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-2 - REF.: USSK 22C,557.

RESUMEN DE LA INVENCION

Productos de un proceso de coprecipitacién que estdn
constitufdos por (i) suero esencialmente transparente y (ii)
part{culas friables homogéneés, sin polvo, esencialmente no
pegajosas, de un producto quimico para la formulacidn ce cau-
cho o plésticos, predispersado, que estédn consfituidas por
alrededor de 80 g 99,5 % en peso_de'dicho producto quimico y
alrededor de 0,5 a 20 % en peso de un ligante formador de pe-
1{cula constitufdo por un caucho o un polfmero pldstico, don
de précticamente la totalidad de las partfculas del compuestd
quimico de formulacibn tienen como minimo un tamafio de 0;05
micrag y donde ninguno de los productos quimicos de formula-
cidn utilizados es un agente reforzante ni un diluyente de
los materiales de caucho o pldstico.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo. de la invencién

Esta invencidn se refiere a un procedimiento para la
preparacién de productos quimicos predispersados en presxn-
cia de un suero esencialmente transparente. M4s especialmen-—
té, la invencién se refiere a un procedimiento para la copre-
cipitacién de un producto guimico de formulacién de cauchos
0 plésticés con una emulsidn ligante que contiene un ldfex dd -
un caucho o de un polimefd pldstico, para producir una compo-
sicibn quimica predispersada hoﬁogénea ¥y un sueroc con mayor
trangparencia.

Descripcidn de la técnica anterior

En la manufactura de artfoulos de caucho o pldstico, es
necesario agregar diversos productos quimicos de formulacién
de cauchos o plédsticos, tales como agentes reticulantes, ac-

tivantes, acelerantes, antidegradantes, agentes vulcanizantes
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estabilizantes y similares, Los procedimientos convencionale
de incorporacidn de estos ingredientes de la formulacidn han
hecho uso en general de equipos masticadores oomo mezelado-

reg Banbury o mezcladores abiertos de caucho, Utilizardo e s—

tos procedimientos, o bien los ingredientes se mezclar direc-
tamente con el caucho o el pldstico o se agregan durante el
mezclado mezclas madre de estos ingredientes. Estos in;re=-

dientes de formulacidn son necesariamente polvos muy finos

de manera que pueden ser incorporados homogéneamente»con un
grado mfnimo de mezclado,

En forma de polvos secos finamente divididos, estos ind
gredientes de formulacién plantean muchos problemas al Sabrid
cante de artfculos y al usuario. La molienda en seco produ—~
ce nubes de polvo de sustancias reactivas y aumenta la velo-
cidad de evaporacidn de las més vélétiles. En forma de polvo
o de vapor, estos productos qufmicos pulverizados finamente
divididos constituyen un riesgo para la salud de todas las
personas que deben trabajar en una atmdésfera contaminada des-
de la operacién de molienda en seco hasta la fase de formula
cibn del caucho,

Durante todas las manipulaciones mecdnicas de estos pro-
ductos quimicos pulverizados, por ejemplo durante el embalajé,
transporte, desembalaje, pesada y adicién a la vasija mezcla-
dora, las nubes de polvo producidas representan un desperdi~
cio de producto qufmico. Esto conduce a imprecisiones en la
adicibn de productos que influyen adversamente en la reprodu-
cibilidad de la velocidad de vulecanizacidén y de las propieda—
des fisicas del producto de una mezcla a Qtra. Como 1la mayo-
ria de estos ingredientes de formulacidn afectan a las PL o=

piedades ffsicas resultantes de las Ffornulaciones vuleaniza-
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Algunos productos quimicos vuelven al material de caucho o

das hasta cierto punto, habitualmente son muy reactivos, ex-
perimentan reacciones de hidrélisis y oxidacidn ¥y algunos
son indeseablemente delicuescentes. Estas mismas reacciones
producen irritaciones oculares y quemaduras quimicas -sobre
la piel y membranas mucosas de losroperarios expueé%oé a es-
tos polvos y vapores. Ademds, estas reacciones con agua v
aire representan una pérdida-desconocida de actividad-que
varis con cada mezcla.

Existen ademds graves problemas en el empleo de produc
tos quimicos pulverizados secos durante la etapa de mewcla—
do. Ademds de la pérdida de producto en forma de nube de nol
vo o de vapor durai:te el mezclado, parte puede caer a %ravés

de los rodillos durante el mezclado en mezclador abierto.

pléstico seco y acartonado mientfas gue otros ablandan el
material hasta el punto de que se vuelve pegajoso. Cuando se
utilizan en ciertas combinaciones, algunos productos quimi-
cos forman eutécticos de bajo punto de fusién que dan lugar
a mala capacidad de ftransformacién y a reacciones previas.
Durante la operacibn de mezcla aparecen otras dificultades
debido a que estos productos quimicos son generalmente sus-
tancias polares que no son fécilmente mo jadas por los poli-
meros hidrocarbonados no polares de alto peso molecular y
se aglomeran en particulas grandes en lugar de dispersarse
por completo.

Estos problemas asociados con la manipulacidn, mezcla-
do y dispersibn adecuada de los productos quinicos pulveri-
zados en matrices poliméricas tenaces han plagado las indus-
trias del caucho y de los plésticos desde sus comiengos. Se

han puesto a punto varias técnicas de transformacidén para
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aliviar estos problemas, pero todas ellas fienen sus incon-
venientes. Se han seguido tres v{as principales para produ-
cir composiciones sin polvo en las indugtrias del caucho y
deV105 pldsticos, a saber: polvos o pastas aceitadog, nastas
extrufdas y posteriormenté secadas que contienen ligantes de
létex y mezclas madres de productos quimicos seleccicrados a
temperaturas relativamente bajas del producto, preparadas me-
diante un proceso de coprecipitacién. Los polvos o pastas
aceitados, que se encuentran en el percado para la mayoria de
los productos qufmicos del caucho, son pegajosos, diffciles
de manipular, rompen el material cuando se agregan y no son
verdaderas dispersiones ya que habitualmente contienen aglo-
merados. Los preparados en pasta extrufda, a no éer gue se
preparen con polfmeros de peso molecular muy bajo o semifluf-
dos, son muy duros y diffeciles de'dispersar, especialmente
en ciclos cortos de mezclado..Estas pastas habitualmente con-
tienen jabones y agentes tensoactivos gue evitan su desestad
bilizacidn durante la preparacibn, que afectan adversanente
a propiedades tales como el hinchamiento en agua del produc—
to final, También contienen los electrolitos y jabones utili-
zados vara preparar el ldtex. En las patentes estadouniden~
ges 2,640,088 y 3.012.985 se describen productos en pasta se-
ca de este tipo.

La fécnica de preparacidén de mezclas madres de 1létex
ha estado.generalmente limitada a la coprecipitacidn de un
material de carga con un 1étex, y opcionalmente un plastifi-
cante, para uso en el reforzamiento o dilucidn del material
de caucho o pléstico. Pueden encontrarse ejemplos de mezclas
madres de ldtex de agentes reforgzantes o éiluyentes, como

negros de humo o sflices, en las patentes estadounidenses
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2.229.534, 2.964.490, 3.014.005, 3.317.458, 3.356.623,
3.640.940, 3.664.978 y 3.700.620 y en la patente britdnica
781.152. En todas estas patentes, el material de carga se
mezcla con un létex y la mezcla resultante se coagula:y este
material de carsgs se encuentrs siempre presente en canfida—
des no superiores a 400 partes por 100 partes de polfmero en
el 14tex.

También se ha sugerido el empleo de mezelas madres de
14tex en la coprecipitacién de pigmentos y agentes vulcani-
zantes. Utilizando este método, la General Tire & Rubber
Company ha preparado predispersiones de azufre.(Ko—Blend) v
de disulfuro de tetramefiltiuram (Kure-Blend MT) en caucho,
en las que el producto quimico se encuentra en cantidades no
superiores a 100 partes por 100 partes de caucho. Fn la pa~
tente canadiense n® 457.146, se céprecipitan pigmentos con
l4dtex para formar composiciones que contienen menos de glre-~
dedor de 70 % en peso de pigmento. En la patente estadouni-
dense n9-1.558.688, la areilla es coprecipitada con un 14tex
de caucho para preparar una composicibn con un 90 % en peso
de arcilla,

Ninguno de estos procedimientos de formacidn de mezclas
madres de litex de la técnica anterior ha resultado completa~
mente satisfactorio. Se ha encontrado gue cuando el material
de carga o pigmento es coprécipitado.con un l4tex, el suero
que se forma por coagulacién no és transparente. La turbideg
del suero es debida a particulas de la carga no coprecipita~
das ni ligadas a ningin polimero y a partfculas de polfmero
suspendidas. Este suero turbio se ha tirado generalmente, dan
do lugar a la pérdida de grandes cantidades de materinl de

carga y/o de polimero. Estas pérdidas pueden ser reducidas
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mediante el uso de auxiliares de coagulacidn, tales como
colas animales, Swift Colloids, American Cyanamid Nagnifloc
573C, duPont Amine 248, y auxiliares de coagulacién del tipo
de poliamina catibnica, tales como Nalco 107..En la patente
estadounidense n? 3.664.978, se describe un procedimiento pa+
ra la reduccidn de las pérdidas de producto en formae e parti
culas finas de elastémero—aceite; elastdmero-aceite-regro de
humo o elastdmero-negro de humo en el suero de un proceso de
preparacién de mezclas madres de l4tex, El procedimiento pa~
tentado consiste en mezclar coagulante y lédtex adicionales
con la mezcla pareial o totalmente coagulada. En la rataente
estadounidense n? 3.700.620 se describe un procedimiense pa-
ra la reduccién de las pérdidas del pigmento de sflice en el
suero durante la preparacilén de una mezcla madre de elastbme-
ro-pigmento de sflice. El procediﬁiento patentado es comple-
jo e implica el uso de un pigmento de sflice hdmedo con un
contenido de £lcali residual o combinado con un l4tex elasto-

mérico que contiene grupos hidroxi, donde el material de card

ga estd presente en el codgulo en una proporcibn inferior a

100 partes por 100 del elastémero. En estos dos procedimien—
tos patentados, las pérdidas de carga o polimero en suero
gon reducidas empleando cantidades relativamente grandes de
polfmero, para que se combine con las partfculas de carga y
las oubra. En Borg y colaboradores, Industrial and BEnginee-~
ring Chemistry, Vol. 38, n® 10, pigs. 1013-16, se encuentra
que en la preparacién de una mezcla madre de arcilla-létex
que contiene menos del 50 % en peso de arcilla, la reten-
¢ién de la arcilla por el caucho es aumentada, aunque no se
consigue una retencidén completa, aumentando el contenido en

sélidos de la mezela de arcilla-ldtex antes de la coagulacidn
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Ninguno de los métodos sugeridos para reducir las pér-
didas de material de carga o polimero en el suero, que son
el resultado de los procedimientos de formacién de mezclas
madres de 1l4dtex de la técnica antefior, es satisfactorio ya
que reguieren etapas de trénsformacidn adicionales y'ad el
producto coprecipitado se encuentran cantidades relativamen-
te grandes de polfimero. Es conveniente obtener un producto et
el que la concentracibén de ingrediente de formulacidn sea lo
mayor posible, primero porque el ldtex polimérico utilizado
para preparar el producto coprecipitado puede no tener la
misma composicidén gque el material de caucho o plastico al qus
han de agregarse finalmente los ingredientes y la cantidad
de "impureza" introducida en el material debe mantenerse en
un valor m{nimo y en segundo lugar, porque es mis econbmi-

co mantener la concentracién de pélimero lo mis bajé posible

para reducir el coste del ingrediente de formulacién copreci+

pitado para una cantidad dada de ingrediente de formulacidn
que debe ser agregada al material. La patente estadounidense

n? 1.558.688 describe un procedimiento que utiliza una gran

concentracibn de material de carga, pero se ha encontrado que

ese procedimiento produce un suero turbio.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Los inconvenientes y limitaciones de la técnica ante-
rior son aliviados mediante esta invencién. De acuerdo con
esta invencidn, los productos quimicos de formulacidén de cau-
chos o plésticos, que no se utilizan para reforzar o diluir
el material de caucho o plédstico, son coprecipitados con una
emulsién ligante formadora de pelfcula que comprende un 14-
tex de un caucho o de un polimero plédstico, para formar una

predispersibn homogénea del producto quimico de formulacidn

A
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“en egta memoria, pueden ser utilizados para dispersar ré4pi-

en el ligante. Se ha encontrado de la forma més inesperada
que por coagulacibn de una mezcla'de productos quimicos de
formulacidn y emulsién de ligante de acuerdo con el procedi-
miento de esta invencién, el suero producidovpresenta una,
transparencia 6ptima y estd esencialmente exento de cualquiep
producto quimico de formulacidén y ligante. Antes de esta in-
veneién, no era posible conseguir una coprecipitacibn préc-
ticamente completa de todo el producto quimico de formula-
cibn y de todo el ligante polimérico sin utilizar auxiliares|
de coaguiacién o concentraciones excepcionalmente altas de |
coagulante. Los productos quimicoé de formulacién predisper-

sados preparados de acuerdo con esta invencidn y deseritos

da, uniforme e fntimamente el producto quimico de formula-
¢ién en un material de caucho o pléstico mediante mezclado
mécénico de la composicibén de producto quimico de formula-
eifn predispersado con el material de caucho o.pléstico.

Con objeto de coprecipitar la mezecla de producto quf-
mico de formulacidn y emulsibén de ligante formador de pelf-
cula, de maners que el suero producido por coagulacidn pre-
senfe una transparencis 6ptima, se ha encontrado inesperada—
mente que la cantidad de ligante que se mezela con el pro-
ducto quimico de formulacidn debe disminuirse en lugar de
aumentarse como se ha hecho hasta ahora. El producto predis--
persado debe c on tener mds de alrededor del 80 % del peso
del producto qufmico de formulacién. Las composiciones pre-
dispersadas preparadas de acuerdo con este procedimiento puey
den contener ademis aceites de elaboracién o extendedores
del caucho o plastificantes quimicos, asf como antidegradan-

tes o estabilizantes para prolongar la duracién en almacena-—
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" de acuerdo con esta invencién son partfculas frisbles homo-

miento del producto.

Pambién se ha encontrado que estos productos quimicos
de formulaciln, que pueden ser preparados como productos de
reaccifn insolubles en agua de dos reactivos solubles en
agua, pueden ser preparados ip situ y coprecipitados con una

emulsién de ligantes simultédneamente, de acuerdo con esta in

vencién, mezclando una sal soluble en agua que contiene la
porcibén orgénica del producto quimico deseado con la émulsi&
de ligante formador de pelfcula y agregando uns cantidad sut
ficiente-del catibn metdlico deseado para formar el producto
quimico deseado y coagular la emulsién de ligante.

Las composiciones quimicas predispersadas preparadas

géneas, esencialmente no pegajosas y sin polvo, gue pueden

ser pesadas con precisibn y que pheden ger dispersadas répi-

da, uniforme e fntimamente en el material de caucho o plésti:
g0 con el que se mezclan.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

La Figura 1 es un gréfico de la absorbancia del suero
en funcidn del porcentaje en peso de Gxido de cine en las
composiciones quimicas predispersadas.

La Figura 2 es un grafico de la absorbancia del suero
eh funcibn del porcentaje en peso de dxidb de cinec en las
composiciones quimicas predispersadas.

La Figura 3 es un grifico de la absorbancia del suero
en funcibn del porcentaje en peso de azuffe en las compogi-
ciones qufmicas predispersadas. 7
| La:Figura 4 es un grafico de la absorbancia del suero
en funcién del porcentaje en peso de azufre en las composi-

ciones mimicas predispersadas.
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La Figura 5 es un grdfico de la absorbancia del suero
en funcidn del porcentaje en peso de etilentiourea en las
composiciones gquimicas predispersadas.

La Figura 6 es un gréfico de la absorbancia del suero
en funcién del porcentaje en peso de etilentiourea en las
coﬁposiciones quimicas predispersadas. .

