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Kompozice pro vzduchovou bariéry obsahuje butylovy
kau¢uk, plnidio a polybutenovy olej pro zpracovani, ktery ma
Ciselnou stfedni molekulovou hmotnost alespori 400 v jednom
provedeni a iselnou stfedni molekulovou hmotnost méné ney
10000 v jiném provedeni, pfi¢emZ plnidlo miZe byt uhligitan

- vépenaty, jil, slida, oxid kiemiity a kiemi&itany, mastek, oxid

' titanicity, Skrob, dievitd moucka, saze a jejich smési.

- Kompozice maji zlepsené vlastnosti tykajici se starnuti, jsou

vhodné pro pouZiti jako vnitini vrstva nebo duge pneumatiky.
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Elastomerni kompozice

‘Oblast techniky

PfedloZeny vynadlez se:  tyka ,kompoiic' butylového kauduku
‘a/nebo rozvétveného butylového kau&uku ("butyldvy kau&uk")

S polybuténonm olejem pro zpracovani, a'kanrétné butylové

»kauéUkové sloZky - smichané  S polybutenoﬁ?m olejem pro’

zpracovanl pro vytvorenl vzduchove barlery jako je vnit¥ni

‘vrstva nebo duse pneumatiky.

Dosavadni stav techniky

Kaucuky butylového typu (dale nazyvané "butylovy kaucuk")

jsou uzivané elastomery pro nejlépéi’zadriovéni vzduchu
uﬁnitf duéi'pneumaﬁik a bezduéovych pneumatik pro -osobni
,automébily, ‘nékladni automobily, autobusy a letecké
aplikace. ZlepSeni- zadriovéni vzduchu.‘ve vzduchovych
.pneumatikéch,pro zvyéeni trvanlivosti‘a hodnoty pneumatik
je Zadouci pro jisté aplikace. Konkrétng v oblastech, kde
jsou silnié&ni povrchy ve Spatném stavu, vedou k aniku

vzduchu okrajovymi . t&sn&nimi pneumatik, = coZ sniiuje
h

peuzitelnost bezduso vych pneLmat_", pou21vajlc1ch
_nepropus nou vnit¥ni vrstvu.  Kromé& toho drsné Jjizdni

podminky jako je spatny povrch Sllnlc,fpfetiieni vozidel a

dlouhotrv33101 jizda mohou zplusobit vytvareni tepla ve
vnit¥ni vrstvé nebo dudi pneumatiky, <&imZ se =zplsobi

pred&asné zhor3eni jejich wvlastnosti. Proto jsou'dﬁleéité




vzduchové bariéry, které maji zlep&enou tepelhou_odélnoSt.a

zadrZovani vzduchu p¥i udrfeni dobré zpracovatelnosti.

Butylovy a rozvétvenyb("hvézdicovité'roivétveny")>butylovy
kauduk jsou elastomery na bazi isobutylenu, které mohou byt
pouZity pro ‘tyto. specifické aplikace. Volba sloZek pro
koneénébkomeréni pfipravky zdvisi na vyvazZeni poéadovan§ch

vlastnosti. Vlastnosti ‘tykajici se zpracovani surové

i(neVulkanizované) kompozice v zavodé na - vyrobu pneumatik
_jsoﬁ < Stejné - déleZitée jako_-._provozni' vlastnosti
vulkanizovéného kompozitu pneumatiky nebo  jeji .vnitfni-
*Vrétvy 7af povahé >pneumatiky, jako . je. diagonélni nebo
~radialni a 'jeji"zam9§léné kone&né pouZiti (napfiklad

aplikace letecké, motocyklové, bicyklové, komer&ni nebo

automobilni){ Pfetvavajici problém - prumyslu = vyroby

pneumatik a jejich dusi a vnit¥nich vrstev Jje zlepSeni
-'zprac6vatelﬁosti‘vduéi- a vnit¥nich vrstev aniZ by byla

nepriznivé ovlivnéna Zédouci nizkd propustnost vzduchu.

. Pryskyfice a oleje (nebo "latky usnadnujici zpracovéni")
"jsou naftenové, parafinové a alifatické pryskyfice, které

~mohou byt pouZity = pro zlepSeni = zpracovatelnosti

elastomernich sloucenin. Av3ak vzrist zpracovatelnosti v
disledku pfitomnosti olejt a pryskyfic se dosahuje za cenu

ztradty neprostupnosti - pro vzduch, spolu s daldimi

nezidoucimi 4G&inky na dal$i vlastnosti.

Oléje pro zpracovani polybutenového a parafinového “typu

byly popsény v US 4,279,284, autor Spadone, US 5,964,969,

autofi Sandstrom a kol. a EP 0 314 416, autor Mohammed.
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- Olej pro zpfaCovéni parafinoVého' typu 'je popsan ‘v US

5,631,316, autofi Costemalle a kol. Také WO 94/01295,
auto?i Gursky é' kol popisuje pou21t1 ropnych' voskl a
naftenovych oleju, a pryskyfic v kaucukove kompozici pro
bocnlce_pneumatlk ‘a U.S.S.N. 09/691,764, podanad 18. ¥ijna
2000  (ptihlagovatelem predlozeného ~vynalezu),  autofi

Waddell a. kol., popisuje barvitelné'kauéukové‘kompozice.

‘Dal3i dokumenty tykajici‘ se oleju pro Zpracovéni 'nebO‘

elastomernich nebo adhezivnich kompozic obsahujicich

pryskyfice zahrnuji US 5,005,625, 5,013,793, 5,162,409,
5,178,702, 5,234,987, 5,234,987, 5,242,727, 5,397,832,

5,733,621, 5,755,899, EP 0 682 071 Al, EP 0376 558 Bl, WO,

92/16587 ‘a JP11005874, JP05179068A a J03028244. Zadny
2z téchto vynidlez® nefe8i problém zlepZeni zpracovatelnosti

elastomernich kompozic pouiitelnYCh pro pneumatiky,

vzduchové bariéry a podobnég, 'pfiﬂ souCasném udrZeni nebo.

'zlepéeni.neprostupnosti'pro vzduch u téchto kompozic.l

Zatimco pfidéni naftenovyéh nebo paréfiﬁOVYCh oleju a

pryskyrlc zlepSuje nékteré vlastnostl kaudukové komp021ce,

tykajici se zpracovatelnostl, neprostupnost pro*vzduch je
nepriznivé ovlivnéna. V oboru neni znédma vzduchova bariéra,

kterd mad vhodné vlastnosti  tykajici se zpracovani a

vlastnosti tykajici. se vulkanizace jako je vpevnost pred

vulkahiZovénim, modul, pevnost v tahu a tvrdost, - pfi
udrZeni OdeVldalel neprostupnostl pro vzduch a byla by

ivytvorena. z halogenovanych butylovych kaucuku Predlozeny

vyndlez ¥e3i tento a dal3i problémy.

Podstata vynalezu




PfedloZeny vynadlez se tyka kompozice vhodné: pro. vyfobu
vzduchové Dbariéry, které mﬁie }2éhrﬁovat alespbﬁ' jeden
'kéuéuk butylového typu, alespoﬁ jedno plnidlo a
polybutenovy olej pro zpracovani, ktery ma Ciselnou stfedni
‘moiekulovoul hmotnost aléSpoﬁ 400 v jednom ’provedeni a
:éiselnou st¥edni molekulovou hmotnost méné& neZ 10000 v
jiném provedeni. Plnidlo mﬁZe_b?t takovy materiil jako je
uhliGitan vépenaty, = jil, slida, oxid = kfemi&ity a
k¥emi&itany, mastek, oxid ‘titaniéity, Skrob, - drevitéa

mou&ka, saze a jejich smdsi. Viskozita polybutenového oleje

pro zpracovani je'vétéi nez 35 ¢St p¥i 100 °C v jednom>

provedeni “a naftenovy olej (naftenovy, -alifaticky, nebo

parafinovy) je v ;éSadé nepfitdmen; Propustnost vzduchu
vulkanizoﬁané kompozide podle -piedloieného Vynélezu /je _v
rozmezi od 1 x 107 do 4,5 x 107° cm’.cm/cm’.sek.atm za
téplbty 65 °C v jednom pfoﬁédeni a ma zlepéené'vlastnOSfi
tykajici se starnuti vhodne pro pou21t1 jako vnltrnl vrstva

nebo duse pneumatlky
‘Detailni popis pfedlozeného vynalezu

‘Vyraz "dil® na 100 dilﬁ.kauéuku" znamend pocet dild na sto
dild kauéuku4a'je_mirou, obvykiou v oboru, kterou se meri
slozky kompozice vzhledem k hlavni elastomerni sloZce,
vztaZeno ke 100 hmotnostn1n1 dllum ‘elastomeru nebo

elastomert.




