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DESCRIPCION

Procedimiento para la fabricacion de una mezcla de caucho, mezcla de caucho y neumatico

La invencion se refiere a un procedimiento para la fabricaciéon de una mezcla de caucho que comprende grafeno y/o
grafito, a una mezcla de caucho asi como a un neumatico que comprende la mezcla de caucho, especialmente en la
capa interior.

En el estado de la técnica se sabe que el grafito o grafito expandible en mezclas de caucho, especialmente para la
capa interior (denominada también “Innerliner” o alma interior) de los neumaticos, ofrece ventajas en lo que se
refiere a la hermeticidad al aire de estas mezclas. Los documentos EP 2162298 B1 y US 8304482 B2, por ejemplo,
revelan mezclas de caucho para la capa interior de neumaticos a base de un caucho butilico, que ademas contienen
grafito.

En el documento US 7923491 B2 se describe el empleo de una mezcla de elastémero/grafeno para la fabricacion de
una mezcla de caucho para la capa interior de neumaticos.

Sin embargo, a causa de la menor densidad y del muy elevado volumen necesario por este motivo, la adicion de
grafeno a la mezcla resulta problematica con los dispositivos para la fabricacion de mezclas de caucho,
especialmente para neumaticos, conocidos en el estado de la técnica.

En el documento EP 21962298 B1 se cita el grafito de expansion como componente de la mezcla de caucho. Dado
que el grafito presenta grafeno o estructuras similares al grafeno, la reducida densidad vuele a ser un problema.

Se podria pensar en el empleo de grafeno pelletizado o de grafito de expansion. Uno de los inconvenientes de
pellets consiste especialmente en la dispersabilidad relativamente mala del grafeno/grafito contenido en los mismos,
dado que primero los pellets se tienen que romper. Una dispersabilidad y homogeneidad muy buenas son de
importancia decisiva para la hermeticidad al aire.

En el documento WO 2010/016976 A1 se describe el empleo de grafito de expansion (expandable graphite) en
mezclas de caucho para capas interiores de neumaticos a base de caucho butilico. Los grafitos expandidos
revelados en el documento WO 2010/016976 A1 presentan una temperatura de expansién en comparacion elevada,
describiéndose, por ejemplo, la expansion previa del grafito de expansion a 700 °C.

Para la fabricacién de capas intermedias herméticas al aire de neumaticos a escala industrial, un procedimiento con
un paso adicional a temperaturas de expansion tan elevadas resulta muy costoso y requiere mucho tiempo. El grafito
de expansion preexpandido presenta ademas el inconveniente de la baja densidad. Los pellets correspondientes
tendrian la desventaja de la dispersabilidad.

En base al estado de la técnica, la invencion tiene por objeto proporcionar un procedimiento para la fabricacion de
una mezcla de caucho que comprende grafeno y/o grafito que, en lo que se refiere a manejabilidad de los materiales
a emplear, resulte en comparacion sencillo y econédmico. Al mismo tiempo hay que garantizar una excelente
dispersion de grafito/grafeno, a fin de garantizar la hermeticidad necesaria.

Esta tarea se resuelve segun la invencion por que el procedimiento comprende al menos los siguientes pasos de
procedimiento:

a) Introduccion de al menos un caucho EPDM en un dispositivo de mezcla y

b) adicién de al menos un grafito expandible y

c) mezcla de al menos un caucho EPDM con al menos un grafito expandible y

d) calentamiento a mas de 150 °C y

e) enfriamiento de la mezcla de caucho EPDM / grafito de expansion a menos de 90 °C y
f) mezcla de la mezcla de caucho EPDM / grafito de expansion con otros aditivos.

Mediante el procedimiento segun la invencion es posible, producir grafeno y/o grafito (estructuras similares al
grafeno como se describe mas adelante) en una mezcla de caucho, sin necesidad de emplear grafeno como
material de partida, y conseguir ademas una distribucidn muy homogénea del grafito/grafeno en la mezcla. El grafito
expandible se maneja bien y, en comparacion, se puede afiadir bien a la mezcla. En el paso de procedimiento c) se
predistribuye en el caucho EPDM, de modo que en la mezcla de caucho fabricada por medio del procedimiento se
distribuye de forma homogénea.