Lg Figura 7 es un gréfico de la absorbancia del guero
en funcidn del porcentaje en peso de disulfuro de tetrame—
tiltiuram en las composiciones quimicas predigpersadas.

Ia Figura 8 es un grdfico de la absorbancia del suero
en funcidn del porcentaje en peso de azufre en las compogi-
ciones quimicas predispersadas.

La Figura 9 es un gréfico de la gbsorbancia del suero
en funcién del porcentaje en peso del dietilditiocarbamato
de cine en las composiciones quihicas predispersadas,

‘La Figura 10 es un grifico de la absorbancia del sue-
ro en funcidn del porcentaje en peso del azufre en las com—

posiciones quimicas predispersadas.

DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

De acuerdo con esta invencidn, una mezela de un pro-
ducto qufmico de formulacidn de cauchos o plésticos ¥y una
emulsibn de ligante formador de pelfcula que comprende un
l4tex de un caucho o de un polfmeroc pléstico, y opcionalmen-
te ingredientes como plastificantes, antidegradantes y esta-
bilizantes es coprecipitada para formar un producto quimico
predispersado homogéneo y un suero transparente esencimlmen—
te exento de cualquier producto qufmico de formulacidn y de
partfculas poliméricas.

Una gran variedad de productos qufmicos de formulacién

de cauchos o plésticos son adecuados para uso en esta inven
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to, monosulfuro de tetrametiltiuram, disulfuro de tetrame-

-tiltiuram, hexasulfuro de dipentametilentiouram, N-1-butil-

—12 —

cibn., Los productos quimicos adecuados incluyen todos los
productos insolubles en agua utilizados en la formulaeién
de mezclas de caucho o pldsticos, tales como agentes reti-
culantes, agentes vulcanizantes, activantes, acelerantes,
antidegradantes, antioxidantes, antiozonizantes, estabili-
zantes frente a los productos quimicos y al calor, sgentes
vulcanizantes, agentes espumantes, activantes de los agen~
tes espumantes, retardantes, retardantes de la llama, modi-
ficadores de la vulcanizacién, pigmentos y similares, que
generalmente se encuentran en forma dc polvo finamente divi
dido. Son ejemplos de productos qufmicos de formulacife t{-
picos adecuados los agentes reticulantes como azufre, peré-
xido de dicumilo, a,d'-bis(t—butilperoxi)diisopropilbenceno,
dibengoil-p-quinon-dioxima, paraquinondioxima, 4,4'-ditio-
dimorfolina; activantes, tales como &xido de cine, 6xido de
cadmio, 6xido de plomo, plomo rojo, litargirio, silicato de
plomo; acelerantes, tales como N,N|-difeni1tiourea, dietil=-
tiourea, dibutiltiourea, etilentiourea, dimetilditiocarbama-

to de cinc, dietilditiocarbamato de cinc, dibenecilditiocar-

pamato de cine, dietilditiocarbamto de teluro, dietilditios

carbamato de cadmio, dimetilditiocarbamato de cobre, dime—

tilditiocarbamato de plomo, dimetilditiocarbamato de bismu-

2_penzotiazilsulfenamida, N-ciclohexil-2-benzotiazolsulfe-
namida, N-oxidietilen-2-benzotiazilsulfenamida, mercapto-
benzotiazol, benzotiazilsulfuro de cine, disulfuro de ben-—

zotiazilo, sal de di-orto-tolilguanidina de borato de dica-

tecol,-tetracloro—para—benzoquinona, di=orto=~tolilguanidinas

agentes espumantes, tales como azodicarbonamida, p,p'~0xi~
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bis(bencehosulfonilhidrazida), dinitrosopentametilentetra-
mings (DNPT); antioxidantes y antiozonizanies, tales como
1,2-dihidro~2,2,4~trimetilquinclina, 2,4~trimetilquinolina,
p~(poli~sulfonilamido)difenilamina, dibutilditiocarbamato de
nfquel, 4,4'-butiliden~big(6~ter-butil-m—-cresol), N-fenil~
p-naftilamina; pigmentos inorgdnicos, como diéxido da tita-
nio blanco; retardantes de la llama, como 6¥ido de antimo-~
nio, resinas halogenadas y compuestos alifdticos clorados;
estabilizantes, como fosfito de plomo dibdsico, ftalate de
plomo dibdsico, sulfato de plomo tribdsico y similares.

Pueden utilizarse en este procedimiento productos quf-
micos de formulacién de cauchos y plédsticos, fécilmente hi-
droligedos, por coagulacidn del sistema ligante con iones
metdlicos polivalentes como cinc, calcio, magnesio, aluminig
y similéres, para mantener un leprdximo a la neutralidad
durante la coprecipitacibén. Cuando el pH no es un factor
or{tico, puede utilizarse para coagular la emulsibn de li-
gante cualquier dcido mineral como nitrigo, sulfirico, clord
hfdrico, acético y similares.

Los productos quimicos que han de ser coprecipitados
con el sistema ligante de acuerdo con esta invencién pueden
ser agregados a la emulsién de ligante formador de pelfcula
directamente como polvo seco finamente dividido o como sus-
pensién acuosa., Las suspensiones acuosas del producto quimi-
co pueden ser preparadas por cualgquiera de los métodos habi~
tualeé, como simple agitacibn del polvo seco en agua con agi
tadores, homogeneizadores, mezcladores en conductos, molinoq
de pinturas de tres rodillos, molinos coloidales y ultraso-
nidos o mediante molienda en mojado de una torita de filtro

del producto gufmico utilizando un molino de bolas, un
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‘“tizar la homogeneidad de la composicién qufmica predispersa-

' da una de las partfculas que presentan estas grandes super-

-14 -

Attritor, un mezelador en conducciones o un molino de pintu~
ras de tres rodillos. Si el tamafio de partfcula es suficientd
mente pequefio, es decir, es inferior a unas 250 micras ¥ pre-
feriblemente inferior a unas 50 micras, pﬁéde ubilizsrse di-
rectamente la torta de filtro himeda del producto quimico.
Alternativamente, el producto quimico puede éer preparado

in situ y coprecipitado con la emulsidn de ligante simulté-
neamente, de acuerdc con otra realizacién de este invento.
Independientemente del método utilizado para preparar el pro-
ducto quimico finamente dividido para uso en esta invencién,
el tamafio de part{cula debe sér convenientemente infericr a

250 micras y preferiblemente inferior a 50 micras para garan-

da.

Se ha encontrado gue no sebroduce suero transparente
por coprecipitacibén de altas concentraciones de estos produc-
tos quimicos de formulacibn a no ser que el tamaflo de pric-
ticamente la totalidad de las partfculas de producto quimi-
co gea superior a unas 0,05 micras. Cuanto mayor sea la can-
tidad de particulas por debajo de este tamafio, que se aproxi-
ma al tamafo coloidal, mayores son las oportunidades de pro-
ducir por coprecipitacidén un suero turbio. Por ejemplo, no
se obtiene un suero transparente por coprecipitacién de los
materiales muy finamente divididos, de gran superficie espe-
ci{fica, utilizados-para reforzar 0 diluir los materiales de
caucho o pldstico, tales como negro de humd, sflice o arci-
1lla sino gue ge obtiene un suero turbio. Esto puede ser de-
bido a la incgpacidad de una cantidad relativagmente pequefia

de polimero para cubrir adecuadamerte las superficies de ca-
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ficies espec{ficas. Estos materiales no estdn considerados
en esta inveneidn, ya que estos materiales tan finamente di-
vididos se utilizan en grandes cantidades para reforzar o
diluir el material de caucho o pléstico y generalmente no
pueden prepararse predigpersgiones qué contengan altes con-
centraciones de estos materiales. Cuando se preparan estas
predispergiones, se obtiene un suero turbio., Los productos
quimicos adecuados que pueden ser utilizados para preparar
predispersiones homogéneas que contienen grandes concentra-
ciones de producto y suero transparente son generalmente log
productos qufmicos que deben ser agregados en ciertas pre-
porciones erfiticas, de manera que las condiciones de trans-
formacibn o prbpiedades f{sicas deseadas del producto aca-
bado o manufacturado sean uniformente reproducibles, Estos
productos quimicos se agregan en cantidades relativamente
pequefias, generalmente del orden de 0,1 & 5 % del peso de 14
mezela final, aunque_ocasionalmente puede llegar a ser hastg
del 20 % en peso. Pequeflas variaciones en la cantidad, dis-
tribucibn o dispersidén de estos productos quimicos en la
mezela finsl pueden producir graves variaciones en las mro-
piedades de transformacibn y/o fisicas de la mezcla final,
De acuerdo con esta invencidn, las predispersiones de estos
productos quimicos de formulacién pueden ser preparadas a
grandes concentraciones de producto quimico, lo que inespe-
radamente produce un suero esencialmente exento de partfcu~
las de producto qufmico y de polfmero por coagulacién,

Ia composicién de la emulsibn de ligante que contiene
un 1ldtex prolimérico que se mezcla con el producto quimico dd

formulacién no estd limitada por el procedimiento de esta

invencidn sino golamente por la aplicacidn final del pro-
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ducto. Sin embargo, es importante gue la emulsién de ligante
utilizada para preparar el ligante de esta invencién sea ca—
paz de formar una pelfcula por evaporacidn de la misma. Si
algo del 1l4tex de un polfmero que estd siendo considerado pa+
ra uso en la emulsibn de ligan%e se coloea en un vidrin de
reloj y se deja evaporar y despuéds de la evaporacibn forma
una pelfcula seca homogénea, entonces el ldtex polimérico es
adecuado para uso como totalidad o parte de la emulsién de
ligante de esta invencibn. Sin embargo, si por evaporaciln el
l4tex forma partfculas discretas de polfmero seco, ese 14—
tex no es adecuado como Ynico componente de una emulsidn de
ligante. Un l4tex polimérico que no forme pelfcula por evapo+
racién todavia puede ser adecuado para uso como uno de los
componentes de la emulsidn de ligante si el 1dtex puede ser
mezelado con ung emulsidn de un piastificante para ese poli-
mero que forme una emulsién que forme pelicula por evapora-
¢ibn. Solamente un 1ldtex polimérico que, cuando se mezcla
con una emulsién de un plastificante de ese polfmero no da ung
emulsién formadora de pelicula, es inadecuado para uso en
las emulsiones de ligante de esta invencibn. E1 polfmero puet
de ser cualguiera de los elastlmeros y plésticos que (1) se
encuentran en la naturaleza, tales como caucho natural, (2)
son corrientemente preparados por el procedimiento de poli~
merizaciln en emulsidn, inclufdos, por ejemplo, polibutadie—

no, copolfmeros de butadieno y uno o mids comondmeros como

’
estireno, acrilonitrilo, metacrilato de metilo, vinilpiridi-
na o un derivado de esta dltima y un écido oérboxilico, Ve
copolimero de estireno-butadieno (SBR), copolfmero de acrilo+
nitrilo-butadieno, copolimero de vinilpiridina-~estireno-butas

dieno; polimeros de butadieno sustitufdo, v.g. policloropre-
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‘riales identificados como cauchos termoplédsticos (TPR). EL

_17—

nos; gopolfimeros de gcetato de vinilo y etileno; poli(cloru-
ro de vinilo); poli(eloruro de vinilo-clorure de vinilideno)j
poli(cloruro de vinilideno) y copolimero de acrilonitrilo-
butadieno~estireno (ABS) y (3) son producidos por un proceso
de polimerizacién en solucidn y pueden ser convertidoa en
emulsidn; habitualmente emulsionando una solucidén orgdaica
del polfmero con una solucidn acuosa de un jabdn y después
expulsando el disolvente orginico. Son ejemplos de es%os po-
1fmeros el EPDM, EFR, polietileno oxidado, poliisobutileno,
caucho butf{lico, poliisopreno y la soluecién preparada de co-
polimeros de bloque de estireno y butadieno vendidos bajo los

nombres comerciales de Kraton y Solprene Plastomers y mate~

14tex polimérico es preferiblemente estabilizado aniénicament
te contra la facilidad de desestabilizacién con dcidos, io-
nes metdlicos polivalentes y soluciones de poliamina catib-
nica, aunque también pueden emplearse ventajosamente 1dtex
estabilizados catibnicamente,

Ta emulsidn de ligante puede contener también anti-
degradantes o estabilizantes para prolongar la duracidn en
almacenamiento del producto quimico predispersado producido
0 plastificantes. Los plagtificantes adecuados pueden ser
cualquier material empleado para este fin por la industria
del caucho y d¢ losplésticos. Son ejemplos de plastificantes
adecuados los aceites aromiticos, nafténicos y parafinicos,
parafinas, ceras, &steres ftdlicos, ésteres de 4cidos ad{pi-

co, azelaico y sebdcico, ftalato de di-2-etilhexilo, ftalato

de dioctilo (DOP), fosfato de tricresilo (TCP) y otros fosfa;
tos orpdnicos y poliésteres de dcidos glicoldicarboxflicos.

Estos plastificantes son preferiblemente emulsionados antes
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de mezclarlos con el 14tex, aunque con un equipo adecuado
pueden ser emulsionados directamente en el 1ldtex.

7 La concentracién de plastificante en el ligante es
funcibn del peso molecular del polfimero empleado, del “sama~
fio de partfcula y del pesorespecifico del producto quiﬁico
que ha de ser dispersado, de la naturaleza del producto quf-
mico que ha de ser dispersado, v.g. polar o no polar,'y de

la aplicacién final del material de caucho o plédstico an los

‘que se dispersan finalmente los productos de esta invencién.

En algunas formulaciones no es necesario ningdn plastifican-
te y el ligante es esencialmente polimero en su totzlidad.
Por ejemplo, el producto formado por coprecipitacién de un
producto gufmico no polar como el azufre es bastante satis-

factorio cuando se prepara con un ligante totalmente polimé-

rico. Las propiedades de una predispersién de 8xido de cine

finamente dividido, sin embargo, son mejoradas mediante el
uso de aceites extendedores en el sistema ligante, cuyo efec
to es reducir el peso molecular promedio del sistema ligan-
te aumentando con gllo su capacidad de formar una predisper-
sién homogénea. En lugar de utilizar un plastificante para
reducir el peso molecular promedio del ligante, puede em-
plearse como iigante un polfmero con un peso molecular mis
bajo. ELl 1{mite superior de la cantidad de plastificante
utilizado en el sistema ligante depende del producto quimico
particular a dispersar. Sin embargo, egta cantidad no debe
pasar del 98 % del peso del ligante, ya que ebncentraciones
méé altas de plastificante, y por lo tanto concentraciones
mds bajas de polfmero, no comunican suficiente "cuerpo" al
sistema ligante, haciendo que se vuelva pegajoso y diffcil

de manipular. En el 1f{mite superior, uno se aproxima a la
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composicién de un producto qufmico aceitado que no tiene la
forma £{sica ni las caracterfsticas de dispersabilidad del

producto de esta invencidn. Los expertos en este campo obser-
vardn que el sistema ligante debe ser compatible con al ma-
terial con el que ha de ser mezclado, La dureza y lsa visco-
sidad Mooney del ligante también deben ser compatibles con

las del material, Si las diferencias en los valores de las

vigcosidades Mooney y de la dureza entre sl ligante y el ma%
terial son demasiado grandes, se produce una dispersibn in-
completa que da lugar a una reduccién de las propiedades ff-
sicas del producto final vulcanizado,