P¥i referencich na ,skupiny™ periodické tabulky prvka se
pouzivd nové schéma &islovani, jako v Hawley's Condensed

Chemical Dictionary 852 (13. vydéani, 1997).

Vyraz “elastbmer", jak je zde pouiiVén, se. t&ké liboVolného
polymeru nebo kompozice polymeru v souladu s def1n1c1 ASTM
D1566 Vyraz “Yelastomer” maZe byt pou21ti zam&nitelné& s

vyrazem "kau&uk", jak je zde pouzivan.

Butyiovy kau&uk

Elastomer pouzZzitelny podle predlozeneho vynalezu muze byt

llbovolny nenasyceny elastomer “jako je kaucuk butylového

typu nebo rozvetveny kaucuk butyloveho typu PouZitelné

' elastomery jsou nenasycené butylové kauduky Jjako jsou .

‘homopolymery a  kopolymery olefind nebo iéoblefinﬁ a
multiolefinﬁ nebo homopolymety nmltiolefinﬁ Tyto "a daléi
typy elastomeru vhodnych pro pou21t1 podle predlozeneho
vynalezu jsou dobre zndmy a Jjsou popsany VvV Rubber
technolpgy 209—581 (Maurice Morton editor(.Chapman & Hall
1995), The Vaﬁderbilt'Rubber Handbook 105-122 (Robert F.
Ohm editor, R. T. Vanderbilti Co., Inc. 1990), a Edward
Kresge a H. C. Wung, 8 Kirk Othmer endyklopedia of chemical

~ technology, 934-955 (John Wiley & Sons, Inc. 4. vydani,

1993). Neomezuﬁici pfiklady nenasycenych  elastomern

pou21telny"ve,zpusobech a komp021c1ch podle predlozeneho- »

” ‘vynalezu jsou kaucuky butylového  typu jako je
poly(1sobutylen—ko—isopren), poly;sopren,. polybutadien,
polyisobutylen, poly(styren-ko-butadien), p¥firodni kaucuk,

hvé&zdicovité rozvétveny butylovy kauduk a jejich smési.
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Elastomery pouZitelné podle pfedloieného Vynélezu mohou byt

vyrobeny libovolnym vhodnym Zpﬁsobem znamym za stavu
_techniky a ptedloZeny vyndlez neni omezen f4dnym zpusobem

vyroby elastomeru.

Butylové kauéuky seb pripravi reakci smési. monomert, kde
smé&s obsahuje alesponn (1) Cg; aZ Cip isoolefinovou monomerni
sldiku_‘jako je isbbutylen spolu s (2) multiolefinovou
monbmérni sloikou.- Isoolefin je obsaZen v mnoZstvi v

rozmezi od 70 ‘do 99,5 % hmotn. hmoth celkové"smési
'monomerﬁfv_jedhom provedeni a od 85 do 99,5 % hmotn. v

jiném provedeni. Multiolefinovd sloZka je pfitomna ve smesi

monomerl v mno#stvi od 30 do 0,5 % hmotn. v jednom

provedeni a od 15 do 0,5 % hmotn. v jiném provedeni. V

jesté dal3im provedeni Je od 8 do 0,5 % _hmotn. smési

monomert multiolefin.

Isoolefin. dje.  C; aZ Ci» sloucenina, JjejiZ neomezujici

. ptiklady jsou slouCeniny jako Jje isobutylén,'isobuten, 2-

methyl-1-buten, '3—methyl—1—buten, . 2-methyl-2-buten, 1-

buten, 2-buten, methylvinylethér, ‘ " inden,

vinyltrimethylsilan, hexen a 4-methyl4l¥pentenQ Multiolefin

je C4 aZ Cis multiolefin jako Jje isopren, butadien, 2,3-

dimethyl-1,3-butadien, myrcen, 6,6—dimethyl—fulven,

1ex 1, cyklopentadien a piperylen a daléivmonoméry, jak
_stu5popsény v EP 0 279 456 a US 5,506,316 a 5 162, 4&5.
Dalsi polymérizé&atelné. moﬁoméfy jako .je _stjféﬁ a
dichlorstyren’ jsdu také vhodné pro homopolymeraci nebo
" kopolymeraci butylév9ch kaucukt. Jedno provedeni butylovéko

‘kau&ukového polymeru podle. pfedloZeného vynadlezu se ziska
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reakci od 95 do"979‘,5' 3 hmotﬁ 1sobutylenu s 0,5 az 8 %
“hmotn. isoprenu, nebo od 0,5 % hmotn. a% 5, 0 % hmotn.
isopren v jeété dal3im provedeni. vButYlové kaucuky a o
. zpusoby jejich vyroby jsou detallne popsany naprlklad v US
| 2,356,128,3,968,076, 4,474,924,4,068,051 a 5, 532, 312.

Komerd&ni 'pfiklad-,éédouciho' butylového kaucuku je fadé
EXXON™  BUTYL poly(isobutylen—koéisoprenﬁ), které maji
Mooney viskozitu od 32+2 do 51#5 (ML 1 + 8- pfi 125 °C).
Da131 komercnl prlklad zadouc1ho kaucuku butylového typu je
polyisobutylenovy kauZuk VISTANEX™, ktery m4 st¥edni
viskozitni hwlekulovou hmothost od 0,9%0,15 dQ'2,11t0;23
Xx107°. '

Dalsi provedeni butylového kauéuku ‘pouzitelného podle
pfedloééhého vynadlezu e rozvétVeny» nebov fhvézdicovité
rozvétveny"' butyldvy kauduk. Tyto kauCuky jsou popsany
napfiklad v EP 0 678 529 Bl, US 5,182,333 a 5,071,913. V
jednom provedeni je hvezd1cov1te rozvetveny butylovy kaucuk
("SBB") .komp021ce butylového kaucuku, bud halogenovaného‘
nebo' nehalogenovaného a polydienovy nebo blokovy kopolymer,

‘bud halogenovany nebo nehalogenovany. PredloZeny vynéalez

AAnenl‘ omezen zpuUsobem vytvaren1 SBB. Polydieny/blokovy
kopolymer nebo .rozvétvuijici ¢inidla (déle nazyvané
g "polydienv") jsou typicky kationitové reaktivni a Jsou

prltomny béhem polymerace butyloveho nebo halogenovaneho
butylového kaucuku’ nebo mohou byt smlchany s butylovym
kauCukem pro vytvofeni SBB. Rozvetvujlc1 ¢inidlo nebo

polydien miZe byt libovolné vhodné rozvétvujici &inidlo a
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' pfédloéeny.vynélez,neni omezen né typ polydienu pouZitého

pro pripravu SBB.

V jednom prdvedeni jé SBB tYpicky kompozice butylového nebo
haldgenovahého butYlovéhQ kauc¢uku, jak je popsédna vyde a
‘kopolymeru pélydienu a Céstecné hydrogenovanéhb.polydienu,
zvoléného ze ‘soubdru, zahrnujiciho styren, polybutadien,
polYistren, polypiperylen, pfirodni_ kauéuk,: styren-
butadienovy kauéuk; ethylen—propylen—aienbvy kauduk (EPDM),
ethylén—propylendvy -kaucuk (EPM) a blékové kopolymery

styfen—butadien—styren a styren-isopren-styren.

‘Tyto polydieny Jjsou pfitomny, Vztaiého vk' % hmotnosti

monomeru, VvV mnoZstvi vét3im neZ 0,3 %:bhmotn. v Jjednom
provedeni a-od 0,3 do 3 % hmotn. v jiném provedeni a od 0,4

~do 2,7 % hmotn. v jesté dalsim provedeni.

Komer&ni provedeni SBB podle predloZeného vynadlezu je SB

- Butyl 4266  (ExxonMobil Chemical Company, HOuéton, TX, USA),

ktery m& Mooney viskozitu (ML 1+8 pfi 125 °C, ASTM D 1646)

v-rozmezi‘od 34 do 44. Vlastndsti,tykajici se vulkanizace
SB Butylu 4266 Jjsou nasledujici: MH je 69t6 dN.m, ML je
11,5+4,5 dN.m (ASTM D2084) .

