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DESCRIPCION
Composicion que contiene un aditivo de caucho microencapsulado.

La presente invencion se refiere a una composicion que contiene por lo menos un aditivo de caucho
microencapsulado, a un procedimiento para su preparacion, a su utilizacion para la preparacion de caucho y
mezclas de caucho y a las mezclas y productos de caucho generados con la misma.

Entre los ejemplos de aditivos de caucho se incluyen productos quimicos de vulcanizacién, tales como agentes de
vulcanizacion, aceleradores de vulcanizacion y retardantes asi como activadores de aceleracion.

Para la preparacion de la mayoria de los compuestos de caucho, se utilizan, por ejemplo con respecto al aditivo
azufre, compuestos organicos que contienen el azufre en forma térmicamente labil, o el azufre elemental, con el fin
de reticular las moléculas poliméricas durante una etapa de vulcanizacion a alta temperatura (normalmente
comprendido entre aproximadamente 150 y 190°C). Durante un proceso de mezclado, durante el cual la temperatura
normalmente no supera los 110°C, el azufre viene a ser mezclado con la mezcla de caucho.

El azufre existe en varias formas alotrépicas. Las modificaciones de azufre utilizadas mas frecuentemente en la
industria del caucho son cristalinas (azufre rémbico o monoclinico) y funden a 124 y 129°C, respectivamente. El
azufre cristalino es barato. Es completamente soluble en caucho a las temperaturas de mezclado de
aproximadamente 100°C, pero presenta una solubilidad soélo limitada a temperatura ambiente. Su solubilidad a
temperatura ambiente depende del tipo de caucho polimérico y en un cierto grado de los otros componentes de la
mezcla presentes, pero se sitla por lo general en el orden de magnitud de 1% en peso, relativo al polimero.

El azufre se adiciona a las mezclas de caucho normalmente en concentraciones comprendidas entre
aproximadamente un 0,4% y un 5% en peso, de forma mas preferida entre 1,0 y un 4% en peso, y frecuentemente
entre un 1,5 y un 3% en peso, relativo al polimero de caucho. Un tipo de mezcla de caucho de mayor importancia en
la industria de los neumaticos es el que se utiliza para el recubrimiento de neumaticos reforzados con hilos de acero.
Dicha mezcla contiene por lo general de un 4 a un 5% en peso de azufre.

Debido a la solubilidad de azufre limitada, descrita anteriormente, cualquier azufre disuelto en la mezcla de caucho
de aproximadamente 100 a 110°C en exceso de la cantidad soluble a temperatura ambiente viene a ser precipitado
de la mezcla, al enfriarse la misma tras el mezclado o las etapas de procesamiento, tal como la extrusion o el
calandrado. Al producirse dicho cambio, el azufre que ha quedado insoluble en el caucho es precipitado y aflora en
la superficie del caucho, es decir, migra a la superficie del caucho. Alli se produce entonces una capa cristalina que
destruye la pegajosidad natural y la adhesion del caucho, lo cual hace practicamente imposible conseguir cualquier
adhesioén de dicho tipo de caucho a otros componentes de caucho de un articulo complejo, tal como por ejemplo un
neumatico.

En el estado de la técnica, dicho problema se soluciona utilizando otras formas alotropicas del azufre, es decir, el
azufre amorfo insoluble. Dicho tipo de azufre es completamente insoluble en el caucho a todas las temperaturas por
debajo de aproximadamente 105°C y por tanto se comporta como una carga inerte. Las particulas de azufre
dispersadas en la mezcla de caucho durante el mezclado se quedan donde estan, al descender la temperatura de la
mezcla tras el mezclado o el procesamiento, con lo cual la pegajosidad superficial/adhesién de la mezcla ya no se ve
afectada adversamente.

Sin embargo, el azufre amorfo, insoluble adolece de una serie de inconvenientes importantes. Asi, resulta muy
costoso y es muy dificil dispersarlo uniformemente en la mezcla de caucho. Ademas, es inestable al ser almacenado
como tal o en la mezcla de caucho y puede transformarse facilmente en la forma cristalina soluble.