Las proporciones relativas de los productos quimicos
de formulacién y del ligante en las composiciones qufmicas
predispersadas de esta invencidn varfan dentro de lfimites
relativamenté estrechos. Las comﬁosiciones quimicas predis-
persadas deben estar constitufdas por alrededor de 80 a
99,5 % en peso y preferiblemente por alrededor de 85 a 95 %
en peso del producto qufmico deftrmulacién., Inesperadamente
ge ha encontrado que ge obtiene un suero de transparencia
Sptima cuando la concentracidn del producto quimico de for-
mulacidn es superior al 80 % en peso aproximadamente. ILa
concentracidn de prﬁductc quimico seleccionada para producit
una predigpersién homogénea y un suero esencialmente transg—
parente dependerd de la naturaleza ffsica y quimica del pro+
ducto guimico particular a dispersar. Por ejemplo, los pro-
ductos quimicos con una gran superficie espec{fica y un pe-
quefio peso especi{fico requieren una mayor concentracidn de
ligante que los de superficie especf{fica més pequefia y mayoxr

peso especi{fico. La porcidn qufmica de la composicidn puede
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- portante que las partfculas del producto quimico de formu~-

.un suero esencialmente transparente. Por consiguiente, las

" como un mezclador Waring, un homogeneizador o similares.

ser un solo producto quimico de formulacién o una mezcla de
productos. El contenido total en productorquimico, gin em—
bargo, debe ser mantenido dentro de log limites antes esta-
blecidos,

Los productos qufmicos de formulacidn predispersados
se preparan de acuerdo con el siguiente procedimiento, Ini-
cialmente, el 1dtex polimérico, el producto quimico de for-
mulacibn o la mezcla de productos gquimicos y cualquier in-
grediente opcionalmente inclufdo que preferiblemente se en-:
cuentra en forma de emulsibn, son mezclados {ntimamente,
Aungue no se ha encontrado que el orden de adicidn afecte
al producto final, el grado de mezclado es afectado por la
eficacia del éparato mezc¢lador, Puede obtenerse un buen
producto qufmico predispersadc gimplemente mezclando mecé—~
nicamente los ingredientes con uh_agitador dg paletas nor-
mal. Se ha encontrado, sin embargo, que la transparencia

del suero producido depende del grado de mezelado. Es im—

lacidn estén fntimamente mezcladas con las partfculas de 1ij
gante en la emulsién de manerarque pueda producirse el efec
t0 de Becuestro gemélo a que nos referiremos mds adelante. Si

las particulas de producto quimico y ligante no estén {nti-

mamente mezcladas, entonces no se producird por coagulacibn

partfculas de producto quimico y ligante deben mezclarse

en cualquiera de los mezcladores {ntimos conocidos, tales

Tambidn se ha encontrado gque la cantidad de agua en la fase
acuosa del ldtex poliméricoy enla fase acucsa de la emul-

sibn de plastificante, cuando se emplea, puede no ser ade-
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cuada pars permitir que las partfculas de producto quimico
sean {ntimamente mezcladas con las particulas de ligante,
incluso cuando se utiliza un mezclador fntimo, tal como un
mezclador Waring. El resultado es que el suero producido por
coagulacibn no es esencialmente transparénte. As{, puede ser
necesario agfegar a la mezcla agua de dilucidn de mansra que
pueda efectuarse un mezclado {ntimo de la misma, Sin embargo,
si se agrega demasiada agua y la mezcla se hace demasgiado ui-
lufda, las partfculas de producto quimico se separarén y se-
rdn incapaces de entrar en contacto con las partfeculas de 1i-
gante, de manera que no se producird el efecto de barrido do-
ble y el suero obtenido no gserd transparente. Por lo tanto,
cuando se requiere agua adicional, s6lo debe agregarse una
cantidad de agua suficiente para permitir la mezecla Intima de
las partfculas de producto quimico.y ligante, Inversamente,
si sé encuentra que no ge obtiene suero transparente debido a
que la emulsién de ligante estd demasiado dilufda e incluso
aunque no se haya agregado agua de dilucidn, puede ser nece-
gario separar algo de la fase acuosa de la emulsibn por cual
quier método conocido,

La coagulacidn de la mezcla Intima se realiza con
agitacibn, empleando cualquiera de los coagulantes conocidos,
de acuerdo con el tipo de estabilizacién. Los agentes coagu-—
lantes tf{picos para las emulsiones anibénicamente estabiliza-
dog son log 4dcidos minerales, los dcidos organicos fuertes y
los iones metdlicos polivalentes. Las emulsiones catiénica-
mente estabilizadas pueden ser coaguladas con aniones grandes
como fogfatos y boratos. Es importante que el coagulante que
se agrega esfé fntimamente mezclado con la mezela Intima de

part{culas de producto quimico y lisante, ya que el coagulan-
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te no puede QesestabiliZar las partfculas émulsionadas con

las que no se pone en contacto. Ademds, si no se agrega una
cantidad suficientg de coagulante a la mezcla, ésta no se
coagulard completamente. Por lo fanto, para obtener'unﬁsuero
esencialmente transparente por coagulacibn, es impoftanie
que se agregue coagulante suficiente para desestabilizar la
totalidad de las partfculas de,ligante~y que se aéite’sufi—
cientemente duraﬁte la adicidn del coagulante para que cada
una de las partfculas entre en contacto con aquédl. Se hs en-
contrado, ademds, que la mejora de la transparencia dei sue
ro observada g grandes concentraciones del precducto quimico
de formulacidn, desoriﬁa més adelante, es relativamerte in-
dependiente de la concentracién de coagulante. Por lo tanto,
a grandes concentraciones de producto quimico, no solamente
se necesita menos ligante sino‘qﬁe el céagulante ge utiliza
con mis eficacia.

El grado de agitacidn, la dilucidn de la mezcla, la
naturaleza y el peso molecular del polfmero utilizado, la
cantidad de plastificante empleada y el tamafio de particula,
la superficie especi{fica y el peso especifico del producto
quimico de formulacidn tienen todos un efecto directo éobre
el tamafio de partfcula de larcomposicidn qufmica predisper-
sada. Despuds de la coagulacibn de la mezcla, el suero se
separa fisicamente del producto qufmico predispersado. Se
agrega agua de lavado que después se separa por filtracibn
o decantacibn. Finalmente, la composicibn quimica predis—
persada se seca por medios adecuados, por ejemplo en una es-
tufa de corriente de aire, por evaporacibn a vacfo parcial

¥ similares.
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‘También es posible agregar el producto quimico de
formulacién a los ingredientes ligantes antes de la coagu-
lacidn, en forma de tortas de filtracién himedas del producto
qufmico. Bl fino tamafio de partfcula de las tortas de filtra
tifn himedas proporcions uns buena dispersidn del producto
quimico en la emulsibn de ligante cuando se agita guavemen—
te y da lugar a la produccidn de un producto quimico pre-
dispersado excelente. Fl uso de tortas de filtracin némedas
en este procedimiento elimina la molienda en seco y la mani-+
pulacibén de polvos secos finamente divididos y elimina los
consiguientes riesgos para la salud. Si el tamafio de parti-
cula de la torta de filtracién himeda es demasiado grunde
para producir una buena dispersibn, la torta de filtracidn
puede ser molida en mojado hasta el tamafio de partfcula de-
seado. En otra realigzacibn de esfe procedimiento, el producs
to quimico de formulacidén puede ser preparado in gitu y co-
precipitado con la emulsidn de ligante éimulténeamente, evi+
t4ndose agf la etapa de la torta de filtracién himeda y evi
tando cualquier problema de tamafio de particula demasiado
grande. Muchos productos qufmicos de formulacién pueden ser
preparados como productos de reaccién insolubles en agua
de dos reactivos solubles en agua, Estos productos. quimicos
pueden ser preparados in situ durante el procedimiento de
coprecipitacién de egta invencién, mezclando una sal solu-
ble en agua que contiene la porcién orgdnica del producto
quimico deseado con la emulgidn de ligante y agregando una
cantidad suficiente de una sal soluble en agua que contenga
al catién metdlico deseado, formando as{ el producto quimi-
co deseado y coagulando gimultdneamente la emulsibén. Por

ejemplo, puede mezclarse una solucidn de dimetilditiocar- |,
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bamato sédico con un ldtex polimérico y puede agregarse a la
mezela una solucibn de una sal soluble de cine, como sulfato
de cinc. La cantidad de cine presente en la mezcla debe ser
suficiente para reaccionar cuantitativamente con el dimedil-
ditiocarbamato sbdico y formar el producto gquimico de formu-
lacidn dimetilditiocarbamato de cine, coagular la emuisidn
de ligante y proporcionar un ligero eXceso. Debido a que 1a
preparacién del producto guimico de formulacibn in siwu dis--
persa el producto inmedizatamente antes de gue tenga opor-—
tunidad de aglomerarse, el tamafio de particula es corszidera-
blemente reducido en comparacién con el encontrado en una ton
ta de filtracién nfmeda y estd dentro de los 1{mites de tama-
flo considerados para la préctica de esta invencibn. Sin em—
bargo, es posible que, en la preparacién de ciertos productos
quimicos, la dispersibn y coprecipitacién se produzcan tan
répidamente que el tamafio de partfcula sea inferior gl desea-
do. Si esto ocurre, el suero producido serd turbio. Esto pue-
de remediarse fécilmente de manera que el producto quimico
pueda ser coprecipitado de acuerdo con el procedimiento de eg
ta invgncién. Los productos quimicos que pueden ser prepare—
dos y predispersados adecuadamente in situ, de acuerdo con
esta invencidn, son los ditiocarbamatos, como dimetilditio-
carbamato de cinc, dietilditiocarbamato de cine y dimetildi-
tiocarbamatoc de cobre; 1os,tia201es, como benzotiazilsulfuro
de cinc y los xantatos, como isobutilxantato de cinc. Tam-—
bién se cree que los compuestos como los tiurams y las sulfe-
namidas pueden ser preparalos y predispersados in situ por
coordinacidn del producto quimico apropiado y reacciones de

coagulacibn.
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-en la mezcla madre, Por lo tanto, ha resultado bastarte ines-
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Uno de los aspectos mds notables es el hecho de que el
suerc producido por coprecipitacidén del compuesto quimico de
formulacidén y el ligante en realidad se vﬁelvexmb'trans—
parenté e medida que aumenta la concentracidén del producto
quimico, hasta que alcanza un punto de transparencia dptima
dentro del intervalo de aproximadamente 80 a 99,5 % en peso
de producto quimico, Antes de esta invencidn, cualquier pér-
dida debida a la presencia de particulas de material de car-
ga o de ligante en el suero era reducida por la adicidﬁ de
més ligante, no mds carga, ya que aparentemente se creia.que

no habfa suficiente ligante para retener todas las particulad

perado hellar que la presencia de altas concentraciones de
producto quimico en la mezcla de emulsidn de ligante da lu~-
gar 2 un suero sustancialmente transparente por coagulacién,
El suero transparente que se observa se cree que es el resul-
tado de lo que puede denominarse efecto secuestrador gemelo,
El producto quimico de formulacidn secuestra el exceso de pap
ticulas de ligante en la emulsidén y las particulas de ligan-
te gsecuestran el exceso de producto quimico de formulacién,
gunque una mayor concentracién del mismo, Cuando el producto
quimico de formulacidn esté presente a gran concentracidn, en|
realidad funciona como auxiliar de coagulacidén durante la co-]
precipitacidén, aunque permanece inactivo en cuanto a su fun-
cidén especifica, tal como la de agente vulcanizante, hasta
que es posteriormente tratado el material de caucho o plds-
tico al que se agrega el producto quimico predispersado,

La tranSparencia del suero puede ser observada por co-
precipitacidén de un producto quimico de formulacidén y un 1li-

gante como se describe aqul y después separacibn mecdnica
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del suero del producto quimico predispersado producido. La
separacidén mecdnica puede realizarse por cualquler medio co-
nocido tal como f11trac16n a traves de una rejilla o de un
papel de filtro. Debe tenerse cuidado de seleccionar un me-
dio de separacidn con un tamano de apertura o poro que sepa~—
re con seguridad el producto quimlco predispersado del suero
y de cualquier partfcula libre de producto quimico o ligante
presente en el suero, Si el tamafio de apertura es demasiédo
pequefio, entonces serdn sepafadas del suero incluso ias par-
t{culas mds pequefias y se observaré incorrectamente que éste
es perfectamente transparente., Por otra parte, si el btamaio
de apertura es demasiado grande, entonces no se separardn del
suero las particulas pequeflas de producto quimico predisper-
sado y puede observarse incorrectamente un suero turbio, Sin
embargo, si se selecciona el tamafio de apertura apropiado,
pueden realizarse medidas precisas de la fransparencia del
suero, Después de la separacién, puede observarse la trané-
parencia del suero empleaﬁdo un medio adecuado tal como un
espectrofotémetro para medir la absorbancia. Se ha encontra-
do, poyrejemplo, que. la absorbancia del suero, medida en un
aparato Bausch & Lomb Spectronic 20 a 600 mu varia desde pert
fectamente transparente a 0,0 hasta turbio o no transparente

a 0,1. Los sueros con unos valores de la absorbancia infe-

riores a 0,04 aproximadamente aparecen sustancialmente trans-
parentes a simple vista. A medida que aumenta la absorbancia
por encima de estos valores, el suero sustancialmente trans-—
parente se vuelve gradualmente menos transparente hasta que

la absorbancia alcanza un valor de 0,1, en cuyo punto se con<
sidera que el suero no es transparente.

" Cuando se mide la transparencia para diversos sueros
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resultanfes de la.coprecipitacién de varias mezclas de pro-
ducto quimico de'fofmulacién ¥ emulsidn de ligante a diver-
gas concentraciones de producto quimico, se observa que la
transpareﬁcia dptima se obtiene dentré de los limites de-cog
centracién de producto qﬁimico considerados en esta inven-
¢ién, El suero es menos transgparente a medida que disminuye
la concentracidén de producto quimicé. Esto es debido predo-
minentemente & la presencia de diminutas parficﬁlas de li~-
gente suspendidas en el suero, A medida que aumenta la con-
centracién de producto quimico por encima del punto dptimo
de transparencia, el suero se vuelve de nuevo menog ‘transpa-
rente, debido predominantemente a la presencia de perticu~
las sin combinar de producto qufmico suspendidas en al sueroj
Los éxpertos en este campo observardn que, para reducir al
minimo la pérdida de producto quimico y de ligante en el sue
ro y para reducir la contaminacidn debida a la preéencia de
producto quimico o de ligante en el suero cuando éste se
tira, la transparencia del suero debe mantenerse prédctica-
mente igual al valor éptimo,

Otra propiedad inesperada de las composiciones quimicas

predispersadas producidas de acuerdo con esta invencidn es

su facilidad de incorporacidén & un material de caucho o pléds
tico. Se he encontrado que, generalmente, a medida que au-
menta la concentracidén de producto quimico en el producto
predispersado, el tiempo requerido para la dispersién com-
pleta en un materiel de caucho o pldstico disminuye hasta
que se alcanza un punto dentro de la gama de concentracio-
nes adecﬁada para obtener una transparencia déptima del sue-
ro, en cuyo punto el tiemno de incorporacién comienza a au~—

mentar. Se esperaba que cuanto mds ligante contuviera la
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predispersibn, méds similar al maﬁerial se volveria la predis
persién y mds rédpida serfa la incorporacién., También se es—
peraba que cuanto mds producto quimico contuviera la predis-
persién, méds similar al producto-quimico en polvo secorse
volverfa la predispersidén y la incorporacidén se haria mds
lenta hasta aproximarse a la observada con el polvo seco,
Sin embargo, se encontrdé que el tiempo de incorporacidén para
conseguir la dispersién completa de la composicidn quimica
predispersada, a concentracioﬁes de producto quimico superiof
res a 80 % en peso aproximadamente, era menor que los viem-
pos de incorporacidén de las predispersicnes que conterfan m&
ligante o del producto quimico pulverizado seco.