Butylova kaudukovd sloZka je pritomna v kompozici podle

pfedloZeného vyndlezu v mnoistvi od 50 do 100 dila na 100

" dild kau€uku v jednom provedeni, od 70 do 100 diltt na 100
dild kauGuku v jiném provedeni a od 85 do 100 dila na 100

dild kaucCuku v jesté dalsdim provedeni.




‘Plnidlo a secondarni kauduky

Elastomerni kompozice mohou obsahovat jedno nebo vice

plnidel jakb je  uhli¢itan vépenaty, jil,' slida, oxid
kfemiéiﬁy a kfemicitany, mastek,‘oxid titanidity a saze. V
jednom provedéni jsou plnidlem saze nebo modifikované saze.
Vyhodné plnidlo jsou saze polovyztuZeného typu pritomné v
mnoZstvi od 10 do 150 diiﬁ na 100 dild kaucuku v kompozici,

vyhodn&ji od 30 do 120 dil® na 100 dilt kauduku. PouZitelné

druhy sazi,‘ jak jséu popsény v Rubber technology 5985“

(1995), jsou v rozmezi od N110 do N990. Vhodnéjéi‘provedeni

sazi pro pouZiti napfiklad v b&hounech pneumatik jsou N229,

N351, N339, N220, N234 a N110 podle ASTM (D3037, D1510 a
D3765). Provedeni sazi prdrpouéiti napriklad v bo&nicich
pneumatik jsou N330, - N351,-»N550; N650, N660 a N762.

Provedeni sazi pro pouZiti napfiklad v duSich nebo

- vnit#nich vrstvach pneumatik jsou N550, N650, N660, N762 a
N990 a'Regal 85 (Cabot Corporation Alpharetta, GA, USA) a

podobné.

V  kompozici podle pfedloZeného vyndlezu maZe také byt
ptitomna sekunddrni kaucukovéd sloZka. Provedeni pfitomné
sekundarni kaucukové sloZky Jje pfirodni kauluk. P¥irodni

kauCuky jsou detailné popsany v Subramaniam, Rubber

technology, 179-208 (1995). Z&douci provedeni p¥irodnich

‘ kaucuktt podle pfedloiéného vyndlezu Jjsou zvolena ze

souboru, zahrnujiciho malajsijsky kau&uk jako je SMR CV,
SMR 5, SMR 10, SMR 20 a SMR 50 a jejich smési, s tim, Ze

pfrirodni kauCuky maji Mooney viskozitu p#i 100 °C (ML 1+4)



-

-isopren—butadieﬁovy kaucuk (IBR),

od 30'do 120, vyhodnejl od 40 do 65 Zde pou21vany test

Mooney v1sk021ty Je provadén podle ASTM D-1646.

Y komp021c1ch podle pfedloZeného vynalezu mohou byt take

-pou21ty dalsi sekundarni kauduky. - Sekundarni kaucukove

sloZky kompozice podle vyndlezu Jjsou Zvoleny ze souboru,
zahrnujiciho_ pfirodni kauéuky, polyisoprenovy kaucduk,
styren-butadienovy kauéuk (SBR) polybutadienovy kauduk,

styren-isopren-

butadienovy kauéuk (SIBR), ethylen-propylenovy kauluk,

ethylen-propylén-dienovy kau&uk (EPDM) a jejich smési.
Pbkud je piitbmna,-sekuhdérhi kauéukdvé slozka elastomerni
kompozice maZe byt prltomna v rozme21 do 50 dilﬁ na 100
dllu kauduku v jednom provedenl, dov40 dllu na 100 dild
kaucuku v jiném provedeni a do 30 dild na 100 dild kauduku

v 'jesté dalsim provedeni.

\ jednom provedehi'pfedloéeného vynélézu je jako Sekundérni.

kauCuk pritomen tak zvany semi-krystalicky kopolymer (sce) .
Semi- krystallcke kopolymery Jjsou popsany v U.S.S.N.
09/569,363, podané 11. kvétna 2000 (pfihladovatelem
pfedloieného vynélezﬁ) Obecné& je SCC kopolymer jednotek

odvozenych od ethylenu nebo propylenu a jednotek odvozenych

od a-olefinu, kde o-olefin méd od 4 do 16 atoml uhliku v

2 17
& v

a—oleflnu, kde a-olefin md8 od 4 do 10 atoma uhllku,

‘prlcemz SCC m& jisty stupen krystallcke struktury. V dalsSim

provedenl je SCC kopolymer jednotek odvozenych od l-butenu

(XX R ]
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a dalsich jedndﬁek»od?czen?ch od a-olefinu, kde dal3i o-
olefin m& od 5 do 16 atdmﬁ_uhliku, kde SCC ma také jisty
stupefi krystalické struktury. SCC miZe také byt kopolymer

ethylenu a styrenu.

'Polybutenovy olej pro zpracovani

V  kompozice podle pfedloéeného vynédlezu Je pfitomen’

polybutenovy 6lej pro zpracovéﬁi v jednom provedeni

.predlozeneho vynalezu e polybutenovy olej pro zpracovanl"

homopolymer nebo kopolymer jednotek odvozenych od olefinu s

nizkou molekulovou hmotnostl (mene neZ 15000 Mn), ktery mé
od 3 do 8 atomi uhliku v jednom proVédeni, vyhodn& od 4 do
6 atom uhliku v jiném,proVedehi. \Y% jéétévdaléim provedeni
je polybuten homopolymer nebo kOpblymér C4 raflnatu
Provedenl takovych polymerlt s nlzkou molekulovou hmotnostl,
oznaCovanad jako polybutenove" _polymery, jsou popséna
napfiklad v Synthetlc lubricants and 'high—pefformance
functlonal flUldS, 357~ 392 (Leslie ‘R. Rudnick a Ronald L.
Shubkln, edltorl, Marcel Dekker 1999) (dale "polybutenovy

olej pro zpracovani" nebo "polybuten")

\Y jednom provedeni predlozeneho vynalezu je polybutenovy

_olej DIQ zpracovani kopolymer alespoi jednotek vgvozenyeh

o ls ~A 1 ek
T VUV ULCll_ybll OU dLTiuLu

U

~

jednote
lybute

[
o
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‘fodvozenYCh od 2-butenu. _Jjednom provedeni je po

homopolymer, kopolymer nebo terpolymer t¥i Jjednotek, kde
jednotky odvozené od 1sobutylenu ptedstavuji od 40 do 100

oe

hmotn. kopolymeru, jednotky . odvozene od 1- butenu

b

pfedstavuji od 0 do 40 % hmotn. kopolymeru a jednotky




odvozeﬁé- od ’2—butenu pfedstavuji od O do '40 ‘% hmotn.

képolymeru v jlnem provedenl je polybuten kopolymer nebo

terpolymer = tfi jednotek, kde jednotky odvozené- odb

'isobutylenu pfedstavuji od 40 do 99 % hmotn. kopolymeru,
jednotky odvozené. od l—butehu',pfedstavuji od 2 do 40 %

hmotn. “kopolymeru a Jjednotky odvozené od 2-butenu

pfedstavuji od 2 do 30 % hmotn,‘kopolymeru. \ jéété dalsim
provédeni. jé polybuten térpolymer' t#i jednotek, kde
jednotky odvozené od 1sobutylenu predstavujl od 40 do 96 %
'hmotn. ‘ kopolymeru, " jednotky odvozené od l_butenu
. ptedstavuji od 2 do 40 % “hmotn. kopolymeru a Jjednotky
fod?oiehé od 2-butenu predstavuji od 2 do 20 % hmotn.
kopolymeru. v jeste dalsim provedeni je polybuten
homopolymer nebo kopolymer isobutylenu a 1l-butenu, kde

jednotkylodVOZené od isobutylenu predstavuiji odi65 do 100 %

o\

hmotn homopolymeru nebo kopolymeru a ]ednotky odvozene od

1- butenu predstavujl od 0 do 35 % hmotn. kopolymeru

Polybutenévé  oleje pro zpracovani pouZitelné podle
‘pfedloZeného vyndlezu maji typicky &iselnou st¥edni

molekulovou hmotnost . {(Mn) méné nei 10000 v jednom

provedeni, méné - nez 8000 v jiném provedeni a méné nez 6000

V. jeété da151m _provedeni. V . jednom - provedeni méa
.pbiybutenovy olej <¢iselnou stfedni molekulovou hmotnost

vétéi nei' 400 a v&t3i nez 700 v jiném provedeni a vé&t3i ne?

