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DESCRIPCION
Procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho, una composicion de caucho y un neumatico
Antecedentes de lainvencion

La presente invencion se refiere a un procedimiento para producir una mezcla madre hiumeda de caucho, una
mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbon obtenida mediante el procedimiento anterior, y una
composicion de caucho y un neumdtico preparados mediante el uso de la mezcla madre anterior. Mas
especificamente, la presente invencion se refiere a un procedimiento para producir eficazmente una mezcla madre
himeda de caucho en la que el uso de una sustancia de negro de carbon granulado, que se granula mediante un
método por via himeda y que permanece en un estado no secativo, para preparar una suspension de un material de
carga dispersado en ella que contiene negro de carbdn, hace que sea posible mejorar mas la dispersabilidad del
negro de carbdn en el caucho, controlar mas faciimente el contenido del mismo y mejorar la propiedad de refuerzo,
la resistencia a la abrasién, la propiedad de baja generacién de calor y la propiedad de resistencia al crecimiento de
grietas del caucho, que en el caso de utilizar una sustancia de negro de carbon granulado y seco disponible por lo
comun comercialmente y un negro de carbdn no sometido a una operacién de granulacion (llamado negro de carbén
esponjoso, y denominado en lo sucesivo como negro de carbon no granulado), una mezcla madre humeda de
caucho que contiene negro de carbon obtenida mediante el procedimiento anterior y una composicion de caucho y
un neumatico preparados mediante el uso de la mezcla madre descrita anteriormente.

Antecedentes de la técnica

El negro de carbén ha sido hasta ahora ampliamente utilizado como material de carga para reforzar el caucho. En si
mismo, el negro de carbdn esta constituido por particulas finas a nivel nanométrico y por ello su propiedad de
manipulacion en la forma original mediante dispersion es peor, y en consecuencia normalmente se utilizan negros de
carbén granulados y secos.

El procedimiento de granulacion del negro de carbdn se clasifica, de modo aproximado, en el método por via seca y
el método por via humeda. En el método para granular el negro de carbon por via humeda, a un equipo de
granulacion se suministra en continuo, en una proporcion fija, un negro de carbon en polvo y una solucion acuosa
que contiene agua o un adyuvante de granulacion, y este método es en la actualidad uno de los principales medios
industriales del procedimiento de granulacion.

Como el adyuvante de granulacion descrito anteriormente se utiliza, por ejemplo, las melazas, el sulfonato
magnésico de lignina, el sulfonato potasico de lignina y similares.

Mediante el uso de los productos granulados y secos de negros de carbdn anteriores se mejora la propiedad de
manipulacion, pero los negros de carbon mismos tienen una actividad superficial reducida, y por ello cuando se usan
como material de carga para reforzar el caucho existe el problema de que inevitablemente se reduce la propiedad de
refuerzo y la resistencia a la abrasion del caucho.

Por otra parte, el procedimiento que usa una mezcla madre humeda generalmente es conocido como un
procedimiento para producir caucho que es excelente en la propiedad de baja generacion de calor, la resistencia a la
abrasion y la propiedad de resistencia al crecimiento de grietas. En el procedimiento anterior, una suspension
obtenida mezclando de antemano agua con un material de carga, tal como negro de carbdn, silice y similares, en
una proporcion fija, para dispersar finamente el material de carga en el agua mediante el empleo de fuerza
mecanica, se mezcla con un latex de caucho, y luego se recupera y se seca la sustancia que se coagula mediante la
adicion a la mezcla de un agente coagulante, tal como un acido, una sal inorganica, una amina y similares (se hace
referencia, por ejemplo, a los documentos de patente 1, 2 y 3).

Sin embargo, los negros de carbon utilizados para producir la mezcla madre humeda anterior son productos
granulados y secos disponibles comercialmente que implican el problema descrito anteriormente, y puede que
necesariamente no se satisfaga lo suficiente la propiedad de refuerzo y la resistencia a la abrasién del caucho.

Por otra parte, en el documento de patente 4 se describe una técnica en la que se aplica un negro de carbén no
granulado a una mezcla madre humeda. En la técnica anterior, el negro de carbén no granulado se introduce
directamente desde la linea de produccion del negro de carbén a la etapa de produccion de la mezcla madre. En
este caso, en la atmdsfera circundante al negro de carbon no hay presente oxigeno, y por lo tanto la cualidad de que
no se oxide la superficie del negro de carbon y de que se mantenga en un nivel alto la actividad superficial del
mismo esta implicada en ello. Sin embargo, dado que el negro de carbén no esta granulado, la propiedad de
manipulacion del mismo es inferior, y esta implicado en ello el problema de que es susceptible que se reduzca por la
dispersion el rendimiento del negro de carbdén en la etapa de produccidon de la mezcla madre. Ademas, en la
produccién de la mezcla madre, el negro de carbdn no granulado se dispersa en el latex de caucho simplemente por
medio de un agitador, y por lo tanto también esta implicado en ello el problema de que la dispersabilidad del negro
de carbdn no sea necesariamente satisfactoria.
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Documento de patente 1: Publicacion de patente japonesa N° 43851/1976.

Documento de patente 2: Publicacion de patente japonesa N° 10576/1979.

Documento de patente 3: Solicitud de patente japonesa abierta a la inspeccion publica N° 99625/2004.
Documento de patente 4: Publicaciéon de patente europea N° 1362880A.

Descripcion de lainvencion

La presente invencion se ha hecho bajo las situaciones descritas anteriormente, y un objeto de la presente invencion
es proporcionar un procedimiento para producir eficazmente una mezcla madre humeda de caucho en la que se
mejora la dispersabilidad del negro de carbdn, en la que se puede mejorar la propiedad de refuerzo y la resistencia a
la abrasion del caucho mediante el mantenimiento de una alta actividad superficial de la misma, en la que no se
reduce el rendimiento del negro de carbén en la mezcla madre hiumeda obtenida y en la que la propiedad de
manipulacion del negro de carbén es buena en comparacion con las mezclas madre preparadas mediante el uso de
un producto granulado y seco de negro de carbén preparado mediante un método convencional por via hUmeda y un
negro de carb6on no granulado, una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbdn obtenida
mediante el procedimiento anterior y una composicién de caucho y un neumatico preparados mediante el uso de la
mezcla madre descrita anteriormente.

Con el fin de conseguir el objeto descrito anteriormente, intensas y repetidas investigaciones para la presente
invencion han dado lugar al hallazgo de que el problema descrito anteriormente se resuelve mediante un
procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbén que comprende
una etapa destinada a mezclar una suspension en la que un material de carga inorganico que contiene negro de
carbdn es dispersado con un liquido de caucho, en donde la suspension descrita anteriormente se prepara mediante
el uso de un material de carga que contiene una sustancia de negro de carbén granulado que se granula mediante
un método por via humeda y que permanece en un estado no secativo, con lo que se puede conseguir este objeto.

La presente invencién se ha completado en base a los conocimientos anteriores.

La presente invenciéon proporciona un procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho que
contiene negro de carbén, que comprende una etapa destinada a mezclar una suspension (A) en la que un material
de carga que contiene negro de carbdn es dispersado con un liquido de caucho (B) en el que es dispersado o
disuelto un componente de caucho, en donde la suspensién (A) se prepara mediante el uso de un material de carga
que contiene una sustancia de negro de carbén granulado que se granula mediante un método por via hiumeda y
que permanece en un estado no secativo, una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbon
obtenida mediante el procedimiento anterior, una composicion de caucho preparada mediante el uso de la anterior
mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbén y un neumatico preparado mediante el uso de la
composicion de caucho anterior.

En el procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la presente invencioén, una
sustancia de negro de carbén granulado que permanece en un estado no secativo, y que se granula mediante un
método por via himeda, se usa como negro de carbdn para preparar una suspension de material de carga, y ésta se
mezcla con un liquido de caucho para producir una mezcla madre himeda de caucho que contiene negro de carbén,
de modo que se producen los efectos que se muestran a continuacion.

(1) La propiedad de manipulacion del negro de carbén es buena, y la dispersién se puede inhibir. Ademas, la
suspensién del material de carga que contiene negro de carbdn se puede preparar faciimente.

