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DESCRIPCION
Preservativos de poliisopreno

La presente invencion se refiere a procedimientos de fabricacion de latex de poliisopreno sintético segun la
reivindicacion 1 y a preservativos de poliisopreno sintético, y a preservativos obtenidos a partir de dichos
procedimientos segun la reivindicacion 13.

El caucho natural, que estd compuesto principalmente por cis-1,4-poliisopreno, se ha usado ampliamente como
material para la construccién de objetos moldeados por inmersion, tales como guantes quirdrgicos, globos,
preservativos y similares. No obstante, los articulos moldeados a partir de latex de caucho natural estan asociados a
una serie de problemas de salud. Algunos usuarios experimentan reacciones alérgicas u otras reacciones adversas
(tales como dermatitis irritante) al caucho natural (mas especificamente, a proteinas remanentes en el caucho
natural o a productos quimicos afiadidos para promover el curado de la pelicula), que pueden tener como
consecuencia sintomas dolorosos o desagradables.

Se han usado diversos elastomeros sintéticos como sustitutos de caucho natural. Se han usado, por ejemplo,
materiales de caucho sintético de nitrilo y cloropreno en la fabricacion de guantes quirirgicos y guantes para
examinacion. Sin embargo, estos materiales no tienen los valores de referencia de resiliencia alta y de traccion baja
(resiliencia) del caucho natural. Se ha usado también poliuretano como sustituto del caucho natural, pero aunque los
poliuretanos tienen una resistencia a la traccion muy alta, carecen de los valores de referencia de resiliencia y de
traccion baja del caucho natural. Como consecuencia, se ha encontrado que los poliuretanos son inadecuados para
muchas aplicaciones de caucho natural.

El desarrollo de un reemplazo verdadero para el caucho natural se ha demostrado que es dificil, con variantes
sintéticas que tienen normalmente, por ejemplo, diferentes caracteristicas de peso molecular que el caucho natural.
Esto ha dado como resultado, a su vez, peliculas de poliisopreno sintético que tienen un balance inferior de
propiedades en comparacién con las de una pelicula de caucho natural vulcanizado.

En particular, en intentos de uso de cis-1,4-poliisopreno (el componente principal del caucho natural) sin la proteina
que se conserva a partir de fuentes de caucho natural, se ha hallado que los productos moldeados por inmersién
resultantes, en particular preservativos, carecen de las caracteristicas de tracciéon que son una propiedad importante
de estos dispositivos, y pueden ser, mecanicamente, menos fuertes. Por ejemplo, el documento US 3.917.746
reconoce que los productos moldeados a partir de cis-1,4-poliisopreno sin modificar se deforman al extraer el
articulo curado del molde, y contienen estrias y surcos en la pelicula de caucho, lo que produce deficiencias
mecanicas.

Diversos documentos describen intentos para mejorar la resistencia a la traccion de caucho de poliisopreno sintético
aumentando la reticulacién del caucho de poliisopreno usado.

El documento US 3215649 divulga latices de caucho de poliisopreno que pueden curarse usando azufre y
alquilditiocarbamatos de cinc y cinc-mercaptobenzotiazol con éxido de cinc como activador. El latex se prevulcaniza
a 40 °C 0 50 °C a una densidad de reticulacion adecuada durante 72 horas a 40 °C o 16 horas a 50 °C. Este tiempo
puede reducirse usando temperaturas mas elevadas, pero no son recomendables temperaturas superiores a 65 ° -
70 °C, ya que el latex comienza a degradarse. El valor maximo de resistencia a la traccién dado es de 460 psi
(aproximadamente 3 MPa), que es inadecuado para un preservativo.

El documento US 6329444 divulga dispositivos fabricados mediante la inmersion en latex de caucho de poliisopreno,
pero sin usar componentes que contienen azufre. En general, usan perdxidos y altas temperaturas o radiacion de
alta energia. El curado con peroxidos requiere que se excluya el oxigeno del sistema durante el curado, e incluye la
inmersion del latex de caucho de poliisopreno en un bafio de sales fundidas (por ejemplo a 180 °C). La técnica
excluye el uso de una linea de inmersién de preservativos de latex convencional, de modo que no es adecuada para
fabricar preservativos.

El documento US 6618861 divulga un procedimiento de fabricacion de guantes que tiene una porcion de mufeca
transparente, a partir de una serie de materiales que incluyen latex de caucho de poliisopreno. Los detalles del
procedimiento dados estan limitados, pero se proporciona una formulacién para latex de caucho de poliisopreno en
el Ejemplo 2 que incluye cinco aceleradores (disulfuro de tetrametiltiuram, cinc-2-mercaptobenzotiazol,
dibutilditiocarbamato de cinc, dietilditiocarbamato de cinc y 1,2-difenil-2-tiourea), asi como azufre y 6xido de cinc
como agentes de vulcanizacion. Las propiedades de traccién de las peliculas producidas a partir de estos
componentes aceleradores preferentes dan como resultado una resistencia a la traccion significativamente reducida:
el uso de un sistema acelerador de tres partes se ensefia, por lo tanto, que es esencial. El procedimiento comprende
una etapa de prevulcanizacion después de la mezcla, lo que requiere calentamiento superior a 20 °C,
preferentemente de 25 a 30 °C, y la inmersioén se lleva a cabo también a temperaturas de 20 °C o superiores. Las
temperaturas de precurado de 20 °C proporcionan valores malos de resistencia a la traccion (equivalentes a 15-17
MPa), lo que sugiere que deberian usarse temperaturas mas elevadas. El valor de resistencia a la traccion
comunicado mas elevado obtenido usando el procedimiento reivindicado es de 3939 psi (equivalente a 27,2 MPa),
después de un almacenamiento durante 6 dias a temperatura ambiente. Son deseables para preservativos
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resistencias a la traccion mas elevadas.