900 v jeste da131m provedenl Vyhodne provedenl muze byt

komblnace llbovolne vySe uvedene dolnl meze a llbovolne
uvedené horni meze. Napfiklad v jednom provedeni polybutenu
podlé pfedloienéhb vyndlezu ma polybuten &iselnou st¥edni

molekulovou hmotnost od 400 do 10000 -a odv7OO do BOOO'V
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jiném provedeni. Pouiitelhé Viskozity polybutenového  oleje

pro zpracovani jsoﬁ Y rqzmezi _od 10 do 6000  cSt

(centiStokes) pfi lOO °C v‘jednom'provedeni a od 35 do.SOOO

cSt pfi 100 °C v'jiném provedeni a je v&t3i ne? 35 cSt pri

100 °C V'jeété dalsim provedeni a v&t3i neZ 100 cSt p#i

100 °C v je3té& dalsim provedeni.

Komercni pfikiady takovych oleju 'prol zpracovani je -fada
PARAPOL™ olejtt pro . zpracovani  (ExxonMobil Chemical

Company, Houston, TX, USA), Ijako ije PARAPOLTM 450, 700,

950, 1300, 2400,'a 2500. Komercné& dostupna  fada 'PARAPOL -

polybutenoVYéh oleju pro zpracoVéni pfedstavuje'syntetické

kapalné polybuteny, kady jednotlivy pripravek ma jistou

molekulovou  hmotnost‘ a vSechny tyto pfipravky mohou byt
pouiitY»v kompozici_podlerpfedloieného vynélezu. Molekulové
hmotnosti olejd PARAPOL™ jsou od 420 Mn (PARAPOL™ 450) do
2700'Mn (PARAPOHW_ZSOO), jak bylo ur&eno gelovou permeacni
chromatografii. MWD . (Mw/Mn) oleja PARAPOL™s jé v rozmezi
od 1,8 do. 3 v 1jednon1 provedeni a od 2 do 2,8 v Jjiném

provedeni.

Dale je uvedena Tabulka 1, ktera ukazuje nékteré vlastnosti
olej PARAPOL™, pouZitelnych v provedenich pfedloZeného
,vynélezu, kde viskozita byla uréena pomoci ASTM D445-97 a

molekulova hmotnost gelovou permeadni chromatografii.




'Tabulké 1. Vlastnosti jednotlivych oleju fady PARAPOL™

Stupen Mn Viskozita p#i 100 °C, cSt
450 420 10,6 |

700 | 700 78

950 556 230

1300 | 1300 {630
2400 2350 3200
12500 2700 4400

Dalsi :#léstnosti olejt ‘pro zpracovani PARAPOL™ jsou
,nésledujici:_hﬁétota (g/ml) olejti pro zpracovani PARAPOL™
se mé&ni od p¥ibli¥n& 0,85 (PARAPOL 450) do 0,91'(PARAPQL'rM
2500) . . Bromové &islo (CG/G) pro oleje PARAPOL™ dJe v
rozmezi od 40 pro 450 Mn olej pro. zpracovanl do 8 pro 2700_

Mn olej pro zpracovani.

Elastomerni kompozice podle predloZeného vyndlezu mohou
- zahrnovat jeden nebo vice typl polybutent ve form& smési,
smichané bud pfed pridédnim elastomeru nebo s elastomerem.

MnoZstvi a povaha (napfiklad viskozita, Mn a podobn&.)

n

nit.

(])(

mé&si polybutenovych olejl pro zpracovidni se miZe mé

lole L &R & mAlria A SAa mASad N
pluUcLL, yumuu Je pluaau

an

s}

NS

dov
- nizka v;squ1ta_ komp021ce _podle pfedloieného - vynalezu
zatimco PARAPOL™ 2500 miZe byt pouzit, pokud je poZadovana
vySsi- viskozita, nebo mohou byt pouzity jejich kompozice
pro dosaZeni né&které dal3i viskozity nebo molekulové

hmotnosti. Timto zpusobem mohou byt ¥fizeny . fyzikalni
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vvlastnOsti kompdzice.“Konkrétné eréZ "polybuténovy dlej
pro- zpracovani" FZahrnuje jednotli%? _oiej‘ nebov‘kompozice
dvbu 'nebo vice olejl, pouZitych  pro, ziskéhi }libqvolné
poZadované viskozity nebo molekulovéa hmotnosti_(nébo dalsi
viasﬁnosti), jak Jsou uvedeny ‘v demezich, kterd Jjsou

popséana dale.

Polybutenovy olej nebo oleje pro zpracovani jsou pfitomny v
eléstomerni_ kompozici | podle. pfedloiéného vynalezu
v mnoZstvi od 1 do 60 dild na 100 diltt kauduku v jednom
prbvedeni a od 2-40 dild na 100 dild kauduku v jiném
provedeni, od 4-35 dild na 100 dild kauduku v iném
provedeni a od 5-30 dila ﬁa IOO'dilﬁ'kauEuku“V’jéété dalsim
provedeni. Vyhodné&  polybutenovy olej pro - zpracovani

neobsahuje aromatické skupiny nebo nenasyceni.
Cinidla pro vulkanizace a urychlovade

Kompozice vytvorené podle pfedloieného vynadlezu typicky

bbsahuji' dalsi slozky a aditiva obvykle pouZivané ve

smésich  kaucuki, jako jsou  pigmenty, urychlovacde,
zesitujici a vulkanizaéni materiély, antioxidanty,
antiozonanty a plnidla. \Y jednom provédeni latky

usnadiiujici zpracovani (pryskyfice), Jjako jsou naftenové,

e
aromatické nebo parafinové extenderové ole

pfitomny v mnofstvi od 1 do 30 dild na 100 dild kauluku. V
>.giﬁéﬁfnﬁfévedéﬁinfjéou. naftenové, alifatické, paréfinové vav
dalsi aromatické pryskyfice a oleje v zésadé nepfitdmny v
kompozici. Vyrazemg "v zdsad@ nepfitomny" se rozumi, Ze

naftenové, alifatické, parafinové a dalsi “aromatické




vpryskyfice.jsou pfitomny, pokud vlbec, Vv rozsahu ne v&t3im

ne# 2 dily na 100 dila kauduku v kompozici.

- Polymerni kompozice, nap¥iklad kompozice pouZité pro vyrobu
pneumatik, jsou obecné zesitovany. Je znamo, Ze fyzikalni

vlastnosti, charakteristiky' chovédni = a trvanlivost

vulkanizovanych kau&ukovych kompozic se p¥imo vztahuji k

poltu (hustota zesitovani) a typu zesitovani, vytvofenych v

Vprﬁbéhu'vulkanizaéni>reakce.~(Viz napf¥iklad Helt a kol.,

The Post VulkanizétiOn Stabilization for NR, Rubber World,
18-23.(1991)). Zesitujici éinidla a C¢inidla pro vulkanizace
zahrnuji siru, oxid zineénaty a mastné kyseliny. Peroxidové

vulkanizaéni' systémy mohou také byt pduiity. Obecné

polymerni _kompozicé “mohou byt _zesitovany  p¥idanim

_'vuikanizaéhich_molekul, naptriklad siry, oxidtt kovd (nap¥.

oxid zinecnaty), organokovovych sloucenin, radikdlovych

inicidtord a podobné&, s néslednym zah¥ivanim. Konkrétné& je
‘moZno uvést nasledujici obvyklé latky, které jsou pouZivany
podle pfedloieného vynélezu: znO, CaO, MgO, Al,03, CrOs,
FeO, Fe,0; a NiO. Tyto oxidy kovi mohou byt VpbuZity
- spoleé&néd - s odpovidajicim kovov?m koﬁplexem " stearatu

(nap¥iklad Zn(stearét),, Ca(stearat),, Mg(stearat),  a

Al(stearat)s;) nebo s kyselinou stearovou a bud sloudeninou

siry nebo alkylperoxidbvou sloucCeninou. (Viz®  také

Formulation Design and CuringACharacteristics of NBR Mixes

for Séals, Rubber World 25-30 (1993)). Tento zplsob maZe

byt urychlen a je &asto pouZit pro vulkanizaci =

- elastomernich kompozic.
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Urychlovace - zahrnuji. = aminy, guanidiny, thiomoébviny,

thlazoly, thiuramy, “sulfenamidy, .sulfenimidy,
thlokarbamaﬁy, xanthaty a podobné&. Urychlovéni procesu
vulkanizace miZe byt dosaZeno tim, Zze se do kompozice p¥ida
jisté mnoistvi urychlovace Mechanismus urychleni

vulkanlzace prlrodnlho kauc¢uku zahrnuje komplexnl 1nterakce

mezi vulkanizaéni latkou, 'urychlovacem, aktlvatory a’

 polymery. Idealné se veskera dostupna vulkanizaéni léatka
spotfebujé pfi vytvarenl G¢inného zesitovani, které spOJuje
dohromadykdvé'polymerni fetézce'a zlepéujé'celkovou pevnost
polymermi matrice. V oboru je znéma fada urychldvaéﬁ,‘které

zahrnuji neomezujicim zptsobem nasledujici latky: kyselina

"stearova, vdifenylguanidin (DPG), - ”tetramethylthiuram
disulfid (TMTD) , 4,4'-dithiodimorfolin (DTDM) ,
'tetrabutylthiuram , disulfid | (TBTD), 2,2'—benzothiazyl