(2) Dado que la sustancia de negro de carbon granulado que permanece en un estado no secativo no se trata en
una condicion de temperatura oxidativa tan alta como la que es utilizada normalmente en una etapa de secado, la
actividad superficial de la misma es alta, y la composicion de caucho preparada mediante el uso de la mezcla madre
anterior puede mejorar la propiedad de refuerzo y la resistencia a la abrasion del caucho.

(3) El rendimiento del negro de carbdn en la mezcla madre no se reduce mas de lo que se reduce en las mezclas
madre preparadas mediante el uso de un producto granulado y seco de negro de carbdn preparado mediante un
método convencional por via himeda y un negro de carbén no granulado.

(4) La suspension del material de carga que contiene negro de carbon se mezcla con el liquido de caucho para
producir la mezcla madre, y por ello la dispersabilidad del negro de carbén en la mezcla madre es buena.

(5) El total de energia requerida en la produccion de la mezcla madre anterior es pequefo.

(6) En el caso en que el contenido de humedad de la sustancia de negro de carbon granulado que permanece en un
estado no secativo sea aproximadamente 30 a 70% en masa, y en el caso en que el diametro de la misma sea
aproximadamente 0,1 a 10 mm o en el caso en que la dureza de la misma sea aproximadamente 1,0 a 100 cN, se
producen bien los efectos (1) a (5) descritos anteriormente.
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(7) En el caso en que el material de carga, en la suspension de material de carga dispersado, tenga una distribucion
especifica de tamafo de aglomerados y en que la absorcion de aceite 24M4DBP del material de carga seco
recuperado de la suspension tenga un valor especifico, los efectos (1) a (5) descritos anteriormente se producen
mejor.

(8) Como suspension de material de carga que contiene negro de carbon se puede utilizar una suspension en la que
se dispersa un material de carga que comprende una sustancia de negro de carbén granulado no secativo, silice y/u
otros materiales de carga inorganicos, preferiblemente las suspensiones de las dispersiones acuosas anteriores, y
también como en el caso anterior se pueden producir los efectos (1) a (5) descritos anteriormente.

(9) Cuando el liquido de caucho que contiene el componente de caucho es un latex de caucho natural y/o un latex
de caucho sintético a base de dieno, el efecto (2) descrito anteriormente se produce mejor.

(10) La mezcla de la suspension del material de carga dispersado y el liquido de caucho se somete a un tratamiento
de coagulacion quimica vy fisica, y la sustancia coagulada se extrae y se somete a un tratamiento de secado, por el
que se puede producir eficazmente la mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbén deseada.

(11) La mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbdon se puede producir con una buena
productividad mediante el uso en el tratamiento de secado de un equipo de secado especifico y un dispositivo de
amasado especifico.

De acuerdo con la presente invencion, se puede proporcionar un procedimiento para producir una mezcla madre
himeda de caucho que produce los efectos anteriores. Ademas, es posible proporcionar una mezcla madre humeda
de caucho que contiene negro de carbdn obtenida mediante el procedimiento anterior, una composiciéon de caucho
preparada mediante el uso de la mezcla madre anterior y un neumatico preparado mediante el uso de la
composicion de caucho anterior.

El mejor modo de llevar a cabo lainvencién

En primer lugar, se explica el procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro
de carbon de acuerdo con la presente invencion.

Procedimiento para producir una mezcla madre hiumeda de caucho:

El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho (en lo sucesivo denominada simplemente
como mezcla madre humeda) de acuerdo con la presente invencidn se caracteriza mediante un procedimiento para
producir una mezcla madre hiumeda de caucho que contiene negro de carbdn que comprende una etapa destinada a
mezclar una suspension (A) en la que un material de carga inorganico que contiene negro de carbdn es dispersado
con un liquido de caucho (B) en el que un componente de caucho es dispersado o disuelto, en donde la suspension
(A) se prepara mediante el uso de un material de carga que contiene una sustancia de negro de carb6n granulado
que permanece en un estado no secativo que se granula mediante un método por via humeda.

Suspension (A):

La suspension (A) es una suspension preparada mediante la dispersion de un material de carga que contiene negro
de carbon en un medio de dispersion.

<Negro de carbén>

En la presente invencion, como el negro de carbon a utilizar para preparar la suspension (A) se utiliza una sustancia
de negro de carbdn granulado que se granula mediante un método por via himeda y que permanece en un estado
no secativo.

El método para la granulacion del negro de carbdn mediante el método por via humeda no tiene ninguna limitacion
especifica, y se pueden emplear los métodos que hasta ahora son de conocimiento publico; por ejemplo, un método
en el que se afhade el agua de granulacion correspondiente a un contenido de humedad ligeramente inferior al limite
de plasticidad del negro de carbén y en el que la mezcla se agita y se hace girar. Al agua de granulacion descrita
anteriormente se le puede afadir un adyuvante de granulacién, por ejemplo, melazas, sulfonato magnésico de
lignina, sulfonato potasico de lignina y similares.

Las calidades del negro de carbén utilizado para producir la sustancia de negro de carbdn granulado que permanece
en un estado no secativo incluyen los negros de carbén utilizados habitualmente en la industria del caucho, por
ejemplo, SAF, HAF, ISAF, FEF, CPF y las mezclas de las calidades anteriores.

En la presente invencion, la sustancia de negro de carbdn granulado que permanece en un estado no secativo
preferiblemente es un negro de carbén que tiene un contenido de humedad dentro del intervalo de 30 a 70% en
masa, desde el punto de vista de tener forma globular y una buena dispersién. Es mas preferido un contenido de
humedad de 55 a 65% en masa.
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La pérdida por calentamiento del negro de carbon en la sustancia de negro de carbén granulado anterior, que se
determina mediante el método de analisis termogravimétrico (ATG) de 150 a 900°C, preferiblemente es 0,87 a 1,5%
en masa. Si la pérdida por calentamiento es 0,87% en masa o mas, la resistencia a la rodadura del neumatico
mejora mas. Por otra parte, si la pérdida por calentamiento es 1,5% en masa o menos, las condiciones de
produccién del negro de carbén son susceptibles de ser controladas.

Desde los puntos de vista anteriores, la pérdida por calentamiento es mas preferiblemente 0,88 a 1,4% en masa,
aun mas preferiblemente 0,89 a 1,2% en masa.

Ademas, el diametro de la anterior sustancia de negro de carbon granulado preferiblemente es aproximadamente
0,1 a 10 mm, mas preferiblemente 0,5 a 5 mm, desde el punto de vista de la propiedad de manipulacion y la
dispersabilidad en la suspension.

Por otra parte, la dureza de la sustancia de negro de carbén granulado anterior preferiblemente es 1,0 a 100 cN,
mas preferiblemente 10 a 50 cN, desde el punto de vista de la propiedad de manipulacién y la dispersabilidad en la
suspension.

Ademas, la transmitancia de extracto en tolueno de la anterior sustancia de negro de carb6n granulado
preferiblemente es 90% o mas. Si la transmitancia de extracto en tolueno es 90% o mas, se reduce el contenido de
alquitran el cual inhibe la propiedad de refuerzo, y por ello se prefiere.

El uso de la anterior sustancia de negro de carbén granulado que permanece en un estado no secativo hace que
sea posible mejorar la propiedad de manipulaciéon e inhibe la dispersion del mismo y hace que sea mejor la
dispersabilidad en la suspension, y dado que la actividad superficial del negro de carbén es alta, se puede mejorar la
propiedad de refuerzo y la resistencia a la abrasién del caucho.

<Material de carga inorganico>

En la presente invencién, la suspension (A) puede contener un material de carga que comprende la precedente
sustancia de negro de carbon granulado que permanece en un estado no secativo y al menos un material
seleccionado entre la silice y los materiales de carga inorganicos representados mediante la férmula (1):

nMexSiOyzH,0 (1)

(en donde M es al menos uno seleccionado entre un metal seleccionado entre el aluminio, el magnesio, el titanio, el
calcio y el circonio, los 6xidos o hidroxidos de los metales anteriores, los hidratos de los mismos y los carbonatos de
los metales descritos anteriormente; y n, x, y, y z son un ndmero entero de 1 a 5, un niumero entero de 0 a 10, un
numero entero de 2 a 5 y un numero entero de 0 a 10, respectivamente).