Su capacidad de almacenaje limitada es un problema que es también conocido en los otros aditivos de caucho
utilizados para la vulcanizacion. Por ejemplo, los productos quimicos de vulcanizacion, tales como silanos
sulfurados, son muy sensibles a la humedad. Lo mismo puede decirse de los aceleradores de vulcanizacion, tal
como benzotiazil-2-ciclohexilsulfenamida (CBS), que puede almacenarse durante algunos meses, como maximo.

Al intentar superar los inconvenientes citados, se utiliza el azufre amorfo, insoluble a menudo en forma de una
mezcla con aceites u otros auxiliares de la dispersion, en la cual, sin embargo, el contenido en azufre insoluble
puede ser tan bajo como un 60% en peso. Esto encarece aln mas la utilizacion de azufre amorfo, insoluble.

La inestabilidad de azufre amorfo, insoluble aumenta a altas temperaturas y en presencia de aminas o compuestos
gue contienen grupos amino. Asi, una temperatura por encima de 100°C induce el inicio de la transformacion en
azufre cristalino. Otro aumento de la temperatura acelera la transformacion. Por tanto, la preparacion de la mezcla
de caucho y su procesamiento deben ser controlados estrictamente, con el fin de minimizar dicha transformacion.

La mayoria de los aceleradores organicos utilizados en mezclas de caucho presentan grupos amino, que catalizan la
transformacion de azufre amorfo, insoluble en azufre cristalino, soluble. Muchos agentes protectores contra el
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envejecimiento/la degradacién utilizados en las mezclas de caucho presentan grupos amino o son aminas que
catalizan igualmente la transformacion de azufre amorfo, insoluble. Dicha transformacion puede tener lugar incluso
en el almacén de las materias primas en caso de almacenar el azufre amorfo, insoluble en la proximidad de
productos quimicos de dicho tipo.

Problemas similares con relacion a la estabilidad y al comportamiento en los cauchos, también con relacién a los
coaditivos y durante el procesamiento, existen también en una multitud de otros aditivos de caucho, tales como por
ejemplo los aceleradores de vulcanizacion y retardantes asi como los activadores de aceleracion.

El documento JP-52069454 divulga un aditivo de caucho encapsulado, que es una mezcla que consiste como
minimo en el 80% en peso de azufre insoluble y como maximo en el 20% en peso de azufre soluble.

Por tanto, el objetivo de la presente invencion es proporcionar aditivos de caucho en forma de una composicién que
sea apta para ser utilizada en caucho o en mezclas de caucho. Los aditivos, en particular los productos quimicos de
vulcanizacion, deben ser facilmente incorporables en el caucho y presentar buena compatibilidad con el material de
caucho, una alta eficacia en el caucho o en la mezcla de caucho y distinguirse por buena dispersion en el material
de caucho. Ademas, las composiciones deben distinguirse por presentar una buena estabilidad durante el
almacenaje en la proximidad de sustancias basicas o en el caucho o por estabilidad durante el procesamiento del
caucho a temperaturas por debajo de aproximadamente 130°C.

Otro objetivo de la presente invencion es proporcionar un procedimiento para la preparacion de dicha composicién
de aditivos de caucho.

Finalmente, el objetivo de la invenciéon es proporcionar mezclas y productos de caucho obtenidos utilizando la
composicion de aditivos.

Dicho objetivo se alcanza por medio de una composicion de aditivos de caucho que contiene por Io menos un aditivo
de caucho (a), y caracterizada porque por lo menos un aditivo (a) esta constituido por azufre cristalino y esta
envuelto con un material de recubrimiento (b) formando microcapsulas, presentado las microcapsulas un tamafio
comprendido entre 1y 75 ym.

Las formas de realizacién preferidas forman el objeto de las reivindicaciones dependientes.
Dicho por lo menos un aditivo esta constituido por azufre cristalino.

Los materiales de recubrimiento segun la invencién se distinguen por su buena compatibilidad con los componentes
de las mezclas de caucho. Los materiales de recubrimiento utilizados son ceras, parafinas, polietiieno (PE),
copolimero de etileno y acetato de vinilo, alcoholes polivinilicos (PVA) y mezclas de los mismos, de los cuales son
particularmente aptos alcoholes polivinilicos, tal como Mowiol® 8-88 (un producto comercial de la empresa Clariant,
D-65926 Frankfurt, Alemania), un PVA a base de acetato polivinilico con un contenido residual de acetilo, y ceras de
polietileno, tal como Vestowax” A 616 (un producto comercial de la empresa Hils AG, Marl, Alemania).