‘disulfid (MBTS), dihydrat disodné  sole héxamethylen—1,6—
bisthiosulfétu, 2-(morfolinothio)benzbthiazol (MBQ nebo
MOR), kompozice 90% MOR a 10% MBTS (MOR 90), N-terc.-butyl-
‘2-benzothiazol  sulfenamid (TBBS), a iN—OXydiethylen
'thiokarbamyl—Nfoxydiethylen sulfonamid . (0TOS), 2-
'ethylhexanoét'zineénaty (ZEH), N, N'-diethylthiomo&ovinu.

V jednom provedeni pfedloZeného .vynalezu je alespoﬁ jedho
¢inidlo pro vulkanizace p¥itomno v mnoZstvi od-0,2 do 15

dild na 100 dllu kauduku a v mnoZstvi od 0, 5 do 10 dllu na

100 dild kaucuku v jiném provedeni. Clnldla pro vulkan12ac1 :

“zahrnuji ty slozky, které byly popsany vyse, Které

usnadﬁuji nebo ovliviuji vulkanizace elastomeru, jako jsou

kovy, urychlova&e, sira, perox1dy a daldi &inidla obvykla-

v oboru, jak byla popsédna vyse.



Zpracovani

Elastomerni kompozice podle pfedloieného vynalezu jsou
pou21telne v fadé vyrobkl jako jsou vzduchové bariéry a
~konkrétné& takové vyrobky jako jsou dude a vnltrnl vrstvy
pneumatlk pytle, -vaky a obaly. Materidly pro vytvorenl
kompozice se smlchajl obvyklymi zpusoby znamymi odbornikim

v oboru, v jednom kroku nebo v etapéch. VvV jednom provedeni

se saze prldavajl v jlne etap€ neZ oxid zine&naty a dalSl

_aktlvatory vulkanizace a urychlovace. V jiném provedeni se

antioxidanty, antiozonanty a materialy pro zpracovani

pridavaji v etapé " po - zpracovéni sa21 s elastomerni-

kompozici a oxid 21necnaty se p¥ida v zavdre&né etapé& pro
maximalizaci modulu slouceniny. Proto‘jsou vyhodné dvé& aiZ
t¥i  (nebo vice) etap zpracovéni. Dalsi - etapy mohou
zahrnovat v_postupné pftidavéani plnidla a olejt pro

zpracovani.

Kompozicekmohqu byt wvulkanizovany jéjich vystavenim_teplﬁ
 nebo zafeni libovolnYm'obvylem.zpﬁsobem vulkanizace. Jisté
- mnozstvi tepla nebo Zéfeni ("teplo") je nutné pro ovlivnéni
vulkanizace kompozice a pfedldéeny vynéléz neni omézen
zpﬁsobem a mnozZstvim tepla, nutného pro:vvulkaﬁizovéni
kompozice pfi vyrob& materidlu nebo vyrobku. Typicky se

vulkanizace provadi -za teploty v rozmezi od ptibliZné

100 C do pribIizn& 250 °C v jednom provedeni a od 150 °C

do 200 °C v jiném provedeni, po dobu p?ibli¥n& od 1 do 150

minut.



Vhodné .elastomefni kompozice pro vyrobky jako jSOuf duse

nebo dusové vrstvy pneumatik mohou byt pfipraveny pouZitim

| obvyklych 'Vzpﬁsobﬁ michéani, které zahrnuji napfiklad
théténi, valcové mletfi, vytlacovaci “~michéni, vnitfni
michdni (jako pomoci michaé&u Banbury™ nebo Brabender™) a
podébné. Pouzita posloupnost mich&ni a pouZité teploty jsou
dobfe»znémy odbornikim v oboru kauéukov?ch slouc¢enin, cilem
je- dQsaEéni disperze plnidel, aktivatort a latek  pro
oéetfeﬁi V polymerni matrici bez nadmérného vYﬁinu tepla.
Pouzitelné zplisoby .michéni zahrnuji miéhaé Banbury™, do
kterého se pfidaji kau&ukovy kopolymer, saze a
>p1astifikétor a kompozice se miché.po‘poiadovanoﬁ dobu nebo

za konkrétni teploty pro dosaZeni odpovidajici disperze

- sloZek. Alternativné se. kaucuk a cast sazi (napfiklad jedna-

‘t¥etina az dvé tfetiny) michaji po kratkou dobu (nap¥iklad
pfiblizn& 1 a% 3 minuty) s néslethm pfidanim zbytku sazi a
oleje.- Michéani pokraéuje po pfibliiné' 5 az 10 minut za
vysoké rychlosti. otafeni rotoru é b&hem této  doby michéné

slozZky doséhnou"teploty'pfibliiné 140 °C. Po ochlazeni se

slozky michaji v druhém kroku v mlynu na kauéuk nebo v

Banbury™ micha&i a b&hem této doby se pfidajiyéinidla pro
vulkanizace a p¥ripadné urychlovade, které jsou dikladné& a
stejnomérné dispergovdny =za relativn& nizké teploty,
napf¥iklad  pfibli§né' 80 °C aZ pribliZn& 105 °cC, pro
vylou&eni pfedCasné vulkanizace kompozice. Obm&ny zpﬁsobu

michani jsou zfejmé odbornikim v oboru a predloZeny vynéalez

neni omezen " na Z&dnou specifickou proceduru michani.

Michani se provadi .pro dosaZeni stejnom&rné a dikladné

disperze v3ech sloZek kompozice.



Material pro vnit#ni vrstvy pneumatlk se poton1 pfipravi
kalenderovanim - nebo vytlacovanlm kaucukove ‘kompozice na
plochy materiil, ktery ma tloustku pFibliZing 40 a2 80
tisicin‘palce—(l'ai 2 mm) a nastrlhanlm plochého materlalu
na pasy odpov1da]1c1 51rky a délky pro apllkace jako jsou
duSe nebo dulové vrstvy pneumatik. Material miZe potom byt
vulkanizovan, zatimCo'je v kontaktu s n@Zivrstvouba/nebb

boénici pneumatiky, do které je vloZen.

'Materlal pro pneumatlky se pr1prav1 z kaucukove komp021ce

do trubkov1teho tvaru o tloustce od 50 do 150 t1s1c1n palce
(1 27 az 3,81 mm) a nastfihanim vytlaceného materlalu na
odpov1da]1c1 délky. Trublce vytlaceneho materlalu se potom

znovu Strlhajl Co.a konce se slepi prc ~ vytvofeni

nevulkanizované duée,' kterd se potom vulkanizuje pro

vytvofeni dokoncené duse bud zah¥ivanim na teplotu 25 C az
250 °C nebo vystavenim zadfeni nebo da151m1 zpusoby, znamyml

odbornlkum v oboru

Provedeni vzduchovych bariér podle predlozeneho vynalezu
zahrnuje komp021ce polybutenoveho oleje pro zpracovani s
butylovym1 kaucuky jako je poly(lsobutylen ko-isopren) nebo
hvézdicovité rozvétveny butylovy kauduk. Dalsi slozky jako
jsou wvulkanizaé&ni ¢inidla a wurychlovade mohou také byt
pfitomny, stejné& tak Jako plnidla Jedno provedeni

pfedloZeného vynalezu je vzduchova bariéra jako je duse,

“zahrnujici v zdsadé alespon jeden butylovy kaucuk alespon

jedno plnidlo, polybutenovy olej pro zpracovani prltomny

v mnozstvi od 2 do 40 dild na 100 dila kauduku a alespon

- jJedno vulkaniza&ni &inidlo jako je sira, kyselina stearova,




TMTD a dal3i &inidla, ktera ovlivﬁuji.vulkanizaqi. Priklad

kapOZice,pddle predlozeného vynalezu vhodné pro vzduchové

isoprenu) ("butyl" v néasledujicich Tabulkach) v mnoZstvi

100 dila na 100 dild kauduku, polybutenového oleje  pro

zpracovéni v mno¥stvi od 20 do 30 dilt na 100 dila kauuku

a rtznych vulkaniza&nich &inidel p¥itomnych v mnoZstvi od 1

do 5 dild na 100 dilﬁ kaucuku, jako je oxid zineCnaty,

sira, TMTD a kyselina stearovad. Dal3i pfiklad  kompozice

vhodné pro vzduchovou bariéru zahrnuje ~ hvézdicovité

} bariéry' jako jsou duse Je kompozice .poly(isobutylen—ko~‘

rozvétveny butylovy kaucuk v mnoZstvi 100 dild na 100 dila

‘'kau&uku, polybutenovy olej pro zpracovani v mnoZstvi od 20

do 30 dild na 100 dild kauGuku, alespoi jedno plnidlo a

vulkanizaé&ni &inidla.