El documento US-A1-2004/071909 divulga un procedimiento de fabricacion de articulos de poliisopreno de pared
fina a alta temperatura.

El documento WO2006/081415 divulga productos de pelicula usando poli(6xidos de nitrilo) como agentes
reticulantes.

El documento WO 03/072340 divulga preservativos fabricados a partir de latex de caucho de poliisopreno curado
usando aceleradores seleccionados de uno o mas de polisulfuro de diisopropilxantogeno, disulfuro de tetraetiltiuram
y dietilditiocarbamato de cinc. Esta memoria descriptiva se refiere a un articulo de poliisopreno de la técnica anterior
fabricado usando una mezcla de azufre, 6xido de cinc y ditiocarbamato como paquete de curado. No obstante, se
indica que el latex muestra una estabilidad en almacenamiento mala, coagulandose en un periodo de pocos dias
después de la mezcla.

Existe una necesidad establecida de un preservativo que no muestre deterioro en sus propiedades fisicas con el
envejecimiento y de preservativos que no muestren deterioro en sus propiedades después de la maduracion del
latex de caucho de poliisopreno mezclado. No se proporcionan datos en la memoria descriptiva que muestren que la
formulacién reivindicada proporcione estas propiedades, de hecho no se proporcionan datos sobre el efecto del
envejecimiento en el preservativo o en el latex.

La memoria descriptiva indica también que los sistemas aceleradores convencionales (presumiblemente aquellos
que no contienen xantatos), que usan ditiocarbamatos de cinc tales como dibencilditiocarbamato de cinc,
proporcionan vidas en inmersion aceptables significativamente mas cortas para el latex de caucho de poliisopreno.

Los parametros del procedimiento dados requieren que la primera inmersion se seque a 60 °C durante 3-4 minutos,
se enfrie a TA o una temperatura inferior y después la segunda inmersion se seque a 60 °C durante 3-4 minutos, se
forme la perla, el preservativo se lixivie a 60 °C o una temperatura superior durante 1 min y después se cure a 300
°C [sic] durante 5 minutos antes de una lixiviacién final a 60 °C-65 °C durante 1 min. Se establece que el latex inicial
(Tabla 2) tiene una temperatura de 77 °F (25 °C).

El documento US 6828387 divulga un procedimiento de fabricacion de articulos a partir de latex de caucho de
poliisopreno. Se usa un sistema acelerador de tres partes que comprende un ditiocarbamato, un tiazol y una
guanidina y se establece que el latex mezclado muestra una estabilidad en almacenamiento prolongada de hasta 8
dias en comparacion con los 3-5 dias tipicos para latex de caucho de poliisopreno.

Existe un procesamiento de precurado inicial realizado a menos de 35 °C durante 90-150 minutos y el latex
mezclado puede almacenarse hasta 8 dias a 15 °C-20 °C. En los ejemplos, el latex se mezcla a una temperatura de
25 °C y se mantiene a una temperatura inferior a 25 °C. Los conformadores de guantes, con un recubrimiento
anticoagulante, se sumergen en el latex de caucho de poliisopreno mezclado a temperatura ambiente a una
temperatura entre 20 °C-25 °C, se calienta a 70 °C durante 1 minuto, después se lixivia a 65 °C durante 5 minutos,
después se seca a 70 °C durante 5 minutos antes del curado final a 120 °C durante aproximadamente 20 minutos.

En todos los procedimientos descritos previamente, se introducen algunos grados de prevulcanizacion en el latex.
Los inventores han hallado que incluso bajos niveles de prevulcanizacion pueden tener un efecto adverso sobre las
propiedades fisicas de los productos fabricados. Habiendo apreciado este problema, los inventores han ideado
ahora un modo de superarlo o de minimizarlo sustancialmente.

Segun un primer aspecto de la presente invencion, se proporciona un procedimiento de fabricacion de un latex de
poliisopreno sintético mezclado adecuado para fabricar peliculas de latex, procedimiento que comprende (a) mezclar
un latex de poliisopreno sintético con ingredientes de mezcla adecuados, (b) madurar el latex y opcionalmente (c)
almacenar el latex; caracterizado porque las etapas (a), (b) y (c) si estan presentes se llevan a cabo a una
temperatura inferior a 17 °C para minimizar la prevulcanizacion del latex. La invencién también incluye la fabricacion
de articulos de pelicula fina, en particular se proporcionan preservativos a partir del latex mezclado.

También se proporciona, en un segundo aspecto, un procedimiento de fabricacion de un preservativo de
poliisopreno sintético, procedimiento que comprende sumergir un conformador con la forma adecuada en un latex de
poliisopreno sintético mezclado y vulcanizar el latex para formar un preservativo, caracterizado porque durante la
preparacion y el almacenamiento opcional el latex se mantiene a una temperatura baja para minimizar la
prevulcanizacion del latex. La preparacion del latex esta de acuerdo con el primer aspecto de la invencion.