La silice descrita anteriormente no esta especificamente limitada y preferiblemente es silice hiumeda, silice seca y
silice coloidal. Estas se pueden utilizar solas 0 en mezcla.

Como el material de carga inorganico representado mediante la formula (1) descrita anteriormente se puede utilizar,
en concreto, alumina (Al.O3), tal como y-alumina, a-alimina y similares, monohidrato de alumina (Al2O3°H20), tal
como boehmita, didspora y similares, hidroxido de aluminio (Al(OH)s3), tal como gibbsita, bayerita y similares,
carbonato de aluminio (Alx(COs3),), hidroxido de magnesio (Mg(OH).), 6xido de magnesio (MgO), carbonato de
magnesio (MgCOQOs3), talco (3Mg0+4SiO»*H,0), atapulgita (5Mg0+8SiO2*9H,0), blanco de titanio (TiO2), negro de
titanio (TiO2n.1), Oxido de calcio (CaO), hidréxido de calcio (Ca(OH);), 6xido de magnesio y aluminio (MgO-Al;O3),
arcilla (Al;032Si03), caolin (Al;03°2Si02°2H,0), pirofilita (Al,03°4Si02°H,0), bentonita (Al203°4Si02+2H,0), silicato
de aluminio (Al;SiOs, Al4*3SiO45H,0 y similares), silicato de magnesio (Mg,SiO4, MgSiO3 y similares), silicato de
calcio (Cax*SiO4 y similares), silicato de aluminio y calcio (Al,03*Ca0+2SiO, y similares), silicato de calcio y
magnesio (CaMgSiO,), carbonato de calcio (CaCOs3), 6xido de circonio (ZrOz), hidréxido de circonio (Zr(OH)2°nH20),
carbonato de circonio (Zr(COs3).) y aluminosilicatos cristalinos que contienen hidrégeno, un metal alcalino o un metal
alcalinotérreo que corrige una carga, tales como varias zeolitas.

Ademas, el material de carga inorganico representado mediante la formula (1) preferiblemente es un material de
carga en el que M es al menos uno seleccionado entre el aluminio metal, el 6xido o hidroxido de aluminio, los
hidratos de los mismos y el carbonato de aluminio.

<Preparacion de la suspension (A)>

En la presente invencion, la suspensién (A) anterior preferiblemente es una suspensidon preparada mediante
dispersar en un medio de dispersién, por medio de un mezclador de alta velocidad de cizallamiento, un material de
carga que comprende la sustancia de negro de carbdén granulado que permanece en un estado no secativo,
utilizando silice si es necesario y al menos uno de los materiales de carga inorganicos seleccionados entre los
representados mediante la formula (1).

En la presente invencion, el mezclador de alta velocidad de cizallamiento que se utiliza para preparar la suspension
(A) es un mezclador de alta velocidad de cizallamiento que comprende un rotor y un componente estator, en donde
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el rotor que gira a alta velocidad y el estator que esta fijo estan dispuestos a través de una estrecha abertura, y se
genera una alta velocidad de cizallamiento mediante la rotacién del rotor.

Alto cizallamiento significa que la velocidad de cizallamiento es generalmente 2.000/s o mas, preferiblemente
4.000/s 0 mas.

El mezclador de alta velocidad de cizallamiento incluye, por ejemplo, algunos mezcladores disponibles
comercialmente, tales como un agitador homogenizador fabricado por PRIMIX Corporation, un molino coloidal
fabricado por la PUC AG., un CAVITRON fabricado por CAVITRON AG., un mezclador de alto cizallamiento
fabricado por Shilverson Machines, Inc. y similares.

Las caracteristicas de la suspension (A) de la presente invencién son que (i) la distribucion de tamafio de
aglomerados del material de carga en la suspension liquida es de un diametro medio en volumen (mv) de los
aglomerados de 25 pm o menos y un diametro del 90% en volumen (D90) de los aglomerados de 30 ym o menos, y
que (ii) la absorcion de aceite 24M4DBP del material de carga seco recuperado de la suspension (A) se mantiene
preferiblemente en 93% o mas de la absorcidon de aceite 24M4DBP del mismo antes de ser dispersado en el medio
de dispersion. En el caso anterior, el valor de la absorcién de aceite 24M4DBP se mide segun la norma ISO 6894.

Mas preferiblemente, el diametro medio en volumen (mv) de los aglomerados es 20 ym o menos y el diametro del
90% en volumen (D90) de los aglomerados es 25 ym o menos. Al establecer el didmetro medio en volumen (mv) de
los aglomerados en 20 um o menos y el diametro del 90% en volumen (D90) de los aglomerados en 25 um o0 menos
se permite que se mejore mas la dispersion del material de carga en el caucho, y que se mejore mas la propiedad de
refuerzo y la resistencia a la abrasién de la composicion de caucho.

Por otra parte, si sobre la suspensién se aplica una fuerza de cizallamiento excesiva con el fin de reducir el diametro
medio en volumen (mv) de los aglomerados y el diametro del 90% en volumen (D90) de los aglomerados, en
algunos casos se rompe la estructura del material de carga y en algunos casos se reduce la absorcién de aceite
24M4DBP del material de carga seco recuperado de la suspensiéon (A). La absorcion de aceite 24M4DBP del
material de carga seco recuperado de la suspension (A) preferiblemente es 93% o mas de la absorcion de aceite
24M4DBP del material de carga antes de ser dispersado en el medio de dispersién, desde el punto de vista de la
mejora de la propiedad de refuerzo de la composicion de caucho. Mas preferiblemente, es 96% o mas.

En la suspension (A), la concentraciéon del material de carga descrito anteriormente preferiblemente es 1 a 15% en
masa, y el intervalo particularmente preferido esta entre 2 y 10% en masa. Si la concentracion del material de carga
es 1% en masa o mas, se puede reducir el volumen requerido de la suspension, y por ello se prefiere. Por otra parte,
si es 15% en masa o menos, se puede reducir la viscosidad de la suspension y por lo tanto se mejora su aptitud
para ser trabajada, y esto se prefiere.

En la presente invencion, la suspension anterior (A) preferiblemente es una suspensioén de una dispersiéon acuosa
preparada mediante el uso de agua como medio de dispersion, desde el punto de vista de la propiedad de
mezcladura, particularmente cuando se utiliza como el liquido de caucho (B) descrito mas adelante un latex de
caucho natural y/o un latex de caucho sintético a base dieno.

Liquido (B):

En la presente invencion, el liquido de caucho (B) se prepara dispersando o disolviendo el componente de caucho, y
como componente de caucho se puede utilizar un caucho natural y/o un caucho sintético a base de dieno. El liquido
de caucho (B) anterior incluye un latex de caucho natural y/o un latex de caucho sintético a base de dieno y unas
soluciones en un solvente organico de cauchos sintéticos a base de dieno preparadas mediante polimerizacion en
solucion. Entre ellos, el latex de caucho natural y/o el latex de caucho sintético a base de dieno son adecuados
desde el punto de vista de las prestaciones de la mezcla madre himeda obtenida y la facilidad de su produccion.

Como el latex de caucho natural se pueden utilizar los latex de campo, los latex tratados con amoniaco, los latex
condensados por centrifugacion, los latex desproteinizados obtenidos mediante tratamiento enzimatico, tratamiento
de saponificacion y similares, los latex modificados quimicamente y las combinaciones de los latex descritos
anteriormente.

Como el latex de caucho sintético a base de dieno se pueden utilizar, por ejemplo, los latex de caucho de polimero
de estireno-butadieno, caucho de nitrilo, caucho de policloropreno y similares.

Los latex anteriores se pueden utilizar solos o en combinacion de dos 0 més tipos de los mismos.

