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DESCRIPCION
Mezcla que comprende trialcoximercaptoalquilo-silanos
Campo técnico
La presente invencion se refiere a una mezcla que comprende trialcoximercaptoalquilo-silanos.
Antecedentes de la técnica
En determinadas mezclas tales como las mezclas de rodadura, la silice se ha utilizado desde hace mucho tiempo en
lugar del negro de carb6on convencional como un relleno de refuerzo, debido a las ventajas de la silice en términos
de resistencia y capacidad de agarre a la carretera humeda de la rodadura.
La silice se utiliza en combinaciéon con agentes de union de silano, que, mediante la unién con los grupos silanol,
impiden la formacion de enlaces de hidrégeno entre las particulas de silice y, al mismo tiempo, afianzan

quimicamente la silice a la base del polimero.

Los recientes resultados muestran que los trialcoximercaptoalquilo-silanos son excelentes agentes de unién de
silano en términos de reduccioén de resistencia a la rodadura y emisiéon de hidrocarburos.

El compuesto de formula | es la que ofrece las mejores ventajas.
SH (CH2)sSIR'R?% )
donde:

R' es -OCH»-CHs y
R? es —~O(CH2CH20)s(CH2)13CHs

Junto con las ventajas anteriores, sin embargo, los trialcoximercaptoalquilo-silanos tienen el inconveniente de alterar
el procesamiento de la mezcla y los intentos de resolver el problema sélo han conseguido alterar otras
caracteristicas de la mezcla, tales como la resistencia a la abrasion y la elasticidad.

El documento WO 02/40582 A1describe una mejora de las propiedades mecanicas de traccion y viscoelasticas
dinamicas de los cauchos vulcanizados de azufre reforzados con silice obtenidos mezclando elastdmeros con la
silice en presencia de un alcoxisilano y una cantidad catalitica de una base organica fuerte. D2 describe un
procedimiento para producir polisulfuro silanos inmovilizados, que se caracteriza por la conversién de un alquilsilano
halogenado con un polisulfuro en la presencia de agua y un material de soporte inorganico u organico, en el que el
contenido del material de soporte en el producto final es 20 a 99,5 en peso.

Divulgacion de la invencion
Es un objeto de la presente invencidn proporcionar una mezcla en la que los agentes de union de silano de la clase
trialcoximercaptoalquilo-silano se pueden utilizar sin perjudicar el procesamiento, y al mismo tiempo sin perjudicar

otras caracteristicas significativas de la mezcla.

De acuerdo con la presente invencién, se proporciona un procedimiento de producciéon de una mezcla de
neumaticos como se reivindica en la reivindicacion 1.

Mejor modo de llevar a cabo la invenciéon

Preferiblemente, los derivados de acidos grasos se derivan de la condensacion de un acido graso que tiene un
numero de carbonos de 16 a 20, con un alcohol que tiene un nimero de carbonos de 2 a 6, o con una amina
primaria o secundaria que tiene un nimero de carbonos de 2 a 6.

Preferiblemente, se afiade 1,80 a 3 phr de azufre a la mezcla en la etapa de mezcla final.

Los siguientes ejemplos sirven Unicamente para dar una comprension mas clara de la invencion, y no son en modo
alguno limitativos.

Ejemplos
Se produjeron cuatro mezclas: dos mezclas de control (A y B) y dos mezclas (C y D) de acuerdo con las ensefianzas

de la presente invencion. Las mezclas de control eran una mezcla conocida (A) que comprende un agente de unién
de silano tradicional y una mezcla (B), que sélo diferia de la mezcla conocida por que comprendia un agente de
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union de silano de la clase trialcoximercaptoalquilo-silano.

Los diferentes procedimientos de preparacion de las mezclas control Ay B y las mezclas C y D de acuerdo con la
invencion se muestran a continuacion.

- Preparacion de las mezclas Ay B -

(Primera etapa de mezcla)

Antes de la mezcla, se cargd un mezclador tangencial de rotor 230-270 litros con la base de polimero reticulable,
silice, negro de humo, agente de unién de silano’, aceite, acido estearico, cera y antioxidantes a un factor de relleno
de 66-72%.