Los inventores han hallado que las desventajas de los procedimientos de la técnica anterior indicados anteriormente,
sorprendentemente, pueden superarse o reducirse sustancialmente controlando la cantidad de prevulcanizacién del
latex a niveles muy bajos. Los inventores han hallado que esto puede lograrse enfriando el latex a una temperatura
en la que tenga lugar una prevulcanizacion muy reducida o que no tenga lugar sustancialmente ninguna
prevulcanizacion. "Temperatura baja" se refiere a temperaturas en las que tienen lugar niveles muy reducidos de
prevulcanizacion y seran normalmente de varios grados °C inferiores a la temperatura ambiente (25 °C); por
ejemplo, usamos temperaturas inferiores a 17 °C.



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2550 637 T3

Es preferente mantener o enfriar el latex a una temperatura de aproximadamente 17 °C o inferior, preferentemente
de 15 °C o inferior. Son particularmente preferentes temperaturas de 15 °C = 2 °C. Los inventores han hallado que
las peliculas de latex, en particular los preservativos, producidas a partir de latex que tiene un nivel muy reducido de
prevulcanizacion poseen una serie de caracteristicas ventajosas. Las peliculas curadas poseen mejores
propiedades de rotura, en términos de volumen y presion de rotura, y propiedades de traccion superiores, y estas
propiedades se mantienen después de envejecimiento incluso a temperaturas de hasta 70 °C. Estas caracteristicas
se muestran tanto en preservativos lubricados como secos.

La presente invencion también tiene como consecuencia defectos de pelicula minimos tales como "agrietado de
barro" y minimiza el flujo no uniforme del latex, que puede producir variaciones no deseables en el espesor de la
pelicula.

De forma adecuada, el latex de poliisopreno sintético se mantiene a temperatura baja, en particular
aproximadamente 15 °C + 2 °C, durante todas las etapas preliminares del procedimiento, es decir, durante la mezcla
del latex, la maduracion, el almacenamiento en los tanques de reserva, la transferencia a la linea de inmersién y
mientras sea posible durante la inmersién, hasta el punto de vulcanizacion.

En consecuencia, un tercer aspecto de la presente invencién proporciona un procedimiento de fabricacion de un
latex de poliisopreno sintético mezclado adecuado para fabricar peliculas de latex, procedimiento que comprende (a)
mezclar un latex de poliisopreno sintético con ingredientes de mezcla adecuados, (b) madurar el latex y
opcionalmente (c) almacenar el latex; caracterizado porque las etapas (a), (b) y (c) si estan presentes se llevan a
cabo a aproximadamente 17 °C o una temperatura inferior, de forma adecuada a aproximadamente 15 °C + 2 °C.

También se proporciona, en un cuarto aspecto, un procedimiento de fabricacién de un preservativo de poliisopreno
sintético, procedimiento que comprende sumergir un conformador de forma adecuada en un latex de poliisopreno
sintético mezclado y vulcanizar el latex para formar un preservativo, caracterizado porque durante la preparacion y el
almacenamiento opcional el latex se mantiene a aproximadamente 17 °C o una temperatura inferior, de forma
adecuada a aproximadamente 15 °C £ 2 °C.

Una medida de la cantidad de prevulcanizacién en el latex es la densidad de reticulacion, y esta puede
determinarse, por ejemplo, mediante una medicion del médulo relajado de prevulcanizado (PRM). El procedimiento
de medicion del moédulo relajado se basa en un procedimiento original ideado por Gorton y Pendle (Natural Rubber
Technology, 1976, 7(4), 77-81). La medicién del modulo relajado de peliculas moldeadas a partir de prevulcanizados
proporciona una indicacion reproducible del estado de vulcanizacién de la pelicula, es decir, de la densidad de
reticulacion de la pelicula. EI PRM puede determinarse usando el procedimiento siguiente:

1. Asegurarse de que el latex se ha agitado

2. Tomar un tubo de extremo redondo tal como un tubo de ebullicién (de circunferencia conocida, C centimetros),
sumergirlo en el latex y extraerlo lentamente y de forma continua

3. Dejar que el exceso de latex escurra y disponer el tubo en un horno a 70 °C durante 2,5 minutos
4. Limpiar el exceso de latex del borde del extremo abierto del tubo con un pafiuelo de papel

5. Enrollar la pelicula de latex a lo largo de la longitud del tubo desde el extremo abierto para formar un anillo y
retirar el anillo del tubo.

6. Pesar el anillo en una balanza analitica para hallar su masa (M gramos)

7. Disponer el anillo en soportes adecuados en un analizador de traccién y estirar el anillo al 100 % de extension y
sujetarlo.

8. Después de un minuto medir la carga en newtons ejercida por el anillo.

9. Usando la lectura de carga y la masa del anillo, calcular el PRM (en megapascales) del modo siguiente:

FxdxC

PRM(MPa) = Y,

en la que:
F = carga (N) ejercida por el anillo después de un minuto al 100 % de extension
d = densidad el anillo de latex (g.cm™)
C = circunferencia exterior del tubo de inmersién (cm)
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M = masa del anillo de latex (g)

Normalmente, el PRM se mide en cuatro muestras y se registra la media. El analisis puede llevarse a cabo usando,
por ejemplo, el analizador de médulos relajados RRIM, modelo M403, disponible de Malaysian Rubber Board (véase
www.lgm.gov.my/services/rptu/rrimrelax.html).

