibrada pusde mezeclarse también con un
elastémero en polvo tal como caucho en polvo. El material
asi mezelado puede definir una mezcla medre en la que se rg
quieren productos quimicos adicionales o bien el caucho en
polvo puede contener, en combinacidn con la mezela fibrada,
todos los productos quimicos necesarios para definir un ma-~
terial completamente compuesto. Tal composicidén quimica (es
decir, sin la mezcla fibrada) se conoce en la téenica y no
es necesario explicarla aqui en detalle. 4lternativamente,
la mezcla fibrada yuede mezélarse directamente con visco-

elastdmeros en masa o en placas tales como caucho para defi
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/ .
—nir o bien unea mezcla madrs 0 un material completamente com-
puesto. Sin embargo, en todos los tivos de mezcladq de la
mezc;a,fibraag, el'viscoeléstémgroitiene Que so@eferse,a al
i taé fu;rzas de cizallamiento a fin,de qﬁé las_fiﬁfés.se dig
_bersen en é1l. Tal mezclaﬁo puede hacerse en un extrusor de
alimentacidn en frio, un mezclador Banbury, un molino, un
mezclador Brabender, o andlogos,

El cardcter critico y losefectos de la prepara-
cidn de las fibrgs ynlos aconcdicionadores de las fibras so-
bre la mezcla fibrada se establece a través de numerosas
composiciones viscoelastémeraé y'numerososrensayos. Se se-
lecciona una formulaeién para un material viscoelastdmero
que comprenﬁe: '

Material A:

Ingrediente Péftesren paso .
Caucho estireno-butadieno 1500 100_,0
Oxido de zinc ‘ 3,0
Acido estedrico 2,0
Antioxidante 1,0
Bisbetanaftil-p-fenilendiamina simé-
trica
Acelerador ' 1,25
N-ciclohexil-D-benzotiazolsulfenamida
Lzufre 2,0
Adhesivo para fibras, opcional 0 - 3,0

 Resina seca de resorcina/formaldehido
"~ autocurable '
Se preparan una pluralidad de composiciones del
material A deecuerdo con el.procedimiento.de mezeclado ASTH

D3187, de 1975. Se pfeparan’uhé.pluralidad'de m2zclas fibrg
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-{-das con combinaciones variables de los ingredientes siguien

tes:

'Ingrediqnfe- ;; -f_: . - ;1‘.f: N ;Partesrenjneso :
o Négro'dé homo (HAF) _ - - . 2,3-26 5

Aceite (de procedimiento) 0~ 20

Pibras (papel Kraft de madera de coniferas

blanqueado desfibrado con un molino de mar 0 - 25
%illos que tienen un tamiz de orificios re

dondos de 3,18 mm)

Ias mezclas fibradas se afizden a las composicio-
nes del material A en un molino mezclador para observar y
evaluar la facilidad de mezclado de las fibras, Ia facili-
dad de mezclado de las fibras se evalda como fdcil, E, mode
rada,\M, diffcil, D, o muy dificil, XD. Se preparan también
una pluralidad de materiales festigo utilizando las varia-
bles de negro de humo y aceite de tal modo que pueda aislary
se elefecto de la fibra en el matsrial, ’

El mezclado en un molino mezclador orienta las fi
bras en el material. las muestras mezcladas se curan para
un valor Tgo de redmetro de disco oscilante, y se ensayan
de acuerdo con el procedimiento de ensayo ASTM D412-08, de
1975, Sin embargo, los datos de ensayos gue se presentan en
ests memoria no estdn corregidos segin la relacidn de Pois-
son, Asimismo, todas las muestras se somsten a traceidn a
una velocidad de 50 cm por minuto, porque la velocidad tie-
ne un efecto sobre el mddulo indicado, Se determinan los md
dulos secantes para cinco por ciento, M5, para las diversas
mezclas de material de fibras y material testigo. Ia dife-
rencia en el ﬁédulo secante'Zlms, entre un material con un

ingrediente adicional y el material testigo sin el ingre-~
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1 _diente establece el efecto aislado del ingrediente en el ma
terial tal como resulta influenciado por las variables de
la mezcla ﬁibfada._Sé ﬁide la ténsién'requerida para.que se
alcance el linite de elasticidad del material, 'a',fin:ae de~
5 te%minar el efecto de la adicién'del'adhésiVO'a la mezcla
matefial/fibra. Se varian las partes de fibras para dar una
fraccidn en volumen constante de fibraé parg las diversas
mezclas de materizl (por ejemplo, 5,4 & 12,7%). Ia tabla I
resume la influencia de las variables de la mezcla fibrads

10 sobre el efecto de reforzamiento de fibra para diecisiete

!
mezclas de material de caucho.

15

21028
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se aumenta desde 0, 91 kg/cm (mezcla 1 gin negro de humo)

' te diffcil (D) a @iffcil (D) a medida que se afiade negro

\ . Hoja adm. 21

Como se indica en la tabla I, el negro de humo me
Jora per se la efectividad de los efectos reforzadores de

las flbras en una mezcla. E1 mdédulo secante dlferen01a1[lﬂ

hasta 2,83 x:/cm (mezcla con 9,7 partes de negro de humo)
Coéo los efectos de reforzamiento del negro de humo sobre el
cauchb-se restan por medio de la mezcla testigo, el aumento
en e% mdédulo ZXMS es debido al mequédo de las fibrag secas
con el negro de humo per se. Asimismo, la dificultad Qe afia

dir las fibras a la mezcla se hace menor desde extremadamen

de humo. Se cree que el negro de humo actia como azente ds
separacidn afectivo cuando se mezcla sustancialmente seco
con fibras sustancialmente secas. El aumento en ZXMS es el
resultado de una mejor dispersidén de las fibras en la mezcld