V jednom provedeni se vzduchovad bariéra vyrobi kombinaci

élespoﬁ jednoho butylového kauduku, plnidla, polybutenového

oleje pro zpracovani, ktery ma Eiselnou stfedni molekulovou

hmotnost =~ alesponn = 400 a vulkanizaéhiho ginidlo; a

vulkanizaci sloZkek popsanych vysSe.

KOmpozice 'vzduchové bariéry podle pfédloieného_ vynalezu
miZe. byt pouZita pro vnit¥nich vrstev pro pneumatiky
motorovych vozidel jako jsou pneumatiky nakladnich vozidel,

pneumatiky  autobusuy, pneumatiky = osobnich = automobilf,

pneumatiky motocykl®, pneumatiky terénnich = vozidel a

podobné. PropuétnostMvidﬁéHﬁNGEikanzéévéﬁ§éﬁm£bmpoiicwﬁgaié-

pfedloZeného vynadlezu je v rozmezi od 1 x 107 do 4,5 x 107°

-cm?.cm/cmz.sek;atm'za teploty 65 °C v jednom provedeni a od

1,25 x 107® do 4 x 107® cm’.cm/cm’.sek.atm za teploty 65 °C v




jiném  provedeni a od 1,5. x 10°® do 3 x 10
~cm’.cm/cm?.sek.atm  za teploty 65 °C v je3téd daliim

provedeni.
Zpisoby testovani

Vlastnosti tykajici se vulkanizace byly méfeny pouzitim ODR
2000 za urcene teploty a oblouku 3 stupnli. Testované vzorky
byly Vulkanlzovany za uvedene teploty, typicky od 150 °C do
160 °C po dobu odpovidajici T90 + odpovidajici setrvani ve
formé. Pokud je to mozZné, byly pro >uréeni- fyzikdlnich
vlastnoSti'Vulkanizované kompoiice pouZity standardni testy
ASTM. Vlastnésti ~tykajici se_vnaméhéni (pevnost ‘v tahu,
 pfodlouieni pfi pretrieni, hodnoty moduldy, energie'nutné
=pro.'pfetréeni) byly m&feny =za teploty okoli pouZitim
_,pfistroje Instron 4202. Tvrdost Shore A byla m&fena =za
teploty okoli pouZitim pfistroje Zwick Duromatic. 'Chyba
- (20) ptri méfeni -100% ‘modulu je 0,11 MPa; chyba (20) pri

mé¥eni prodlouZeni je 13 %.

Hodnoty "MH" a "ML" pouZité zde a v daléich ééstech'popisu
oznacujl "maximdlni kroutivy moment" a "minimalni kroutivy
moment" . Hodnota "MS" je Mooney vulkaniza&ni hodnota, "ML
(1+4)" je hodnota Mooney v1sk021ty Hodnotv "Tc" Jjsou- doby
vulkanizace (cure time) v minutdch a "Tg" je vulkanizadéni
: doba |
- Molekulova hmotnpst polybutenového oleje pro zpracovani

PARAPOL™ byla urlena gelovou permeadni chromatografii a
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. ziskané hodnotybéiselné stfedni molekulové hmotnosti (Mn)
m&ly chybu 20%. Zpﬁéoby ur&ovani molekulové hmotnosti (Mn a
Mw) a rozloZeni. molekulové. hmotnosti (MWD) djsou obecné
»popsény v US 4,540,753, autofi Cozewith a kel. a v tam

' .21

Macromolecules 3360 (1988). Pfi typickém mé&¥eni se

citovanych referencich, a v Verstrate a kol

tfikolOnovy‘ soubor pouZivad ‘za. teploty 30 °C. PouZité
vymyvaci rézpouétédlo mize byt stabilizovany
teﬁrahydrofuran‘ (THF) nebo 1,2,4;trichlorbenzen (TCB) .
Kolony byly kalibroVény pouiitim polystyrenovych standarda
s presné znémou'molekulovou‘hmotnosti. Korelace retenéniho
objemu polystyrenu. ziskaného pro standardy k retenénimu
o  _ .objemd  testoVahého polymeru dava molekulovou hmotnost_
polymeru. Viskozita polyﬁutenbvého 'oleje pro zpracovani

PARAPOL™ byla ur&ena podle standardu ASTM D445-97.

Méfeni pevﬁosti v tahu byia provadéna za téploty'okoli na'
testovacim systému Instron Series IX Automated Materiéls

6.03.08. Byly poufity'mikrovzorky'pro testy peVnosti v -tahu

(ve tvaru psi kosti) o Sifce 0,08 palch (0,20 cm) a délce

0,2 palcd (0,5 cm) (mezi znaékami). Tloustka vzorkr se

ménila a'byla'méfena ruéné& na pfistroji Mitutoyo Digimatic

" Indicator pfipojeném na systémovy poéitéé. Vzorky byly
taZeny rychlosti 20 palcd/min (51 cm/min) a Dbyla

¢ _ zaznamenévéha data o naméhéni.'Je uvéddéna stfedni hodnota

namadhani alespofi t¥i vzork(. Chyba (26) m&Feni pevnosti v

‘tahu je 40,47 MPa.




Propustnost kyslikﬁ'byla méFena pouiitim.pfiétroje MOCON
OxTran Model 2/61 pracujicim na pr1nc1pu dynamlckeho mé&¥eni
prenosu kysllku tenkou vrstvou zplUsobem, publlkovanwn v R.
A. Pasternak a kol. v 8 Journal of polymer science: &&st A-
2, 467 (1970). Jednotky mé&¥eni jsou jsou cc.mil/m.day.mmHg.
Obecné& se mé&feni provadi né&sledovn&: tenka vrstva nebo
“kaucukové vzorky se pfipnoﬁ  na difuzni buﬁky, které se

~ zbavi kysliku propléchnutim nosnym plynem prostym kysliku.

- Nosny plyn se vede na senzor dokud se neustavi stabilni

hodnota huly Potom se wvné difuznich bunek ptivede 01sty
kysllk nebo vzduch. Kyslik difundujici vrstvou do vnltrnl
¢ésti komory se prevadl na senzor, ktery m&fi rychlost

difuze kysliku.

Pfopustnost vzduchu byla testovana nésledujicim zpusobem.

Tenké vulkanizované testovaci vzorky zkoumané kompozice

' byly vloZeny do difuznich buné&k a 'temperdVény vV olejové:

lazni p¥i teploté& 65 °C. Doba potfebné ‘pro prostup vzduchu

danym vzorkem se zaznamenava pro urceni jeho propustnosti
vzduchu Testované vzorky byly kruhovehq tvaru s prumérem
12,7 cm a tloudtkou 0,38 mm. Chyba'(Zc) mé&feni propustnosti
- vzduchu je ~ 0,245 (x10%) jednotek. Dalsi zplisoby testovéni

- jsou popsény v Tabulce 2.

Prlklady proveden1 vynalezu

PfedloZeny vyndlez miZe byt lépe pochopen s odvolanim na
nasledujici pfikladvaompozic a Tabulek, aniZ by tim byl

jakkoli omezen. PouZité slozky'kompozic a jejich komerd&ni




zdroje Jsou uvedeny v Tabulce. 3, skutecné komp021ce z
,Prlkladu jSOU v Tabulce 4 s mnoZstvim uvedenym v poc&tech
- dild na 100 dllu kauCuku, a experimentdln& urdené
vlastnosti té&chto kompozic ‘jsou pfehledn& uvedeny v

Tabulkach 5 a 6.