El procedimiento segun la invencion permite, por lo tanto, la fabricacion de una mezcla de caucho hermética al aire
para la capa interior de neumaticos, aprovechandose 6ptimamente las propiedades herméticas del grafeno.

El orden cronolégico de los pasos de procedimiento solo se establece de manera condicionada, tal como se explica
mas abajo.

A continuacion se describen los pasos del procedimiento segun la invencion:
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En el paso de procedimiento a) del procedimiento segun la invencion se introduce al menos un caucho EPDM en un
dispositivo de mezcla.

Se prefiere que, antes de la adiciéon del caucho EPDM, el dispositivo de mezcla esté fundamentalmente libre de otros
componentes de una mezcla de caucho. Fundamentalmente libre de otros componentes significa que, a pesar de no
haber introducido otros componentes en el dispositivo de mezcla, si puede haber en el dispositivo de caucho
posibles impurezas, especialmente hollin, en pequefias cantidades de 0 a 0,001 phr (phr: parts per hundred parts of
rubber referido al caucho de la mezcla de caucho fabricada).

En el paso de procedimiento b) del procedimiento segun la invencién se afade al menos un grafito expandible. El
paso de procedimiento b) se realiza preferiblemente después del paso de procedimiento a), por lo que el grafito de
expansion se afiade preferiblemente al caucho EPDM ya existente.

Por grafito de expansion se entiende en el marco de la presente invencion grafito con una estructura estratificada en
el que, entre las capas, se depositan, también se puede decir intercalan, atomos o moléculas, especialmente
compuestos de azufre o nitrogeno. Con preferencia se intercalan al menos moléculas de acido sulfirico, es decir,
moléculas de la formula aditiva H.SO4 en el grafito de expansion.

De acuerdo con el diccionario Rompp Online Lexikon, versiéon 3.36, se define “como grafeno ... un conjunto
hexagonal planar de atomos de carbono que en su estructura corresponde a una capa monomolecular de grafito
(estructura de panal).”

Por lo tanto, en el grafito expandible se encuentran, entre las distintas capas de grafeno, los compuesto intercalados.
En el caso ideal, el compuesto intercalado se encuentra entre cada monocapa del grafito. Sin embargo, en el caso
real, es posible que algunas de las capas de grafito no presenten compuestos intercalados.

Como consecuencia del calentamiento, tal como se describe mas abajo en relacion con el procedimiento segun la
invencion en el paso de procedimiento d), el grafito expandible se expande en todas las direcciones, con lo que se
libera el compuesto intercalado, preferiblemente al menos un compuesto de nitrégeno o de azufre, con preferencia
SO3 y/o H2SO4 o derivados de los mismos, formandose ademas estructuras de grafeno como residuos sélidos. En el
caso ideal, estas estructuras son las que se producen principalmente, siendo también posible que se produzcan
residuos solidos en los que todavia estén adheridas algunas capas de grafito (véase arriba), de modo que en la
mezcla se puede encontrar grafito con estructuras similares al grafeno y/o grafeno. Los compuestos liberados se
evaporan en su gran mayoria y se definen también como gas expansivo.

El grafito expandible empleado en el procedimiento segun la invencion puede ser cualquier grafito de expansion que
el experto en la materia conoce. Con preferencia presenta una temperatura de expansion de 150 °C a 1000 °C. Por
temperatura de expansién se entiende una temperatura inicial especifica para la expansion.

Con especial preferencia el grafito de expansion presenta una temperatura de expansion de 150 °C a 250 °C. Las
temperaturas de expansion de 150 °C a 250 °C son, en comparacion, bajas, por lo que es posible una produccion
econémicamente razonable de la mezcla de caucho y de los neumaticos fabricados con dicha mezcla a escala
industrial.

Se puede emplear, por ejemplo, un grafito de expansion con una temperatura de expansion en comparacion baja,
por ejemplo el grafito de expansién ES 200 F5 L de la compafiia AMG Mining, que presenta una temperatura inicial
especifica para la expansion (temperatura de expansion) de 150 a 180 °C. La expansion se produce naturalmente
también a temperaturas mas altas que la temperatura inicial especifica. Esta ultima indica sélo una gama de
temperaturas, que es la minima necesaria para que comience la expansion.

Generalmente se considera que la expansion es tanto mas rapida, cuanto mas alta es la temperatura.