.. Se afade aceite en la mezcla 9 y se ve que tiens
un 'efecto significativo, al mejorar sustancialmente la faci
lidad de mezclado desde dificil (D) a fdcil (E)., E1 aceite
mejora también significativemente el mddulo secante é&N
desde 8,00 kg/cm (mezela 5) a 15,00 kg/cm (mezcla 9), Tem
bién en este caso, se cree que el aumento en el mddulo se-
cante es un resultado directo de una dispersidn mejorada de
las fibras influenciada por la mezcla fibrada sustencialmen
te seca, '

Una comparacién de las mezelas 9 a 14 muestra adi
cionalmente que la facilidad de mezclado puede aumentar en
dificul%ad (D) (mezela 12) cuando existe una proporcién sig
nlflcatlvamente mds pequefia de partes de aceite a negro.

Por ello, se prefiere que ex1sta en general aprox1madamente

el mismo némero o un ndmero mayor de pares- de mceite a par-

L d
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- tes 'de negro.

- ce aumentar signlflcatlvamente 1a traccloq hasta el limite

Etilenglicol . 3,1-6,9

Hoja niam. 22
Ia adicién del adhesivo a la mezcla de caucho ha-

elaétlco como se- repreoenta por el aumento desde 250 3 ke
(mezcla 14) a 414,5 kg (mezcla 17),

E1l cardcter critico y la mejora de un sistema de
adhesivo dispuesto en la mezela fibrada se demuestra con la
formulacidn de la mezcla A, sin adhesivo mis nsgro de humo
en proporcidn de 26 partes para definir una formulacidn de

mezcla B. .

Se preparan una pluralidad de nsezelas fibradas de
sistemas de adhesivo con combinaciones variables de los si-

guientes ingredientes:

Ingrediente - Partes en peso
Aceite (de procedimiento) . 0=-10-.

Pibra, (kraft blanqueado de madera de co-

niferas) ‘ (12,7% en volumédn

Adhesivo . . . 3
resina de resorcina/formaldehido auto
curable

Agua . - 0-5

Se mezclan una pluralidad de muestras con las mez
clas fibradas, se curan, se cortan y se ensayan de la maneQ
ra arriba descrita., Se preparan también muestras de mezcla
testigo para establecer el efecto aislado de cada ingredien
te variable afiadido a la mezcla fibrada, Ia tabla II demues
tra la mejora alcanzada poniendo el sistema de adhesivo de
fibras como varte de la mezéla fibrada en lugar de una par-

te del viscoelast6mefo. Dicha tabla subreya también que el

\
/
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j

—aceite por si solo es un ingrediente efectivo para reducir

el esfuerzo de mezclado de las fibras hasta hacerlo fdeil,

Ec P AT

N .
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1 ' Como se representa en la tabla 1I, la adicidn de

aceite a la mezcla fibrada hace mejorar significativamente

la facilidad de mezclado de las fibras desde extremadamen—

- te diffcil XD (mezcla 18) a facil E (mezclas 20—22) mien-

i - 5 tras que simultineamente mejora el médulo diferencialz{}&MB
g desde un valor bajo de 9,50 kg/cm2 (mezcla 18 sin aceite)
hasta un valor alto de 19,30 kg/cm2 (mezcla 21). Se cree
que las mejoras en la facilidad de mezclado son el resulta
do de gue €l aceite recubre la fibra y actla como vehiculo
10 | plastificante en la interfase fibra/mezclarde caucho cuan-
do se incorpora la fibra. Los aumentos en la traccidn hasta
el limite eldstico y el mddulo diferencial son dobles: el
aceite ayuda a distribuir el adhesivo en la masa fibrcsz y
confribuye asimismo a una dispersiéﬁ més uniforme de las his1

15 bras en la mezcla de caucho.

El agua o el etilenglicol acthan como vehicules

que disuelven el adhesivo para penetrar al menos parcial-
mente o absorber algo del adhesivo en la fibra para una.mg
i jor adhesidén. Aquéllos mejoran también individualmente la
20 facilidad de mezclado sobre la fibra recubierta simplemen-—
. te con el adhesivo.

% Bien sea el agua, o bien el etilenglicol, se inte-
rasocian con el aceite para producir una mejora significati
; ' va en el médulo secante (mezclas 28 y 32 comparadas con la
25 mezcla 21).

Habiéndoge determinado un sistema para obtener una

nezcla fibrada en una mezcla de mabterial viscoelastémero,

P

los tipos, tamafios, fuentes y cantidades (por ejemplo, la
‘fraccidén en volumen) de Ffibras pueden evaluarse para es-—
70 tablecer las interrelaciones de fibras preferidas y la dis
21028 ' ' '

" (MLF)
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- persabilidad preferida con una mszcla de elastdmero mds com

. ra su mezclado en una fraceidn de 20% en volumen con une

\'\ ' Hoja niim. 26

pleja que seria adecuada para articulos de caucho tales co-
mo manggeras,.neuméticds 0 correas de transmisidn de ener-
glas -~ -~ o ) f |

f : Varios maferiales se someten arfibrizacién de ma-
neraﬁ diferentes para ilustrar los efectos de la confizura-
cibn de las fibras sobre el reforzamiento del caucho. Cauchd
en hoja, caucho desmenuzado, caucho triturado u oiras for-
mas de materiales fibrosos se pasan por un molino de marti
llos que tiene un tamiz de descarga en espiga, HB. El tamiz
estéd hecho de materiallde 0,559 mm de grueso con un patrén
de rendijas de 12,7 mm de longitud que tienen una anchura
de 0,686 mm y estdn separadas 1,191 mm formando aproximada—
mente un drea sbierta del 21 por ciento. Ua ejemplo del mis
mo es el tamiz nimero 3464-HB027 vendido por Pulverizing Ma
ch%nery, divisién de Micro-Pul Corporation.