El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbon de acuerdo con
la presente invencién preferiblemente es un procedimiento que comprende una etapa (a) destinada a mezclar la
suspensién (A) con el liquido de caucho (B), una etapa (b) destinada a someter la mezcla liquida anterior a un
tratamiento de coagulacién quimica y/o fisica para extraer la sustancia coagulada formada y, si es necesario, una
etapa (c) destinada a someter la sustancia coagulada extraida a un tratamiento de secado.
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Etapa (a):

En la presente invencidn, la etapa (a) es una etapa destinada a mezclar la suspension (A) con el liquido de caucho
(B) descritos anteriormente.

El método para mezclar la suspension (A) de un material de carga que contiene negro de carbén con el liquido de
caucho (B) incluye, por ejemplo, un método en el que la suspensién (A) anterior se pone en un agitador
homogenizador y en el que el liquido de caucho (B) se afiade gota a gota a ella mientras se agita, y un método en el
que, al contrario de lo anterior, la suspension (A) se afade gota a gota al liquido de caucho (B) mientras se la agita.
Asimismo, también se puede utilizar un método en el que se mezclan, bajo una condicién de fuerte agitacion
hidraulica, una corriente de la suspension (A) y una corriente del liquido de caucho (B), siendo constante la
proporciéon de cada una de las corrientes.

De este modo, se prepara la mezcla liquida de la suspension (A) del material de carga que contiene negro de carbon
y el liquido de caucho (B) que contiene el componente de caucho.

Etapa (b):

En la presente invencion, la etapa (b) es una etapa destinada a someter la mezcla liquida obtenida en la etapa (a)
descrita anteriormente a un tratamiento de coagulacion quimica y/o fisica, y a extraer la sustancia coagulada
formada.

El método de tratamiento de coagulacion quimica se lleva a cabo mediante algun método que hasta ahora es de
conocimiento publico, por ejemplo, mediante la adicién de un acido, tal como el acido férmico y el acido sulfurico, y
de unas sales, tales como el cloruro de sodio y similares.

Por otra parte, el método de tratamiento de coagulacion fisica incluye un método en el que se acelera la coagulacion
variando la temperatura mediante calentamiento con vapor de agua o congelacién, y un método en el que la
coagulacion se lleva a cabo mediante la aplicacién de una potente fuerza de cizallamiento.

Los métodos de tratamiento de coagulacién quimica vy fisica anteriores se pueden usar solos o en combinacién de
varios de esos métodos.

La sustancia coagulada formada con el tratamiento de coagulacion anterior se extrae mediante el uso de los medios
de separacion solido-liquido que hasta ahora son de conocimiento publico, y preferiblemente se lava
suficientemente. Para el lavado normalmente se emplea un método de lavado con agua.

Etapa (c):

En la presente invencidn, la etapa (c) es una etapa destinada a someter la sustancia coagulada extraida en la etapa
(b) descrita anteriormente, y preferiblemente lavada, a un tratamiento de secado, preferiblemente después de ser
deshidratada.

Como medios para la deshidratacion se puede utilizar la deshidratacion centrifuga, la deshidratacion por compresion
y el prensado llevado a cabo mediante el uso de un tornillo monoaxial o pluriaxial, y como medios para el secado se
pueden utilizar algunos medios de conocimiento publico tales como un secador de aire caliente, un secador de
vacio, un secador por congelacion y similares.

Ademas, también es un método preferido un método en el que el tratamiento de deshidratacion y secado se lleva a
cabo mientras que se aplica una fuerza de cizallamiento mecanico. En este caso, por razones de productividad
industrial, preferiblemente se utiliza un equipo de amasado en continuo o un equipo de amasado y extrusion
multiaxial en continuo. Ademas, preferiblemente se utiliza un equipo de amasado y extrusién multiaxial en continuo
que tiene una direccién de rotaciéon equivalente o una direccion de rotacion diferente, y en particular preferiblemente
se utiliza un equipo de amasado y extrusién biaxial en continuo.

De este modo, la mezcla madre humeda de caucho de la presente invencién se puede producir eficazmente.

De acuerdo con el procedimiento de produccion de la presente invencion de una mezcla madre humeda de caucho,
la suspension de material de carga dispersado que contiene negro de carbdn se prepara como se describio
anteriormente mediante el uso de la sustancia de negro de carbdn granulado que permanece en un estado no
secativo que se granula mediante un método por via himeda, con lo que se puede proporcionar eficazmente una
mezcla madre humeda de caucho en el que se mejora la dispersabilidad del negro de carbdn en el caucho, en la que
se puede mejorar la propiedad de refuerzo y la resistencia a la abrasion del caucho dado que se puede utilizar el
negro de carbdn que tiene una alta actividad superficial, en la que no se reduce el rendimiento del negro de carbon
en la mezcla madre humeda obtenida, y en la que la propiedad de manipulacién del negro de carbdén es buena en
comparacion con las mezclas madre preparadas mediante el uso de una sustancia granulada y seca de negro de
carbdn convencional y un negro de carbén no granulado.
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Ademas, la presente invencion también proporciona una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de
carbdn obtenida mediante el procedimiento de la presente invencién descrito anteriormente.

Mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbon:

La mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbon de la presente invencion es una mezcla madre
obtenida mediante el procedimiento de produccién de la presente invencion descrito anteriormente, y se utiliza para
preparar la composicion de caucho descrita mas adelante. Con el fin de evitar que la mezcla madre humeda anterior
se estropee durante el almacenamiento, se prefiere que la mezcla madre humeda contenga varios aditivos del
caucho, y particularmente se prefiere que la mezcla madre humeda que contiene un aditivo para el caucho tenga al
menos un efecto de antioxidacion, plastificacion, peptizacion, mejora de la facilidad de empleo, mejora de la
dispersion, control de la velocidad de acoplamiento y de reticulacién o control de la densidad de reticulacion.

Antioxidante:

El antioxidante usado en la presente invencion incluye los antioxidantes a base de amina, a base de quinoleina, a
base de fenol, a base de fosfito organico y a base de tioéter, y entre ellos se prefieren los antioxidantes a base de
amina y a base de quinoleina.

Los antioxidante a base de amina incluyen, por ejemplo, N-(1,3-dimetilbutil)-N'-fenil-p-fenilendiamina, N-fenil-N'-
isopropil-p-fenilendiamina, difenilamina alquilada, 4,4'-(a,a-dimetilbencil)difenilamina, N-fenil-N'-(3-metacriloiloxi-2-
hidroxipropil)-p-fenilendiamina, N-(1-metilheptil)-N'-fenil-p-fenilendiamina, fenil-a-naftilamina, difenilamina octilada y
los derivados de la misma, N,N'-difenil-p-fenilendiamina, N,N'-di-B-naftil-p-fenilendiamina y similares. El antioxidante
a base de quinoleina incluye, por ejemplo, un polimero de 2,2,4-trimetil-1,2-dihidroquinoleina, 6-etoxi-2,2,4-trimetil-
1,2-dihidroquinoleina y similares.

Los antioxidantes anteriores se pueden utilizar solos o0 en combinacion de dos o mas tipos de los mismos.

Los coadyuvantes de los antioxidantes anteriores se pueden utilizar solos o en combinacién de dos o mas tipos de
los mismos.

El método para anadir el antioxidante o el antioxidante y el coadyuvante del antioxidante, descritos anteriormente, a
la mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbén de la presente invencion se puede aplicar en
cualquiera de las etapas de preparacion de la suspension (A), preparacion del liquido de caucho (B), preparacion de
la mezcla madre humeda, que es el producto de la mezcla de la suspension (A) y el liquido de caucho (B), y
deshidratacion y secado, que se explican en el procedimiento de produccion de la presente invencion para la mezcla
madre humeda de caucho que contiene negro de carbdén descrita anteriormente; y un método adecuado es aquel en
que la mezcla madre, después de secada, se mezcla con los aditivos por medio de un dispositivo de agitacion y
similares. Cualquiera de los métodos para la adicion de los antioxidantes y/o los coadyuvantes de los antioxidantes
descritos anteriormente se usa preferiblemente como método para la adicién del aditivo para el caucho que tiene al
menos un efecto de antioxidacion, plastificacion, peptizacion, mejora de la facilidad de empleo, mejora de la
dispersion, control de la velocidad de acoplamiento y de reticulacion o control de la densidad de reticulacion, todos
ellos descritos anteriormente.