De forma adecuada, el PRM no deberia ser superior a aproximadamente 0,1 MPa. Minimizar la prevulcanizacion del
latex se refiere esencialmente a mantener el PRM (y, por implicacion, la densidad de reticulacion) sustancialmente a
este nivel o a uno inferior.

Un valor de PRM de aproximadamente 0,08 a aproximadamente 0,10 MPa es preferente, de modo que los latices
que tienen esta propiedad son particularmente adecuados. El tiempo de maduracién del latex mezclado puede
ajustarse en consecuencia para proporcionar el PRM (densidad de reticulacion) deseado.

Por lo tanto, también se proporciona en un quinto aspecto de la invencién un procedimiento de fabricacién de un
latex de poliisopreno sintético mezclado adecuado para fabricar peliculas de latex, procedimiento que comprende (a)
mezclar un latex de poliisopreno sintético con ingredientes de mezcla adecuados, (b) madurar el latex y
opcionalmente (c) almacenar el latex; caracterizado porque las etapas (a), (b) y (c) si estan presentes se llevan a
cabo a una temperatura inferior a 17 °C, de modo que el PRM del latex sea de aproximadamente 0,1 MPa o inferior,
y para minimizar la prevulcanizacion del latex.

Un sexto aspecto de la invencién también proporciona un procedimiento de fabricacién de un preservativo de
poliisopreno sintético, procedimiento que comprende sumergir un conformador de forma adecuada en un latex de
poliisopreno sintético mezclado y vulcanizar el latex para formar un preservativo, caracterizado porque durante la
preparacion y el almacenamiento opcional el latex se mantiene a una temperatura baja de modo que el PRM del
latex sea de aproximadamente 0,1 MPa o inferior. La preparacion del preservativo de poliisopreno esta de acuerdo
con el primer aspecto de la invencion.

Existe también un preservativo que puede obtenerse mediante los procedimientos del segundo, cuarto y sexto
aspectos de la invencion y articulos de peliculas de latex, en particular preservativos, que pueden obtenerse a partir
del latex de poliisopreno sintético mezclado proporcionado por el primer, tercer y quinto aspectos de la invencion. La
invencion también abarca el uso de latices mezclados proporcionados en el presente documento para fabricar
articulos de pelicula de latex, particularmente preservativos.

A modo de antecedentes, existen tres enfoques de mezcla basicos para fabricar peliculas de latex.
a) Latex sin vulcanizar

El latex se mezcla (es decir, los productos quimicos que efectuaran el curado se mezclan con el latex) sin
calentamiento y el latex se afiade después a la planta de inmersién, el producto se sumerge y finalmente se
vulcaniza (=se cura) en planta.

b) Latex parcialmente prevulcanizado

El latex se mezcla y se prevulcaniza a temperatura elevada, se deja madurar y después se mezcla adicionalmente
si es necesario antes de afadirlo a la planta de inmersion, se sumerge el producto y se completa la vulcanizacion.
Este es el enfoque mas comun.

c) Latex totalmente prevulcanizado

El latex se mezcla y se vulcaniza totalmente fuera de planta. Después se afade a la planta de inmersién y se
sumerge el producto. No tiene lugar ninguna vulcanizacion en la planta, o esta se produce solo de un modo
limitado.

Todo lo anterior puede ser "inmersion directa”, en la que no se usa coagulante del latex, o "inmersién con
coagulante”, en la que una inmersion en un coagulante precede a la inmersién en el latex. La inmersion directa se
usa en general para la fabricacion de productos de pared fina tales como preservativos, mientras que la inmersion
con coagulante se usa en la fabricacion de productos mas gruesos tales como guantes.

Un procedimiento de prevulcanizacion tipico para latex de caucho natural (NRL) incluira:

1) prevulcanizacion: los ingredientes de mezcla se afiaden al NRL, y el latex se calienta con agitacion a 60 °C + 2
°C y se mantiene a esta temperatura durante 14 horas;

2) maduracion: el latex se enfria a temperatura ambiente y se afiade activador de vulcanizacion adicional (si es
necesario) y el latex se deja madurar a temperatura ambiente durante seis a diez dias;

3) reserva (o etapa final de mezcla): se afade activador de vulcanizacion adicional si es necesario y el latex se
calienta a 40 °C * 2 °C durante 18 horas;
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4) transferencia: el latex se enfria a temperatura ambiente, la viscosidad se ajusta y el latex se transfiere a
tanques de inmersion en la planta;

5) inmersion: el latex presente en los tanques de inmersion se mantiene a temperatura ambiente (normalmente >
20 °C).

Como se ha indicado anteriormente, determinada técnica anterior también describe articulos fabricados a partir de
latex de poliisopreno sintético o procedimientos para fabricarlos, y en cada caso se madura el latex mezclado para
introducir algun grado de prevulcanizacion en el mismo. Los inventores han hallado que la introduccién incluso de
niveles bajos de prevulcanizacion antes de la inmersién puede tener un efecto significativo en los productos
fabricados, como que tengan propiedades fisicas inadecuadas o las propiedades se degraden rapidamente después
de un envejecimiento a alta temperatura o un almacenamiento a largo plazo. Ademas, la prevulcanizacion puede
afectar de un modo adverso a las propiedades de formacién de pelicula del latex de poliisopreno.