Alternativamente, el papel de periddicos puede in

troducirse directamente en un mezélador J desfibrarse par-
cialmente durante aproximadamente 10 minutos con una paleta
de impactos que tenga una velocidad en la punta de aproxima
damente 46 metros por segundo, El papel de periddicos se 50
mete nlteriormente a la fibrizacidén con la paleta de impac-
tos durante 3 minutos mds (un aumento de 2 a 5 minutos) des
pués de la adicién de negro de humo cuando se prepara una
mezela con utilizacidn de papel de periddicos como se ha in
dicado anteriormente en esta memoria, E1 negro de humo ac-
tia como abrasivo que ayuda & la fibrizacién y fibriliza-
¢idn,

Se prepéran vna pluralidad ds mezélas fibradas pa
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_mezcla C, que se descrive mds adelante. E1 nimero de partes
requorido vare dar la fraccidn de 20% en volumen variarg
. por supuesto con la den51dad relatlva de la flbra eleglda y
1la formulac1on de la mczcla. Las farmula01ones en qde se
utilizan fibras de celulosa no regenerada y la mezcla C re-~
quieren 81,4 partes de fibra para dar una fraccidén de 205
en volumen,

Un resumen de las difergntes preparaciones de fi-

bras es como sigue:

TABLA IIT
Mezcla no Fuente de fibras Preparacidén de las fibras
33 Papel kraft de madera Molino de martillos, ta-
dura, blanqueado miz HB
34 Papel kraft de madera WMolino de martillos, ta-
T dura, blanguezado . niz de orificios redondos
_ de 0,508 mm -
35 Papel kraft de madera Impacto de paletas, 46
, dura, vplanqueado m/seg.

. Papel kraft de madera
36 de coniferas, sin
blanguear

Molino de martlllos, ta—
miz HB

"Papel kraft de madera

37 ' e coniferas, sin Impacto de paletas, 46

blanquear Seg.
' 7o Molino de martillos, ta-
38 Papel de periddicos miz HB _ '
' ) it Tmpacto de paletas 46
39 Papel de periddicos m/ge | )
Aramid, 3,2 mm, 1,5 . . .
40 denler/fllamnn%o (i~ Molino de martillos, ta-
_ mniz HB
po 29)
41 Nilén, 3,2 mm, 3,0 de Mblino de martlllos, ta~
. nier/filamento miz HB
42 Poliéster, 3,2 mm,6,0 Molino de mertillos, ta-

denler/fllamento miz HB
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Se tomaron fotomicrografias de las fibras
preparadas de diversas maneras, pero easpeciTicsmente de
las mezclas 33 (madera dura), 38 (papel de periddaicos) y
40 (aramid) respectivamente cuando sze producen utilizando
el mismo tamiz de espiga. Las Tibras se dividen, se agrig|
tan, se rompen o sufren fibrilacidn en diversos grados.,
Los troncos de las fibras pueden incluir fibrillas colgan—
tes como apéndices, o porciones hojosas. Se ha determinu
QO que las fibras de made?a dura y las fibras de madera
de conf{feras pueden fibrilarse para tener fibrillas col-
gantes como apéndices controlando la produccidén de Ffibras
del molino de martillos con un tamiz méds restrictivo tal
como el tamiz de orificios redondos de 0,508 mm emplesdo
para la mezcla 34, La fibrs de madera dura mds altamente
fibrilada de la mezcla 34 tienc fibrillas colgantes comn
apéndices que se asemejan esirechamente a la fibra de
aramid. Sin embargo, las fibras de papel de periddicés
estdn altamente fibriladas con la impactacibn mecénice me
nog intensiva prodvucida por el molino de martillos con el
tamiz de éspiga.

La tabla IV presenta una formlacidn gene-
ral para una mezcla fibrada con fibra de celulosa no rege
nerada de las mezclas 33 a 39. Las partes en peso se ajus~
tan en la férmula cuando se utilizan las fibras sintéticas
de las mezclas 40-42 para dar una fraccidén en volumen de

fibras de 20%:
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IV

TABLA

Ingrediente

Partes en pe-
s0 referidas
a la fibrg

Hoja nam, 29

Partes en pe-
s0 referidas.

Flbra, celulona no rsg=norada
i

Ltllen glicol

Adh651vo

Resina de resorcina/formal
dehldo autocurable

Producto de rsaccidn de re
-gorcina y melaming

Plastificante de caucho

(Structol A-60) I
Negro de humo (HAF)

Aceite, nafténico

Ias mezelas fibradas
13

de

las péletas de aproximadamente 46 metros por segundo. Los

ingredisntes se mezclan de acuerdo con el prosrama siguien—

te:

100,00
8,00

7437
2,46

3,69
13,71
49,14

Se preparan con un mezclador

/tipo de paletas que tiene una velocidad en la punta de

TABLA V

Ingredientes

Afladir:

Flbras, etzlonwllcol, producto de
reaccion de resorcina y melamina

Afiadir:

plastlflcante de caucho
de reaccidn de dcido gra

Afiadir:
Negro de humo

Afladir:
Acelte

¥ Aumontado ab mlnutos cuando las flbras se someten a fl— i
brizacién con la paleta de 1mpactos que se ha explicado

arrlba.