Por medio de la curva TGA (TGA = Analisis termogravimétrico) de un grafito de expansion se puede determinar la
temperatura optima.

En el paso de procedimiento c) del procedimiento segun la invencion, el al menos un caucho EPDM afiadido en el
paso de procedimiento a) se mezcla con el al menos un grafito expandible afiadido en el paso de procedimiento b).
Por consiguiente, el paso de procedimiento c) se realiza cronoldgicamente después de los pasos de procedimiento
a)yb).

En el caso del caucho EPDM de los pasos de procedimiento a) y ¢) se puede tratar de cualquier caucho EPDM que
los profesionales conocen. Para la invencion es esencial que se emplee al menos un caucho EPDM, siendo también
posible que se utilicen dos o mas cauchos EPDM en la mezcla.

El o los caucho(s) EPDM empleado(s) presenta(n) preferiblemente un alto peso molecular de al menos 200000
g/mol o mas, referido a la cadena individual no acoplada del polimero. El limite del peso molecular esta abierto hacia
arriba, dado que el peso molecular deberia ser lo mas alto posible. Se ha podido comprobar que un caucho EPDM
con un peso molecular de al menos 200000 g/mol puede mantener perfectamente la temperatura en el paso de
procedimiento d), de modo que especialmente en la mezcla de caucho EPDM / grafito de expansion se puede
producir una expansiéon homogénea del grafito de expansion.
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El caucho EPDM se selecciona preferiblemente de entre el grupo formado por caucho de estirol-butadieno (SBR) y/o
caucho de butadieno (BR) y/o caucho natural (NR, poliisopreno natural) y/o poliisopreno sintético (IR). En el caso del
caucho de estirol-butadieno se puede tratar de un caucho de estirol-butadieno polimerizado en emulsion (ESBR) o
de un caucho de estirol-butadieno polimerizado en solucién (SSBR). También es posible emplear una mezcla de dos
0 mas de los cauchos indicados.

Por lo tanto, en los pasos de procedimiento a) y c) se renuncia preferiblemente, en especial a causa de las
temperaturas en comparacion elevadas para los cauchos que se emplean en el sector de los neumaticos en el paso
de procedimiento d), a caucho (halo)-butilico que se utiliza tradicionalmente en las capas internas de los neumaticos.
Es cierto que el caucho (halo)-butilico aumenta la hermeticidad al aire de una mezcla de caucho, pero no es estable
frente a temperaturas elevadas, por lo que se desintegraria mucho en el paso de procedimiento d).

Con especial preferencia se emplea en el paso de procedimiento a) al menos un caucho de estirol — butadieno como
caucho EPDM, mezclandolo en el paso de procedimiento c) con el grafito expandible. El caucho de estirol-butadieno
tiene la ventaja de presentar una resistencia muy alta frente a temperaturas elevadas y a la oxidacion, por lo que en
caso de temperaturas en comparacion elevadas de mas de 150 °C en el paso de procedimiento d), frente a las
temperaturas de mezcla normales de hasta 150 °C, no muestra ninguna descomposicion o so6lo una descomposicion
reducida de las cadenas de polimero.

La duracion de la mezcla segun el paso de procedimiento c) es preferiblemente de 1 a 8 minutos, muy
preferiblemente de 2 a 6 minutos y con especial preferencia de 2 a 5 minutos y, en una variante de realizacion muy
especialmente preferida, de 4 minutos. De esta manera se consigue en una produccidon a escala industrial y un
tiempo rentable, una buena mezcla del caucho EPDM y del grafito expandible y, por consiguiente, una distribucion
homogénea del grafito expandible en el caucho EPDM, dafiandose el sistema de polimeros del caucho EPDM,
especialmente con vistas a la temperatura en el paso de procedimiento d), potencialmente lo menos posible en el
aspecto térmico.

De acuerdo con el paso de procedimiento d), se calienta a temperaturas de mas de 150 °C. Por consiguiente, al
menos después del paso de procedimiento d), la temperatura de los materiales contenidos en ese momento en el
dispositivo de mezcla supera los 150 °C.