El mezclador se hizo funcionar a una velocidad de 40-60 rpm y la mezcla se descarg6 al alcanzar una temperatura
de 140-160 °C.

(Segunda etapa de mezcla)

La mezcla de la primera etapa se mezclé de nuevo en un mezclador que funciona a 40-60 rpm y se descargo al
alcanzar una temperatura de 130-150 °C.

(Tercera etapa de mezcla)

El sistema de curado y el 6xido de cinc se afadieron a la mezcla de la segunda etapa a un factor de relleno de 63-
67%.

El mezclador se hizo funcionar a una velocidad de 20-40 rpm y la mezcla se descarg6 al alcanzar una temperatura
de 100-110 °C.

- Preparacion de las mezclas Cy D -

(Primera etapa de mezcla)

Antes de la mezcla, se cargd en un mezclador tangencial de rotor 230-270 litros con la base de polimero reticulable,
silice, agente de union de silano? soportado sobre 6xido de cinc y negro de carbon, aceite, acido estearico, cera,
antioxidantes y derivados de acidos grasos a un factor de relleno de 66-72%.

El mezclador se hizo funcionar a una velocidad de 40-60 rpm y la mezcla se descarg6 al alcanzar una temperatura
de 140-160 °C.

(Segunda etapa de mezcla)
Se repitié la segunda etapa de mezcla descrita anteriormente.
(Tercera etapa de mezcla)

El sistema de curado y el 6xido de cinc no utilizado en la primera etapa se afiadieron a la mezcla de la segunda
etapa a un factor de relleno de 63-67%.

El mezclador se hizo funcionar a una velocidad de 20-40 rpm, y la mezcla se descarg6 al alcanzar una temperatura
de 100-110 °C.

- Composiciones de mezcla -

La Tabla | muestra las composiciones de las mezclas preparadas usando el procedimiento descrito anteriormente.
Las cantidades de los componentes se expresan en partes en peso por cien partes de base de polimero total.

TABLA |
A B C D
SBR 80 80 80 80
Polibutadieno 20 20 20 20
Silice 80 80 80 80
Negro de carbon 8 8 8* 8*
Agente de union de silano’ 9 - - -
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A B C D
Agente de unién de silano® - 9 9** 9**
Acido estearico 2 2 2 2
Aceite T-DAE 30 30 30 30
Oxido de cinc total 2,5 2,5 1,5+1,0* 1,5+1,0*
Antioxidante 3 3 3 3
Cera 1,5 1,5 1,5 1,5
Azufre 1,75 1,75 1,75 1,85
Acelerantes 2,0 2,0 2,0 2,0
Derivados de acidos grasos - - 3 3
* Indica las cantidades en phr afiadidas en la primera etapa de mezcla con el agente de unién de silano’
adsorbido.
** Indica el agente de union silano? que se afiadié a la mezcla adsorbida en parte del éxido de cinc y el negro de
carbono.

Agente de union de silano’ significa el compuesto de silano bis-(3-trietoxi-sililpropil)-disulfuro que contiene de 65 a
80% de disulfuro.

Agente de union de silano” significa el compuesto de silano de formula |.

Derivados de acidos grasos significan una mezcla de una amida, obtenida por condensacién de acido graso C18 con
una metilpropilamina, y un éster, obtenido por condensaciéon del acido graso C18 con propanol.

- Resultados de las pruebas de laboratorio -

Las mezclas anteriores se probaron para determinar los valores de una serie de parametros importantes de cada
mezcla.

La Tabla Il muestra los resultados de cada parametro para las cuatro mezclas.
Los parametros de la prueba fueron los siguientes:

— viscosidad (ML1'+4' a 130 °C) medida segun la norma ASTM D1646;

— prevulcanizacion de Mooney a 130 °C, medida segun la norma ASTM D1646;

— resistencia a la abrasion, medida segun la norma DIN 53516;

— propiedades fisicas (elongacion en porcentaje, EB%, carga maxima de rotura TB, mdédulo M300%), medido
segun la norma ASTM D412C;

— modulo de elasticidad (E') y Tand, medido segun la norma ASTM D5992.