Resina de resorcina-formzldehido,

(producto
s0)

2 la-mezcla C

81,4

6,0
2,0

3,0
80,0
40

Tiempo de megz
clzado, min,

2#

3
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Se preparan una pluralidad de mezelas fibradss de
ncuerdo con la especificacién de la tabla IV utilizando la
fibra de las mezelas 33-42.

Se tomaron fotomicrografias de‘las mezclas fibra
das preparadas de diversas maneras, pero especiiicamente
de mezclas fibrosas que wtilizan la fibra de las mezclas 33
(madera dura) y 38 (papel de periddicos). Las fibras de ma
dera dura y papel de periddicos aparecen ligeramente hinchg
das a causa de la absorcidn de egilenglicol o aceite. Algo
del adhesivo soluble no es fdcilmente aparente debido s gue
el mismo es disvelto por el etileno y absorbido por lag fi-
bra. Sin embargo, las pequefias particulas no disudbass de
adhesivo estdn dispersas con la fibra. Desde luego, si se
utilizase un adhesivo 1lfquido, el mismo recubrirla diré@ﬁg
mente o se absorberfa sobre la superficie de la Tibra. Por
consiguiente, se prefieren los adhesivos 1fquidos por ser
inds eTicientes,

E1l negro de humo recubre o espolvores las Fihrak
¥y las mantiene parcialmente apartadas, separdndolas umas de
otras. Bl negro de humo aparece como un polvo blanqueecinoe
sobre la Tibra porque el procedimiento 3EM (toma de Fotomi-
crogralina con microscopio electrdnico para examen minucioso
requiere la deposicién de un recubrimiento conductor, como
'oxro, sobre la muestra que se estd examinando minuciosementel
Las fotomicrografias muestran claramente cbmo las fibras de
las mezclas estdn separadas con negro de humo, Las fotomi-
crografias muestran también el negro de humo espolvoreado
sobre las fibrillas colgantes como apéndices y las porcio-
nes hojosas. Comparativamente, las fibras de la téenica an-
terior de madera dura estdn adheridas con ldtex unas a otrag

en un racimo unido.
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- ! Se prepara una mezcla C que comprende:
Ingredienie Partes en oseso
Caucho estireno-butadieno (SBR) - - = - 100;0

E Negro de humo™ (mar) L T B - 80,0

ée acuerdo con el procedimiento de mezclado -ASTM arriba in-

- dicado.. Ias diversas mezclas se muelen en el molino mezcla-

‘ximadamente 20 partes de SBR de la formulacidn fe ‘la mezcla

Hoja nam. 31

Carga reforzadora

S{lice hidratada, precipitada 15,0
Oxido de zinc 3,0
Acido estedrico . N 2,0
Azufre - ' 2,0
Aceite, nafténicb ' . : 40
Acelerador o o 1,75

N-terc.butil-2-benzotiazolsulfenamida
Antioxidante T 2,0
N-isopropil-N'-fenil-p-fenilendiaming
Sistema adhesivo (sistema ﬁRH para Fibras):
Hexametilentetramina | 1,6

Resoreina ) 2,5

*Para una mezcla fibrade de celulosa no regenerada que in-

cluye partes de negro de humo como se indica,

Ias mezclas fibradas se mezclan con la mezcla C

dor, se curan, y se cortan para ensayar las muestras como
se ha descrito arriba, Adicionalmente, la mezcla C se mez-—
cla con una fraccidn de 20% en volumen de fibra de maders
dura de la mezcla fibrada'Santoweb‘D de la téenica anterior,
Ia mezela de tipo D e¢s compatible con el caucho estireno-bu

tadieno (SBR) de la mezcla C; sin embargo, se sustraen apro
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_C'pafa compensar el caucho equivalente aproximszdo que en—
capsula la fibra,

Se preparan muestras con exiremos de mayor seceid
que ol cuerpo central de las dimensiones de ASTH D412 a pax
tir de las mezclas con la fibra incorporada orientada "a
favor del grano" en algunas muestras y "en direccidn trans—
versal al grano" en otras muestras. Las muestras orientadas
en direccidén transversal al grano se fracturan para exponexr
la fibra incluida y dejar al descubierto el paquete de fi-—
bras, la orientacidén de las fibras, y la dispersidén de las
fibras. Se tomaron Totomicrografias de las composiciones
Tibra-elastdmero diversamente preparadss de la fibra de las
mezelas 33-42, pero mds especificamente de fracturas en di-
reccidn transversal al grano que muestran 1s Fibra de made-
ra. Qura de la mezcla 33 y la fibra de papel de periddicos
de la mezela 38, Las fotomicrogralias muestran claramente
que las fibras de la composicidn de la invencidn estdn es—
trechamente empaquetadas unas con otras y que generalmunte
todas las fibras estdn orientadas en la misma direccidn.

Comparativamente, se tomé una fotomicrografia
de una fractura en direccidn transversal al grano que'mﬁeg
tra la fibra de la técnica anterior tal como la aue és,ﬁen-
dida bajo la marca comercial Santoweb D (madera dura)glEsta
composicidén de la técnica anterior tiene fibras no orienta-
das debido a aglomerados no dispersados o racimos unidos
que dejan dreas repartidas al azar en las que no existe nin
guna fibra dispersada. Asimismo, las composiciones de las
fotomicrografias anteriores tienen un nimero sustencialmen-—
te mayor de fibras por unidad de volumen que la composicidn]

de la fotomicrografia tomada en dltimo lugar, debido funda)
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tima que el nimero de fibras en las composiciones de 1a
invencidn puede ser mayor que el de 1a téenica anterior en
un 25 a 100%. Se cree gue la dispersidn me jorada de la fi-
bra, asi como el empaquetamiento ¥ la orientacidn tambidn
me jorados son el resultado de la fibra fibrilada mds corta
de la invencidén en comparacidén con la téenics anterior (poz
ejemplo, las longitudes sustancialmente no acortadas de fi
bra de madera dura de Santoweb D).