Ademas, los siguientes materiales de recubrimiento son adecuados para la preparacion de las microcapsulas segun
la invencién: caseinato de calcio, polipectato de calcio, acido poliacrilico y derivados, policarbonato, 6xido de
polietileno, éster de polimetacrilato, poliortoéster, acetato polivinilico, polivinilpirrolidona y polimeros termoplasticos.

Otros materiales de recubrimiento adecuados son las composiciones de poliacrilato fluidas polimerizables, que
pueden contener un sistema catalizador a partir de un fotoiniciador y de un iniciador térmico, mezclas polimerizables
de dihidropiridina, tetrazol y una sal iénica soluble, poliuretano, poliésteres amorfos, que opcionalmente contienen
grupos amino terciarios, mezclas de composiciones poliaminicas y derivados de 2, 4, 6-triamino-1, 3, 5-triazina con
aldehidos, mezclas de polietileno y alcoholes polivinilicos, resinas aminoplasticas a partir de reacciones de
triaminotriazina con aldehidos y opcionalmente compuestos poliaminicos, resinas amino-aldehido, polimeros de
silicona organicos, copolimeros de polivinilo y poliolefina, polimeros obtenidos por polimerizacion interfacial con
grupos metileno funcionales, tensioactivos de polimeros anidnicos tales como de acidos metacrilicos o
metacrilonitrilo y acidos sulfénicos de acrilamida y/o acrilato de sulfoalquilo y resinas de estireno.

Ademas, los termoplasticos tales como un adhesivo termofusible poliamidico, tal como Vestamelt 170 (EP= 122 °C)
y Vestamelt 550 (EP= 132°C) de la empresa Hiils, resinas de poliamida tales como Reamide PAS 13 (EP=de 115 a
120°C) de la empresa Henkel, Versamid (EP= de 125 a 135°C) de la empresa Cray Valley Products, Wolfamid 111
(EP= de 120 a 130°C) de la empresa Viktor Wolf, resinas de poliéster, tales como Dynapol L859/L860 (EP= 120°C)
de la empresa Dynamit Nobel son adecuados como materiales de recubrimiento.

Los materiales de recubrimiento tienen en comin que, por lo general, funden en el intervalo de temperaturas que es
importante para la vulcanizacion del caucho, es decir, entre aproximadamente 100 y 260°C. Preferentemente,
funden por debajo de 150°C y preferentemente presentan un punto de fusion comprendido entre 120 y 140°C, en
particular de aproximadamente 130°C. Dichos materiales de recubrimiento son insolubles en el caucho o las mezclas
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de caucho antes de su fusion, preferentemente hasta temperaturas comprendidas entre 120 y 140°C, en particular
hasta aproximadamente 130°C. Los materiales de recubrimiento no llegan a ser solubles en el caucho hasta llegar a
temperaturas por encima de la temperatura de fusién, por ejemplo entre 120 y 140°C, en particular
aproximadamente 130°C.

Debido a dicho comportamiento de fusion y solubilidad de los materiales de recubrimiento que envuelven los aditivos
de caucho segun la invencién en forma de microcapsulas, el comportamiento de la composiciéon de aditivos de
caucho en el caucho o en las mezclas de caucho se parece al de los propios materiales de recubrimiento. Esto tiene
la ventaja, relativa por ejemplo al azufre cristalino, soluble como aditivo, de que no tiene lugar un afloramiento/una
precipitacion de azufre a temperaturas hasta aproximadamente 130°C. La envoltura de la microcapsula formada por
el material de recubrimiento actia como barrera fisica a todas las temperaturas desde la temperatura ambiente
hasta 130°C y de esta forma confiere estabilidad a la mezcla de caucho durante su almacenaje y durante todas las
etapas de procesamiento por debajo de dicha temperatura. Con esto se mantiene, entre otros, la pegajosidad
superficial/adhesion.

Se aumenta también la durabilidad de los propios aditivos al ser almacenados en forma de la composicién segin la
invencion en forma microencapsulada.

Adicionalmente, el material de recubrimiento permite una dispersibn mejor y mas rapida de las particulas,
conduciendo de esta manera a una distribucién mas uniforme en la mezcla. Puesto que las particulas se comportan
igual a los materiales de recubrimiento correspondientes, se evitan también las evoluciones de polvo, tal como es
conocido de azufre. Ademas, presenta el efecto ventajoso de que el riesgo de explosiones de polvo, que constituye
un gran problema del procesamiento del azufre, es sustancialmente reducido o ya no tiene lugar.