Kompozice .z pfikladﬁ.'byly michéhy zpusoby obvyklymi v
-oboru, sloZky a jejlch relatlvnl mnozstv1 jsou uvedeny v
Tabulce 4. Konkrétné byly sloiky pouZité v prvnim kroku
michany p#i 80 ot./min. v michadi BANBURY™ velikosti BR za
tlaku 40 psi s teplotni Fidici ]ednotkou nastavenou -na
pfibliZn& 66 °C. Elastomer byl prldan v okamZiku nula. Saze
a pryskyfice byly prldany po 30 sekundach michéni a olej a
zbyvajlc1 slozky byly pfidany, kdyZ kaucukova smés dos&hla
'teploty pribliZn& 110 °C. Po dal3i jedné minuté& byl michaé
vyprazdnén. 'Vzorky byly upraveny do kone&né podoby v mlynu
'prldanlm latky ﬂpro oSetfeni do =zakladni davky z prvniho

kroku mlchanl

Data v Tabulkadch 5 a 6 ukazﬁji; Ye pouZiti polybﬁtenového
oleje pro zpracovani zlepSuje kvalitu vzduchové'bariéry z
butylévych kaucukd, stejné& tak jako vlastﬁosti‘tYkajici se
starnuti za udrZeni zpracovatelnosti, jak bylo urc¢eno na
zakladé hodnot Mooney &iskozity a vulkanizovatelnosti.
Napfiklad butylovy kauCukovy kontrolni vzorek mé&l hodnotu
prodlouzeni 553 % (bez starnuti) a butylovy kauduk s 1300
“MiT PARAPOL™ W&l hodnotu prodlouZeni 678 % (bez starnutl){
-jak " je ukdzédno v Tabulce 5. Odpovidajici_ hodnoty po
stdrnuti v Tabulce 6 ukazuji 71% a 94% uchovadni hodnot

prodlouZeni po sté&rnuti, jak -bylor uréeno déleninl-hodnot




prolepieni po starnuti odpovidajicimi hodnotami Dbez
 starnuti. Hodnoty prodlouzeni pro butylové kompozice s
polybutenovym olejem pro zpracovani obecné ukazuiji 90-95%

uchovani hodnot po stérnuti.

Krom& toho hodnoty modulll kauduku u vzorkld po starnuti

vykazuji zlep3eni po starnuti, coZ je indikatorem mékkosti

kauuku. Nap¥riklad kompozice butylového kauduku s 950 Mn
PARAPOL™ ma 300% Modul (bez stdrnuti) velikosti 4,60 MPa a
- 3,94 MPa po starnuti. “

Hodnoty zadrZovani vzduchu pro kompozice vykazuji zlepSeni,
kdyZ Jje v kompozici pritomen polybutenovy_'olej pro

zpracovani. Napt¥iklad propustnost vzduchu a MOCON hodnoty

pro 'vzorek butylového kaucuku ,jsbu 3,94 -x 107

.cm3.cm/cm2.sek.atn1 a 40,11 jak Je ukédzéno v vTabulée 6,

zatimco hodnoty pro . butylovou . kauéukovou kompozici s

"PARAPOL 2400 jsou 1 96 x 107% cm® cm/cm sek.atm a 20 76.
Dochézi tedy ke zlepsenl kvalit jako vzduchovd bariéra u
butylovych kaucukll s pouZitim polybutenu v kompozici. Data
pro SBB kauduky v CALSOLTM/PARAPOLTM kompozici naznaduji
podobny trend u butylovych kompozic 's CALSOLTM/PARAPOLTM
takZe je patrne, Ze kompozice SBB a ‘polybutenu. vykazujl

zlep3eni p¥i starnuti a jako vzduchova barlera.

Polybutenovy olej pro zpracovanl mizZe byt pou21t namisto

jinych lé&tek uSnadnulelch zpracovanl prl vyrobe‘ dusi

pneumatik podle pfedloZeného vynélezu. Latky usnadiujici
zpracovani, jako Je naftenovy “olej, Jsou potfebhé pfi

vyrobé duse pro umoznéni wGéinného a bezprasného zpracovani




nevulkanizované elastomerni slouceniny vV zavodé na vyrobu
kauéukevych produkti. Nap¥iklad Mooney viskozita kompozice
. ma omezeny ' fozsah hodnot; které umoziuji = G&inné
kalenderovani, vytlaovéni a tvarovdni. P¥ilis nizka
hodnota Mooney viskozity zplsobuje prohybéni‘a ztratu tvaru
kompozice, =zatimco prilis vysoka hodnota zpﬁeobuje Spatné
vytladovani a Vtékéni do formy a potenciidlné &patné
tvarovany produkt. Nicméné& po Vvulkanizaci pouZiti 'téchto
naftenovych latek usnadniiujicich zpracovani zvysuje prostup
vzduchu st&nami duse pneumatlky tvorbou mikrokanalq, CimZ

se sniZuje  zadrZovani vzduchu produktem. PouzZiti

polybutenového oleje pro zpracovani podle pfedlozeneho‘

vynalezu v.kompozicich elastomert bud udrZuje nebo zlepSuje
zpracovanl a vlastnostl tykajici se vulkanlzace elastomeru
Kromé& toho pouZiti polybutenoveho oleje pro zpracovani
sniZuje  propustnost vzduchu o  50% v zavislosti na

molekulové hmotnosti oleje a pouZitém elestomeru.

I kdyz predloZeny vynalez byl popséan aA 1lustrovan
S odvolanlm na konkrétni provedenl, je odbornlkum v oboru
zfejmé, Ze predlozeny vyndlez miZe mit nmoho provedeni,
kterd zde nebyla uvedena. Z tohoto duquu by mély byt pro
-stanoveni -skutedného rozsahu pfedloZeného vynélezu‘uvédény

reference pouze na p¥ipojené patentové naroky.

Vsechny' prioritni dokumenty jsou zde plné zahrnuty jako

referenceé pro Vsechny Ggely, pro které je takova reference

,prlpustna Kromeé toho vSechny zde uvedené dokumenty, véetné

zplsobll provadéni testd, jsou zde pln& zahrnuty jako
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reference pro Véechny UCely, pro které je takovd reference -

"pripustni.

Tabulka 2. ZpUsoby testovani

Jednotky

Parametr Test

Mooney viskozita ML 1+8, 125 °g, ASTM D 1646
(polymer) MU (modifikovéno)
Propustnost pro vzduch om®. cm/cn? . sek. atm | Viz text
Kfehkost | B ASTM D 746

Tg (tangens delta max) °C Viz text |
Pevnost ' PSI {ASTM D 412

v nevulkanizovaném .stavu

(100% Modul)

Mooney viskozita

(kompozice)

ML1+4, 100 °C, MU

ASTM D 1646

Mooney doba vulkanizace

Ts5, 125 °c,

minuty -

ASTM D 1646

Oscilacni diskovy
rheometr (ODR) :

pEi 160 °C, # 3° oblouk
ML

MH.

Ts2

| 1e90

Rychlost wvulkanizace

deciNewton. m .
dNewton. m
minuta |
minuta

dN.m/minuta

ASTM D 2084

Fyzik&lni vlastnosti
tlakové wvulkanizovano

Tc 90+2min pfi 160 °C

ASTM

D 2240
ASTM D 412

forma C




Tvrdost
Modul ‘
Pevnost v tahu

ProdlouzZeni do pfetrZeni

Shore A
MPa
MPa

%

Starnuti

v horkém‘vzduchu

72 hodin p¥i 125 °C
Zména tvrdosti

Zmé&na pevnosti v tahu
Zména prodlouZeni

Zména hmotnosti

o oo o°

o

ASTM D 573

Pevnost pro pfetrZeni

forma B'&vforma C

N /mm

ASTM D 624




.,Tabulka 3. SloZky a jejich komeré&ni zdroje

Slozka

Struény popis Komeréni‘zdroj‘
butyl 268 :Poly(isobutylen-ko—' ExxonMobil Chemical
o isopren) Compaﬁy ' (Houston, TX,
USA) |
CALSOL 810 Naftenovy olej ASTM | R. E. Carroll, Inc.
typ 103 . (TrentOn,‘NJ, Usa)
CAPTAX™ 2= R. T. Vanderbilt
merkaptobenzothiazol
KADOX™ 930 VYche éisty,frénc.-Corp.-of America (Ménaca,
| | oxid zineénaty | PR, USA),
PARAPOL™ C4 rafinat ExxonMobil ‘Chemical
} Company (Houston, _TX,
USA) '
SBB Hvézdicovité ExxonMobil Chemical
rozvétveny butylovy | Company (Houston, TX,
kaucuk 4266 UsAa)
Kyselina Vulkanizac¢ni &inidlo haﬁfiklad C. K. Witco
| stearova | | Corp. (Taft, LA, USA)
Sira vulkaniza&ni ¢inidlo | napfiklad R. E. Carroll |
o | (Trenton, NJ, USA)
TMTD tetramethylthiuram napriklad R. T.
disulfid Vanderbilt (Norwalk, CT,

Usa)
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JUuDr. Otakar Svor&ik - 35 - ' Celesess” "..: N :..: '..:

advokat
Halkova 2, 120 00 Praha 2

PATENTOVE NAROKY

1. Vzduchové'baiiéra, vyznadujici se tim, Ze je vytvoZfena
zkombinovanim alespon ]ednoho butyloveho kauduku, plnidla,
polybutenoveho oleje pro zpracovanl, ktery m& <&iselnou
stfedni molekulovou hmotnost alespoi 400, a alespon jednoho
vulkaniza&niho ¢inidla; a vulkanizaci zkombinovanych

slozek.