Las muestras de extremos de mayor seccidn que el
cuerpo central "a favor del grano" se someten a traceidn
con un ensayador Instron modelo 1123 a wn ritmo de la cruce
ta de 5 mm por minuto utilizando un sensor de deformacidn
de 50% de tal modo que se pueden determinar directamente
las curvas esfuerzo-deformacidn. Haciendo referencia a la
figura 1, se muestran las curvas esfuerzo~deformacidn pera
compoéiciones de mezcla C con una fraccidén de 20% en volu-
men de fibras utilizando le fibra de las mezclas 33-30 v 1s
fibra de madera dura de la tdécnica anterior, Santoweb D.

Todas las curvas muestran que el médulo de Young
0 médulo tengente son inapropiados como indicazcidn 01erta
de la resistencia caracteristica de lag composiciones Ge i
bras porgue las curvas no tienen wn tramo en 1inea rects en
el que el esfuerzo es proporcionsl a la deformacidn.

Si se utilizara el médulo de Young (esto es, el
médulo tangente) como indicador primario de 1a composicidn
me jor de fibras, la fibra de papel de periddicos impactada
con paletss (mezcla 39) representa una mejors definids so-
bre la composicidn de fibra de madera dura de la técnica

anterior porgue lo composicidén de papel de;mriddicps tiene
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un esfuerzo mayor en el nivel de 1% de deforma016n en el
que se trazaria una 1linea tangente para la determ1nac1on del
mbdulo de Young. No obstante, la composicidn de fibra de

madera dura de la técnica anterior tiene un mddulo secante

de %% mayor que la composicidén de papel de periddicos; y
la composicidén de papel de periddicos tiene una mayor resig
tencia a la rotura por traccidn y una mayor energlia de de-
formacién disponible (mayor &rea de curva proyectada) que
la composicién de medera dura de la téenica anterior.

En muchos casos, la resistencia limite a la fati
ga por esfuerzos de un materlal estd indicada por la rela-
cién de dicha energia de deformacién de un material para uy
nivel de esfuerzo particular (por ejemplo, el 4rea proyectﬁ
da bzjo una curva para un nivel de esfuerzo de 40 kg/cma)
la energia de deformacién total disponible para el material
(por ejemplo, el &rea proyectada total bajo la curva nusta
el punto de rotura por tracciln). A un nivel de esfuerzc ds
40 kg/omz, la composicidén de papel de peribddicos debe tened
una resistencia a la fatiga mucho mejor que la composicidu
de madera dura de la técnica anterior debidc a que la COm-
posicidn de papel de periddicos estaria sometida a uh'eé-
fuerzo que representa un porcentaje mis bajo de su encrgia
de deformacidn disponible. '

Bs facilmente observable, a partir de los perfi-
les esfuerzo-deformacidén de la figura 1, que las composi-
ciones de fibra de madera dura y madera de coniferas trata
das en el molino de martillos, con tamiz de espiga, mues-

tran una capacidad de esfuerzos aumentada sobre la técnica

anterior para niveles de deformacidén mis bajos. Un aspecto
no llamativo indicado por los perfiles es que las caracteris




10

15

20

25

30 -

21028

{ do con el tratamlento mecanlco, o} 1ncluso mezclas de tlpos

Hloja nwun. 35
’/
— ticas esfuerzo-deformacidén de una composicidn de fibras pue
den verse influenciadas por el tipo de tratamiento recénico

1de la flbra. Las flbras nueden mozcl arse. enire 91 de acuer-| -

-@diferentes para dar una ‘relacidn esfuerzo-deformacidn que
es independiente de los cambios en una relacidn entre dimen
siones de la fibra particular.

Las disparidades en los perfiles esfuerzo-deforma|
cidn para el mismo tipo de fibra son un tanto sugerentes de
que la relacidn entre dimensiones de la fibra no es el pard
metro més descollante para establecer unrmédulo alcanzable
total con las mezclas de ésta invencidn, Pars determinar
mas positivamente el efecto Ge la relacidn enire dimensio-
nes de la fibra sobre el mddulo, se hace pasar fibra krafi
de madera dura sin blanqueér a través de un ﬁolino de marti
llos con un tamiz dexespiga como se descfibe arriba. Ia fi-
bra se filtra luego a través de tamices de 841, 354, 250, y
149 micras de abertura, recogiendo sobre una bananaa. Al me
nos 50 fibras de las quec quedan retenidas en cads tamiz y
en la bandeja se miden épticamente para establecer una rela
cién media entre dimsnsiones de longitud a anchura de 1a fi

bra. Ias relaciones entre dimensiones computadas son:

841 micras 65
354 micras 54
250 micras 42
149 micras 29
Bande ja 13

Las fibras de cada rango de micras se mezclan en

una fraceidn de 20% en volumon con la mezecla C como se ha

explicado arriba, Ias relaciones esfuerzo—@eformacién entre—
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1 emencludas de 1o figura 2 muesiren gque los mddulos rosulinn

tas dz las componicion:o no se ven afecetado. priuorisnanto
por la relacidn entr: dimencioncs de la fibra, Ias carvacto-

ricticac finicas @ la fibra juegan una parte sumamants ine

ot

portantz en las caracteristicas fisicas de la composicidn

i

Ia fisura 2% ilustra rzlacionns esfusrzo-daforun.-
cidn para composicionsze de fibras con fracciones de 2C5 en
volumen de fibras ds aramid, polidster y nildn tratrdns on