Las microcapsulas de las composiciones de aditivos de caucho segun la invencion presentan en promedio
(promedio en peso) un tamafio comprendido entre 1y 75 um, preferentemente entre 3 y 30 um, y en particular entre
5y8pum.

Las microcapsulas presentan en particular la siguiente composicion:

a) de 99 a 40% en peso, mas preferentemente de 80 a 50% en peso, y de forma mas preferida aproximadamente
de 70 a 60% en peso de aditivo y

b) de 1 a 60% en peso, mas preferentemente de 20 a 50% en peso, y de forma mas preferida aproximadamente de
30 a 40% en peso del material de recubrimiento.

Las microcapsulas segun la invencion pueden prepararse de diferentes maneras. Lo esencial del procedimiento es
gue se obtenga un aditivo completamente envuelto en forma de microcdpsulas del tipo y tamafio descritos
anteriormente.

Preferentemente, las composiciones de aditivos de caucho segun la invencién se preparan haciendo fluir una mezcla
que contiene por lo menos un aditivo, un material de recubrimiento fundido y, si se desea, otros auxiliares, tales
como tensioactivos o dispersantes, en una torre de refrigeracién sobre un dispositivo de rapida rotacion, tal como un
plato giratorio, obligando a la mezcla a trasladarse hacia el exterior a consecuencia de la alta fuerza centrifuga.
Debido al mayor didmetro en el borde, las particulas vienen a ser separadas, y se evita la formacion de
aglomerados. Tras ser expulsadas del borde del dispositivo giratorio, las particulas vuelan una por una hacia el
exterior, enfriandose en el proceso, con lo cual el recubrimiento queda solidificado. Un procedimiento de este tipo
puede realizarse de forma continua y por tanto resulta muy eficaz.

Sin embargo, segln la invencion, ademas de dicho procedimiento, son aptos también otros procedimientos, en los
que se transforma una mezcla que contiene por lo menos un aditivo y un material de recubrimiento en forma liquida,
disuelta, suspendida o emulsionada en microcapsulas de una composicién y un tamafio tal como se ha descrito
anteriormente.

Por tanto, para la preparacion de las microcapsulas segun la invencion, son aptos también procedimientos tales
como secado por pulverizacion, recubrimiento en lecho fluidizado, procedimiento en emulsién o suspension y
precipitacion. Por ejemplo, las microcapsulas pueden ser formadas también por enfriamiento y sedimentacion de una
mezcla que contiene por lo menos un aditivo y un material de recubrimiento en un disolvente apropiado.

Por ejemplo, el azufre como aditivo puede emulsionarse a temperaturas y presiones elevadas, por ejemplo a
aproximadamente 130°C y aproximadamente 2,6 kPa (bar), en un reactor apropiado y envolverse con un material de
recubrimiento fundido o finamente emulsionado con la adicién de tensioactivos aniénicos, catiénicos o no iénicos.
Entre los ejemplos de tenisoactivos anionicos aptos se incluyen bencenosulfonatos, en particular n-Cio- a n-Cis-
alquilbencenosulfonatos en forma de sus sales sddicas, calcicas o de tetrametilamonio. Segun la invencién, son
aptos también, por ejemplo, productos de condensacién de los acidos naftalin- y fenolsulfénico. Dichos productos
estan disponibles de la empresa BASF AG como los productos comerciales marcas N de Tamol® y Tamol® PP. El
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Tamol® NN 9104 resulta particularmente apto.

El material de recubrimiento puede introducirse en el reactor junto con el aditivo. Sin embargo, puede adicionarse
también sélo poco antes de la descarga. La envoltura puede realizarse o bien en el reactor eliminando el disolvente
por destilacién, lo cual da lugar a la precipitacién de la composicion segin la invencién, o bien por secado por
pulverizacion de la mezcla. Si el recubrimiento final no se realiza hasta efectuar el secado por pulverizacion, es
posible adicionar el material de recubrimiento sélo en dicha etapa del procedimiento, tras descargar la mezcla del
reactor.