Segun una variante de realizacion preferida de la invencion, los pasos de procedimiento a) a d) se realizan en el
siguiente orden cronoldgico:

1. a) (paso de procedimiento a) como primero de estos cuatro pasos de procedimiento)
2. b) (paso de procedimiento b) después del paso de procedimiento a))
3. ¢) (paso de procedimiento c) después del paso de procedimiento b))
4. d) (paso de procedimiento d) después del paso de procedimiento c)).

Antes del paso de procedimiento a) se pueden realizar ademas otros pasos de procedimiento como, por ejemplo, un
calentamiento del dispositivo de mezcla.

Después del paso de procedimiento d) se realizan los pasos de procedimiento €) y f) en el orden cronolégico
indicado.

En esta variante de realizaciéon de la invencion, la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido producida en c) se
calienta, por lo tanto, a temperaturas de mas de 150 °C.

Conforme a otra variante de realizacion preferida de la invencion, los pasos de procedimiento a) a d) se realizan en
el siguiente orden cronoldgico:

1. a) (paso de procedimiento a) como primero de estos cuatro pasos de procedimiento)
2. d) (paso de procedimiento d) después del paso de procedimiento a))
3. b) (paso de procedimiento b) después del paso de procedimiento d))
4. c) (paso de procedimiento c) después del paso de procedimiento b)).

Antes del paso de procedimiento a) se pueden realizar ademas otros pasos de procedimiento como, por ejemplo, un
calentamiento del dispositivo de mezcla.

Después del paso de procedimiento d) se realizan los pasos de procedimiento €) y f) en el orden cronolégico
indicado.

En esta variante de realizacion de la invencion, la al menos una mezcla de caucho EPDM/grafito expandido afiadida
en el paso a) se calienta, por lo tanto, a mas de 150 °C, afiadiéndose después en el paso b) al menos un grafito
expandido.

Ademas es posible calentar tanto el caucho EPDM por si solo como la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido.
Las variantes de realizacion indicadas comprenden esta posibilidad, puesto que sélo indican un minimo de pasos de
procedimiento y su orden cronolégico.
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Segun el paso de procedimiento d) del procedimiento conforme a la invencion se calienta a temperaturas supriores a
los 150 °C.

Con el calentamiento se pretende proporcionar una temperatura suficientemente alta para que el grafito se pueda
expander. De este modo, el grafito expandible se convierte en grafito expandido o, como se ha descrito antes, en
grafeno y/o grafito con estructuras similares al grafeno.

A la vista de las variantes de realizacion antes mencionadas cabe también la posibilidad de que el grafito expandido
se afiada al caucho EPDM calentado, o que se caliente una mezcla de caucho EPDM/grafito expandido.

Con preferencia, en el paso de procedimiento d) se calienta a mas de 180 °C, especialmente a 180 °C a 240 °C, y
con especial preferencia a 195 a 220 °C.

De este modo se proporciona una temperatura suficientemente alta a fin de que se expandan, en lo posible, todas
las particulas de grafito expandido y se genere la mayor cantidad posible de grafeno, siendo al mismo tiempo viable
una produccion razonablemente econdémica a escala industrial. Segin una variante de realizacion preferida de la
invencion, en el paso de procedimiento d) se calienta a 200 °C a 220 °C, con lo que se garantiza una expansion del
grafito con un consumo de energia en comparacion reducido. Con preferencia se emplea un grafito expandido con
una temperatura inicial especifica de la expansion de 150 a 200 °C, preferiblemente de 150 a 180 °C.

Por razones econdmicas, los pasos de procedimiento a) a d) se realizan con preferencia directamente de manera
sucesiva en el mismo dispositivo de mezcla, siendo posible cualquier dispositivo de mezcla que el experto en la
materia conoce para la fabricacion de mezclas de caucho, especialmente para su empleo en neumaticos. El
dispositivo de mezcla es preferiblemente una mezcladora de alma interior o una extrusionadora, por ejemplo una
extrusionadora de husillo doble.

Se prefiere especialmente, como dispositivo de mezcla, una mezcladora de alma interior, dado que el gas de
expansion que se genera se puede desviar perfectamente y que se puede garantizar mejor un determinado tiempo
de permanencia a una temperatura determinada (por ejemplo, 4 minutos a 215 °C) que, por ejemplo, en una
extrusionadora de doble husillo.