Las composiciones quimicas predispersadas preparadas de
acuerdo con esta invencidn se encuentran en forma de parti-
culas friables sin polvo. Este material en particulas se
presta a la pesada precisa y es adecuado para uso en los sig
temas de medida automdtica, mezclado mecdnico y moldeo por
egtrusién continua, Ademds, se eliminan,tbdos los problemas
normailmente asociados a la manipulacién de estos productos
quimicos en forma de polvorseco. bebido al excelente cubri-
miento de-cada particula de producto quimico por el ligante
que se obtiene mediante este procedimiento, el producto qui-
mico estd esencialmente encapsulado y protegido de laz hume-
dad y del oxigeno del aire, Por lo tanto, la actividad de
los productos quimicos gsensibles a la humedad y al aire se

mantiene durante periodos de tiempo mds largos. El cubrimien

to por el ligante también elimina el polvo y reduce conside-|

rablemente el olor del producto quimico. La naturaleza fina-
mente dispersa del producto quimico prediépersado da lugar

a una menor formacién de terrones y, por consiguiente, a un

uso mds eficaz del producto quimico. La eliminacién del pol—
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vo, la rdpida incorporacidén, la eliminacién del goteo en el
mezclador, la precisidn de la pesada vy la acti?idad quimica
aseguréda garantizen unas propiedades constantes del vulca~-
nizado de un lote & otro.

Existen ciertas combinaciones de productos quimicos de
formulacién para el caucho macizo gque, cuando se mezclan end
tre si a temperaturas moderadés, forman mezclas eutécticas
de bajo punto de fusidén., El calor de mezclado sobre un mez-
clador abierto o en un Banbury es suficiente para producir
este eutéctico ligquido que tiende a ablandar al ligante e
inhibir la posterior mezcla, Este problema puede ser vresuel-
to utilizando una cantidad mayor de ligante. Sin emhargo,
ge considers conveniente utilizar la menor cantidad posible
de ligante compatible con el mantenimiento de la procesabi-
lidad. No es-necesario agregar ningin ligante adicional si
se utiliza el proceso de coprecipitacidn-de esta invencidn
ya que se emplean temperaturas bajas que nuncae alcanzan el
punto de fusidén del eutéetico,

Las elevadas reactividades y los puntos de fusidn re-
1ati#amente bajos de los peréxidos orgdnicos hacen bastante
peligroso el mezclado mecdnico de grandes cantidades de es-
tos productos quimicos con un ligante elastomérico. Un 1limi4
te prdetico superior de la concentracién de una predisper—
sién de peréxido preparada mecdnicamente es alrededor del
40 % en peso, El proceso de coprecipitacidn aqui descrito
permite la preparacién de composiciones que contienen al-
tas éoncentraciohes de peréxido debido a la poca energfa y

baje temperatura empleadas. Puede utilizarse el secado ins-

tdntdneo o a vaclfo para reducir la historia térmica del proj

ducto todavia mds., Por lo tanto, se pierde poco peréxido
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por deécompoéicidn térmica.durante la preparacidén de esta
predispersién por este método,

Los agentes espuiantes-éomo azodicarbonamida, p,p'-oxi-
bis(bencenosulfonil-hidrazida) y dinitrosopertametilentetra-
minas son diffciles de mezclar mecdnicamente con los ligan-
tes a grandes concentraciones de producto guimico, debido a
sus temperaturas de descomposicidﬂ :elativaménte bajas. Sin
embargo, se ha. encontrado que pueden coprecipitarse gitas
concentraciones de estos agentes espumantes de acuer&b con
el procedimiento de esta invencidn, debido a su pequefia his-
toria térmica, La historia térmiéa de cualquier composicidn
quimica predispersada preparéda de acuerdo con este procedi-
miento puede mantenerse en un minimo absoluto mezclande to-
dos los ingredientes en friory secando inétanténeamente, a
vacio o por congelacién el_produéto predispersado,

Una apreciacién mds completa de la invencidén serd po-
sible mediante los siguientes ejemélos especificos y las fi-
guras que relacionan los productos quimicos de formulacién
egpeci{ficosg, las composiciones de ligante y los métodos de
preparacién de lés composiciones quimicas predispersadas.,

En todos estos éjemplos, se empled una de las tres siguien- |
tes soluciones coagulantes comunes, salvo indicacién en con-
trario. La solucidn coagulante de deido sulfirico se prepa—
ré diluyendo 22,4 g de deido sulfurico concentrado (98 %)
con un galén de agua (3,78 litros), la solucién coagulante
de sulfatoc de cinc se prepard disolviendo 64,5 g de hepta—
hidrato de sulfato de cinc en un galdn (3,78 litros) de |
agua y la solucién coagulaﬁte de sulféto magnésico se vrepa-—
ré disolviendo 64,5 g de sales Epsom en un galdn (3,78 li-

tros) de agua. Los ejemplos siguientes no se dan para limi-

| -
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aqui indicados y se observé la transparencia de los sueros

lavar las paredes del vaso de la mezcladora entre las diver-—

tar la invencidén aqul descrita salvo hasta el grado en que
estas limitaciones hayan sido especificamente establecidas
o hasta el grado en que estas limitaciones aparecen enlas
reivindicaciones,
EJEMPLO 1
Se prepararon diversas composiciones quimicas predis-
persadas que comprendfan diferentes concentraciones de pro-—

ducto quimico y ligante, de acuerdo con los procedimientos

poducidos por coprecipitacién de las mismas,

Se prepararon siete composiciones quimicas predispersa~
das de 6xido de cinc (42/21, St. Joe Minerals Corp.) y un
copolfmero de estireno y butadieno (SBR tipo 1500, 19,8 %

TS Copolymer Rubber & Chemical Corp.) que contenifan 50, 60,
70, 80, 85, 90 y 92 % en peso de 6xido de cinc, utilizando
el siguiénte procedimiento, Como se admite que la cantidad
de agua utilizada en el proceso afecta directamente a la ca-—
lidad del producto e influye en la concéntracién de gdélidos
en sugpensién en él suero, la cantidad total de agua utilizaL
da. en une serie dada debe mantenerse lo mds constante posi-
ble. La cantidad total de agua inoluye le fase acuosa del
14tex, la fase acuosa de la emulsidén de plastificante cuan-
do ésta se emplea, el agua de dilucién y cualquier agua uti-
lizada para lavar las paredes del mezclador después de cada
operacidn,

la cantidad total de agua utilizada en esta serie fue
ﬁe 160 ml que era la cantidad requerida para cubrir adecua-
damente las paletas de una mezcladora Waring coh una capeci-

dad de un cuartillo (1,13 litros). E1l agua utilizada para
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“dada., Es preferible utilizar menos agua desde el punto de

‘emulsidén de ligante. Si las emulsiones de ligante se agre-
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sas operaciones se mantuvo constante de una mezcla a otra
colocando 50 ml de agua en un frasco de plédstico exprimi-

ble y utilizando solamente esta cantidad para una mezcla

vista técnico y comercial.

Inicialmente, el agua de dilucién se agrega a la mez-
cladora Waring. La cantidad de agua de dilueién requerida
es igual & 160 ml menos el volumen de agua que se calcula
que se encuentra en las diversas emulsiones empleadas para
preparar una composicidén quimica predispersada particular.

Después se pese hasta el segundo decimal una centidad
apropiada del producto quimico gque ha de ser predispersado
mediante este procedimiento, utilizando una balanza de car+
ga superior Mettler modelo P1210 y se transfiere al vaso dg
1lg mezcladora Waring. Alternativamente, el producto quimi-
co puede ser pesado directamente en el vaso de la mezclado-
ra., Como el éxido de cinc es polar y es fdcilmente mojado
por el agua, la emulsién de ligante puede ser agregada al
vaso de la mezcladora antes de la adicidén del éxidode cinc.
Para los productos quimicos hidrdéfobos no polares que no
se dispersan fdcilmente, se ha encontrado ventajoso agregar
el producto quimico al agua de dilucién; agitar hasta que

el producto se desaglomera y se moja y después agregar la’

gan antes de la adicidén de los productos quimicos hidréfo-
bos, el grado de agitacidn requerido para producir una mei—.
cla homogénea causa la desestabilizacidén mecdnica de las

emul siones de ligante, dando lugar a la formacién interme~

dia de aglomerados de producto quimico unidos entre si con

ligante mecdnicamente precoagulado. Este productoc interme~
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agua del frasco exprimible para lavar las paredes de la mez~

dioc no forma una mezcla homogénea con el resto del ldtex di-
lufdo. Pueden agregarse al agua de dilucidén agentes tensoac-
tivos como jaﬁones de dcidos grasog para facilitar €l mojadol
de los productos quimicos hidréfobos,

Después‘dé la adicién del producto quimico al agua de
dilﬁcién,«la mezcla se agita durante un periocdo de tieumpo da-
do, Aungue el tiempo de mezclado efecfivo es funcién de la
mojabilidad del producto quimico, debe mantenerse consvante
pare un producto quimico dado en una serie dada de operacio-
nes, Se ha encontrado que en general un periodo de ticmpo adg
cuado es el de 3 minutos, Pueden utilizarse pequefilas cantida-
des del agua en el frasco exprimible periddicamente durante
la agitacién para lavar el producto quimico de las paredes
de la vagije mezcladora,

Después de agitar el producto quimico hidréfobo y el
agua, se agrega al vaso la cantidad apropiada de las emulsio-
nes del constituyente ligante. Debe utilizarse una pequeiia
cantidad de ague del frasco exprimible para transferir cuan—
titetivamente las emulgiones de ligante al vaso de la mezcla+
dora, La mezcla resultante se agita durante 10 segundos apro-
ximademente y después se agrega & la mezcla, mientras se con
tinua agitando, la cantidad apropiada de solucidn coagulante))
Se utilizan diferentes soluciones coagulantes de acuerdo con

el producto quimico particular que se estd dispersando. En eg

fato de cinc,

La mezcla se agita durante 60 segundos mds después de

la sdicidn de la solucidn coagulante. Se utiliza el rerto del

cladora y asegurar una coagulacién completa. -
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Inmediatamente después de agitar en la mezcladora,
la mezcla se vierte a través de un tamiz de acero inoxida~
ble, Como el tamafio de particula es cada vez mds pequefio Yy

se aproxime al tamafio de particula del producto quimico no

tratado a medida gue disminuye la cantidad de ligante utili-

zads. y se hace insuficiente para recubrir adecuadamente y
ligar entre si las particulas de producto quimico, sergelec4
ciond un tamiz con un tamafio de malla aproximadamentgiigual
al de las particulas mds grandes del producto quimico préc-
ticamente adecuadc para uso comercial, es decir; alrededor
de 250 micras o 60 mallas, para separar la composicidn quimi
ca predispersada del suero, Generalmente, la falta de trans—
parencia observada a bajas concentraciones de producte Quimi
co en la predispersién es debida predominantemente a la pre-
gencia de diminutas particulas suspendidas de polimero en el
suero y la falta de transparencia a altas concentraciones de
producto guimico es debida predominantemente a las particu—
las de producto quimico no ligado en el suero. Una parte del
suero filtrado se vierte después en un tubo de ensayo espe-
cial para uso en un espectrofbtémetro Bausch & Lomb Spectro-
nic 20. Después se mide la absorbancia del suero a 600 ma
empleando el espectrofotémetro,

E1l procedimiento antérior se repitié para cada una
de las siete concentraciones de 6xido de cinec y ligante SBR.

Los datos obtenidos se encuentran en la siguiente Tabla I,
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TABLA I

Porcenta  Peso de Peso de Agua de

je en pe dxidode létex dilu~ Coagulan  Absorban

80 de 6xi cine SBR cidn te =  cia deT

do de cinc (g) (g) (ml) (ml1) suero
50 12,5 63,1 110 46,8 0,83
60 15 50,5 120 45 c,39
70 17,5 37,9 130 33,8 0,29
80 20 25,3 140 32,5 0,08
85 21,3 18,9 145 16,7 0,02
90 22,5 12,7 150 12,5 0,80
92 23 10,1 152 9 o

La Figura 1 es un grdfico que representa estos datos,
Puede observarse que el suero producido por coagulacidén de
las mezclas de dxido de cinc y ldtex SBR era esencialmerte
trangsparente y presentaba 1a transparencia dptima cuando la
composicién quimica predispersada contenié alrededor del
85 % en peso de Sxido de cinc y alrededor del 15 % en peso
de SBR,

EJEMPLC 2

Utilizendo el procedimieﬁto indicado en el Ejemplo 1
anterior, se prepararon ocho composiciones quimicas predis-
persadas que contenfan 50, 60, 70, 80, 85, 88, 93 y 96 % en
peso de éxido de cine (42/21, St. Joe Minerals Corp.) y un
ligante de un copolimero de estireno-butadieno (SBR tipo 1509
Copolymer Rubber & Chemical Corp.) extendido con un aceite
de petréleo aromdtico (Sundex 790, Sun 0il Co.). Para cada
operacién se agregd la cantidad apropiada de 6xido de cine
a una.mezcladora Waring conteniendo el l4tex SBR (19,8 % T5),
la emulsidn de aceite (25 % TS) y el agua de dilucidn yvdes—

pués se apitd la mezcla. Durante la aritacidn en lo mezclado-
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ra, se agregé a la mezcla una cantidad apropiada de la solu-
¢ibn coagulante de sulfato de cinc. Después la mezcla se agi-
t6 durante 60 segundos mds, se lavaron las paredes del vaso
con el agua restante del frasco exprimible e inmediatamente
después de agitar, la mezcla se vertié en un tamiz de 60 ma-
llas de acero inoxidable, Se midié la absorbancia del suero
filtrado pararcada una de las ocho operaciones. Los datos

obtenidos se encuentran en la siguiente Tabla II.

TABLA II
B e PR T Th
do de cinc (g) (g) . (8)
50 12,5 47,35 12,5
60 15 37,88 10
70 17,5 28,41 1,5
80 20 19,57 5
85 21,3 14,0 3,1
- 88 22,0 11,4 - 3
93 23,3 6,4 1,7
9%6 24,0 3,8 1
Tome e bxnn neign T Ceeggenm Aeepgpneis
do de cinec - (ml) (ml) Suero
50 113 100 ' 0,43
60 122 9% 0,21
70 138 : 90 0,14
g0 145 9 0,07
85 . 148 12,5 0,08
88 ' 150 10,1 0,23
93 155 5,9 2,00
96 157 3,4 2,50
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La Figura 2 es un grdédfico de estos datos., Como puede
observarse en la figura, el suero producido por coagulacidn
de las mezclas de 6xido de cinc, ldtex SBR y emulsién de
aceite presenta su transparencia dptima y es sustancialmente
transparente cuando la composicidn quimica predispersada
contiene alrededor de 80 % en peso de éxido de cinc y alre-
dedor de 20 % en peso de ligante, Podian haberse. obtenido
valores menores de le absorbancia del suero para cada opera-
cién mediante el uso de mds coagulante durante toda la se-
rie,

EJEMPLO 3

Utilizando el procedimiento del Ejemplo 1 anterior,
se prepararon 10 composiciones quimicas predispersadas con-
teniendo 50; 60, 70, 80, 85, 90, 95, 97, 98 y 99 % en peso
de azufre (RM 99,99) y un copolimero de estireno-butadieno
(SBR tipo 1500),., Como-el azufre esun producto quimico hidrdé-
fobo no polar que no se dispersa fdcilmente, en cada opera-
cidén se agregdé primero una cantidad apropiada al agua de di-
lucidn en la mezcladora y se agitd hasta que se desaglomerd
y mojé. Despuéé se agregd él létex SBR (19,8 % TS) al azu-
fre mojado y se agité durante 10 segundos. A continuacidén se
agregé a las mezclas, con agitacidén de las mismas, la solu-
cién coagulante de dcido sulfirico. Después de la adicidn
de la solucién coagulante, las mezclas se agitaron durante
60 segundos mds, se lavaron lasg paredes del vaso de la mez—
cladora y las mezclas agitadas se filtraron inmediatamente
por un tamiz de 60 mallas de acero inoxidable. Se midid la
absorbancia del suero filtrado pura cada una de las diez ope

raciones con los resultados dados en la siguiente Tabla III.
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TABLA III
Porcentaje DPeso de Peso de Agua de Coagulan Absorban-
en peso de azufre, 14tex SBR dilucién te, cia del
azufre, (g) (g) (ml) (ml) suero
50 12,5 63,1 110 37,5 0,05
60 15,0 50,5 120 30,0 0,07
70 17,5 37,9 130 22,5 0,10
80 20,0 25,3 140 15,0 0,09
85 : 21,3 18,9 145 11,1 G,09
90 22,5 12,7 150 7,5 0,67
9 23,75 6,31 155 3,75 0,04
97 24,3 3,5 157 2,1 0,C2
98 24,5 2,5 158 4 0,03
99 24,8 1,0 159 3 0,05

100 25,0 - 160 0,00 ‘0,70

La Figura 3 es un gréfico que feﬁresenta estos datos,
Como puede verse en la figura, el suero producido por-coagu-
lacidn de las mezclas de azufre y ldtex SBR presenta su
transparencia dptima y es sustancislmente transparente cuan-
do la composicién quimica predispersada contiene alrededor
del 97 % en peso de azufre y alreéedor del 3 % en peso de
SBR.