10 un 201ino de martilios con un tamiz de espiza como se ho &

finido arriba., Ia mezclé fibrada con nildzn s2 preporz coun
o2 describe arriba para la cslulosa sxcerto gue las pur oo
en poso de mazcla C ce ajustan para la densicdad ra2lativa

del nildn a fin de dar la fraccidn de 205 en volumon, Loo

15 sistanas de adhesivo para las mezelag Titradas con hlw.i’ v

oliéster se praparan por pretratamisnto de las fibras (an-

g

tes del tratamisnto en el molino de martlllos) con polingc-
tileno-polifenilisocianato, secdndolas a 93,39C y haciando
rezccicnar en caliente el adhesivo a 215,62C durante aproxi

20 nadamente 3 minutos., Las partes en peso ¢e mezela C ze aln

ve
i

tan tarbidn psra dar la fraccidn de 20% en volumen para arg
mid y polidster, Ia relacidn esfusrzo-deform-cidn de la co
posicidn muesira los ofectos de las propiedades aslusrag-ads

n de la fibra.
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Otra caracteristica primaria que dete deducirsc

de la fizura 1 es que el +ipo de tratoamierto mecdnico ds

una Iibra oltera significativamente la configuracidn de las

fibras y su efecto reforzador resuliante sobrz un viscoclas

tdmero, Alsunas de las aluvra01on~ de las Tibras ec2luldsi

30 cas mas imporitantes ousdan lograrse con fibras dz napel de

21028 OOR
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| las mismas estdn rigidizadas o fragilizadas con lignina en
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-periddicos. Esto puede ser debido a que las fibras de pépel

de~psriédicos pueden fibrilizarse altamente a causa de gue

cémparaéién con las fibras dé médera dﬁra o -de méderande,cg'
niferas producidas por el prdcédimiento kraft que estdn exen
tas de lignina.

Pars evaluar adicionalments las formas de lss fi-
#ras, el material de papel de periédicos se fibriza y fibri
liza con un molino de martillos que tiene diversos tamices
"de salida.

Pueden utilizarse varias configuraciones de temiz
de descarga pars pfoducir el tamalio y la forma de £ibras de-
seados de acuerdo con esta invencidn. Como se ha indicado
arribé, es satisfactorio un tamiz de espiga con una anchura
de70,67 mm, Son también satisfactorios los tamices de ori-
ficios redondos, con tal que los mismos tengan un didmetro
que clasifique adecuadamente la fibra a una longitud dessa-
da mientras que también, en el caso de algunas fibras (esto
es, las de aramid, madera Qura, madera de coniferas, y espe
cialmente papel de periddicos) aquél altera significativa-
mente la forma de la fibra. Mediante ensayos, se determina
que son satisfactorios los tamices que tienen une abertura
de 0,5 mm a aproximedamente 2 mm de amplitud. Para esta des
cripeidn, el términe amplitud hace referencia a la segunda
dimensidn, o enchura, que caracteriza una abertura de temiz.
Asi, para un tamiz de esyiga, amplitud se refiere a la dimen
sién de 0,686 mn. En el caso de un temiz de orifiéios redon
dos, amplitud hace referencia al didmetro. Cuando estd con-

trolada la dimensién de la amplitud, queda cbntrolada tam-~
bién la longitud de mediana de la fibra. Ia‘dimensién de am-
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'

!

_plitud controla sustancialmente la longitud de mediana de

la fibra desde aproximadansnie 0,2 a apraxbvadamente 2,5

mlentras que 51multaneamante llmlta 1a longitud de la fibra

a un max1mo de aoro&lmadamente 2 9 mm. A mndlda que se redu

ce/la amplitud, se hace més evidente la fibrilizacion de
las fibras de celulosa, Asimicmo, cuanto mds corta es la fi
bra, tanto meyor es el momento de flexidn requerido para do
blar,la fibra, Asi, las fibras mds cortas tienen menos ten-
dencia a juntarse y enredarss; 1a'ventaja es que las fibras
mis cortas son mis fédciles de mszclar y empaqustar en un
viscozlastdmero que l1ad fibras de la tdenica anterior.

Un tamiz que se ha encontrado beneficioso para la
celulosa, y en particular para el papel de periddicos, es

un tamiz de trapecio dentado con una amplitud de 0,8 mm,

distribuido por la Alpine Amsrican Corporation, El molino

'de’martillos y el tamiz de trapecio dentado alteran susban-

cialmente la forma de la fibra de papel de periddicos, Ias
fibras se fragmentan desde una longitud de mediana en esta-
do natural de aproximadamente 2,8 mm a una longitud de me-
diana preferida de aproximacdamente 1,7 mm a aproximadsmsnte
2,3 mm, Ias fibras se parten, se rompen ¢ se disgregan ds
cualquier otro modo, lo que leg da la apariencia'de particg
las semejantes a fibrillas de troncos de fibras que pueden
partirse y desde los cuales se extienden porciones de hojas
peladas colgantes como apéndices y fibrillas vellosas. Cuan
do se preparan en una mezcla ¥ se mezclan con el material
de la mezcla C como se ha indicado arriba (con exclus idn

del adhesivo) las fibras producen un efecto reforzador im-

portante pero reducido, Ia anisotropia modular permanece en
una relacibén de aproximadamente 2,7 que es aproximadamente
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|_la ﬁisma gue la obtenida para la mezcla 38. 31 mddulo sscan

‘e del 5% medido en la dlrec01on de calandrado es apfoxima—

damente 35 9 kg cm2 comparado con el modulo secante de 5%

[N

de. 13 4 ko/cm encontrado para 90 grados resnecto -a lsg dlrec
cidn de calandrado.