Los materiales de partida para el presente procedimiento estan facilmente disponibles comercialmente y pueden
obtenerse de cualquier fuente adecuada. Por ejemplo, el latex de poliisopreno bruto puede obtenerse de Kraton
Corporation, Houston, Texas.

Como se entendera en la técnica, el latex bruto puede mezclarse con ingredientes de mezcla adecuados para
proporcionar un latex que pueda curarse subsiguientemente para proporcionar una pelicula de latex. Una
formulaciéon de latex mezclado tipica es la siguiente:

Tabla 1: formulacién de latex

Funcion del ingrediente pphr’
Latex de poliisopreno sintético 100
Estabilizantes 0-9°
Ajustador del pH 0-0,1
Agente de vulcanizacion 0,6-1,0
Activador de vulcanizacion 0,1-0,4
Acelerador 0,5-1,0
Antidegradante 0,5-1,5
Agua 0-20
"pphr = partes por cien de caucho

Zestabilizantes —pueden comprender una serie de mezclados separados

La formulacién anterior se proporciona solo a modo de ilustracién, entendiéndose que en principio puede usarse
cualquier latex de poliisopreno sintético mezclado. Deberia indicarse que aunque el poliisopreno es el principal (o
Unico) polimero de caucho, la invencién no excluye la presencia de pequefias cantidades de otros polimeros
adecuados.

Puede usarse en la formulacién cualquier acelerador adecuado o cualquier mezcla de aceleradores adecuada. No
obstante, los inventores han hallado que cuando las etapas de mezcla, de maduracién y opcionalmente
almacenamiento del procedimiento para fabricar un latex de poliisopreno sintético mezclado se llevan a cabo a
temperatura baja, para minimizar la prevulcanizacion del latex, es posible usar un unico acelerador. En
consecuencia, es preferente el uso de un Unico acelerador antes que de una mezcla. Por ejemplo, el Unico
acelerador es, de forma adecuada, un ditiocarbamato, preferentemente dibutilditiocarbamato de cinc. Es preferente
no usar tiazoles o guanidinas.

La etapa de mezcla comprende el mezclado de latex bruto con los ingredientes de mezcla deseados, y puede
llevarse a cabo en cualquier recipiente adecuado en el que pueda controlarse la temperatura del latex. Durante la
mezcla, el latex se mantiene de forma adecuada a aproximadamente 17 °C o menos, preferentemente a 15 °C + 2
°C, para minimizar cualquier prevulcanizacion. Pueden usarse cualesquiera ingredientes de mezcla adecuados; los
expertos en la técnica son conscientes de mezclados adecuados que pueden usarse.

Después de la mezcla, el latex, normalmente, se madurara. Por ejemplo, esto implicara normalmente
almacenamiento del latex mezclado durante un periodo de tiempo, antes de su transferencia a tanques de
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inmersion. Preferentemente, el tiempo de maduracién es minimo. Un periodo adecuado es de aproximadamente 24-
48 horas. El tiempo de maduracion esta regido por el desarrollo de densidad de reticulacion en el latex. Es
preferente que el tiempo de maduraciéon no sea superior a un periodo que dé como resultado un PRM de
aproximadamente 0,1 MPa o inferior, mas preferentemente de 0,08-0,1 MPa, aunque el PRM puede ser inferior a
este intervalo si se desea. La maduracion deberia realizarse a baja temperatura, preferentemente a
aproximadamente 17 °C o menos, incluso mas preferentemente de aproximadamente 15 °C + 2 °C, por ejemplo
durante un periodo de 24 a 48 horas.

La reticulacién/maduracion minima del latex posibilita el ajuste correcto de la reologia del latex y ayuda a prevenir
defectos tales como el "agrietamiento de barro" y el flujo no uniforme; este ultimo provoca variaciones de espesor en
la pelicula.

La medida de densidad de reticulaciéon convencional requiere normalmente que se corte un disco de un diametro
especificado de la pelicula de latex. Este se dispone después en un disolvente tal como tolueno o n-heptano, lo que
hace que la pelicula se hinche; el diametro del disco se mide cuado se equilibra el hinchamiento y los diametros final
e inicial se usan para calcular el "indice de hinchamiento". No obstante, las peliculas de la presente invenciéon se
disgregan todas cuando se hinchan en estos disolventes de hidrocarburo, demostrando el nivel extremadamente
bajo de densidad de reticulacion en las mismas. La técnica anterior que describe la medicion de la densidad de
reticulacidon muestra invariablemente el hinchamiento de las muestras de pelicula en un disolvente, demostrando de
este modo que han desarrollado un nivel significativamente mas alto de reticulacion que las peliculas fabricadas
segun la presente invencion.