EJENMPLO 4'
Se prepararon diez cdmposiciones quimicas predisper=-

sadas conteniendo 50, 60, 70, 80, 85, 90, 92, %, 9 y 98 %

en peso de azufre (RM 99,99) y un ligante de un copolimero

de estireno~butadieno (SBR tipo 1500) extendido con un acei-
te de petréleo aromdtico (Sundex 790), siguiendo el procedi-
miento del Ejemplo 1 anterior, En cada operacidén, se agregd

al agua de dilucidn en la mezcladora la cantidad apropisda
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de azufre y se agitd hasta que se desaglomeré y mojé., Des—
pués se agregé al azufre mojado el 1dtex SBR (19,8 # TS) y
la emulsidén de aceite (25 % TS).y se agitdé durante 10 segun-
dos. Después se agregé a las mezclas la solucidén coagulante
de decido sulfirico, mientras éstasse agitaban, A continua-
cidén cada mezcla se agité durante 60 segundos mds, se lava-
ron las paredes del vaso de la mezcladora y la mezcla se £il
tré inmediatamente por un tamiz de acero inoxidable de 60
mallas. Se mididé la absorbancia del suero filtrado de cada
una de las diez operaciones, Los datos obtenidos se encuen-

tran en la siguiente Tabla IV:

TABLA IV

Porcentaje en Peso de Peso de 14 Peso de la emul
‘peso de azu azufre, tex  SBR, sién de aceite

fre T~ () () ()

50 12,5 47,35 12,5

60 15,0 37,88 10,0

70 17,5 28,41 7,5

80 20,0 19,51 5,0

85 21,25 14,21 3,75

90 22,5 9,47 2,50

92 23,0 7,58 2,0

94 , 23,5 5,68 1,5

96 24,0 3,79 1,0

98 - 24,5 1,89 0,5
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Porcentaje en Agua de 41 . Coagulan Abosrbancia

‘ocho composiciones quimicas predispersadas conteniendo 50,

peso de azu lucién , te del-
fre {(ml) : (m1) suero
50 113 29 0,42
60 122 23 0,175
70 138 17 _ 0,13
80 145 12 0,105
85 146 9 0,080
90 150 6 0,048
92 152 6 0,042
94 154 6 0,035
96 ' 156 6 0,045
98 158. 6

La Figura 4 representa un grdfico de estos datos. En
esta figura puede verse que el suero producido por coégula—
cidén de las mezclas de azufre, ldtex SBR y emulsidn de acei~
te presenta su transparencia éptima y es sustancialmente
transparente cuando el producto quimico predispersado con-~
tiene alrededor del 94 % en peso de azufre y alrededor de
6 % en peso de ligante.

EJENMPLO 5

Se prepararon por el procedimiento del Ejemplo 1

60, 70, 80, 85, 90, 95 y 98 % en peso de etilentiourea
(NA-22, E.I. duPont de Nemours & Co., Inc.) y un policloro-
preno (Neoprene 400, duPont). En cada operacidn se agregd
la cantidad apropiadé de etilentiourea a la mezcladora que
contenia el lé4tex de policlbropreno (50 % TS) y se agité.
Durante la agitacidn se agiegd a cada mezcla una cantidad

apropiada de la solucidn coagulante de sulfato magnésico.
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Degpués las mezclag se agitaron durante 60 segundos_més, se
lavaron las paredes de los vasos y las mezclas agitadas se
filtraron inmediatamente por un tamiz de 60 mallas de acero
inoxidable. Se mididé la absorbancia del suero-filtrado de
cada una de las ocho operaciones, Los datos obtenidos se en-

cuentran en la siguiente Tabla V:

TABLA V

Egr;:ggagz giggugga Pizgeiel 4A§?§uie gngg— Absorbancia

producto qui quimico cidn, del
mico (g) () (mb) (ml) suero
50 12,5 25 148 50,0 0,08
60 15,0 20 150 . 40,0 0,065
70 17,5 15 153 30,0 0,05
80 20,0 10 155 20,0 0,025
85 21,3 7,4 156 15,0 0,025
90 22,5 5,0 157 10,0 0,020
95 23,8 2,4 159 10,0 0,04
98 24,5 1,0 159 10,0 0,15

La Figura 5 es una representacién de estos datos., Co-
mo puede observarse en la figura, el suero producido por cosl
gulacibén de mezclas de etilentiourea y létex policloropreno
presenta la transparencia éptima y es sustancialmente transg-
rarente cuando la composicidn quimica predispersada contiene |
alrededor de 90 % en peso de etilentiourea y alrededor de
10 % en peso de policloropreno,

EJEMPLO 6

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1 anterior, se
prepararon ocho comporiciones quimicas predispersadas que
contenfan 50, 60, 70, 80, 85, 90, 95 y 97,5 % en peso de

etilentiurea (NA-22) y un ligante de policloropreno (Neo-
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TABLA VI

e roene  memvoeutin Titer  Caten oor ]

" to quimico ~° co (g (g) - (&)
50 12,5 18,76 12,5
60 15,0 15,00 10,0
70 17,5 11,26 1,5
80 20,0 7,76 5,0
85 21,25 5462 3,75
90 22,5 3,75 2,50
95 23, 75 1,88 1,25
97,5 24,38 0,94 0,625

-2 -

prene 400) extendido con falato de dicctilo (DOP Monsanto).
En cada operacibnse agregé la cantidad apropiada de etilen—
tiourea 3 una mezcladora que contenia el ldtex de policlorc—
preno (50 % TS) y una emulsidn de ftalato de dioctilo (25 4
7S) ¥ el agua de dilucidn y despuds se agitd la mezcla. Se

agregé a cada mezcla duranté la agitacién una cantidadﬂapro—
piada de la solucidn coagulante de sulfato magnésico;"Despuéﬁ
las mezclas se agitaron durante 60 segundos mds, se 1évaron
lag paredes del vaso de la mezcladora e inmediaiamenée des—
pués de agitadas las mezclas se filtraron por un tawmiz ue

60 mallas de acero inoxidable. Después se midié la absorban
cia del suero filtrado para cada operacibn. Estos datos se

encuentran en la siguiente Tabla VI:
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Porcentaje en Agua de di Coagulan- Absorbancia

peso de pro- lucién : te del

ducto quimico (ml) (ml) suero
50 142 50 0,34
60 145 40 ' 0,17
70 148 - 30 0,15
80 152 20 0,035
85 153 15 0,041
90 156 10 ¢,019
% 158 10 5,035
97,5 159 10 6,080

Ia Figura 6 es una representacibn grifica de estos dad
tos. En esta figura, puede observarse que el suero produci-
do pér coagulacidn de mezclas de etilentiourea, ldtex de po-
licloropreno y emulsidn de ftalato de dioctilo presente la
transparencié bptima y es sustancialmente transparente cuan-
do la composicién quimica nredigpersada contiene alrededor
de 90 % en peso de etilentiourea y alrededor de 10 % en peso

de ligante.

EJEMPLO

Se prepararon diez composiciones quimicas predispersa-
das conteniendo 50, 60, 70, 80, 85, 87,5, 90, 92,5, 95 y
97,5 % de disulfuro de tetrametiltiuram (TUEX, Uniroyal) y
un copolimero de estireno y butadieno (SBR tipo 1500), sgi-
guiendo ei procedimiento del Ejemplo 1 anterior. Se afiadie-
ron cantidades apropiadas de digsulfurc de tetrametiltiuram
a las mezcladoras que contenfan 1ldtex SBR (19,8 % TS) y se
agité. Durante la agitacibn, se afiadieron cantidades apro-
piadas de la solucién coagulante de sulfato magnésico. Des~

puds de la adicidn de la soluciln coagulante, las mezclas




10

15

20

25

30

- 44~

se agitaron durante 60 segundos mis ¥y se lavaron las pareded
del vaso. Las mezclas agitadas se filtraron inmediatamente
a través de un tamiz de 60 mallas de acero inoxidable. Se

midié la gbsorbancia de; suerc filtrado de cada una de es-

tas operaciones, encontréndose los datos en la Tabla VIT.

TABLA VII
Porcenta Peso de Peso de
"~ je en pe prodicto litex Agua de Coagulan .
so de pro quimico dilucidn te Absorban-
ductoqui cia del
mico () (g) (ml) (ml) " SUero
50 12,5 63,1 110 67,5 0,04
60 15 50,5 120 54 - 0,07
70 17,5 37,9 130 40,5 0,08
80 20 25,3 140 27 0,05
87,5 21,9 15,7 147 16,7 - 0,03
90 22,5 12,7 150 13,5 0,02
82,5 23,1 9,6 152 10,3 0,03
95 23,8 6,1 155 751 0,10

7 de tetrametiltiuram y alrededor de 10 % en peso de SBR.

9745 24,4 3,0 158 3,9 0,09

La Pigura 7 representa un grifico de estosrdatos. Gomg
puede obsérvarse en esta figura, el suero producido por coa-
gulacidn de mezclas de disulfurc de tetrametiltiuram y 14-
tex SHBR presenta  la transparencia 6ptima y es esencialmente
fransparente cuando la composicibn qufmica predispersada

producida comprende alrededor de 90 % en peso de disulfuro-

EJEMPLO 8
Sigulendo el procedimiento del Ejemplo 1 anterior, se

prepararon once composiciones quimicas predispersadas conte-
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niendo 50, 60, 70, 80, 85, 90, 92, 94, 96, 98 y 99 % en pe-
80 de azufre (RM 99,99) y un ligante de caucho nitr{lico
(NYsun 30-5, Copolymer Rubber & Chemical Corp,) extendido
con ftalato de dioctilo. Para cada una de las operaciones,
se agregé una cantidad apropiada de azufre al agua de dilu~
¢idn en la mezcladora y se agité hasta que se desaglomerb y
mojé. Después se agregaroﬁ el 14tex de caucho nitr{lico
(19,8 % TS) y la emulsién de ftalato de dioctilo (25 % 7s)
al azufre mojado y se agité durante 10 segundos, Desfués se
agregd a las mezelas, con agitacidn, la solucién comgulante
de deido sulférico, Estas mezclas se agitaron despuds duran-
te 60 segundos mis, se lavaron las mredes del vaso de la
mezcladora y las mezclas agitadas se filtraron inmediatamen-
te por un tamiz de 60 mallas de acero inoxidable. Se midié
la absorbancia del suero filtrzdo de cada una de las once

operaciones, encontréndose los datos obtenidos en la Tabla

VIII:
TABLA VIII
pesede mmm | peg S Ppgode  Peso de ema-
fre (8) (g) (g)
50 12,5 47,35 12,5
60 15,0 37,88 10,0
70 17,5 28,41 745
80 20,0 19,51 5,0
85 21,25 14,21 3,75
90 22,5 9,47 2,50
92 23,0 7,58 2,0
94 23,5 5,68 145
96 , 24,0 3,79 1,0
98 24,5 1,89 0,5 .

99 ' 24,75 0,95 0,25
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e denins geen e
fre (ml) (ml1) suero
50 113 : 29 1,50
60 122 23 1,01
70 138 17 1,03
80 145 - 12 » 0,86
85 146 9 0,61
30 150 6 0,27 .
92 7 152 6 0,15
94 154 6 0,11
% 156 6 0,07
98 158 6 0,18
99 159 6 0,34

La FRigura 8 representz un grifico de estos datos. En
esta figura, puede observarse que el sueroc producido por céan
gulacibn de mezclas de agufre, 1l4tex de caucho nitrflico y
§muls16n de ftalato de dioctilo presenta la transparencia
6ptima ¥ es sustancialmente.transparente cuando la composi-—
ciéh qgimica predispersada producida contiene alrededor de
96 % en peso de azufre y alrededor de 4 % en peso de ligante
Empleando un mayor porcentaje de coagulante en toda la se-
Trie, puede reducirse el valor de la absorbancia del suero pat
ra cada una de las operacioneé anteriores.

EJBMPLO 9 '

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1 anterior, se
prepararon siete composiciones quimicas predispersadas contet
niendo 75, 88, 90, 92, 94, 96 y 98 % en peso de azufre (RM
99,99) y un ligante de un copolfmero de estireno-butadieno

(SBR tipo 1500). En cada opefacidn, se agregb la cantidad
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apropiada de agzufre al agus de dilucibn en la mezcladora
Waring y se agité hasta que se desaglomerd y mojé. Despuds
se agregé el 1dtex SBR (19,8 % T8) y todas las mezclas se
agitaron durante 10 gegundos. Después se coagularon las mez-
clas por adicidn de la solucién coagulante de fcido sulfb-
rico mientras se continuaba agitando. Despuds de la coagula-
cibn, las mezclas se continuaron agitando y despuds se fil-
traron, El_pH del suero obtenido estaba comprendido entre 2
¥y 4,5. Las composiciones quimicas predispersadas obtenidas
se lavaron, filtraron y secaron.

Después se molieron una cantidad de cada una de¢ las
gsiete composiciones quimicas predispersadas suficiente para
proporcionar 1,75 partes de azufre por 100 de caucho en
336,3 g de material de caucho sin vulcanizar, para determi-
nar el tiempo requerido para dispersarse completamente en el
material, El material de caucho sin vulcanizar utilizado

tenfa la composicibdn indicada en la siguiente Tabla TX:

TABLA IX
Constituyentes Partes en peso
SBR 1614 189
Acido estedrico 1,92
52D-851 7,41
7(DPG) D-65° 1,26
E(M)D-753 2,16

! Una Poly—dispersién(R) de 85 % de 6xido de cinc en un li~
gante de SHER.