Asimismo, con el propésito de permitir que se produzcan las prestaciones preferidas del caucho vulcanizado se
pueden afadir varios productos quimicos para el caucho. Los componentes de los mismos incluyen varios productos
quimicos habitualmente utilizados en la industria del caucho, tales como agentes de vulcanizacion, agentes
aceleradores de la vulcanizacién, antioxidantes, aceites de procesamiento, 6xido de cinc, preventivos de quemado,
coadyuvantes de dispersion, acido estearico y similares.

Composicion de caucho:

La composicion de caucho de la presente invencion se obtiene mediante el uso de la mezcla madre humeda de
caucho que contiene negro de carbdn de la presente invencion descrita anteriormente.

Otros componentes de caucho:

En la composicion de caucho de la presente invencion, el componente de caucho en la mezcla madre humeda de
caucho que contiene negro de carbon esta contenido preferiblemente en una proporcién de 30% en masa o mas,
basado en la cantidad total del componente de caucho. Los otros componentes de caucho usados para adicién a la
mezcla madre humeda descrita anteriormente incluyen el caucho natural convencional y los cauchos sintéticos a
base de dieno; y los cauchos sintéticos a base de dieno incluyen, por ejemplo, los copolimeros de estireno-
butadieno (SBR), polibutadieno (BR), poliisopreno (IR), caucho de butilo (lIR), copolimeros de etileno-propileno
(EPDM) y las mezclas de los mismos.

Componentes de la mezcla:

En tanto que no se perjudique el objeto de la presente invencién, a la composicidon de caucho de la presente
invencion se le pueden afiadir varios de los productos quimicos normalmente utilizados en la industria del caucho,
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tales como agentes de vulcanizacion, agentes aceleradores de la vulcanizacion, antioxidantes, aceites de
procesamiento, 6xido de cinc, preventivos de quemado, coadyuvantes de dispersion, acido estearico y similares.

Los agentes de vulcanizacion descritos anteriormente incluyen el azufre y similares, y la cantidad de los mismos a
utilizar preferiblemente es 0,1 a 10,0 partes en masa, mas preferiblemente 0,5 a 5,0 partes en masa, en términos del
contenido de azufre basado en 100 partes en masa del componente de caucho.

El agente acelerador de la vulcanizacion que se puede utilizar en la composicién de caucho de la presente invencion
no se debe limitar especificamente e incluye, por ejemplo, agentes aceleradores de la vulcanizacion a base de tiazol,
tales como el M (2-mercaptobenzotiazol), el DM (sulfuro de dibenzotiazilo), el CZ (N-ciclohexil-2-
benzotiazilsulfenamida), el NS (N-t-butil-2-benzotiazilsulfenamida) y similares, y a base de guanidina, tales como el
DPG (difenilguanidina) y similares, y la cantidad a utilizar de los mismos preferiblemente es 0,1 a 5,0 partes en
masa, mas preferiblemente 0,2 a 3,0 partes en masa, basado en 100 partes en masa del componente de caucho.

El aceite de procesamiento utilizado como agente de ablandamiento que se puede utilizar en la composicién de
caucho de la presente invencién incluye, por ejemplo, los aceites base parafinicos, los aceites base nafténicos, los
aceites base aromaticos y similares. Los aceites base aromaticos se utilizan para aplicaciones en las que se
consideran importantes la resistencia a la traccién y la resistencia a la abrasion, y los aceites base nafténicos o los
aceites base parafinicos se utilizan para aplicaciones en las que se consideran importantes la pérdida por histéresis
y las caracteristicas a baja temperatura. La cantidad a utilizar de los mismos preferiblemente es 0 a 100 partes en
masa, basado en 100 partes en masa del componente de caucho, y si es 100 partes en masa 0 menos, se puede
mejorar la resistencia a la traccion y la propiedad de baja generacién de calor (bajo consumo de combustible) del
caucho vulcanizado.

Asimismo, el antioxidante que se puede utilizar en la composicién de caucho de la presente invencién incluye, por
ejemplo, el 3C (N-isopropil-N'-fenil-p-fenilendiamina), el 6C [N-(1,3-dimetilbutil)-N'-fenil-p-fenilendiamina], el AW
(6-etoxi-2,2,4-trimetil-1,2-dihidroxiquinoleina) y los productos de condensacién a alta temperatura de la difenilamina
y la acetona. La cantidad a utilizar de los mismos preferiblemente es 0,1 a 6,0 partes en masa, mas preferiblemente
0,3 a 5,0 partes en masa, basado en 100 partes en masa del componente de caucho.

Preparacion y aplicaciones de la composicion de caucho:

La composicion de caucho de la presente invencion se puede preparar amasando la mezcla madre humeda de
caucho que contiene negro de carbon descrita anteriormente, los demas componentes de caucho usados, si es
necesario, y los diversos componentes de la mezcla, por medio de un equipo de amasado tal como un mezclador
Banbury, un rodillo, un mezclador universal y similares.

La composicion de caucho de la presente invencion también se puede utilizar, ademas de para aplicaciones de
neumaticos, para aplicaciones tales como amortiguadores, correas, mangueras, otros productos industriales de
caucho y similares. Adecuadamente se puede utilizar en particular como caucho para neumaticos, y se puede
aplicar en todos los miembros de los neumaticos, tales como el caucho para la banda de rodadura, caucho para el
flanco, caucho para la capa de recubrimiento, caucho para el material de carga del talén, caucho para el
recubrimiento de los cinturones y similares.

Ademas, la presente invencién también proporciona unos neumaticos preparados mediante el uso de la composicién
de caucho de la presente invencion descrita anteriormente.

Neumatico:

El neumatico de la presente invencion se produce mediante un método convencional usando la composicion de
caucho de la presente invencion descrita anteriormente. Es decir, la composicién de caucho, que si es necesario
contiene otros componentes de caucho y varios productos quimicos como se describié anteriormente, se elabora
junto con la mezcla madre humeda como, por ejemplo, la banda de rodadura del neuméatico, en una etapa sin
vulcanizar, y la banda de rodadura del neumatico se encola para moldeo mediante un método convencional en una
maquina de moldeo de neumaticos, con lo cual se moldea como un neumatico en bruto. El neumatico en bruto
anterior se calienta y se comprime en un equipo de vulcanizacién, con lo que se obtiene el neumatico.

El neumatico de la presente invencion obtenido de este modo tiene una propiedad de refuerzo y una resistencia a la
abrasion excelentes.

Ejemplos

Seguidamente, la presente invencion se explica a continuacion con mas detalle con referencia a los ejemplos, pero
la presente invencién no es limitada en modo alguno por los ejemplos mostrados a continuacion.

En los ejemplos y ejemplos comparativos respectivos se llevaron a cabo varias mediciones mediante los métodos
siguientes.

<Sustancia de negro de carbon granulado no secativo>
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(1) Contenido medio de humedad:

Se midié el peso de una muestra de aproximadamente 1 g que se habia puesto en un crisol, antes de ser secada y
después de ser secada a 105°C durante 5 horas, para calcular la humedad media de la misma de acuerdo con la
siguiente ecuacion de calculo. Este procedimiento se repitié cinco veces, y el valor medio del mismo se establecio
como el contenido medio de humedad.

contenido de humedad (%) = (peso (g) antes de ser secada - peso (g)
después de ser secada)/peso (g) antes de ser secada x 100

(2) Pérdida por calentamiento:

Por medio de un aparato convencional de medicion termogravimétrica (ATG) se midi6 la reduccién de la masa del
negro de carbon del ensayo observada cuando se elevo la temperatura desde 150°C a 900°C, a una velocidad de
calentamiento de 15°C/minuto bajo atmdsfera de nitrégeno, y se mostré como % en masa.

(3) Transmitancia de extracto en tolueno:

Se midio la transmitancia de extracto en tolueno (%) mediante el método descrito en el método B del punto octavo
de la norma JIS K 6218:1997, y se mostré como un porcentaje basado en tolueno purificado.