Después de la maduracion del latex mezclado, puede transferirse opcionalmente a un tanque de reserva o
almacenamiento antes de transferirlo a un tanque de inmersion en el que tiene lugar la inmersion de mandriles
conformados en el latex. Cualquier almacenamiento del latex mezclado deberia realizarse a una temperatura inferior
a 17 °C, preferentemente a las temperaturas indicadas anteriormente para la mezcla y la maduracion.
Esencialmente, hasta la vulcanizacion del latex mezclado en los mandriles, es muy preferente mantener el latex a
temperatura baja para evitar cualquier prevulcanizacion adicional una vez se ha alcanzado el nivel maximo.
Preferentemente, durante todas las etapas hasta la vulcanizacion, el latex se mantiene a aproximadamente 15 °C +
2°C.

Una vez se ha transferido el latex madurado a los tanques de inmersién, es preferente comenzar la inmersion del
producto tan pronto como sea posible para evitar cualquier maduracién adicional. La temperatura en los tanques de
inmersion es preferentemente de aproximadamente 15 °C o, mas preferentemente, inferior a 15 °C.

Es preferentemente la inmersion directa, es decir, sin usar coagulacion del latex. Puede usarse cualquier nimero de
inmersiones adecuado, pero preferimos sumergir al menos dos veces (es decir, inmersion doble) en el latex.
Después de la primera inmersion, los mandriles con sus peliculas, preferentemente, se secan, por ejemplo
haciéndolos pasar a través de un horno de secado. Subsiguientemente, preferentemente, se enfrian después
haciéndolos pasar a través de una unidad de refrigeracion, preferentemente a aproximadamente 15 °C + 2 °C, antes
de otra inmersion. Esto evita el calentamiento del latex en el segundo tanque de inmersién. La etapa de enfriamiento
puede repetirse antes de cualesquiera inmersiones subsiguientes.

Después de la inmersion y el secado, puede efectuarse la posvulvanizacion de la pelicula segin técnicas
convencionales de curado. Por ejemplo, las peliculas pueden calentarse durante un periodo de tiempo a temperatura
elevada, normalmente de 10 minutos a 120-130 °C.

El presente procedimiento posibilita la fabricacion de preservativos de alta calidad que tienen propiedades fisicas
superiores, usando aun mientras sistemas convencionales, por ejemplo puede usarse un sistema acelerador
convencional.

Las tablas siguientes ilustran las propiedades superiores de los preservativos de la presente invencion:

Tabla 2: comparacion de propiedades de pelicula de preservativos lubricados resultantes de latex prevulcanizado y
posvulcanizado.

Propiedad [para preservativos lubricados] Latex de caucho Latex de caucho Latex de caucho
natural de poliisopreno de poliisopreno
prevulcanizado posvulcanizado
Resistencia a la Inicial 22 16 28
traccion (MPa)
7 diasa70°C 26 - 25
3 meses a 50°C 23 - 26
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(continuacion)

Propiedad [para preservativos lubricados] Latex de caucho Latex de caucho Latex de caucho
natural de poliisopreno de poliisopreno
prevulcanizado posvulcanizado
Alargamiento de Inicial 800 1020 1040
rotura, %
7 diasa70°C 810 - 1040
3 meses a 50 °C 780 - 1030
Tension al 300 % de | Inicial 1,2 1,1 1,1
deformacion, MPa
7 dias a 70 °C 1,2 - 1,0
3 meses a 50 °C 1,2 - 1,0
Volumen de rotura, Inicial 39 48 49
dm?
7 diasa70°C 36 42 46
3 meses a 50 °C 33 - 44
Presion de rotura Inicial 1,8 1,2 1,5
kPa
7 dias a 70 °C 1,7 1,1 1,4
3 meses a 50 °C 1,8 - 1,4

El latex de poliisopreno “posvulcanizado” se ha sometido a una prevulcanizacién minima, tal como se describe en el
Ejemplo 3. Las propiedades superiores de los preservativos resultantes son claramente evidentes.

En consecuencia, la invencion también proporciona un preservativo de poliisopreno sintético que tiene propiedades
fisicas superiores. En particular, la invencién proporciona un preservativo de poliisopreno sintético que tiene una
resistencia a la traccion inicial de 24 MPa o superior, 0 una resistencia a la tracciéon de 23 MPa o superior después
de envejecimiento durante 7 dias a 70 °C, o una resistencia a la traccion de 20 MPa o superior después de
envejecimiento durante 3 meses a 50 °C. Como alternativa, pero ademas preferentemente, el preservativo tiene
también una presion de rotura inicial de 1,3 kPa o superior, o una presion de rotura de 1,2 MPa o superior después
de envejecimiento durante 7 dias a 70 °C, o una presion de rotura de 1,4 kPa o superior después de envejecimiento
durante 3 meses a 50 °C. Como alternativa, pero ademas preferentemente, el preservativo tiene también un
volumen de rotura inicial de 44 dm® o superior, o un volumen de rotura de 41 dm®o superior después de 7 dias de
envejecimiento a 70 °C, o un volumen de rotura de 42 dm® después de envejecimiento durante 3 meses a 50 °C o
superior. Como alternativa, pero ademas preferentemente, el preservativo tiene un valor de alargamiento de rotura
inicial del 1000 % o superior, o un valor de alargamiento de rotura del 1000 % después de envejecimiento durante 7
dias a 70 °C o durante 3 meses a 50 °C. Preferentemente, el preservativo tiene al menos dos o tres de las
propiedades de resistencia a la traccion, presion de rotura, volumen de rotura y alargamiento de rotura indicadas
anteriormente. Mas preferentemente, estan presentes las cuatro propiedades tal como se han definido.