El efecto de la utilizacidn de este tamiz alterna
tivo es permitir al usuario alterar la eficiencia reforzado
ra del papel de periddicos, en funcidn de la estructura de
la fibra, para fraccidén en volumen y formulaciones constan-
tes, Por razones no totalmente comprendidas, la orientacidn
de la fibra y la anisotropia modular permanscen aproximada-
mente iguales que en.la mezcla 38, Ia inspeccidn indica que
la masa fibrosa estd constituida por troncos de fibras prin
cipales generalmente rotas y fibriladas con una inclusidn
sustancial de psqueilas fibrillas o eétructuras "ho josas",
cuando se incorpora en el caucho. '

En muchas éituacioncs, la wtilidad de un elastome
ro de tipo caacho se establece por sus caracterlstlcas de
anisotropia modula; (por eaemplo, la comoarac1on de las cg-
racteristicas fisicas "a favor del grano" con 1as medldas
en un éngulo de 90 grados o "en direccidn transversal al
grano"), E1 negro de humo se caracteriza por su capacidad
para reforzar el caucho sin ningin efscto aﬁisotrépico modu
lar éusfancial. Hablando en términos geﬁerales, un aumento-
en las partes de negro de humo incrementa el mddulo y hace
aumentar notablemente el punto de rotura por traccidn de
una mezcle de caucho sin empeorar significativemente el ni-’
vel de deformacidn an lé rotura por traccidn. Ias cargas

granulares, tales como particulas de celulosa molidas en mo

lino dé_bolas ¥ harina de madera molida, proporcionan algin
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—reforzamiento al caucho sin efectos sobre la anisotropia mo

dular excepto que el nivel de deformacidn para la rotura poy

| traccidn se reduce notablemente, lo mismo que el mddulo, de

‘bido a.Qué 1éé particulas giénuiares ofrecen muy escasa ca-
paéidad de transferencia de fuerza en su interfase con el
caucho.

Ia anisotropia modular de una mezcla de caucho
%argada con fibras se ve afectada por la orientacién y dis-
persifén de las fibras. Como se ha indicado previamente, la
‘direccidn de flujo de la mezcla durante el trabajo tal como
el calandrado o la extrusidn, afecta significativamente la
orientacidn de las fibras. Ia relacidn modular de una compo
sicifn de fibras calandrada tipica de la tdenica anterior
es apfoximadamente 10 = 15 a 1 (la relacidn de "a favor del
grano" 2 "en direccidn transversal al grano").

Sin embargo, la relacién modular de las composi-
ciones elastémero-fibra de 1z invencidn es aproximadamente
3 ~5a 1, Ias relaciones modulares mds bajas se consiguen
con mayor mddulo "a favor del grano" y sustancialmente ma-
yor "en direccidn transversal al granc" que la técnica ante
rior. Por ejemplo, el médulo secante del 5 por clento para
las fibras de papel de periédico, mezcla 38 es aproximada-
mente 64,8 kg/cm® en una direccidn de orientacidn de las fi
bras y aproximadamente 22,8 kg/cm2 en 90 grados respecto a-
la orientacidén de las fibras, 1o que da una relacidn modu-
lar de 2,82,

Se cree que el mayor médulo "a favor del grano"
de la invencidn es el resultado de una dispersidn mejorada
de las fibras & un mayor ndméro de fibras, ILa téenica ante-

rior ilustra el uso de fibras largas y enteras, mientras
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_que el procedimiento de esta invencidn prodﬁce fibras mas
cortas, De acuerdo con ello, pasra una relacidn de yélumen,r
ds fibras Qadé hay un mayor nﬁmefo delfibfas discretas mez-|
'pladas_con un elastémero en la-cqmpoéicién de esﬁa iﬁVenf .

| ' . - ’ :
ci?n que el que se conocia en la tdcnica anterior. E1 mayor
ndmero de fibras mds pequefias da como resultado una distri-
bucidn de las fibras mds uniforme ¥y un mayor grado ae empa-—
guetamiento de las fibras que en 1a téenica anterior., Ia
distribucién y el empaquetamiento de las fibras evitan cua-
lesquiera concentraciones de esfuerzos en la mezcla g par-
tir de fibras no arientgdas ¥y enredadas pare dar una defor-
macidén de la mezcla sustancislmente uniforme entre fibras
adyacentes,

El tipo de configuracidén de’ fibra producido por
los mgdios mecdnicos deseritos en esta memoria para dar 2 un
cog%osicién de fibras una rslacidn modulsr baja caracteriza

da!por un alto médulo "a favor del grano™® ¥y un alto médulo
"en direccidn transversal al grano®, proéuce un efecto de
reforzamiento de la fibra no reconocido hkasta zhora en la
téenica de la fabricacidn del caucho. Es decir, que pueden
utilizarse fibras de celulosa no regenersda para reforzar
una mezcla un tanto en el sentido del efecto proporcionado
por el negro de humo. Sin embargo, las fibras refuerzan el
caucho aumentando el médulo en aproximadamente dbs veces y
media la relscidn Yolumétrica del negro de humo, pero con
una reduccidn en ia resisteﬁcia a la rotura por traccidn.
Asi, una mezcla puede componerse sélo con fibras celuldsi-
cas no regeneradas yrsin proporcién-alg&na de nesgro de humo,
0 bian puedé_reducirse el néﬁero de partes dél negro de hu-

mo ‘empleado- actualmente, Como con las mezclas cargadas con
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- negro de humo, puede utilizarse aceite en una proporcidn de

‘rido al. eldstémero. Cuando las fibras celuldsicas de la in-
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aproximadamente 5 a aproximadanmente 100 partes en peso refe

vencidn se utilizen en combinacidn con negro de humo definipn
do la carga requerida, éceite, pueden utilizarse hasta 250
partes con hasta 300 partes de peso total de carga por cada
100 partes en peso del elastdmero.