(4) Diametro medio de los granulos:

Se midieron los diametros de 1.000 sustancias granuladas por medio de un microscopio 6ptico con un aumento de
30x, y el valor medio de los mismos se establecié como el diametro medio de los granulos.

(5) Dureza media de los granulos:
Medida segun la norma JIS K 6219-3.
<Suspensioén de material de carga dispersado>

(4) Medicién de la distribucion de tamafio de aglomerados del material de carga en la suspensién liquida (diametro
medio en volumen (mv) de los aglomerados y didametro (D90) del 90% en volumen de los aglomerados):

Medida por medio de un medidor de distribuciéon de tamafio de aglomerados del tipo de difraccion de laser (modelo
MICROTRAC FRA) utilizando un solvente acuoso (indice de refracciéon: 1,33). En todas las mediciones se utilizd un
indice de refraccion de los aglomerados de 1,57. Con el fin de evitar que el material de carga se re-coagulara, la
medicion se llevé a cabo inmediatamente después de ser dispersado.

(5) Absorcion de aceite 24M4DBP del material de carga:
Medida segun la norma ISO 6894.
(6) indice de energia de formacion de la suspension:

Se midi6 la energia eléctrica requerida para preparar la suspension y se mostré mediante un indice que se basé en
la energia eléctrica del Ejemplo Comparativo 2. Cuanto menor es su valor numérico, menor es el consumo de
energia, y esto se prefiere.

<Caucho compuesto>
(7) Contenido de gel del negro de carbon:

Un caucho compuesto con cada una de las composiciones mostradas en la Tabla 2 se cortd en rebanadas estrechas
y, después de medir la masa de las mismas, se pusieron en una jaula de muestras fabricada con una tela metalica
(malla 150) que tenia una tara de masa conocida y que se sumergié como tal en tolueno durante 24 horas. Luego,
se extrajo la jaula para secar suficientemente la materia insoluble en tolueno (gel de carbdn), y se midi6 la masa de
la misma. Se determiné la proporcion (% en masa) de la masa (masa obtenida mediante la eliminacién de la materia
insoluble en tolueno, tal como negro de carbén y similares) del caucho natural contenido en la materia insoluble
respecto a la masa de caucho natural contenido en el caucho compuesto, y se mostré6 mediante un indice, en donde
el valor de la composicion de caucho del Ejemplo Comparativo 5 se estableci6 como 100. Se muestra que cuanto
mayor es su valor, mayor es el contenido de gel del negro de carbdn.

(8) Dispersabilidad del negro de carbén:
Medida segun el método C de la norma ISO 11345:2006.

(9) Contenido de negro de carbon:

10
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Medido segun la norma JIS K 6227/ISO 1408:1995.
<Propiedades fisicas de vulcanizacion de la composicién de caucho>
(10) Resistencia a la rotura:

Se determind la resistencia a la traccién medida a 23°C de acuerdo con la norma JIS K 6251-1993. Cuanto mayor es
su valor, mas alta es la propiedad de refuerzo.

(11) Resistencia a la abrasion:

Se midié la cuantia de la abrasién para una tasa de deslizamiento de 40% a temperatura ambiente por medio de un
equipo de ensayo de abrasion tipo Lambourn, y la cifra inversa de la misma se mostré mediante un indice, en donde
se estableci6 como 100 el de la composicidon de caucho del Ejemplo Comparativo 5. Cuanto mayor es su valor,
menos se reduce la masa y mejor es la resistencia a la abrasion.

(12) Resiliencia al impacto:

Medida a temperatura ambiente (25°C) de acuerdo con el método de ensayo de resiliencia al impacto tipo Tripso de
la norma JIS K 6255:1996, y se mostré6 mediante un indice, en donde el valor del Ejemplo Comparativo 5 se
establecié como 100. Cuanto mayor es su valor, mayor es la resiliencia al impacto, y esto es mejor.

Ejemplo 1
(1) Preparacién de la suspension de negro de carbon:

Un negro de carbon (N220: diametro medio de granulos 1,7 mm, dureza media de granulos 21,5 cN, extraido de la
salida de un equipo de granulacion por via humeda en la produccion de negro de carbén) que tenia un contenido
medio de humedad de 52% en masa y que permanecio en un estado no secativo después de ser granulado por via
huimeda, se puso en agua en una cantidad de 45 partes en masa, en términos de sustancia seca, y se sometio a un
tratamiento para la formacién de una suspensioén, a una velocidad de rotacién de 4.800 rpm durante 30 minutos, por
medio de un mezclador de alto cizallamiento fabricado por Silverson Machines, Inc., para preparar una suspension
que contenia negro de carbdén con una concentracion de aproximadamente 5% en masa. La suspension de negro de
carbdn se prepard a una escala de 20 kg de suspension. La distribucion de tamafio de aglomerados del negro de
carbon en la suspension obtenida anteriormente tenia un diametro medio en volumen de los aglomerados
mv = 4,9 um y un D90 (diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,3 um.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbon (NC) antes de ser dispersado fue 99 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 96 ml/100 g; y la retencion
((absorcién de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorciéon de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 97%.

Ademas, el indice de energia de formacion de la suspensién fue 60.
(2) Preparacion de la mezcla madre humeda:

La cantidad total de la suspensién que contenia negro de carbén obtenida en (1), descrita anteriormente, se mezclo
con 1.000 partes en masa de un latex condensado de caucho natural que contenia amoniaco diluido al 10% en
masa, mientras que se agitaba, y luego se coagul6 la mezcla mediante la adicién a la misma de acido férmico para
controlar el pH en 4,7. A continuacion, la sustancia coagulada anterior se filtré a través de una tela no tejida y se
deshidrato, y luego se traté en continuo por medio de un equipo de extrusion de eje doble a una temperatura de
descarga de 150°C, con lo que se prepar6 la mezcla madre humeda.

Se determiné el contenido (% en masa) del negro de carbén en la mezcla madre hiumeda anterior. En la Tabla 1 se
muestra el resultado de la medicion.

Ejemplo 2
(1) Preparacion de la suspension de negro de carbén:

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se preparé una suspension que contenia negro de carbén con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) el tiempo de tratamiento para la
formacion de la suspension se cambié a 20 minutos. La distribucion de tamafio de aglomerados del negro de carbdn
en la suspensién obtenida anteriormente tenia un didmetro medio en volumen de los aglomerados mv = 5,1 ym y un
D90 (diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,4 ym.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbon (NC) antes de ser dispersado fue 99 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 97 ml/100 g; y la retencion
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((absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 98%.

Ademas, el indice de energia de formacion de la suspension fue 53.
(2) Preparacion de la mezcla madre humeda:

Se utilizd la cantidad total de la suspension que contenia negro de carbon obtenida en (1), descrita anteriormente,
para producir una mezcla madre humeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalud. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

Ejemplo 3
(1) Preparacion de la suspension de negro de carbon:

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se preparé una suspension que contenia negro de carbdn con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) el tiempo de tratamiento para la
formacioén de la suspension se cambidé a 15 minutos. La distribucion de tamafio de aglomerados del negro de carbén
en la suspensién obtenida anteriormente tenia un didmetro medio en volumen de los aglomerados mv = 5,3 ym y un
D90 (diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,5 pm.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbon (NC) antes de ser dispersado fue 99 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 98 ml/100 g; y la retencion
((absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 99%.

Ademas, el indice de energia de formacion de la suspension fue 43.
(2) Preparacion de la mezcla madre humeda:

Se utilizd la cantidad total de la suspensidon que contenia negro de carbon obtenida en (1), descrita anteriormente,
para producir una mezcla madre hiumeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalué. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

Ejemplo 4

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se preparé una suspension que contenia negro de carbdn con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) la pérdida por calentamiento del
negro del carbén medida mediante andlisis termogravimétrico (ATG) de 150°C hasta 900°C en un estado no
secativo se cambié a 1,1% en masa. La distribucién de tamafio de aglomerados del negro de carbdn en la
suspensién obtenida anteriormente tenia un didmetro medio en volumen de los aglomerados mv = 4,8 ym y un D90
(diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,2 ym.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbon (NC) antes de ser dispersado fue 98 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 98 ml/100 g; y la retencion
((absorcidn de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 97%.