2 Una Poly—dispersidn(R) de 65 % de difenilguanidina en un
ligante de EPIDM.

3 Una Poly—dispersi6n(R) de 75 % de mercaptobenzotiazol en
un ligante de EFR.
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También se moli6 la misma cantidad de azufre sin tra-
tar en un material de caucho sin vulcanizar de manera gue
pudieran compararse las velocidades de inéorporacidn. En to-
dos los ejemplos en los que fue necesario moler se empled
un mezclador de laboratorio de dos rodillos de 6"7x 12"

(15 x 30 cm), Los tiempos de incorporacién observados parsa,

cada operacibn son los indicados en la sigulente Tabla X:

TABLA X
'Porcentg Peso de. Peso de Agua de Coagu Tiempé-de in-
g g gr; apz-ef_g azufre latex dilucién lant€ corpcracién
fre (g) (g) (ml) (ml) _(segundos)
75 18,75 32,6 132 19 35
88 22 15,6 148 9'. 22
90 22,5 13,0 150 145 25
92 23 10,4 152 6 22
94 23,5 7,8 154 4,5 25
96 24 5,2 156 ’ 30
98 24,5 2,6 158 4 38
100 25,0 - 160 - 63

' Se ésperaba gque cuanto mids ligante contuviera la pre-
dispersidn, mds similar fisicamente al material de caucho se
volveria la predispersibn y por lo tanto mds rdpida seria
la incorporacién. También se esperaba que, inﬁersamente,

cuanto mds azufre contuviera la predispersibn, mds similar

fisicamente al azufre en polvo seco se volverfa la predispex
sidn y el tiempo de incorporacidén se aproximaria al observad
do con el azufre sin tratar. Sin embargo, bastante inespera-
damente, se hallé que a medida que aumentaba la cantidad de
azufre en la predispersibn el tiempo de incorporacibn no au-

mentaba ni se aproximaba al del azufre en polvo seco sino
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que en realidad disminuia'considerablemente.
| EJENPLO 10

Siguiendo el procedimiento del EJemplo 9 anterior, se
prepararon seis composiciones quimicas predispersadas conte-
niendo 70, 80, 92, 94, 96 y 98 % en peso de azufre (RM 99,99
y un ligante que contenfa 75 % en peso de un copolfmerc de
estireno-butadieno (SBR tipo 1712) y 25 % en peso de un
aceite de petrdleo aromdtico (Sundex 790). En qada opera~
cidn se agregd la cantidad apropiada de azufre al agua de
dilueidn en la mezcladora y se agité hasta que se desaglomes
ré y mojé, Despubs se agregé el litex SBR (18,8 % TS) y una
emulsidn del aceite (20 % TS) y cada mezcla se agité‘durantk
10 segundos. Después cada mezcla se coaguld por adizidn de
la solucibn coagulante de Acido sulfdrico mientras se éontiu
nugba agitando. Despuds de la coagulacién, cada mezcla se
agité todavia mis y después se filtr8. E1l pH del suero re-
sultante egtaba comprendido entre 2 y 4,5. ﬁas predispergios
nes se lavaron despuds, se filtraron y secaron,

A continuacién se molié una cantidad de cada una de
las seis predispersiones suficiente para proporcionar 1,75
partes de azufre por 100 de caucho en 336,3 g de un material
de caucho sin vulcanizar con la composicidn indicada en la
Table IX anterior, para determinar su tiempo de incorpora-=
cibn. Andlogamente, se molié en el mismo material la misma
cantidad de gzufre sin tratar para poder comparar las veloci-
dades de incorporacidbn. Los tiempos de incorporacién observp-

dos para cada operacién se encuentran en la siguiente Ta-

bla XI:
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TABLA XI
Porcentaje Péso de azu Peso de
" amtre (& 2N
70 35 59,8
80 40 39,9
92 46 16,0
94 47 12,0
86 48 8,0
98 49 4,0
100 50 -
Porcentaje Agua, de di- Coa gu~
e O o) s
70 151 33,75
80 168 22,5
92 187 9,0
94 190 7,0
96 194 4,5
98 197 3
100 200 -

'Peso de emul-
sién de aceite
(g)

37,5

25,0

10,0

7,5.'

5,0

2,5
Tiempo'de incor-

poracidn
(segundos)

40
35
33
34
33
37
63

" Gomo puede observarse en la Tabla XI, se halld inespe

radamente que a medida que aumentaba la cantidad de azufre

en la predispersibén, el tiempo de incorporacién no aumenta—

ba ni se aproximaba al del azufre en polvo seco sino que en

"sut lugar disminufa notablemente.

EJEMPLO 11

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 10 anterior,

se prepararon ocho composiciones quimicas predispersadas

que contenfan 50, 60, 70, 80, 90, 95, 97 y 98 % en peso de

azufre (RN 99,99) y un ligante Qe un. copolimero de egtireno
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butadieno (SBR tipo 1500). En-cada operacibn, ge agregd la
cantidad de azufre indicada en la Tabla XIT dada més adelan-
te al agua de dilucién contenida en una mezcladora Wering
j se agité hasta que se desaglomeré y mojé., Deéspués se agre-
g6 el 14tex SER (19,8 % TS) y cada mezcla se agitd durante

10 segundos. Despuds las mezclas se coagularon por adicién

de solucidn coagulante de deido sulfdrico. Despuds de la cogl
gulaciln, las mezclas se agitaron de nuevo y se filtraron
por un tamiz de 60 mallas de acero inoxidable. ELl pH del sue
ro obtenido estaba comprendido entre 2 y 4,5. Las composi-
ciones qufmicas predispersadas obtenidas ge lavaron después,
se filtraron y secaron. Se midié la absorbancia del suero
filtrado de cada una de las operaciones inmediatamenfe deg~

pués de la coagulacibn, encontrdndose los resultados en la

Tabla XII:
TABLA XII
Porcenta Peso de DPeso de Agua de Céagu- Abgorbancia
je en pe azufre ldtex dilucién  lante del
80 e azu (g) (g) (ml) (ml) suero
fre
50 12,5 63,1 110 37,5 0,050
60 15,0 50,5 120 30,0 0,065
70 17,5 37,9 130 22,5 0,100
80 20,0 25,3 140 15,0 0,085
90 22,5 12,7 150 745 0,065
95 23,75 6,31 155 3,75 0,040
97 24,3 3,5 157 4 0,020
(0,42)
98 - 24,5 2,5 158 4 0,025
100 25,0 - 160 - 0,100

Inieiglmente, el valor de la absorbancia del suero

obtenido por coprecipitacidn de la predispersién que conte-
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nfa 97 % en'peso de azufre fue medido como 0,42. Como esfe
valor era claramente.inconsistente con los otros valores ob-
tenidos, se repitib la operacién obteniéndosg entonces un.
valor de 0,020, |

Despgés se ﬁolid una cantidad de cada una de las
ocho predispersiones suficiente para proporcionar 1,75 par—

tes de azufre por 100 de caucho en 336,3 g de un mabterizl de

caucho sin vulcanizar con la composicidén indicada en La Ta-

bla IX anterior, para determinar el tiempo requerido para
su inéorporacién completa. También se determiné el tiempo

de incorporacidn de 1,75 partes de azufre gin tratar noxr

100 de caucho para poder comparar las velocidades de inqorpo
raciéh. Los tiempos de incorporacién observaéos pare cada
operacidn y las resistencias a la traccibn de los vulcani-
zados resultantes se encuentran en la Tabla XIII:

TABLA XIII

Poreegtaje en peéo 'Tieggo de incorpo Resigtencia_a 13
e azufre racidn (segundosy trac162hé§51,kg/
50 35 ' 840 (59)
60 3B 715 (50)
70 35 1775 (125)
80 31 ' 1700 (120).
90 35 1500 (105)
- 95 30 1735 (122)
97 217 2485 (175)
98 31 2370 (167)
100 35 : 2000 (141)

Como puede observarse en la Tabla XIII, se halld ineg

peradamente, como en los Ejemplos 9 ¥y 10 anteriorgs, que a

-
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medida que aumentaba la cantidad de azufre en la predisper—
sibn, el tiempo de incorporacién no aumentaba ni se aproxi-
maba al del azufre seco sino que disminufa., Refiriéndonos a
las Tablas XII y XIII, puede observarse que a glrededor del

97 % en peso de azufre en la predispersgidn, el suero alcan~

za la transparencia méxime, el tiempo de incorporacién es

minimo y se consigue la méxime resistencia a la tracciln del

vulcanizado resultante.
-BJEMPLOS 12-14

Para evitar la molienda y la manipulacibn de producto
quimico pulverizadc seco finamente dividido, se utilizaron
las tortas de filtracién himedas directamente para preparar
composiciones quimicas predispersadas. Las tortas de filtfg
éidn hémedas de dimetilditiocarbamato de cine (Vulcacurs v,
42,0 % TS, Alco Chemical Co.), dietilditiocarbamato de cinc
(Vulcacure ZE, 52,7 % TS, Alco Chemical Qo.) y divutilditio-
carbamato de cine (Vulcacure ZB, 55,0 % TS, Alco Chemical
Co.) se combinaron directamente con un ldtex de un copolf-
mero de estireno~butadieno (SBR tipo 1500, 19,8 % T8) sin
diluirlo y se agitaron. Se utilizaron alrededor de 50 ml de
una solucibn de sulfate de cinc 0,06 M para coagular cada
mezcla. El tamafio de partfcula fina de lag tortas de filtra-

cibn himedas produjo una buena dispersién en el 14tex me-

diante suave agitacién con una espdtula y produjo una predis
persién muy fina por coagulacidn. Los datos de las composi-
ciones quimicas predispersadas se encuentran en la siguien—

te Tabla XIV.
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‘lucibn al 40 % de dimetilditiocarbamato sbédico (Pennwalg

~ Corp.) en un vaso de precipitados de 1 litro. El pH de esta

-golucibn dilufda se agregaron 19,2 g de un 14tex de copolf-
mero de estireno-butadieno (SBR tipo 1500, 19,8 % TS). Des—

‘tenfa 30,0 g de heptahidrato de sulfato de cine (Fisher

TABIA XIV
Ejemplo : : " Peso de la tortal
ne _Producto gufmico % T8 de filtracidn(g)
12 Vulcacure ZM 2,0 101,0
13 , Vulcacure ZE 52,7 . 80,6
14 Vulcacure ZB 55,0 1753
Ejemplo Peso de pro Peso de 14 Peso de Poréentajé'en
ne ducto quEmi tex SBR  caucho, peso de produc
co (g) ~ (g) (e to quimico
12 42,9 27,9 5,5 88,6
13 42,5 27,9 595 88,5
14 42,5 27,9 545 88.5-
BJENPLO 15

Se produjo una composicién quimica predispersada por
preparacidn del producto quimico in situ y coprecipiteacién
del mismo con la emulsién de ligante simultdneamenté. Se

agregaron alrededor de 200 ml de agua a 49,75 g de una so-

solucidn se ajustéd a T-8 con 4eide sulférico dilufdo. 4 estq

pubs esta mezcla se agit6 bien. A continuacién se agregaron

a la mezcla, con agitacién, 200 ml de una solucidn que con-

Scientific). La coagulacibn fue inmediata y completa produ-
ciendo un suero transparente libre de dimetilditiocarbamato
sédico sin precipitar y con un pH de 6,1. La composicidn
quimica predispersada que coﬁtenia 85 % en peso de dimetil~
ditiocarbamato de cinc se filtrd, lavé, filtrd de nuevo y

secd.
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" ra de lo deseable, se preparé una predispersién extendida

-~ 55 -

EJEMPLO 16

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 15 anterior,
se diluyen 50,1 g de una solucién al 40 % de dimetilditio-
carbamato sédico con unos 300 ml de agua y el.pH gse ajusta
a 7-8 con 4eido sulférico dilufdo. A esta solucibn dilufda
ge agregan 19,2 g de una emulsién de un copolimero de esti-
reno-butadieno (SBR tipo 1500, 19,8 % TS). Esta mezcla se
agita después bien y se afladen a 1a misma, con agitacidn,
200- m1 de una solucién que contiene 16,0 g de eloruro de cot
bre (Fisher Scientific). EL cobfe gse agrega en excesc sobre
el necesario para formar el dimetilditioccarbamato de coubre
y para coagular el ldtex. La compogicién qufmica predizper—
sada que contiene 85 % en peso de dimetilditiocarbameto de
cobre se filtra, se lava para eliminar el exceso de ~ohre

¥ se seca.

EJEMPLO 17

Como la predispersidén seca del Ejemplo 16 es mds du~

con aceite de dimetilditiocarbamato de cobre. Se agregaron

200 ml de agua a 25,0 g de una solucidn de dimetilditiocar—

&

bamato gbdico al 40 % y el pH se ajustéd g 7-8 con 4cido sul{
férico dilufdo. A esta solucién dilufda se agregaron 4,7 g
de un l4tex de un copolimero de estirenc-butadieno (SBR ti-
po 1500 19,8 % TS) y 3,8 g de una emulsibn de aceite de pe-
tréleo aromdtico (25 % de Sundex 790). Esta mezcla se coagut
14 después por adicién de unos 50 ml de una solucidn que
contenfa 5,0 g de cloruro de cobre, con agitacién. La com-
posicidn quimica predispersada que contenfa 85 % en peso de

dimetilditiocarbamato de cobre, 7,5 % en peso de SER y
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7,5 % en peso de aceite era un s6lido mucho mis blando que
el preparado en el Ejemplo 16 y la dispersién era muy bue-
na. ' , |
EJENPLO 18 7

Dos productos quimicos ée formulacién del caucho que
forman una composicién eutécﬁiéa al mezclarlos son el di-
sulfuro de bengotiazilo (M-B-T-S, Uniroyal) y el dismlfuro
de tetrametiltiuram (TUEX, Uniroyal); Como el calor de mez-
cla en un mezclador gbierto en un Banbury es suficiente pa-
ra producir el eutéetico lfquido que tiende a ablandur al
ligante e inhibir el posterior mezclado; se hallé que la
concentracibn méxima de una mezcela 50/50 de estos dosg pro-
ductos gufmicos mezclados mecénicaménte en una mezcladora
era alrededor del 40 % en peso. Empleando el proceso Ae co-
precipitacién a baja temperatura aquil deserito, nunca se all
canza el punto de fusibn del eutéctico y pueden prepararse
predispersiones que contienen altas concentraciones de pro-
ducto quimico. En un vaso de precipitados Que coﬁtenia aguy
de dilucidn se introdujeron 45,0 g de TUEX pulverigzado y
45,0 g de M-B-T-5.pulverizado. Esta mezcla se agitb hasta

que la totalidad del progucto qufmico se deséglomeré y mo-—

.jé. A esta mezcla se agregaron 50,5 g de un litex de un coH

polfmero de estireno-~butadieno (SBR tipo 1500, 719,8_% 78).

Después se agitd la mezcla y a continuacibn, prosiguiendo

la agitacibn, se agregb una solucidn de sulfato de cinc su-
ficiente para coagular. lLa predispersidn, que contenfa 90 %
en peso de producto quimico, se filtré, lavd, filtré de nug

vo y secé. El suero producido en la coagulacibn era trans-

parente.
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EJEMFLO 19

Los ‘agentes espumantes también son dificilés de mezelar
meoéniéamente con los ligantes a altas éoncentraciones, de—
bido a sug temperaturas de descomposicibn relativamente baja%.
gomo el proceso de coprecipitacién aquf deserito tiene una
historia térmica corta, pueden prepararse prediépersiones
que contienen altas concentraciones de agentes espumantes.
En cuétro vasog de precipitados ge introdujeron respectiva-
mente 42,5 g de cada uno de los slguientes compuestos: azodit
carbonamida (Celogen AZ, Uniroyal), p,p'-oxi-bis(benceno-
sulfonilhidrazida) (Celogen 0T, Uniroyal), dinitrosopiatame-
tilentetraminas (Opex 93, Stepan Chemical Co.) y Unzeal 100
(E.I. dupont de‘Nemours & Co.) sobre 50 ml de agua de 4ilu-
cidn y se_agitd hasta que se desaglomeraron y mojaronr. A cade
uno de los agentes espumanteg mojados se agregaron 27,9 g
de un ldtex de un copolimero de estireno-butadieno (SBR ti-
po 1500, 19,8 % T§). ﬁespués estas mezelas se agitaron y se
agregd un exceso de una solucibn coagulante de sulfato de
cinc (50 ml) mientras se continuaba agitando. Las predisper-
siones contenfan 88,5 % en pesc de agente espumante y 11,5 %
en peso de ligante.