Los valores que se muestran en la Tabla Il son indexados al valor 100 de control de mezcla A.

TABLA

A B C D
ML1'+4'a 130 °C 100 130 100 100
Prevulcanizado 100 60 100 100
Resistencia a la abrasion 100 100 100 100
Red (%) 100 100 115 100
B 100 100 95 100
M300% 100 100 85 100
E'a30°C 100 100 100 100
Tand 100 °C 100 70 70 70

Como se muestra en la Tabla I, el procedimiento de acuerdo con la presente invencién (mezclas C y D) permite el
uso de agentes de union de silano de la clase de trialcoximercaptoalquilo-silano sin perjudicar las otras
caracteristicas de la mezcla.

La adicion del agente de unién de silano adsorbido en el 6xido de cinc y en el negro de carbono contrarresta la
reduccion del tiempo de vulcanizacion prematura causada por la naturaleza quimica del agente de union de silano
utilizado, y mantiene parte del 6xido de cinc en la etapa de mezcla final para contrarrestar la reduccion en la
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resistencia a la abrasion y el modulo de elasticidad, lo que de otra manera ocurriria. Las pruebas confirman que, de
hecho, la ausencia de 6xido de cinc en la etapa de mezcla final produce una reduccion inaceptable en la resistencia
a la abrasioén y en el médulo de elasticidad de la mezcla.

Por otra parte, la presencia de derivados de acidos grasos salvaguarda contra valores de viscosidad excesivos.

Por ultimo, como se muestra mediante la comparacién de los valores de las mezclas C y D en la Tabla I, una
cantidad de azufre mayor de lo habitual permite incluso la compensacion del deterioro de las propiedades fisicas de
la mezcla causado por la descomposicion del 6xido de cinc entre la primera etapa de mezcla y la etapa de mezcla
final.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de produccion de una mezcla de neumaticos, que comprende una primera etapa de mezcla, en
la que una mezcla que comprende al menos una base de polimero de cadena insaturada reticulable, de 10 a 100 phr
de silice, de 1 a 5 phr de uno o mas derivados de acidos grasos y de 1 a 20 phr de un agente de unién de silano de
férmula (1), en el que dicho agente de union de silano se utiliza en forma adsorbida en 0,5 a 2 phr de 6xido de cinc y
en 5 a 15 phr de negro de carbono, y una etapa de mezcla final, en la que se afiade un sistema de curado y aun mas
de 1 a 2 phr de 6xido de cinc a la mezcla, en el que dicha formula (1) es SH(CH.)sSiR'R?, donde R' es -OCH,CHs y
R? es -O(CH2CH20)s(CH2)13CHs.

2. Un procedimiento de producciéon de una mezcla de neumaticos como se reivindica en la reivindicacion 1,
caracterizado por que dichos derivados de acidos grasos se derivan de la condensacién de un acido graso, que
tiene un nimero de carbonos de 16 a 20, con un alcohol que tiene un nimero de carbonos de 2 a 6, o con una
amina primaria o secundaria que tiene un nimero de carbonos de 2 a 6.

3. Un procedimiento de produccién de una mezcla de neumaticos como se reivindica en la reivindicacion 2,
caracterizado por que se afiade de 1,80 a 3 phr de azufre a la mezcla en dicha etapa de mezcla final.

4. Un procedimiento de produccién de una mezcla de neumaticos como se reivindica en una de las reivindicaciones
anteriores, caracterizado por que, en dicha primera etapa de mezcla, la mezcla comprende 80 phr de silice; 9 phr
de agente de unién de silano adsorbido en 1 phr de 6xido de cinc y en 8 phr de negro de carbono y 3 phr de
derivados de acidos grasos y por que se afiaden 1,85 phr de azufre y 1,5 phr de 6xido de cinc a la mezcla en la
etapa de mezcla final.

5. Una mezcla de los neumaticos caracterizada por producirse usando el procedimiento de acuerdo con una de las
reivindicaciones anteriores.

6. Una banda de rodadura caracterizada por esta fabricada con la mezcla tal como se reivindica en la reivindicacion
5.

7. Un neumatico que comprende una banda de rodadura como se reivindica en la reivindicacién 6.
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