Segun el paso de procedimiento €), la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido se enfria después de la expansion
del grafito a menos de 90 °C, preferiblemente a 20 a 90 °C, con especial preferencia a 20 a 80 °C. Esta operacion se
puede llevar a cabo tanto dentro como fuera del dispositivo de mezcla. Para una mejor eliminacion de los gases de
expansion restantes conviene un enfriamiento fuera del dispositivo de mezcla. De este modo la mezcla alcanza una
temperatura suficientemente baja para poder mezclarla en otros pasos de procedimiento con componentes sensibles
a las temperaturas, en especial productos quimicos de vulcanizacion.

La duracién del paso de procedimiento €) es preferiblemente de 1 a 20 minutos, especialmente de 1 a 10 minutos,
con especial preferencia de 2 a 5 minutos y, segin una variante de realizacién especialmente preferida de la
invencion, de 4 minutos. Asi se consigue un enfriamiento suficiente de la mezcla mencionada, sin que se produzcan
tiempos de espera de de almacenamiento largos, siendo posible un rapido tratamiento posterior en el sentido de un
procedimiento econémicamente razonable.

Segun el paso de procedimiento f), la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido enfriada se mezcla con otros
aditivos. El paso de procedimiento f) se lleva a cabo en un dispositivo de mezcla que puede ser cualquier dispositivo
de mezcla que el experto en la materia conoce para la fabricacion de mezclas de caucho, especialmente para su
empleo en neumaticos. El dispositivo de mezcla es preferiblemente una mezcladora de alma interior o una
extrusionadora, por ejemplo una extrusionadora de husillo doble.

Se prefiere especialmente una mezcladora de alma interior, dado que el gas de expansion que se genera se puede
desviar perfectamente y que se puede garantizar mejor un determinado tiempo de permanencia a una temperatura
determinada que, por ejemplo, en una extrusionadora de doble husillo.

Por otros aditivos han de entenderse todos los aditivos para mezclas de caucho de neumaticos, especialmente para
mezclas de caucho de capas interiores de neumaticos, que el experto en la materia conoce.

Se trata en especial de al menos una sustancia de relleno y/o de al menos un suavizante y/o de al menos un
antioxidante y/o al menos un coadyuvante de elaboracion y/o de al menos un activador y/o al menos un sistema de
vulcanizacién compuesto por productos quimicos de vulcanizacion.

Los productos quimicos de vulcanizacion son especialmente azufre y/o al menos un agente de aceleracion y/o al
menos un agente de retardo de la vulcanizacion.

El agente de aceleracion se selecciona de entre el grupo que contiene acelerador de tiazol y/o acelerador de
mercapto y/o acelerador de sulfenamida y/o acelerador de tiocarbamato y/o acelerador de tiuram y/o acelerador de
tiofosfato y/o acelerador de tiourea y/o acelerador de xantogenato y/o acelerador de guanidina.

Se prefiere el empleo de al menos un acelerador de sulfenamida seleccionado de entre el grupo de N-ciclohexil-2-
benzotiazolsulfenamida (CBS) y/o N,N-diciclohexilbenzotiazol-2-sulfenamida (DCBS) y/o benzotiazil-2-
sulfenmorfolida (MBS) y/o N-terc.butil-2-benzotiazilsulfenamida (TBBS).
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En el caso de la sustancia de relleno se puede tratar de todos los tipos que el experto en la materia conoce, en
especial de hollines y/o acido silicico y/o silicatos.

Con preferencia se afiade en el paso de procedimiento f) al menos una sustancia de relleno. La adicion en este paso
del procedimiento se prefiere especialmente por que una sustancia de relleno influye positivamente en las
propiedades, especialmente en la resistencia, de la mezcla de caucho fabricada y por que una adiciéon en un
momento anterior resulta negativa. Antes del paso de procedimiento c), la sustancia de relleno provocaria un fuerte
calentamiento de la mezcla de caucho a causa de las fuerzas de cizallamiento durante la distribucion del caucho y
de la sustancia de relleno, por lo que un control exacto de la temperatura resultaria problematico. La temperatura de
la mezcla de caucho durante la mezcla de al menos un caucho EPDM y de al menos un grafito expandido debe ser
lo mas alta posible para una buena distribucién del grafito y para poder iniciar la expansiéon con el caucho EPDM
precalentado. Sin embargo, la temperatura tampoco debe ser demasiado alta a fin de evitar una descomposicion no
deseada de las cadenas de polimero del caucho.