Por tanto, en el procedimiento segun la invencion, también es posible producir envolturas de cépsula de varias
capas, realizando las etapas de recubrimiento varias veces una tras otra o bien combinando varios procedimientos
preferidos uno con otro.

Las composiciones de los aditivos de caucho segln la invencién asi preparadas pueden utilizarse de forma
ventajosa para la preparacion de caucho o de mezclas de caucho, en particular las destinadas a la preparacion de
goma.

El comportamiento ventajoso del material de recubrimiento en el caucho da lugar, tal como se ha descrito
anteriormente, a una dispersién mejor y mas rapida del aditivo y de este modo a una distribucion méas uniforme en la
mezcla de caucho.

Ademas, la barrera fisica del material de recubrimiento asegura que, por ejemplo por debajo de aproximadamente
130°C, se evita una precipitacion de azufre cuando se utiliza azufre como el aditivo microencapsulado. Sin embargo,
se evitan, ademas de dicho comportamiento desventajoso, también otras reacciones quimicas del azufre o de otros
aditivos contenidos en las microcapsulas segun la invencion con cualquier otro componente de la mezcla de caucho.

Esto permite evitar en particular el problema de la vulcanizacidn inicial, iniciada a temperaturas de aproximadamente
110°C por reaccion de azufre como agente de vulcanizacion y aceleradores de vulcanizacion organicos.

Asi, otra ventaja de la presente invencién radica en que la incorporacién de agentes de vulcanizacion en
microcapsulas que son estables en el caucho, es decir impermeables, hasta 130°C evita la utilizacion de retardantes
caros, que sirven para suprimir la vulcanizacion inicial. En particular, de esta manera se obtiene un control mas
sencillo del procedimiento para la preparacion de articulos de goma, tales como neumaticos, etc. El aditivo
encapsulado no se libera hasta que funda el material de recubrimiento y disuelva en el caucho.

La presente invencion se refiere también a cauchos, mezclas de caucho o productos de caucho preparados
utilizando las composiciones de aditivos segun la invencién.

A continuacion, la invencion se ilustrara haciendo referencia a formas de realizacion ejemplificativas.
Ejemplo 1

Microencapsulacion de 2-mercapto-benzotiazola (MBT) por el método del plato giratorio

(que no corresponde a la invencion)

En primer lugar, se molié polvo de MBT disponible en el mercado en un molino por impacto hasta obtener una
granulometria media de 5 pym. El polvo fino obtenido se fundié en una relacién en peso de 7:3 junto con cera de
polietileno de un peso molecular de 1600 g/mol (Vestowax A 616, producto comercial de la empresa Hils AG) con
un punto de fusion de aproximadamente 125°C, y la mezcla resultante se traslad6 a 135°C a un plato giratorio, que
pulverizé el material en una torre de refrigeracion. Este método dio, ademas de las microcapsulas deseadas de un
tamafio de aproximadamente 5 uym de didmetro, también particulas mas finas de cera de polietileno, que se
separaron por medio de un ciclén y se alimentaron otra vez al proceso.

Ejemplo 2

Microencapsulacion de disulfuro de dibenzotiazilo ( MBTS) por el método de suspension

(que no corresponde a la invencién)

Se calentd 1,0 kg de polvo de MBTS disponible en el mercado de la empresa Flexsys, Bruselas, con una
granulometria media de 5,3 ym en un reactor agitado V4A equipado con un agitador de ancla a 70°C con la adicién
de 0,05 kg de un alquilbencenosulfonato como tensioactivo (Marlon A 365, tensioactivo aniénico de la empresa Hiils
AG) y 2,0 kg de agua con agitacion, y se adicioné 1,0 kg de una solucién calentada a 70°C de 0,28 kg de cera de

polietileno de un peso molecular de aproximadamente 1600 g/mol (Vestowax A 616, polietileno de baja presion de
bajo peso molecular de la empresa Hils AG, punto de fusion 125°C) en ciclohexano. Como alternativa a

5



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2385494 T3

ciclohexano, también es posible utilizar n-heptano.

La dispersion obtenida se enfri6 a 20°C con fuerte agitacion, formandose las microcapsulas segin la invencion
alrededor de los cristales del acelerador individuales. El aislamiento del producto final se realiz6 por secado por
pulverizaciéon en un secador de lecho fluidizado habitual, del tipo ofrecido por ejemplo por la empresa Glatt AG, D-
79589 Binzen. Se obtuvieron 1,24 kg de un acelerador microencapsulado, lo cual corresponde a un rendimiento de
un 93%. El contenido en acelerador era de un 75,1% en peso.