Ademas, el indice de energia de formacion de la suspension fue 60.
(2) Preparacion de la mezcla madre humeda:

Se utilizé la cantidad total de la suspension que contenia negro de carbon obtenida en (1), descrita anteriormente,
para producir una mezcla madre humeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalud. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

Ejemplo 5

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se preparé una suspension que contenia negro de carbdn con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) la pérdida por calentamiento del
negro del carbén medida mediante andlisis termogravimétrico (ATG) de 150°C hasta 900°C en un estado no
secativo se cambié a 1,4% en masa. La distribucién de tamafio de aglomerados del negro de carbdn en la
suspensién obtenida anteriormente tenia un didmetro medio en volumen de los aglomerados mv = 5,0 ym y un D90
(diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,4 ym.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbon (NC) antes de ser dispersado fue 99 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 97 ml/100 g; y la retencion
((absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 98%.
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Ademas, el indice de energia de formacion de la suspension fue 60.
(2) Preparacioén de la mezcla madre humeda:

Se utilizé la cantidad total de la suspension que contenia negro de carbdn obtenida en (1), descrita anteriormente,
para producir una mezcla madre humeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalué. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

Ejemplo 6

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se prepar6é una suspension que contenia negro de carbén con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) la pérdida por calentamiento del
negro del carbén medida mediante analisis termogravimétrico (ATG) de 150°C hasta 900°C en un estado no
secativo se cambio a 1,3% en masa. La distribucion de tamafio de aglomerados del negro de carbdn en la
suspensién obtenida anteriormente tenia un diametro medio en volumen de los aglomerados mv = 4,9 um y un D90
(diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,4 ym.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbdn (NC) antes de ser dispersado fue 98 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 96 ml/100 g; y la retencion
((absorcién de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 98%.

Ademas, el indice de energia de formacién de la suspension fue 60.
(2) Preparacion de la mezcla madre humeda:

Se utilizd la cantidad total de la suspension que contenia negro de carbon obtenida en (1), descrita anteriormente,
para producir una mezcla madre humeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalué. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

Ejemplo Comparativo 1
(1) Preparacién de la suspension de negro de carbon:

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se preparé una suspension que contenia negro de carbdn con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) se utilizé un negro de carbén no
granulado esponjoso (N220, extraido de la salida de un equipo de trituracidon posterior a un filtro de mangas en la
produccién de negro de carbon) en lugar de la sustancia de negro de carbdn granulado no secativo. La distribucion
de tamafo de aglomerados del negro de carbdn en la suspension obtenida anteriormente tenia un diametro medio
en volumen de los aglomerados mv = 5,6 ym y un D90 (diametro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,7 ym.

Asimismo, la absorcion de aceite 24M4DBP del negro de carbon (NC) antes de ser dispersado fue 99 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 98 ml/100 g; y la retencion
((absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 99%.

Ademas, el indice de energia de formacién de la suspension fue 56.
(2) Preparacion de la mezcla madre humeda:

Se utilizd la cantidad total de la suspension que contenia negro de carbon obtenida en (1), descrita anteriormente,
para producir una mezcla madre hiumeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalué. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

Ejemplo Comparativo 2
(1) Preparacién de la suspension de negro de carbon:

De la misma manera que en el Ejemplo 1 (1), se preparé una suspension que contenia negro de carbdn con una
concentracion de aproximadamente 5% en masa, excepto que en el Ejemplo 1 (1) se utilizd un negro de carbén
(N220: diametro medio de granulos 1,0 mm, dureza media de granulos 7,7 cN), que se sec6 después de ser
granulado por via humeda, en lugar de la sustancia de negro de carbon granulado no secativo. La distribucion de
tamafo de aglomerados del negro de carbdn en la suspension obtenida anteriormente tenia un diametro medio en
volumen de los aglomerados mv = 5,4 um y un D90 (didmetro del 90% en volumen de los aglomerados) = 8,9 ym.

Asimismo, la absorcién de aceite 24M4DBP del negro de carbdon (NC) antes de ser dispersado fue 99 ml/100 g; la
absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco fue 97 ml/100 g; y la retencion
((absorcion de aceite 24M4DBP del NC recuperado de la suspension y seco)/(absorcion de aceite 24M4DBP del NC
antes de ser dispersado) x 100) de las absorciones de aceite fue 98%.
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Ademas, el indice de energia de formacion de la suspension fue 100.
(2) Preparacioén de la mezcla madre humeda:
Se utilizé la cantidad total de la suspension que contenia negro de carbdn obtenida en (1), descrita anteriormente,

para producir una mezcla madre humeda de la misma manera que en el Ejemplo 1 (2), y se la evalué. En la Tabla 1
se muestran los resultados de la misma.

14



ES 2478019 T3

|einjeu |einjeu |eanjeu |eanjeu |einjeu |einjeu |einjeu |einjeu
oyoneo ap odi| oyone)
oyonen oyone) oyone) oyone)n oyonen oyone) oyone) oyone)
elab)| a|gejou uoisladsip uoisladsip uoisladsip uoisiadsip uoisiadsip uoisiadsip JN 1op
uoisladsig uoisladsiqg Aey oN Aey oN Aey oN Aey oN Aey oN Aey oN uoioe|ndiuew ap pepaidoid
uoisuadsns e| 8p UQIOBWIO}
00l 96 09 09 09 (474 €§ 09 op e|BIsuS Sp S0IpU|
(esew us 9,)
o'l 0'¢ 9G 9G 1] 1] 1] 1] ON [8p pepawny
op OIpdW OpIUBUOYD
(‘uiw) uoisuadsns
0¢ o€ 0¢ o€ 0¢ gl 0¢ 0¢ €| op uoIvewIo} ap odwal |
(esew ua o)
S S S S S S S S uoisuadsns
B| 9P UQIOBJJUSOUO0D)
(o) ouan|o} ua Aozmw cmmw_wm
16 S6 6 16 €6 G6 G6 S6 O1OBJIX® S BIDUB}WSUEI | p
auanuod anb
(esew us | uQIsuadsng
280 680 €l vl Ll 680 680 680 %) DLV Sjuepsw epipawl
ojusiwelus|es Jod epipiad
(ND)
) - Gie 0°ze 0‘le G'Le G'Le Gie epe[nuesb elouejsns e| op
sojnuelb ap eipaw ezainQg
(esew ua saped)
14 117 14 14 14 14 14 117 opIpeue N ep pephue)
epawny ejA epawny ejA epawny ejA epawny ejA epawny ejA epawny ejA epawny ejA
opejnuesb
Jod opejnue.b ou Jod opejnuelb | Jod opejnuelb | Jod opejnuelb | Jod opejnuelb | Jod opejnuelb | Jod openuelb o0 0DEISS A O
ap sandsap osoluods ap sandsap ap sandsap ap sandsap ap sandsap ap sandsap ap sandsap ON I8P OPE} 'L
opeoas : 3 OAI}BO8S ON OAI}BO8S ON OAI}BO8S ON OAI}BO8S ON OAI}BO8S ON OAI}BO8S ON
0¢¢N 0Z¢N 0¢¢N 0¢¢N 0c¢¢N 0¢¢N 0¢¢N 0¢¢N ON ep odi|.
4 l 9 S 1% € 4 l
onjesedwo) ojdwsa(3 ojdwalg

| BlqeL

15



ES 2478019 T3

‘00| Owod 0199|ge)sd as g oAneledwo) ojdwalg jop ugisuadsns e[ ap ugioew.lo} ap ejbiaua e| anb |8 ua adipu) :(a21pul) ugisuadsns e ap ugew.o} ap ejbiloug

A 474 z'8e L'vy 0'GY 8'vy S'vy o'y z'sy (esew us op mvanw_H__
saued) DN ap opilusjuo) oipeuw m_on_\,_
(esew ua saped)
(0[0)% (0[0] (0[0) (0[0) (0[0) (0[0]2 (0[0] (0[0] opipeye xajeT
0oyoned ap pepnue)d
4 l 9 S 1% € 4 l

onjesedwo) ojdwsa(3

ojdwalg

16



10

15

ES 2478019 T3

Como se puede deducir de los resultados mostrados en la Tabla 1, dado que en la preparacion de las suspensiones
de los ejemplos el negro de carbdn no provoco dispersion, la propiedad de manipulacion fue buena, y el rendimiento
del negro de carbdn en la mezcla madre fue alto. A diferencia de esto, el negro de carbén provocd una marcada
dispersion en el Ejemplo Comparativo 1, y el rendimiento del negro de carbén en la mezcla madre fue bajo. Ademas,
se observé que el negro de carbon también provoco una ligera dispersion en el Ejemplo Comparativo 2.