En el paso de procedimiento f) se afiade preferiblemente al menos un sistema de vulcanizacion formado por los
productos quimicos de vulcanizaciéon antes citados. Los productos quimicos de vulcanizacion son especialmente
sensibles a las temperaturas, por lo que una adicién en un momento anterior (a temperaturas mas altas) provocaria
procesos de descomposicion no deseados y/o una abrasion previa (Scorching) no deseada.

De acuerdo con una variante perfeccionada preferida de la invencion, en el paso de procedimiento f) la mezcla de
caucho EPDM/grafito expandido enfriada se mezcla, ademas de hacerlo con los aditivos, con al menos otros caucho
EPDM.

En el caso del otro caucho EPDM segun el paso de procedimiento f) se puede tratar de cualquier caucho EPDM que
el experto en la materia conoce, siendo posible que se empleen dos o mas cauchos EPDM en la mezcla.

El otro caucho EPDM se selecciona preferiblemente de entre el grupo de caucho butilico y/o caucho halobutilico y/o
caucho de estirol-butadieno (SBR) y/o caucho de butadieno (BR) y/o caucho natural (NR, poliisopreno natural) y/o
poliisopreno sintético (IR). En el caso del caucho de estirol-butadieno se puede tratar de caucho de estirol-butadieno
polimerizado en emulsion (ESBR) y/o de caucho de estirol-butadieno polimerizado en solucién (SSBR). También es
posible emplear una mezcla de dos o mas de los cauchos indicados.

De acuerdo con una variante de realizacion preferida de la invencion se afiade en el paso de procedimiento f), como
otro caucho EPDM, al menos un caucho butilico y/o al menos un caucho halobutilico, preferiblemente al menos un
caucho halobutilico, que se mezcla con la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido y los demas aditivos. Debido
al caucho halobutilico se consigue una mejora adicional de la hermeticidad al aire de la mezcla de caucho, sin que el
caucho halobutilico se exponga a las altas temperaturas necesarias para la expansion del grafito expandible.

Segun otra variante de realizacion preferida de la invencion se emplea en el “paso de procedimiento f) un caucho de
estirol-butadieno como otro caucho EPDM.

Conforme a otra variante de realizacion preferida de la invencion se emplea en los pasos de procedimiento a), c) y f)
Unicamente un caucho de estirol-butadieno como caucho EPDM, por lo que la mezcla de caucho fabricada por el
procedimiento segun la invencién contiene 100 phr de SBR, siendo posible que se trate en este caso de una mezcla
de diferentes tipos de SBR, por ejemplo de SSBR, ESBR.

Con preferencia la mezcla de caucho fabricada por el procedimiento segun la invencion se emplea en neumaticos,
en especial al menos en la capa interior de neumaticos. De este modo se aprovecha la hermeticidad del grafeno y/o
grafito con estructuras similares al grafeno repartido homogéneamente en la mezcla de caucho fabricada.

Otro objetivo, en el que se basa la presente invencién, consiste en proporcionar una mezcla de caucho que, en
comparacion con el estado de la técnica, se puede fabricar de manera mas sencilla y econémica y que ademas
presente una excelente hermeticidad al aire.

Esta tarea se resuelve mediante una mezcla de caucho fabricada por el procedimiento segun la invencion antes
descrito. Todas las variantes de realizaciéon y ventajas técnicas, especialmente las relacionadas con la mezcla de
caucho, son igualmente validas.

Otro objetivo de la presente invencion es el de proporcionar un neumatico que, en comparacion con el estado de la
técnica, permita una fabricacion sencilla y econémica y que se caracterice por una excelente hermeticidad al aire.

Esta tarea se resuelve segun la invencion gracias a que el neumatico presenta, al menos en la capa interior, al
menos una mezcla de caucho fabricada por el procedimiento segun la invencion antes descrito.

Todas las variantes de realizacion y ventajas técnicas, especialmente las relacionadas con la mezcla de caucho, son
igualmente validas.

A continuacion, el procedimiento segun la invencion se explica a la vista de un ejemplo.