Ejemplo 3
(que no corresponde a la invencion)

Los aceleradores y agentes de vulcanizacion que no pueden prepararse por métodos de precipitacion en suspension
acuosa pueden trasladarse en microcapsulas de forma ventajosa segin el siguiente método.

Las particulas molidas a una granulometria media de 5 ym por medio de una molienda adecuada, por ejemplo en
molinos por impacto, si se desea, en presencia de un gas inerte, tal como nitrégeno, se suspendieron en una
solucion saturada de cera de PE con un punto de fusiéon de 125°C en n-heptano, y la mezcla resultante, tras
mezclarla intensamente, se someti6 a un secado por pulverizacion, formandose las microcdpsulas segun la
invencion. Dicho método es apto para todos los aceleradores y agentes de vulcanizacion que, debido a su estructura
guimica polar, no disuelven o sélo disuelven en grado minimo en n-heptano. También es ventajoso trabajar con
ciclohexano.

Ejemplo 4
Microencapsulacion de azufre por el método de emuls  i6n con alcohol polivinilico

Un reactor presurizado de 10 | de acero V4A se carg6 con 3,00 kg de azufre molido disponible en el mercado, 6,55
kg de agua de grifo, 0,15 kg de un alquilbencenosulfonato (Marlon A365, tensioactivo anionico de la empresa Hils
AG), 0,15 kg de un producto de condensacion de acido naftalinsulfénico (Tamol® NN 9104, tensioactivo compatible
con caucho o auxiliar de dispersion de la empresa BASF AG) y 0,30 kg de alcohol polivinilico (Mowiol 8-88, producto
comercial de la empresa Clariant, D-65926 Frankfurt), y la mezcla resultante se homogeneiz6 agitandola con el
agitador de ancla incorporado. Al mismo tiempo, el reactor se calenté a una temperatura de 128°C con vapor de
agua. Por la mirilla, podia observarse que el azufre habia quedado fundido tras aproximadamente 30 minutos a una
presion de vapor medido en el reactor de 2,6 bar. Tras otros 10 minutos de agitacion y trasvase por bomba a través
de un mezclador de rotor/stator (Dispax), la emulsion formada se pulverizé en un secador por pulverizacién a través
de una linea calentada, operado en un sistema de circulacion con nitrbgeno calentado a 70°C. Tras
aproximadamente 50 minutos, el proceso de pulverizacion se termind. Debido a la evaporacion del agua, la
temperatura del aire de escape disminuyo a 58 - 60°C. El producto obtenido era un polvo fino amarillo-marrén. El
rendimiento era de 2,37 kg, lo cual corresponde a un 66%. El contenido en azufre del producto era de un 81% en
peso.

Ejemplo 5
Microencapsulacion de azufre por el método de emuls  i6n con cera de polietileno

Un reactor presurizado de 10 | de acero V4A se carg6 con 3,00 kg de azufre molido disponible en el mercado, 6,55
kg de agua de grifo, 0,15 kg de un alquilbencenosulfonato (Marlon A 365, tensioactivo anidnico de la empresa Hills
AG), 0,15 kg de un producto de condensacion de acido naftalinsulfénico (Tamo|® NN 9104, tensioactivo compatible
con caucho o auxiliar de dispersion de la empresa BASF AG) y 0,30 kg de cera de polietileno de un peso molecular
de aproximadamente 1600 g/mol (Vestowax A 616, polietileno de baja presion de bajo peso molecular de la empresa
Hils AG) con un punto de fusion de aproximadamente 125°C, y la mezcla resultante se homogeneizé agitandola con
el agitador de ancla incorporado. Al mismo tiempo, el reactor se calenté a una temperatura de 128°C con vapor de
agua. Por la mirilla, podia observarse que el azufre habia quedado fundido tras aproximadamente 30 minutos a una
presion de vapor medido en el reactor de 2,6 bar. Tras otros 10 minutos de agitacion y trasvaso por bomba a través
de un mezclador de rotor/stator (Dispax), la emulsion formada se pulverizé en un secador por pulverizacién a través
de una linea calentada, operado en un sistema de circulacién con nitrégeno calentado a 70°C. Tras
aproximadamente 50 minutos, el proceso de pulverizacién se termind. Debido a la evaporacién del agua, la
temperatura del aire de escape disminuy6 a 58 - 60°C. El producto obtenido era un polvo fino amarillo-marrén. El
rendimiento era de 2,27 kg, lo cual corresponde a un 63%. El contenido en azufre del producto era de un 82% en
peso.
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Ejemplo 6
Embalaje de los aditivos microencapsulados