De forma similar se prepararon dog predispersiones con-—
teniendo 85 % en peso de Celogen OT, mezclando 42,5 g del
agente espumante con 7,5 g de un létex de caucho nitrflico
de NYsyn 30-5 (22,3 % TS, Copolymer Rubber & Chemical Corp.)
o NYsyn 35-5 (22,3 % T3, Copolymer Rubber & Chemical Corp.).
Después cada una de estas mezclas se agité y coagulé con

100 ml de una solucidn coagulante de sulfato de cinc.
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EJENPLO 20
En un vago de precipitados conteniendo 50 ml de agua
de dilueibn se introdujo una cantidad apropiada (42,5 g) de
2,2,4-trimetil~1,2~dihidroquinolina polimerizada (Agerite

MA, R.T. Vanderbilt) y se agité hasta que el polvo se desagl

[ 2™

merd y mojé. Deépués se agregbé al producto quimico mojado
37,88 g de un ldtex de un copolimero de estireﬁo—butadieno
(SBR tipo 1500, 19,8 % TS) y se agitb. Se agregaron 5 ml
de la solucibn coagulante habitual de sulfato de cinc para

coagular esta mezcla mientras se continuaba agitando. La pre

so de ligante de SBR. El suero resultante era transparente
v tenfa un pH de 6,2.
EJEMPLO 21

4 una mezcla de 40,0 grde etilentiourea (NA522) v 1,0 g
de 6xido magnésico (NMg0 340, Michigan Chemical'co.) se afia~
dieron 50 ml de agua de dilucibn. Esta mezcla se agité con
una espdtula para desaglomerar y mojar los productos quimi-
cos pulverizados. Deépués se afladieron a 1é mezcla 20,0 g de
una emulsidn al 25 % de ftalato de dioctilo ¥y 6,9 g de un -
14tex de un policloropreno (Neoprene 635, 58 % 1S, E.I.
duPont de Nemours & Co.) y se agité. Después esta mezcla se
coagulé con 100 ml de una solucibn coagulante de sulfato
magnésico habitual. La predispersién,. que contenfa 80 % en
peso de etilentiourea, 2.% en peso de Sxido magnésico, 10 %
de ftalato de dioctilo y 8 % en peso de caucho de policlo-
ropreno,rse filtré para separarla del suero, se lavb, se
filtré d; nuevo y se secb, Se hallb que el suero resultante

era transparente si se utilizaba muy poca agua para humede
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- procedimiento de esta invencién con diversos productos qui-

- 59—

cer la mezcla de etilentiourea-d4xido magnésico, Esta mezcla

debfa de mer mezclada directamente con el lédtex para obtenen

cidn de la etilentiourea méximas.

EJEMPLOS 22-32

. Para poner de manifiesto la aplicabilidad general del

micos de formulacién de caucho y plésticos, ligantes, plas-
tificantes y coagulantes, se prepararon predispersionas con

las composiciones indicadas en la siguiente Tabla XV.
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TABLA XV

Ejemplo o Solucibn coe
ne de formulgcién = Polimero(s) Plastificante gulante ~
22 WBTS SBR 1500 ~ ‘4eido sulffr

co
23  TUEX ser 15021 - sulfato de c
24 Sulfasan R2 SRR 1502 - sulfato de ¢
25 Vultac Resin3 Polietileno sulfato de ¢
oxidado4 - 3 _
26 Vultac Resin SBR 1502 - sulfato de ¢
27 Pipure R101° HYCAR 15770 - sulfato de o
28 mipure R101 HYCAR 1577  ftalato ée di sulfato de ¢
octilo LT
29 Silicato de plomo  ABSON 14tex’ ~ :+ oido sulfdr
bésico N2027 162-29-77
30 Silicato de plomo  ABSON 14tex -7 eido sulfdr
bésico H202 162-29-77
NYsyn 35-5
31 Silicato de plomo  ABSON 14tex ftalste de-di 4cido sulfér
bésico M202 162-29-77 octilo '
32 DiCup R° polietileno - sulfato de o
oxidado

2) 4,4'-ditiodimorfolina, lonsanto Co.

3) Disulfuro de alquilfenol, Pennwalt Corp.

1) 19,2 ¢ TS, Conolymer Rubber & Chemical Coru.

4) 2¢,C % TS, Valchem Chemical Div., United Ilerchants

t

5) Diéxido de titanio, E.I. duPont de Hemours & “c.

6) Polimero tipo ABS 39,8 % TS, B.¥. Goodrich

7) Egzle-Picher -

8) Mezela de PVC-nitrilo 52,0 % TS, B.F. Goodrich

9) Peréxido de dicumilo, Hércules, Inc.

QUALITY
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e 5 TABLA XV

Percentaje en

Porcenitaje

Porcentaje

Solucifn coa  peso de pro- “en peso de en peso de
Jolimero(s) Plastificante gulante ducto quimico peclimero(s) vlastificante
SER 1500 - ‘4cido sulffri 85 15 -
co
SBR 15021 ' - sulfatb de cinc 85 15 -
SER 1502 - sulfato de cine 85 15 -
Polietileno sulfato de cine 95 5 -
oxidado? -
SBR 1502 - ., > sulfato de cine @ _.97,5 2,5 -
HYCAR 15776 - sulfato de cine - 85 15 -
HYGAR 1577  ftalato de di sulfato de cinc . 85 11,25 3,75
octilo .i.7-

,  ABSON 14tex - o doido sulfidrico 85 15 -

- 162-29-77 .

,  ABSON 1&tex - 77 &cido sulffrico . 85 7,5 -
162-29-77 LI 745
NY¥syn 35-5 .

,  ABSON 14tex ftaicte dedi deido sulférico 85 7,5 7,5

. 162=-29-T77 octilo . -
polietileno - sulfato de cine 80 20 -
oxidado :

yber & chemical Cory.
ionsanto Co.

Ly, Pennwalt Corp.

ical Div., United llerchanis
, duPont de Hemours & “o.

i 7S, B.F. Goodrich

2,0 % TS, B.P. Goodrich

frcules, Inc.

PO

LY
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 ferentes cantidades de agua de dilucién y agitacién para de-

- no se dispersaba uniformemente en el seno del 1ldtex y no for

- 1=

EJEMPLO 33

Se prepard una serie de predispersiones que contenfan

las mismas cantidades de producto quimico y ligante pero di-

terminar el efecto, si habfa alguno, de cada variable sobre |

los productos de la coprecipitacibn. En cada operacifn se
dispersaron 15,36 g de un 14tex de caucho natural (65,1 %
TS), que contenfa 10 g de caucho natural, en 1000, 500,
250, 100, 75, 50 y 25 g de agua de dilucibn. Tambida se rea-
lizéud ejemplo sin adicibdn de agua de dilucibn. A cada lote
de 1l4tex dilufdo se agregeron 90 g de azufre (RM 99,93).

El azufre no se moja ni dispersa en el ldtex dilufdo
con 1000 g de agua. Por lo tanto, la mezcla se transfiere a
una mezcladora Waring y se agita durante 60 y 120 segundos.
El azufre todavia no se dispersa pero el 1ldtex dilufdo ss
mecénipamente'desestabilizado ¥ "encola" las partfculas de
azufre entre sf., Después se intentd forzar un producto colo-
cando la totalidad de los ingredientes en la mezcladora
Waring en el orden antes indicado, agitando a gran veloci-
dad durante 60 segundos y agregando 200 ml de una solucién
acuosa que contenfa 10 g'de alumbre mientras se continuaba
agitando la mezcla., Se formé un producto totmlmente coheren-
te que no era friable antes ni despuds de secar.

Emﬁleando 500 g de agua de diluciGn, se encontrd gue
la mayor parte del azufre podfa ser mojado'con intensa agi-
tacibn., Sin embargo, al agitar el azufre formaba grandes
aglomerados que precipitaban al fondo del vaso de precipita-

dos que contenfa el l4tex dilufdo. Por lo tanto, el azufre

marfia un producto homogéneo por coagulacibn,
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con caucho natural mecdnicamente desestabilizado. De nuevo

-62 —

:Empleando 250 g de agua de diluci6n,rel azufre pudo sex
mojado con suave agitacién pero todavia no se dispersaba en
el l4dtex. Despuds 1la mezcla se transfirié a una mezcladors
Waring y ée agité a la mfnima velocidad éuranie 30 segundos,
Todo el azufre resultd mojado pero una porcibn del 1dtex fue
mecdnicamente desestabilizada de manera que el aszufre precipi-
t6 como masa gomosa. El azufre no se dispersd en ol ldtex
después de agitar. 7

El azufre se mojaba mis fécilmente cuando solamente se
agregaron 100 g d§ agua de dilucidn pero todavi{a no sc dig-
persaba en el litex. La agitacibn de la mezcla en uns mezeld—

dora Vlaring produjo una goma precipitada de azufre "encolado!

el azufre tampoco se dispersd en el 14tex después de agitar.
Empleando 75 g de agua de dilucibn, la mezela formé

una, pasﬁa_muy-fluida. Sin embargo, después de formada lz pasH
ta,.escurfid de la mezela wna cantidad muy pequefia de 1l4tex.
Eéte fenémeno parece indicar un punto de inflexidn en el cual
el producto final seris homogéneo ya gque la homogeneidad del
producto final depende de la homoéeneidad'de la mezcla antes
de la coagulacién. Si se dejan separar las fases sélida y 11
quida antes de la coagulacibn; como ocurre cuando se utili-
za. demasiada agua, se forma un producto heterogéneo. Después
la mezcla se coagulé agregando una solucibn de 5 g de alumbrd
en 100 g de agua. El producto era muy compacto ¥y se hundié
coﬁo mesa pesada.

Cuando se utilizaron 50 g de agua de dilucién, la mez-
cla se transformé en una pasta en 1g que el azufre estaba
mojado y formé una mezela homogénea con el litex. La mezela

no se granuld al continuar la operacibn de mezclado. Para '
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coagular la mezela se utilizd una solucidn de 5 g de alumbre
en 100 g de agua. El producto final era muy compzcto y se
hundié como una masa sélida.

| La mezcla de.azufre y 1ldtex con 25 g de agua de dilu~
cibn se tiansformé en una pasta muy homogénea con tendencia
a granular. La mezcla se coaguld con una solucidn de 5 g de
alumbre en 200 ml de agua. El prodpoto resultante era nmuy
compacto y se hundif como una masa sélida que podfa ser cor-
tada o partida fdcilmente con una espitula, El producto se
trangfirié a una mezcladora Waring y se corté durante unos
10 segundos hasgta formar un producto en partfculas que se se+
pard del suero, se lavé, filtré y secd.

Sin agregar ague de dilucién, el azufre se dispersaba
fécilmente en el litex y parec{a desaglomerarse y formar una
mezcla muy homogénea. Se utilizé una simple espdtula para
preparar la mezcla en un vaso de precipitados. La mezela gbl9
produjo trazas de azufre cuando se frotaba entre los Gedos.
Con mejores métodos de bechado se obtiene una mezcla toda—-
via més homogdnes. Aunque la mezcla sin coagular era compac-
ta, era de cardcter en partfculas y exenta de polvo, La mez-
cla se coaguld coﬁ una solucién de unos 5 g de alumbre en
100 ml de agua. Por coagulacibn se obtuvo un suero sustancial-
ménte trangparente, El azufre predispersado se separé del
suero, se lavé, filtré y sec. La predispersibn era un pro-
ducto en partfculas y parecfa muy homogénea.

Por lo tanto, de esta serie de coprecipitaciones se
deduce que no pusde prepararse una predispersidn'homogénea,
independientemente de la.cantidad de agitacién empleada, si

en la mezcla de agufre y ldtex hay tal cantidad
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 preparada. Esto es cierto porque la mezela I{ntima requiere

.no solamente que las partfculas de producto gquimico y de cau:

no que las partfculas estén siuficientemente préximas entre

de agua que las fases liquida y sblida se separan antes de
1é coagulacién. Incluso cuando se preparan mezclas-homogéneas
con menos de alrededor de 75 g de agua de dilucidn agregada,
se ha encontrado gue cuanto menor sea la cantidad de agua

agregada més homogénea y en partfculas serd la predispersidn

cho en el 1l4tex estén uniforme y homogéneamente mezcladas si-

s{ para que puedan entrar en econtacto ¥ quedar unidas por
coagulacién de la mezcla. Asi, se encontrd que en la fase acwsa
del ldtex de caucho, sin necesidad de agua de dilueiédn adi-
cional, habfa agua suficiente para permitir la mezecla fntima
de lés particulas, aunque podrfa haberse obtenido una mezcla
todavia mis Intima si se hubiera utilizado una mezeladora
de gran velocidad para combinar los ingredieﬁtes.
EJEMPLO 34

Se prepard una serie de composiciones quimicas predis-
persadas en las que la cantidad de producto quimico y ligan-
te sé mantuvo constante y se modificd la dantidad de agua
agregada a la mezcladora Waring para variar el porcentaje

de sblidos totales en las mezclas antes de la coagulacidn.

En cada operacidn se mezcld Intimamente la misma cantil
dad de 6xido de ciné (St. Joe 42/21) y un litex de un copo-
lfmero de estireno-butadieno (SBR tipo 1500, 19,8 % TS) con
cantidades diferentes de agua de dilucién para formar mez—
clas que contenfan 2,5, 5,26 y 17,66 % de sblidos totales.
Después de la coagulaciédn de cada una de las mezelas, el sug

ro se separd del &xido de cinc sredispersado y ee midid la
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~azufre predispersado y se midid la absorbancia del suero
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absorbancia del suero filtrado empleando el procedimiénto
del Ejemplo 1 antérior.vLos valores iniciales de la absor-
bancia fluctuaron a través de la serie. Sin embargo, los va
lores de la absorbancia al cabo de 1 minuto para los sueros
preparados a partir de las mezclas con 17,66, 5,26 y 2,5 %
de sélidos totales fueron 0,01, 0,082 y 0,41, respectiva—
mente. Estos datos indican que a medida que se agrega més
agua a la mezcla, menos Intima se hace esta dltima por agi-
tacidn y, como resultado de ello, el suero producido ge
vuelve menos transparente.

EJEMPLO 35

Se prepard una serie de predispersiones en las que el
porcentaje de producto quimico y ligante se mantuvo cons;
tante, se varid el porcentaje de sélidos totales en la mez-—
cla antes de la coagulacidén y se mantuvo constante el volu-
men del material en la mezcladora Waring. Manteniendo el vgo
lumen constante, la cantidad de agitacién puede mantencrse
constante para cada operacién.

En cada operacidn se mezclaron {ntimamente cantidades
apropiades de azufre (RM 99,99), un ldtex de caucho natural
(65,1 % TS) y agua de dilucidn, para preparar mezclas con
9, 16,56, 28,14 y 43,4 % de sblidos totales antes de la coa
gulacién. Ia mezcla con 43,4 % de gblidos totales era tan
espesa que no flufa en la mezcladora y por lo tanto no pudo
ger mezclada dntimamente. Cada una de las otras mezclas se
coagulé con la solucibn coagulante de 4cido sulfdrico para
producir predispersiones que contenfan 90 % en peso de azu~

fre. El suero producido para cads operacibn se separé del
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filtrado de acuerdo con el procedimiento indicado en el Ejég
plo 1 anterior. Loé datos para esta serie de compogiciones

guimicas predispersadas se encuentran en la .siguiente Ta-

bla XVI:
TABLA XVI

Horoia, Tosle TiRode Amedeci Gosa beorgnoie
% 18 (&) (&) (ml.) (ml) = suero
9,0 45,0 7,68 500 60 0,40
16,56 82,35 14,05 457,5 110 0,30
28,14 139,97 23,89 388,8 186,46 0,12
43,4 215,93 36,85 299,9 287,9 -

De "estos datos se deduce que cuamto mAs agua hay pre-
sente en el sistema, menos Intima es la mezcla ¥y, Dor congi-
guiente, menos transpérente es el suero producido. También
es evidente que si la cantidad de agua presente es jnsufi-
ciente, la mezcla no fluye suficientemente para permitir que
las partfculas de producto quimico y ligante se hezclén Inti
mamente. 7

EJENPLO 36

Se préparé una gerie de composiciones quimicas predis-—
persédas'mezclando cantidades apropiadas de azufre (RM 99.99
y un létex de caucho natural (65,1 % TS) para dar mezclags
con 10,6’% de sélidos totales antes de la coagulacién. Por
cqaguiacién, las composiciones de azufre predispersadas con~
tenfan 90, 96 y 98 % en peso de azufre. Los sueros produci-
dos se separaron de lag predispersiones y se midié la absor-
bancia de loslsueros filtrados siguiendo el procedimiento
del-Ejemplo 1 anterior. Los datos para esta serie de compo-

siciones qufmicas predispersadas se encuentran en la Ta-
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‘cladora Waring una cantidad apropiada de una solucidn al 40%.

bla XVII:
TABLA XVII
Porcenta |
je en pg Peso de Peso de Agua de Ooagu~ Absorbancia
go de azu azufre l4tex dilucién lante del
fre (g) (2) (ml) (ml) suero
90 22,5 3,84 154 30 0,05
96 24,0 1,54 159 30 0,015
98 24,5 0,77 159 | 30 0,00

Estos datos indican que a medida que se agrega més pro
ducto quimico a la mezcla, gumenta la transparencia y alcan-—
za un punto de transparencia ptima al 98 % de azufre. En
este caso, el suero presenta una transparencia perfecta.