Se comprueba la hermeticidad al aire (permeabilidad al aire en apoyo a DIN 53 536 a 70 °C de temperatura del aire)
de la mezcla de caucho E1 fabricada segun la invencion.
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Con fines de comparacion sirve una mezcla de caucho V1 que no contiene grafito expandido. Ejemplo de realizacion
del procedimiento segun la invencion:

a) Introduccién de caucho de estirol-butadieno en un dispositivo de mezcla conocido en el estado de la técnica,
datos referidos a SBR, véase por debajo de la tabla 1.

b) Adicion de grafito expandible, datos véase por debajo de la tabla 1.

c) Mezcla (dispersion, homogeneizacion) del caucho de estirol-butadieno con grafito expandible con ayuda de un
sistema de ventilacion; el mantenimiento de la velocidad del rotor aumenta la temperatura para iniciar la reaccion de
expansion (expansion del grafito).

d) Calentamiento a 160 a 215 °C durante 3 minutos para controlar el proceso de expansion.
e) Expulsién de la mezcla y enfriamiento controlado a 30 °C.

f) Mezcla de la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido con mas aditivos, véase tabla 1, afiadiéndose
aceleradores en otra fase de mezcla, tal como se conoce por el estado de la técnica.

Tabla 1
Componentes Unidad V1 E1
SBR ¥ phr 100 100
Grafito expandido ™ phr - 10
Hollin N339 phr 50 50
Coadyuvante de elaboracién phr 17 17
Antioxidante ¥ phr 2,5 2,5
Acido estearico phr 1,5 1,5
Oxido de cinc phr 3,0 3,0
Acelerador © phr 1,5 1,5
Azufre phr 2,0 2,0
Propiedades
Maleabilidad de Gasper 10E-17 m‘/(Pa sec) 21,2 18,7

a

SBR: Buna® SB1500, Fa. Styron, Germany

Grafito expandido: ES200 F5L, Fa. AMG Mining AG, Temperatura de expansion 150 a 180 °C
Coadyuvantes de elaboracion: Suavizante, resina

Antioxidante: 6PPD, TMQ

) Acelerador: CBS

o

a

)
)
c)
)
)

Como se ve en la tabla 1, la mezcla de caucho segun la invencion E1 fabricada por el procedimiento segun la
invencion, en comparacion sencillo y econémico, muestra una menor maleabilidad de Gasper y, por lo tanto, una
mejor hermeticidad al aire. El neumatico segun la invencion, que contiene la mezcla de caucho segun la invencion al
menos en la capa interior, presenta asi una mejor hermeticidad al aire.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacién de una mezcla de caucho, caracterizado por que el procedimiento comprende al
menos:

a) Introduccién de al menos un caucho EPDM en un dispositivo de mezcla y

b) adiciéon de al menos un grafito expandible y

c) mezcla de al menos un caucho EPDM con al menos un grafito expandible y

d) calentamiento a mas de 150 °C y

e) enfriamiento de la mezcla de caucho EPDM / grafito de expansién a menos de 90 °C y

f) mezcla de la mezcla de caucho EPDM / grafito de expansion con otros aditivos.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que en el caso del caucho EPDM en los pasos de
procedimiento a) y c) se trata de al menos un caucho de estirol-butadieno.

3. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que los pasos de
procedimiento a) a d) se llevan a cabo en el siguiente orden cronoldgico:
1.a)

A WN

.b
.C
.d

_ — —

. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado por que los pasos de procedimiento a) a d)
e llevan a cabo en el siguiente orden cronolégico:

)
)
)
)

5. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que la duracién del paso de
procedimiento c) es de 1 a 8 minutos.

4
sel
1.a
2.d
3.b
4

2]

6. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que en el paso de
procedimiento d) se calienta a 180 a 240 °C.

7. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que en el paso de
procedimiento f) la mezcla de caucho EPDM/grafito expandido enfriada se mezcla, ademas de hacerlo con los
aditivos, con al menos otro caucho EPDM.

8. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que la mezcla de caucho
fabricada se emplea al menos en la capa interior de los neumaticos.

9. Mezcla de caucho, caracterizada por haber sido fabricada mediante un procedimiento segun una de las
reivindicaciones 1 a 7.

10. Neumatico que comprende al menos en la capa interior al menos una mezcla de caucho fabricada por medio de
un procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7.
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