Més especificamente, la fibra de celulosa de la
invencidn (por ejempio, cvue tiene un intervalo de longitud
de mediana preferido de aproximadamente 0,1 mm a aproximada
mente 2,3 mm) pucde dispersafse.en caucho extendido con
aceite, que tiene neérc de humo como cargé, para formar una
composicidn en la que la fibra constituye desde aproximada-
mente 5 a aproximadamente 60 por ciento en volumen de la
composicidn, Preferibleménte, el negré de huﬁo més la fiora
constituye desdz aproxinadamente 20 a aproximadamente 200
partes en peso por caéa 100 partes en peso de caucho; y la
fibra constituye desde aproximadamente 25 a 60 por ciento
de un volumen combinado ocupado por el ﬁegro de humo y la
fibra, Puede incluirse entonces aceite en una proporeidn ma
yor en partes que la gue se conocia previamente en la técni
ca para ajuster el médulo secante de la composicidn segin
se dasee. Se aflade el aceits para constituir al menos apro-
ximadamente 80% en peso dsl peso combinado de las partes de
negro de humo y fibras, de tal modo que el aceite ocupa un
volumen que comprende aproximadaments 50 a 120% del voluman
de las fibras. Pueden féfmularse entonces composiciones fi-
bra-caucho extendidas con una proporcidn muy'alta de aceite,
qle tienen un mddulo secanté de 10 por ciento de al menos

aproximadamente 3,52 kg/cm®.
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— Ia descripeidn que antecede se hace con el fin de
“ilustracidn y no tiene por finalidad limitar el alcance de
la invencidn,. el cual debe quedar determinado por las rei-

vindicgeiones del apéndice. - o e
i . ’ T

j
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REIVINDICACIONES

Los puntosrde invencidn propia y nueva que se presen
tan para que sean objeto de esba solicitud de Patente de
Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que Se reco
gen en las reivindicaciones siguientes:

l12,- Un précedimiento para preparar una mezcla fibrg
da, que comprende antes de revestir las fibras con un elag
témero,las etapas de : someter a fibrizacidn; esponjar y
desenredar parcialmente las fibras; mezclar con las fibrag
un agente de separacidn em particulas mientras que simul-
téneamente se espolvorea y reparten las fibras con parti-
culas; y mezclar aceite con las fibras repartidas.

22 ,- Procedimiento éegﬁn la reivindicacidn 12, y que
incluye someter a fibrizacidén fibras hasta longitudes me-
dias de aproximadamente 0,03 mm a afroximadamente 2,9 mm,
Y en-donde las fibras se seleccionan del grupo consistente
en celulosa, aramid, nylon, poliéster y papel de periddi-
cos. | '

~ 38.- Procedimiento segin la reivindicacidn 22, que

incluye rigidizar las fibras con un agente de rigidizacidnl.

4a,- Procedimiento segin la reifindicacién 12, y que
incluye ademds clasificar las fibras por tamafios por impac
tacidn mecédnica de las fibras y tamizacidn del flujo de
fibras procedentes de la impactacidn con un tamiz de sali-l
da que tiene una abertura con una amplitud de aproximada-
menté 0,5 mm a aproximadamehte 2 mm, . '

5&.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12, 22,
32 y 42, y que incluye ademds las etapas de : mezclar par-
ticulas de negro de humorcon las fibras desde aproximada-

mente 5 partes hasta aproximadamente 200 partes en peso de
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cidn desde aproximadamente 2:1 a aproximadamente 1:2 de acgi
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negro de humo a fibra y sinulténeamente espolvorear y sepa-
rar las fibras con las particulas ‘de negfo de humo y meg-

clar aceite con las fibras Y el negro de humo en una rela-

te en peso a negro de humo.

©2.- Procedimiento seglin la reivindicacidn 12, que
incluye ademés después de 1la etapa de esponjar las etapas
de_: acondicionar las fibras con un liquido que se absor--
be, en proporciones de avrox1madamente 1 a aproximadamente
20 partes de liguido en peso a fibra; y mezclar un adhesi-
Vo no elastémero con las fibras Yy revestir al menos parcial
mente las fibras con el adhesivo mientras que se mantienen
las fibras en un estado sustancialmente separado.

78.- Procedimiento segun la reivindicacién 12, y que
1ncluye ademds después de la etapa de mezclar con ace1+e,
la etapa de mezclar caucho en polyo con las fibras, sgente
de separacidn y aceite.

88.- Procedimiento seglin las reivindicacioﬁes 1z, 22,

&, 42, 68, 78, donde el agente de separacién se seleccio-

N

na del grupo que comsiste en negro de @umo Y arcilla.
- UN PROCEDIMIENTO'PARA.PREPARAR UNA MEZCLA
FIBRADA.

Tal y como se ha descrito en la Meﬁéria que antecede
representado en los dibujos que se acompafian y para los fi
nes que se han especificado. - .

' - Bsta Memoria consta de cuarenta y'cihco hojas escri-

tas a miquina por una sola cara.

Madrid, 31.MAR1978
P.A.
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