Ejemplos 7 a 12 y Ejemplos Comparativos 3 a 5

Las mezclas madre humedas obtenidas en los Ejemplos 1 a 6 y los Ejemplos Comparativos 1y 2 se utilizaron en los
Ejemplos 7 a 12 y los Ejemplos Comparativos 3 y 4, respectivamente, para preparar las respectivas composiciones
de caucho con las composiciones de mezcla que se muestran en la Tabla 2 por medio de un mezclador Banbury.

En el Ejemplo Comparativo 5, para preparar la composiciéon de caucho se amasaron por medio de un mezclador
Banbury los componentes respectivos de la composicién de mezcla mostrada en la Tabla 2, sin usar la mezcla
madre.

Las respectivas composiciones de caucho se sometieron a un tratamiento de vulcanizacién, a 150°C durante 30
minutos, para preparar unas muestras de ensayo y evaluar las propiedades fisicas de los cauchos vulcanizados. En
la Tabla 2 se muestran los resultados de las mismas.

En la composicion de caucho preparada en el Ejemplo Comparativo 5, el indice del contenido de gel del negro de
carboén fue 100, y la dispersabilidad del negro de carbén fue 5,1.
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Como se puede deducir de los resultados mostrados en la Tabla 2, las composiciones de caucho preparadas en los
ejemplos fueron excelentes en la resistencia a la rotura, la resiliencia al impacto y la resistencia a la abrasion, y
tenian un gran contenido de gel de negro de carbdn, en comparacion con las composiciones de caucho preparadas
en los ejemplos comparativos. Esto es debido a consecuencia de que aumenta la dispersabilidad del negro de
carbon debido a la mezcla madre humeda y a que, ademas de ello, se ocasiona un excelente efecto de refuerzo
mediante el uso de un negro de carbdn con una alta actividad superficial. Por otra parte, en el Ejemplo Comparativo
3 se esperan los mismos efectos en las propiedades fisicas del caucho, pero es dificil controlar la cantidad del negro
de carbon en el caucho, y por lo tanto es dificil obtener unas prestaciones estables. Ademas, el Ejemplo
Comparativo 4 se limita a haber recibido la cualidad producida por los efectos de la mezcla madre humeda, y las
prestaciones del caucho del mismo no son comparables con las de los ejemplos.

Aplicabilidad industrial

De acuerdo con el procedimiento de produccion de la presente invencion de una mezcla madre hiumeda de caucho,
que utiliza una sustancia de negro de carbon granulado que se granula mediante un método por via humeda y que
permanece en un estado no secativo para preparar una suspension de un material de carga dispersado que
contiene negro de carbon, es posible proporcionar eficazmente una mezcla madre humeda de caucho en la que se
mejora la dispersabilidad del negro de carbén en el caucho, en la que se puede mejorar la propiedad de refuerzo y la
resistencia a la abrasion del caucho, dado que se puede utilizar un negro de carbon que tiene una alta actividad
superficial, en la que no se reduce el rendimiento del negro de carbén en la mezcla madre himeda obtenida y en la
que la propiedad de manipulacidon del negro de carbdn es buena, en comparaciéon con las mezclas madre
preparadas mediante el uso de una sustancia de negro de carbdn granulado y seco convencional y un negro de
carbén no granulado.
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REIVINDICACIONES

1.- Un procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho, que comprende una etapa destinada a
mezclar una suspension (A) en la que un material de carga que contiene negro de carbén es dispersado con un
liquido de caucho (B) en el que es dispersado o disuelto un componente de caucho, en donde la suspension (A) se
prepara mediante el uso de un material de carga que contiene una sustancia de negro de carbén granulado que se
granula mediante un método por via himeda y que permanece en un estado no secativo.

2.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la reivindicacion 1, en
donde el contenido de humedad de la sustancia de negro de carbén granulado que permanece en un estado no
secativo es 30 a 70% en masa.

3.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la reivindicacion 1 6 2, en
donde el diametro de la sustancia de negro de carbén granulado que permanece en un estado no secativo es 0,1 a
10 mm.

4.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, en donde la dureza de la sustancia de negro de carbén granulado que permanece en un
estado no secativo es 1,0 a 100 cN.

5.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, en donde la pérdida por calentamiento de la sustancia de negro de carbén granulado que
permanece en un estado no secativo, que se determina mediante analisis termogravimétrico (ATG) de 150 a 900°C,
es 0,87 a 1,5% en masa, y la transmitancia de extracto en tolueno de la misma es 90% o mas.

6.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, en donde la distribucion de tamafio de aglomerados del material de carga en la suspension
(A) es de un diametro medio en volumen (mv) de los aglomerados de 25 pm o menos y un diametro del 90% en
volumen (D90) de los aglomerados de 30 pm o menos, y la absorcidon de aceite 24M4DBP del material de carga
seco recuperado de la suspension (A) se mantiene en 93% o més de la absorcion de aceite 24M4DBP del material
de carga que permanece en un estado seco antes de ser dispersado en un medio de dispersion.

7.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, en donde el medio de dispersion para la suspension (A) es el agua.

8.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 7, en donde la suspensién (A) contiene un material de carga que comprende la sustancia de
negro de carbon granulado que permanece en un estado no secativo y al menos un material seleccionado entre la
silice y los materiales de carga inorganicos representados mediante la férmula (1):

AM=xSiO,*zH,0 (1)

(en donde M es al menos uno seleccionado entre un metal seleccionado entre el aluminio, el magnesio, el titanio, el
calcio y el circonio, los 6xidos o hidroxidos de los metales anteriores, los hidratos de los mismos y los carbonatos de
esos metales; y n, X, y, y z son un nimero entero de 1 a 5, un nimero entero de 0 a 10, un numero enterode 2a 5y
un numero entero de 0 a 10, respectivamente).

9.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 8, en donde el componente de caucho en el liquido de caucho (B) es un caucho natural y/o un
caucho sintético a base de dieno.

10.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la reivindicacién 9, en
donde el liquido de caucho (B) es un latex de caucho natural y/o un latex de caucho sintético a base de dieno.

11.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 10, en donde (a) la suspension (A) se mezcla con el liquido de caucho (B); y (b) la mezcla
liqguida anterior se somete a un tratamiento de coagulaciéon quimica y/o fisica para extraer la sustancia coagulada
formada.

12.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la reivindicacién 11, en
donde (c) la sustancia coagulada extraida se somete a un tratamiento de secado.

13.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la reivindicacion 12, en
donde el tratamiento de secado se lleva a cabo por medio de un secador de aire caliente, un secador de vacio o un
secador por congelacion.

14.- El procedimiento para producir una mezcla madre humeda de caucho de acuerdo con la reivindicacion 12, en
donde el tratamiento de secado se lleva a cabo por medio de un equipo de amasado en continuo o un equipo de
amasado y extrusion multiaxial en continuo.
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15.- Una mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbdn obtenida mediante el procedimiento de
acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14.

16.- La mezcla madre humeda de caucho que contiene negro de carbén de acuerdo con la reivindicacién 15, que
contiene un aditivo para caucho que tiene al menos un efecto de antioxidacion, plastificacion, peptizacion, mejora de
la facilidad de empleo, mejora de la dispersion, control de la velocidad de acoplamiento y de reticulaciéon o control de
la densidad de reticulacion.

17.- Una composicion de caucho preparada mediante el uso de la mezcla madre himeda de caucho que contiene
negro de carbdn de acuerdo con la reivindicacion 15 6 16.

18.- Un neumatico preparado mediante el uso de la composiciéon de caucho de acuerdo con la reivindicacion 17.
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