Tabla 3: Propiedades de pelicula de preservativos lubricados totalmente envasados a partir de producciéon en
continuo

Poliisopreno sintético Minimos de propiedades para preservativos en bolsitas

Propiedad Inicial Después de 6 meses a 50 °C | Después de 28 dias a 70 °C
Resistencia a la traccion (MPa) 30 27 23
Alargamiento de rotura, % 1.000 1.000 1.000

Presion de rotura, kPa 1,7 1,5 1,3

Volumen de rotura, dm® 55 45 55

Los datos de la Tabla 3 demuestran la estabilidad de preservativos producidos segun el procedimiento de la
invencion y almacenados totalmente envasados a 30 °C y 50 °C, respectivamente. Las propiedades superiores de
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los preservativos son claramente evidentes.

En consecuencia, en una realizacion que no forma parte de la invencién también se proporciona un preservativo de

poliisopreno sintético que comprende una o mas propiedades fisicas seleccionadas de

(a) una resistencia a la traccion inicial de 30 MPa o superior, 0 una resistencia a la traccion de 23 MPa o superior
después de envejecimiento de 28 dias a 70 °C, o una resistencia a la traccion de 27 MPa o superior después de
envejecimiento durante 6 meses a 50 °C;

(b) una presioén de rotura inicial de 1,7 kPa o superior, o una presion de rotura de 1,3 kPa o superior después de
envejecimiento durante 28 dias a 70 °C, o una presion de rotura de 1,5 kPa o superior después de envejecimiento
durante 6 meses a 50 °C;

(c) un volumen de rotura inicial de 55 dm® o superior, o un volumen de rotura de 55 dm® o superior después de
envejecimiento durante 28 dias a 70 °C, o un volumen de rotura de 45 dm®o superior después de envejecimiento
durante 6 meses a 50 °C;

(d) un valor de alargamiento de rotura inicial del 1000 % o superior, o un valor de alargamiento de rotura del 1000
% o superior después de envejecimiento durante 28 dias a 70 °C o durante 6 meses a 50 °C.

Preferentemente, el preservativo tiene al menos dos o tres de las propiedades de resistencia a la traccion (a),
presion de rotura (b), volumen de rotura (c) y alargamiento de rotura (d) indicadas anteriormente. Por ejemplo, el
preservativo puede tener propiedades (a) y (b) tal como se han definido anteriormente, o el preservativo puede tener
propiedades (a) y (c), o el preservativo puede tener propiedades (a) y (d), o el preservativo puede tener propiedades
(b) y (c), o el preservativo puede tener propiedades (b) y (d) o las propiedades (c) y (d) tal como se han definido
anteriormente. Mas preferentemente, el preservativo puede tener tres de las propiedades definidas anteriormente,
por ejemplo el preservativo puede tener propiedades (a), (b) y (c) tal como se han definido anteriormente, o
propiedades (a), (b) y (d) tal como se han definido anteriormente, o propiedades (b), (c) y (d) tal como se han
definido anteriormente, o el preservativo puede tener las propiedades (a), (c) y (d) indicadas anteriormente. Incluso
mas preferentemente, estan presentes las cuatro propiedades (a), (b), (c) y (d) tal como se han definido

anteriormente.

Los Ejemplos siguientes ilustran la invencion:

Ejemplo 1

Una formulacion tipica es tal como sigue:

Funcion de ingrediente pphr’ Ingrediente Disponible de
intervalo
Latex de caucho de poliisopreno 100 Kraton IR-401 Kraton Corp, Texas
0-0,5 Dehydol TA207 Henkel Performance Chemicals,
Reino Unido
0-0,3 Oleato de potasio Kao Corp. SA, Espafia
Estabilizantes
0-0,1 Anilan NC30° Anikem Ltd, Reino Unido
Ajustador del pH 0-0,1 Hidroxido de potasio al
5%
Agente de vulcanizacion 0,6-1,0 Azufre
Activador de vulcanizacion 0,1-0,4 Oxido de cinc
Acelerador 0,5-1,0 Dibutilditiocarbamato de | Tal como Robac ZDBC de
cinc Robinsons Brothers Ltd, Reino
Unido
Antidegradante 0,5-1,5 Struktol LA229* Schill & Seilacher Group,
Alemania
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(continuacion)

Funcion de ingrediente pphr’ Ingrediente Disponible de
intervalo
- 0-20 Agua

" partes por cien de caucho

3 alquilbencenosulfonato de sodio

2 condensado de estearato de cetilo/oxido de etileno

4 dispersion acuosa del subproducto de reaccioén butilado de p-cresol y diciclopentadieno

Ejemplo 2

Un ejemplo especifico de una formulacion segun el Ejemplo 1 es tal como sigue:

Funcion de ingrediente pphr’ Ingrediente
Latex de caucho de 100 Kraton IR-401
poliisopreno
Estabilizantes 0,4 Dehydol TA207
0,3 Oleato de potasio
0,1 Anilan NC30°
Ajustador del pH 0,1 Hidréxido de potasio al 5 %
Agente de vulcanizacion 0,8 Azufre
Activador de vulcanizacion 0,2 Oxido de cinc
Acelerador 0,8 Dibutilditiocarbamato de cinc
Antidegradante 1,0 Struktol LA229*
- 7.4 Agua

" partes por cien de caucho

3 alquilbencenosulfonato de sodio

2 condensado de estearato de cetilo/oxido de etileno

4 dispersion acuosa del subproducto de reaccioén butilado de p-cresol y diciclopentadieno

Ejemplo 3

Un procedimiento de fabricacion preferente es tal como sigue:
1. Se enfria latex de poliisopreno sintético a 15 °C + 2 °C y después se mezcla con los ingredientes del Ejemplo 1.

