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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb sieciowania kauczukéw halogenobutylowych.

Z danych literaturowych, miedzy innymi z ksigzki John. S. Dick; ,Rubber Technology, Compoun-
ding and testing for performance” znany jest sposob sieciowania kauczukéw halogenobutylowych w dro-
dze ogrzewania tych kauczukéw z uktadem sieciujgcym zawierajgcym siarke oraz przyspieszacze ak-
tywne, nadtlenki lub zywice fenolowe, oraz w obecnos$ci krzemionki lub sadzy.

Jako $rodki sieciujgce kauczuki chloroprenowe stosuje sie tlenek zelaza (I11) lub tlenek zelaza
(11, 1, tlenek cyny (Il), zwigzek kompleksowy 2-dimetyloaminoetanolu z tiocyjanianem lub chlorkiem
niklu, ukfad: tlenek cynku/tienek magnezu oraz uktad tlenek metalu/etylenotiomocznik (ETU), nadtlenki
organiczne, kompleksy metalu, jak acetyloacetonian zelaza (ll), acetyloacetonian kobaltu (ll), acetyloa-
cetonian manganu (ll), di-p-chloro-bis(1,5-cyklooktadieno)diiryd (I), dichlorodibenzylonitrylopallad (I1)
lub dichloro(1,5-cyklooktadieno)ruten (Il), chlorek rutenu (lll) lub chlorek palladu (Il) (opis patentowy
PL 216835, opis patentowy PL 215569, opis zgtoszenia patentowego US 3823173 A, wydawnictwo
"Handbook of Specialty Elastomers"”, 2008, 15, opisy zgtoszen wynalazkéw PL-410141 i PL410142).

Wecigz poszukuje sie nowych, bardziej efektywnych metod sieciowania kauczukéw halogenobu-
tylowych, pozwalajgcych na zastgpienie uktad6éw sieciujgcych z udziatem wysoce aktywnych przys$pie-
szaczy oraz siarki.

Proponowany w niniejszym wynalazku ukfad sieciujgcy odznacza sie wysokg aktywnoscig przy
niewielkim udziale substancji sieciujgce;j.

Spos6bb sieciowania kauczukéw halogenobutylowych w drodze ogrzewania tych kauczukéw z ze-
spotem sieciujgcym oraz krzemionkg lub sadza, w prasie w temperaturze 160°C, wedlug wynalazku
charakteryzuje sie tym, ze stosuje sie zespdt sieciujgcy zawierajgcy acetyloacetonian zelaza (lll), ace-
tyloacetonian kobaltu (ll), acetyloacetonian manganu () lub acetyloacetonian niklu (ll) w ilosci 0,05-0,8
czesci wagowych na 100 czesci wagowych kauczuku oraz trietanoloamine w ilosci 1-8 czesci wago-
wych na 100 czesci wagowych kauczuku. Krzemionke lub sadze stosuje sie w ilosci 15—40 czesSci wa-
gowych na 100 czesSci wagowych kauczuku.

Kompozycja elastomerowa przed jej zwulkanizowaniem sposobem weditug wynalazku charakte-
ryzuje sie bardzo dobrymi wtasciwosciami reometrycznymi. Wyroby gumowe otrzymane z kauczuku
usieciowanego sposobem wedtug wynalazku wykazujg dobre wiasciwosci uzytkowe, jak optymalny sto-
pien usieciowania, wytrzymato$¢ na rozcigganie, wydtuzenie w chwili zerwania, naprezenie przy 100%
wydtuzeniu oraz odporno$¢ na procesy starzenia termooksydacyjnego oraz UV.

Przedmiot wynalazku ilustrujg ponizsze przyktady. Cze$ci podane w przykfadach oznaczajg cze-
Sci wagowe.

Przyktad |

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian zelaza — 0,2 czesdci,
krzemionka — 15 czescai,
trietanoloamina — 3 czesci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 37 minut i zbadano jej wtasciwosci mecha-
niczne tj. wytrzymato$¢ na rozcigganie, wydtuzenie w chwili zerwania oraz naprezenie przy 100% wy-
dtuzeniu, przed i po procesie starzenia oraz wyznaczono réwniez stopien usieciowania, ktére przedsta-
wiono w tabeli 2.

Przyktad Il

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesai,
acetyloacetonian kobaltu — 0,08 czesci,
sadza — 30 czescai,
trietanoloamina — 3 czesci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 28 minut i zbadano jej wtasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.
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Przyktad Il

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian manganu — 0,1 czes¢,
sadza — 35 czescai,
trietanoloamina — 3 czesci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 32 minuty i zbadano jej wtasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.

Przyktad IV

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian niklu — 0,2 czesdci,
sadza — 25 czescai,
trietanoloamina — 3 czesci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 20 minut i zbadano jej wiasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.

Przyktad V

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian zelaza — 0,3 czesdci,
sadza — 30 czescai,
trietanoloamina — 3 czesci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 8 minut i zbadano jej wtasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.