Las microcapsulas preparadas segun cualquiera de los ejemplos anteriores se transformaron en una etapa del
procedimiento posterior en perlas con un tamafio comprendido entre 0,1 y 10 mm, aplicando al polvo de
microcapsulas inicialmente obtenido (2,27 kg de aditivo microencapsulado) en un reactor de lecho fluidizado por
pulverizacién 0,227 kg de una sustancia en forma de cera con un bajo punto de fusién, tal como tetraestearato de
pentaeritritol. Dichas perlas ya no contenian practicamente polvo alguno, fluian libremente y por tanto podian
pesarse automaticamente.

Debido al bajo punto de fusién de la sustancia en forma de cera que mantiene las perlas unidas, las microcapsulas
vuelven a ser liberadas en su forma original cuando son incorporadas posteriormente en mezclas de caucho.
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REIVINDICACIONES

1. Composicion de aditivos de caucho, que contiene por lo menos un aditivo de caucho (a), caracterizada porque
por lo menos un aditivo (a) consiste en azufre cristalino y estd envuelto con un material de recubrimiento (b)
formando microcapsulas, presentando las microcapsulas un tamafio comprendido entre 1y 75 pm.

2. Composiciéon segun la reivindicacion 1, caracterizada porque el material de recubrimiento (b) es insoluble en el
caucho o en las mezclas de caucho hasta temperaturas comprendidas entre 120 y 140°C, en particular hasta
aproximadamente 130°C.

3. Composicién segln una de las reivindicaciones 1 o 2, caracterizada porque a temperaturas por encima de 120 a
140°C, en particular por encima de 130°C, el material de recubrimiento (b) es soluble en el caucho o en las mezclas
de caucho o se funde.

4. Composicién segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizada porque el material de recubrimiento (b)
se selecciona de entre el grupo constituido por ceras, parafinas, polietileno, copolimeros de etileno y acetato de
vinilo, alcoholes polivinilicos y mezclas de los mismos.

5. Composicién segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizada porque las microcapsulas presentan un
tamafio comprendido entre 3 y 30 um y mas preferentemente entre 5y 8 um.

6. Composicién segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizada porque contiene:

a) de 99 a 40% en peso, mas preferentemente de 80 a 50% en peso, y de forma mas preferida aproximadamente
de 70 a 60% en peso de aditivo y

b) de 1 a un 60% en peso, mas preferentemente de 20 a 50% en peso, y mas preferentemente de 30 a 40% en
peso de material de recubrimiento.

7. Procedimiento para la preparacion de una composicion de aditivos de caucho segun una de las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porque una mezcla, que contiene por lo menos un aditivo y un material de recubrimiento en
forma liquida, disuelta, suspendida o emulsionada se solidifica para formar microcapsulas segin una de las
reivindicaciones anteriores.

8. Procedimiento segun la reivindicacién 7, caracterizado porque la mezcla se dosifica sobre un dispositivo giratorio
y se solidifica durante su movimiento hacia fuera, formando microcapsulas.

9. Procedimiento segun la reivindicacién 7, caracterizado porque la mezcla forma microcapsulas en un lecho
fluidizado, en una emulsion o suspensién, por secado por pulverizacion, por precipitacion o por enfriamiento y
sedimentacion.

10. Utilizacién de la composicién de aditivos de caucho segin una de las reivindicaciones 1 a 6 o preparada segun
una de las reivindicaciones 7 a 9 para la preparacién de caucho o mezclas de caucho, en particular las destinadas a
la preparacion de goma.

11. Caucho, mezcla de caucho o producto de caucho, que han sido producidos mediante la utilizaciéon de una
composicion de aditivo de caucho segun una de las reivindicaciones 1 a 6 o han sido preparados segun una de las
reivindicaciones 7 a 9.
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