2. El latex de poliisopreno sintético mezclado se almacena después a 15° + 2 °C durante 24-48 horas hasta que

se ha alcanzado el nivel requerido de PRM.

3. El latex de poliisopreno sintético se transfiere después a un tanque de reserva y se mantiene a 15 °C + 2 °C.

4. El latex de poliisopreno sintético se transfiere después a los tanques de inmersion y la inmersion del producto
comienza tan pronto como sea posible para evitar una maduracion adicional; el latex presente en los tanques se

mantiene a una temperatura < 15 °C.

5. Después de la primera inmersion, los mandriles de inmersién se hacen pasar con sus peliculas a través de un
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horno de secado.

6. Después se hacen pasar a través de una unidad de refrigeracion para enfriar los mandriles de inmersion de
nuevo a 15 °C + 2 °C para no calentar el latex de poliisopreno sintético presente en el segundo tanque de
inmersion.

7. Después de la segunda inmersion, las peliculas presentes sobre los mandriles de inmersiéon se secan y se
vulcanizan a aproximadamente 120 °C-130 °C durante aproximadamente 10 minutos.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de fabricacién de un latex de poliisopreno sintético mezclado adecuado para fabricar peliculas
de latex, procedimiento que comprende (a) mezclar latex de poliisopreno sintético con ingredientes de mezcla
adecuados, (b) madurar el latex y opcionalmente (c) almacenar el latex; caracterizado porque las etapas (a), (b) y
(c) si estan presentes se llevan a cabo a una temperatura de 17 °C o inferior para minimizar la prevulcanizacion del
latex.

2. Un procedimiento segun la reivindicacion 1 para fabricar un preservativo de poliisopreno sintético, procedimiento
que comprende sumergir un conformador con la forma adecuada en un latex de poliisopreno sintético mezclado y
vulcanizar el latex para formar un preservativo, caracterizado porque durante la preparacion y el almacenamiento
opcional el latex se mantiene a una temperatura de 17 °C o inferior para minimizar la prevulcanizacion del latex.

3. Un procedimiento segun la reivindicacion 2, en el que el latex de poliisopreno sintético mezclado se prepara
mediante un procedimiento segun la reivindicacion 1.

4. Un procedimiento segun la reivindicacion 2 o 3, en el que el latex de poliisopreno sintético se mantiene a una
temperatura baja durante la mezcla del latex, la maduracion, el almacenamiento en los tanques de reserva, la
transferencia a la linea de inmersion vy, si es posible, durante la inmersion, hasta el momento de la vulcanizacion.

5. Un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1, 2, 3 0 4, en el que el latex se mantiene o se
enfria a una temperatura de aproximadamente 15 °C o inferior; o en el que el latex se mantiene o se enfria a una
temperatura de aproximadamente 15 °C £+ 2 °C.

6. Un procedimiento segun la reivindicacion 5 en el que durante todas las etapas previas a la vulcanizacion el latex
se mantiene a aproximadamente 15 °C £ 2 °C.

7. Un procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque la temperatura es tal que
la medicion de los médulos relajados de prevulcanizado (PRM) del latex es aproximadamente 0,1 MPa o inferior; o
en el que la temperatura es tal que la medicion de los médulos relajados de prevulcanizado (PRM) del latex es de
aproximadamente 0,08 a 0,10 MPa.

8. Un procedimiento segun cualquier reivindicacion anterior, en el que el latex se madura durante aproximadamente
24 a aproximadamente 48 horas.

9. Un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8 en el que el tiempo de maduracién no es
superior a un periodo que dé como resultado una medicion de los médulos relajados de prevulcanizado (PRM) del
latex de aproximadamente 0,1 MPa o inferior; o en el que el tiempo de maduracién no es superior a un periodo que
dé como resultado una medicién de los médulos relajados de prevulcanizado (PRM) de aproximadamente 0,08 a 0,1
MPa.

10. Un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 2 a 9 que comprende una o mas de las
caracteristicas siguientes:

(i) en el que la inmersion se lleva a cabo sin coagulacion del latex;
(i) en el que la inmersion se realiza al menos dos veces;

(iii) en el que el latex se enfria entre inmersiones;

(iv) en el que se usa un unico acelerador.

11. Un procedimiento segun la reivindicaciéon 17 en el que el acelerador es un ditiocarbamato, opcionalmente en el
que el acelerador es dibutilditiocarbamato de cinc.

12. Un procedimiento segun la reivindicacion 1 o cualquiera de las reivindicaciones 5 - 11, en el que el
procedimiento comprende ademas convertir el latex de poliisopreno sintético mezclado en un articulo de pelicula de
latex, opcionalmente en el que el articulo de pelicula de latex es un preservativo.

13. Un preservativo de poliisopreno sintético producido usando una pelicula de latex producida mediante un
procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11.
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