Przyktad VI

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian zelaza — 0,2 czesdci,
sadza — 30 czescai,
trietanoloamina — 4 czeSci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 8 minut i zbadano jej wtasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.

Przyktad Vil

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk bromobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian zelaza — 0,2 czesdci,
sadza — 30 czescai,
trietanoloamina - 1czesc.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 11 minut i zbadano jej wiasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.

Przyktad VI

Przygotowano kompozycje o sktadzie:

kauczuk chlorobutylowy — 100 czesci,
acetyloacetonian zelaza — 0,15 czesci,
sadza — 30 czescai,
trietanoloamina — 3 czesci.

Najpierw zbadano wtasciwosci reometryczne kompozycji, ktére przedstawiono w tabeli 1, po
czym zwulkanizowano jg w temperaturze 160°C w czasie 9 minut i zbadano jej wtasciwosci mecha-
niczne, ktére przedstawiono w tabeli 2.
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W ponizszej tabeli 1 podano wyniki badan wiasciwos$ci reometrycznych kompozycji elastomero-
wych przygotowanych w przyktadach [-VIII, zas w tabeli 2 wyniki badan wtasciwo$ci mechanicznych
zwulkanizowanych prébek kompozycji przygotowanych w przyktadach |1-VIII.

Tabela 1
Minin AM To2 ToQ
[dNm] | [dNm] | [min] | [min]

Nr przykiadu

Kompozyeja przvgotowana
ORI Preys 3,6 5,0 1 37
w przykladzie |

Kompozycja przygotowana
P yJ_p e 2,1 3,0 12 28
w przykladzie I1

Kompozycja przygotowana
POLYEE PIEYE 2,1 2,8 15 32
w przyktadzie I11

Kompozycja przygotowana
1,9 34 8 20

w przykladzie IV
Kompozycja przygotowana
POLYEIR PrEYE 21 |44 |2 8
w przykladzie V
Kompozycja przygotowana
. 22 4,3 3 8
w przykladzic VI
Kompozycja przygotowana
P yj.p e 1.5 3,5 4 11
w przykladzie VII
Kompozycja przygotowana
preve 2,1 42 3 9

w przykladzie VIII

W tabeli tej oznaczaja:

Mmin — minimalny moment obrotowy

AM — przyrost momentu obrotowego
T2 — czas podwulkanizacji

w0 — optymalny czas wulkanizacji.
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Tabela 2
o 0T SEwow | TS EB K
Nr przyk}a du (T) (T+CHCI3) [005
[-] [-] [MPa] | [MPa] | [%] |[-]
Kompozycja przygotowana
POZYC)a preve 0,27 10,23 1,2 5 588 0,5
w przyktadzie I
Kompozycja przygotowana
POZYE)a preye 0,43 | 041 1,1 10 461 1,0

w przykladzie 11

Kompozycja przygotowana
POZYEIA PIzYe 0,42 1038 1.0 10 508 0,9

w przykiadzie III
Kompozycja przygotowana
POEYEA pIEYE 0,47 | 0,42 1,1 12 485 | 1,0
w przykiadzie IV
Kompozycja przygotowana
0,51 | 0,47 1,1 9 352 11,0
w przykladzie V
Kompozycja przygotowana
POEYEIR Preve 0,51 0,48 1,5 7 278 | 1,0

w przykladzie VI

Kompozycja przygotowana
POZYEIa Preye 0,44 | 0,41 1,0 10 427 1,0

w przyktadzie VII
Kompozycja przygotowana
pomyRpIye 0,54 {049 1,3 & 287 1,0
w przyktadzie VIII
W tabeli tej oznaczaja:
o), ouT+cHeiz) —  stopien usieciowania wyznaczony na podstawie pecznienia odpowiednio w to-
luenie lub toluenie w oparach chloroformu
SE1wo% - naprezenie przy 100% wydtuzeniu
TS - wytrzymato$é na rozcigganie
EB - wydtuzenie w chwili zerwania
K - wspébtczynnik starzenia

Zastrzezenie patentowe

1. Sposob sieciowania kauczukéw halogenobutylowych, w drodze ogrzewania tych kauczukéw
Z zespotem sieciujgcym oraz krzemionkg lub sadza, w prasie w temperaturze 160°C, zna-
mienny tym, ze stosuje sie zespodt sieciujacy zawierajacy acetyloacetonian zelaza (lll), ace-
tyloacetonian kobaltu (Il), acetyloacetonian manganu (ll) lub acetyloacetonian niklu (Il) w ilosci
0,05-0,8 czesci wagowych na 100 czesci wagowych kauczuku oraz trietanoloamine w iloSci
1-8 czesci wagowych na 100 czesci wagowych kauczuku, natomiast krzemionke lub sadze
stosuje sie w ilosci 15—-40 czesci wagowych na 100 czesci wagowych kauczuku.