EJEPLO 37

Se produjo una serie de cinco'composiciones quimicas
predispersadas, preparando el producto gufmico in Bitu y co;
precipitdndolo con la emulsidn de ligante simultdneamente.
Se realizé una sexta operacifn en la que el producto guimico
se prepard in situ en gusencia de emulsién de ligante. Para

cada operacibn, se transfirié cuantitativamente a una mez-

de dietilditiocarbvamato sé&ico, con lag dantidad apropiada de
agua de dilucibn. Despuds el pH de la solucibn se ajustd en-
tre 7 y 8 con 4cido sulfdrico dilufdo. Mientras se agitaba,v
se agregé la cantidad apropiada de un litex de un copolimero
d? estireno-butadieno (SBR tipo 1500, 21,8 % TS), cuando cra
necesario, a la soluoién ¥ la mezcla se agité durante 30 se-
gundos. Después sevagregaron a la mezela agitada 200 ml de
una golucién de sulfato de cinec que contenfa la cantidad
apropiada de sulfato de oinc para la reaccién‘quimica, 10 %

de exceso de sulfato de cinec y la cantidad apropiada de so-
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‘se utiliza el tamiz de 60 mallas, el suero separado parece

se midié inmediatamenterla absorbancia del suero filtrado a
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lucidn coagulante y la mezcla resultante se agitd durante
60 segundos més. Después de agitar, la mezéla se filtrd inme+
diatamente para separar el dietilditiocarbamato de cine pre—
dispersado del suero. Se halld que cuando se prepara in situ
un producto qufmico como ‘el dietilditiocarbamato de cine,
las pafticulas del producto formado son ﬁredispersadas en el
ligante antes de que tengan oportunidad de aglomerarse. El
resultado es que las partfculas de producto quimico prédié—
persado son mucho mds pequeflas que el tamiz de 60 mallss utid

lizado como medio filtrante en los ejemplos anteriores, S§i

turbio debido a la presencia de partfculas de la predisper—
sibn. Para separar del suerc las partfculas de producto quf-
mico formado in situ, con o sin ligante, se.empleé ¢cme me-—
dio filtrante-un papel de filtro fino (Fisher Brand H 9-803-

5B). Despuée de la separacidn con el pdpel de filtro fino,

600 mp. utilizando los procedimientos del Ejemplo 1. Los da-
tos para las seis operaciones se en&uentran en la siguiente
Tabla XVIII:

PABLA XVIII

Porcentaje

en peso de Peso de ZnSO4.7HéO

predisper- '

sién quimi Requerido Exceso Total Coagulante
ca - (a8) (g) (g) ml.)
50 5,97 0,60 6457 30,0
70 8,36 0,84 9,20 18,0
80 9,56 0,96 10,52 12,0
90 10,75 1,08 11,83 4,5
95 11,35 1,14 12,49 3,0
100 11,95 1,20 13,15 0,0
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4 Porcentaje

en peso de

producto qui

mico en la Agua de  Solucibn al Peso de  Absorbancia

predigper-  dilucidn 40% en peso 1dtex del
sién (ml (g) (g) suero
50 315 17,76 34,40 o
70 305 24,87 20,64 1,00
80 _ 300 28,42 13,76 0,40
90 300 . 31,97 6,88 0,04
g5 300 33,75 3,44 0,00
100 300 35,53 0,00 0,05

Le Figura 9 es un gréfico de los datos anteriores de
la absorbancia del suero en funcidn del pbrcentaje en peso
de dietilditiocarbamato de cinc. Log puntos sobre la curva
estdn indicados por.pequeﬁos eirculos. Como puede observarse
en la ﬁigura 9, el suero producido por preparacidn in situ
y coprecipitacidh de las mezclas de diebilditiocarbamatn de
cinc y létex SBR, empleando un exceso del 10 % de sulfato
dé cine para reacclonar con el dietilditiocarbamato sédico
¥y rara coagular el létex, presenta su transparencia 6ptima
¥y es perfectamente transparenfe cuando la composieidn quimi-~
ca predispersada contiene alrededor del 95 % en peso de die-
tilditiocarbaméto de cine y alrededor del 5 % en peso del li+t
gante SBR. ,

Se prepard otra serie de composiciones qufmicas pre-
dispersadas giguiendo el procedimiento anterior, a excepeidn
de que se emple$ un exceso del 15 % ge sulfato de cinc para
reaccionar con el dietilditiocarbamato sbdico y coagular el

létex. Los datos para las cinco operaciones se encuentran en

la siguiente Tabla XIX.
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TABLA XIX
Pdrcentaje en , .
peso de produc Peso de Zn304.7THoO
to quimicoemTa Hequerido Exceso - Total Coagulante
predispersién () (2) (g) . %El)
50 5,97 0,90 6,87 30,0
60 7,16 1,07 8,23 24,0
T0 8,36 1,25 9,61 18,0
80 . 9,56 1,43 10,99 12,0.
90 - 10,75 1,61 12,36 4,5

Porcentaje en : ) ,
peso de produc Ague de Peso de so Peso de Abscrbancia

to quimico enJa  dilucibén lucibn aT 1dtex del
predispersién  (ml) 40% (g) (g) suero
50 315 1,76 34,40 1,70

60 310 21,32 27,52 1,00

70 305 24,87 20,64 0,56

80 300 28,42 13,76 0;21

90 300 31,97 6,88 0,00

La Figura 9 es un grifico gue representa los datos an-
teriores de la absorbancia del suero en funci&n del porcenta-
je-en peso de dietilditiocarbamato de cinc. Los puntos para
estos datos estédn indicados por pequefios tridngulos.

Se prepard otra gerie de-composiciones quimicas predis—
persadas como antes, a excepcidn de que se emp136 un execeso
del 25 % de sulfato de cinc. Los datos para estas cinco ope~

raciones ge encuentran en la siguiente Tabla XX.
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| TABLA XX
Porcentaje en Peso de ZnSO4.7HéO
peso de produg
to quimico enla Requerido  Exceso - Total Coagulante
predispersidén (g) (g) (g) ml)
50 5,97 1,49 7,46 30,0
60 7,16 1,79 8,95 24,0
T0 8,36 2,09 10,45 18,0
80 9,56 2,39 11,95 12,0

90 10,75 2,69 13,44 445

Porcentaje en
resc de produc Agus de Peso de 80 Peso de Absorbancia

to quimicoenTda dilucién 1lucién al™  1étex del

predispersidn. (ml) 40 % (g) (g) suero
50 315 17,76 34,40 0,20
60 310 21,32 27,52 0,01
70 307 24,87 20,64 0,00
80 304 28,42 13,76 0,00
90 300 31,97 6,88 c.00

En la Figura 9 aparece también un gréfico de estos da-
tos para la abserbancia del suero en funcién del porcentaje
en peso de dietilditiocarbamato de cing. Los puntos para es-
tos datos estdn indicados por pequefios cuadrados.

EJEMPLO 38

Se prepararon tres series de composiciones quimicas pre
dispersadas que contenfan azufre (RM 99,99) y un copolfmero
de estireno-butadieno (SBER tipo 1500). Para cada serie se em-
pled una relacién diferente de coagulante a ligante, que se
mantuvo constante en toda la serie. Para cada operacidn, se
introdujo la cantidad apropiada de azufre y agua de dilucidn
en la mezcladora Waring y se agité durante 120 segundos para

desaglomerar y mojar el azufre. Después se agregb la cantidad
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apropiada de 14tex SBE (21;8 % TS) a la mezcla agitada y la
mezola resultante se agitd durante 60 segundos mds. Para la
primera serie de operaciones, se agregd a la mezcla una can-
tidad apropiada de la solucién coagulante de 4cido sulfurlco,
equivalente a 3,0 ml de solucidén por gramo de caucho en el
litex y se agité durante 30 segundos mds. Inmedistamente des-
pués de agitar, todas las mezclas se filtraron por un tamiz |
de 60 mallas de acero inoxidable y se midié la absorbanéia
del suere filtrado a 600 oy Los datos para la primera serie
de operaciones se encuentran en la Tabla XXI:

TABLA XXI
Porcenta

je en pe Agua de Peso de Peso de Coagu pH del Absorban—
g0 deazu dilucidn azufre, ldtex lante suero eia del

fre - (ml) . (g) (2) (ml) 7 SUEYTO
50 110 12,50 57,34 37,5 2,1 0,44
60 120 15,00 45,87 30,0 2,3 0,33
70 130 17,50 34,40 22,5 2,4 0,28
80 140 20,00 22,94 15,0 3,1 0,20
90 150 25,50 11,47 7,5 3,1 0,09
95 155 23,75 5,73 3,8 4,0 0,06
100 155 25,00 0,00 3,8 3,4 0,62

En la Figura 10 se encuentra un grifico de estos datos
para la absorbancia del suero en funcién del porcentaje en
peso de azufre en la predispersién. Los puntos sobre la cur—
va estén indicados por pequefios c{rculos.

Se prepard una segundarserie de predispersidnes siguien
do el procédimiénto anterior, a excepcidn de que se emplearon
2,5 ml de solucién coagulante por gramo de caucho en el 14tex
para coagular la mezcla en cada operacidn. Los datos para la

segunda serie se encuentran en la siguiente Tabla XXII:
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TABLA XXIT
Porcenta ‘

Je en pe Agua de Pesc de DPeso de Coagu " Absorban
sode azu dilucidén =azufre, 1dtex lanté pH del cia del
fre (ml) (g) (g) (ml) suero  suero
50 110 12,50 57,34 31,3 2,7 0,43
60 110 15,00 45,87 25,0 2,8 0,40
70 115 17,50 34,40 18,8 3,1 0,27
80 120 20,00 -~ 22,94 12,5 3,3 0,16
90 120 22,50 11,47 6,3 3,6 0,14
95 . 115 23,75 5,73 3,1 4,2 0,04

La Figura 10 contiene un grifico de estos datos para
la absorbancia del suero en funcidn del porcentaje en peso
de azufre en las prédispersiones. Los puntos sobre la curva
estédn indicados por pequefios tridngulos.

Se preparé una tercera serie de predispersiones utili-
zande el procedimiente anterior, a excepcibn de que se uti-
lizaron 2,0 ml de solucidn coagulante por gramo de caucho en
el létex para coagular la mezela en cada operacidén. Los da-.

tos para la ftercera serie se encuentran en la siguiente Ta-

bla XXIII:
TABLA XXTIT
Porcenta
Je en pe Agua de DPeso de Pesgo de (oagu Absorban
so de azli dilucién azufre, ldtex lante pH del cia del
fre (ml) (g) (g) (ml) suere suero
50 90 12,50 57,34 25,0 2,7 0,70
60 90 15,00 45,87 20,0 - 3,0 0,53
70 90 17,50 34,40 15,0 2,9 0,42
90 90 25,50 11,47 5,0 3,4 0,09

Lg Figura 10 contiene un grdfico de estos datos para

la absorbancia del suero en funcidén del porcentaje en peso
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va para estos dato

de azufre en las pré 1sper51ones. Los puntos sobre la cur-

stanﬂlndlcados por pequenos cuadrados.
Refiri ndonos a la Flgura 10, puede observarse que la mejo-
ra de la transparencla del suero advertida a medida que
aumenta'el por;entaje de producto quimico en la predisper-
sién se produce independienteﬁente de la relacibdn de coagu-
lante a ligante. Aungque el uso de mis coagulante da lugar a
una reduccgén del valor de la absorbancia, en cada serie
se obtiene el punto de transparencia 6ptima del suefdiy un
éuero sustaﬁciélmente transparente cuando 1la predispersién
producida contiene alrededor de 95 % en peso de azufre y
alrededor del 5 % en peso de ligante de SER.

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

debera recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. TUn procedimiento para aumentar la transparencia

del suero producido durante la preparacidn y coprecivita-

¢cién de un producto quimico de formulacidn de cauchos o

plisticos ¥y un:ligante, que consiste en:

(a) combinar intimamente una solucidn de una sal
soluble en agua que contiene la porcién orgénica del pro-
ducto quimico de formulacidn deseado con una emulsidn de
ligante forma@or de pelicula que comprende un lédtex de un
caucho o de un polimero plistico, en presencia de uwaa caa-
tidad de agua que permita la mezcla intima de los mismos,

(b).mientras gse continda mezeclando intimamente, -
agregar una solucidn ae una sal soluble en agua que coabtie-
ne el catidn metdlico deseado en el producto quimico de for
mulacidén, donde la cantidad de catidn metilico presente es-

t4 en exceso sobre la requerida para reaccionar cuantitati-
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ue - contlene la porcidn orginica

del producfb qufﬁico e formulaelon deseado, para formar
dicho producto qulmlcp de formulacion deseado y coagular la
emulsidn de llgante, formando asi el producto quimico de
formulacidén deseado y'coprec1pitandolo con el ligante de ma-
nera practicamente simultédnea y donde el productb quinico
de formulacidn preparado no es un agente reforzante ni un
diluyente del material de caucho o plistico y

(c} separar fisicamente el suero sustancialmente
transparente producido por coagulacion de las particuias
friables, homogéneas, sin polvo y esencialmente no pegajo-
sas de producto quimico predispersado, que contienen alredet
dor del 80 al 99,5 % en peso de dicho producto quimico ¥y
alrededor de 0,5 al 20 % en peso de dicho ligante.

2. Un procedimiento segin la reivindicacion 1,
donde la emulsibn de ligante comprende ademds una emulsidn
de un plastificante del polimero. |

3, TUn procedimiento seglin la reivindicacidn 2,
donde el ligante contiene menos de alrededor del 98 % en
peso del plastificante.

4, TUn procedimiento segin la reivindicacidn 1,
donde el litex polimérico es létex de caucho natural.

5. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
donde el latex polimérico se prepara mediante un proceso
de polimerizacién en emulsion.

6. Un procedimiento segin la reivindicacidn 5,
donde el latex poliméfico estd seleccionado entre el grupo
formado por latex de polibutadieno; copolimeros de butadie-
no y uno o més comondmeros como estireno, acrilonitrilo,

metacrilato de metilo, vinilpiridina y derivados de buta-




-ruro de v1n110), pol (cloruro de v1nllo—cloruro de vinili-
-deno); poll(cloruro,de v1n111deno) 3 copolimero de acrilo-
75 nltrllo—butadleno—estlreno.

7. Un procedlmlento segin la reivindicacién 1,
donde el pollmero se prepara mediante un proceso de polime-
rizacibdn en solucion y posterlormente sé emulsiona para for
mar €l lgtex, '7
16 ) 8. Un pﬁocedimiénto segin la reivindicacidn 7,
donde el latex polimérico estd seleccionado entre el grupo
formado por létei,de.EPDM, EPR, polietileno oxidado, poli-
isobutilenb,»éaucho bﬁtili§o, poliisopreno, copolimeros de
bloque de estireno y bﬁtadieno v cauchos termoplésticos.

15 : 9. Tn proaedihiento segin la reivindicaciéﬁ 1,

donde el producto qulmlco de formulacibdn estd seleccionado
entre el grupo fo;mado por los ditiocarbamatos, los fiazoles
y los iantatos. '

10. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el

20 que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:
UN PROCEDIMIENTO PARA AUMENTAR IA TRANSPARENCIA DEL SUERO
PRODUCIDO DURANTE IA PREPARACION Y COPRECIPITACION DE UN
PRODUCTO QUIMICO.
25
i
30

— POOR
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
Presente memoria descriptiva que consta de setenta y siete

péginas mecanografiadas y dibujos que se acompafian.

Madrid,| 17 abril 1.97
BERNAR
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