2. vzduchova bariéra podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze
polybutenovy olej pro zpracovani mé& Ciselnou st¥edni
molekulovou hmotnost, alespon 700.
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3. vzduchova bariéra podle néroku 1, vyznacdujici se tim, ze
polybutenovy ole] pro zpracovani  mad Ciselnou st¥edni

.molekulovou hmotnost od 700 do 6000.

4. Vzduchova bariéra podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze
polybutenovy olej pro zpracovani. m& <&iselnou stfedni

molekulovou hmotnost méné ne¥ 10000.

5. Vzduchova bariéra podle naroku 1, vyznacdujici se tim, Ze
polybutenovy olej pro zpracovani je pEitomen v kompozici v

mnofstvi od 2 do 40 dil®t na 100 dild kaucuku.

6. Vzduchova bariéra podle madroku-l, -vyznalujici-se- £im,  Ze. . .
plnidlo 3je zvoleno ze souboru, zahrnujiciho uhlic¢itan

vapenaty, Jjil, slidu, oxid kFfemicity a kfemiéitany, mastek,
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oxid ‘titani&ity, &krob, dfevitou moulku, saze a jejich

smési.

7. Vzduchové bariéra podle naroku 1, vyznacdujici se tim, Ze

plnidlo je saze.

8. Vzduchové bariéra podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze

viskozita polybutenového oleje pro zpracovani je od 10 do

6000 cSt p¥i 100 °C.

9. Vzduchovd bariéra podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze
propustnost vzduchu je od 1 x 10° do 4,5 x 107

cm3.cm/cm2,sek}atm za teploty 65 °C.

10. Vzduchové bariérabpodle naroku ‘1, vyznadujici se tim,

e naftenovy olej je v zésadé neptritomen.

11. Vzduchové bariéra pddle naroku 1, vyznadujici se tim,

Ye vytvari dui pneumatiky.

12. Vzduchové bariéra, vyznadujici se tim, Ze Je vytvotena
zkombinovénim alespoil jednoho butylového kaucuku, alespon
jednoho plnidla, polybutenového oleje prb zpracovani, ktery
ma viskozitu vét3i neZ 35 cSt pri 100 °C a alespon jednoho
vulkanizééniho ¢inidla; a vulkanizaci zkombinovanych

sloiek._

13. Vzduchova bariéra podle naroku 12, vyznadujici se tim,
e polybutenovy olej pro zpracovani ma d¢iselnou stfedni

molekulovou hmotnost alespofi 700.
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14. Vzduchova bariéra podlé naroku 12, vyznadujici se tim,

e polybutenovy olej pro zpracovdni ma cCiselnou stredni

molekulovou hmotnost od 700 do 6000.

15. Vzduchovad bariéra podle naroku 12, vyznacujici se tim,
e polybutenovy olej pro zpracovani ma ¢iselnou stfedni

molekulovou hmotnost méné& ne? 10000.

16. Vzduchovad bariéra podlé naroku 12, vyznadujici se tim,
?e polybutenovy ole] pro zpracovéni je pritomen v kompozici

v mnofstvi od 2 do 40 dild na 100 dild kaucuku:.

17. Vzduchova bariéra podle naroku 12, vyznadujici se tim,
zZe alespon jedno plnidlov 'je zvoleno ze sbuborﬁ,
zahrnujiciho uhli&itan vépenaty, jil, slidu, oxid k¥emicity
a kfemiéitany, mastek, oxid titanicity, §krob, dfeVitéu

moudku, saze a jejich smési.

18. Vzduchova bariéra podle naroku 12, vyznadujici se tim,

e plnidlo je saze.

19. Vzduchovd bariéra podle naroku 12, vyznacdujici se tim,

e polybutenovy olej pro zpracovani ma viskozitu od 10 do

6000 cSt pfi 100 °C.

"20. Vzduchova bariéra podle naroku 12 vyznadujici 'se tim,
se propustnost vzduchu je od 1 x 10° do 4,5 x 107°

cm®.cm/cm?. sek.atm za teploty 65 °C.
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21. Vzduchova bariéra podle naroku 12, vyznaéujici se tim,

Ze naftenovy olej je v zdsadé nepfitomen.

22. Vzduchovéd bariéra podle naroku 12, vyznadujici se tim,

Ze vytvari dusSi pneumatiky.

23. Kompozice, vyznadujici se tim, Ze obsahuje alespon
jeden butylovy kauéuk,'alespbﬁ jedno plnidlo a polybutenovy
olej pro zpracovani, ktery md &iselnou stfedni molekulovou
hmotnost alespon 400. |

24. Kompozice podle naroku 23, vyznadujici se tim, Ze
polybutenovy  olej . pro zpracovani ma ¢iselnou stfedni -
molekulovou hmotnost alespon 700.

25.  Kompozice dele naroku 23, vyznacujici se tim, Ze
polybutenovy olej pro zpracovani ma giselnou st¥edni

molekulovou hmotnost od 700 do 6000.

26. Kompozice . podle naroku 23, vyznacdujici ‘se tim, Ze
polybutenovy olej pro zpracovani ma <iselnou stfedni

molekulovou hmotnost mén& ne? 8000.

27. Kompozice podle naroku 23, vyznacdujici se tinul Ze
polybutenovy olej. pro zpracovéani je pFitomen v kompozici v
b g mnozstvi od 2 do 40 dilt na 100 dild kauduku.

28. Kompozice podle naroku 23, vyznadujici se- tinu zZe
alesponi jedno plnidlo je zvoleno ze souboru, zahrnujiciho

‘uhli&itan véapenaty, jil, slidu, oxid  kfemicity = a




29, Kompozice podle néroku 23; vyznadujici se tim, 3e

. 30. Kompozice podle naroku 23, vyznacdujici se tim, e

31. Kompozice podle naroku 23, vyznadujici se tim) zZe
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_k¥emicitany, mastek, oxid ~titaniéity, ékrob,- drfevitou

mouc¢ku, saze a jejich smési.

plnidlo je saze.

~

viskozita polybutenového oleje pro zpracovéni je v&tZi nez

35 cSt p¥i 100 °c.

‘naftenovy olej je v zadsad& nepfritomen.

32. Kompozice podle naroku 23, vyznacujici se tim, e také
zahrnuje vulkanizaéni ¢&inidlo.
33. Kompozice podle naroku 32, sznaéujici se tim, ze

kompozice se zah#ivad na teplotu potfebnou k vytvrzeni.

~

34. Kompozice podle naroku 33, vyznacdujici se tim, e

vytvari duéibpneumatiky.

35. Kompozice podle naroku 33, vyznadujici se tim, Ze

vytvati vyrobek =zvoleny ze souboru, zahrnujiciho. dusi

pneumatiky, vnit#ni vrstvu pneumatiky, vak nebo obal.

-~

propustnost vzduchu je od 1 x 10°% do 4,5 x 107®

cm’.cm/cm’. sek.atm za teploty 65 °C.

(S

"36. "Kompozice podle naroku 33, vyznadujici se tim, se
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37. Elastomerni kompozice, vyznadujici se tim, Ze zahrnuje
alespon jeden 'elastbmer, aléépoﬁ jedno plnidlo "aA
polybutenovy olej pro zpracovani, ktery m& ¢iselnou st¥edni

molekulovou hmotnost od 400 do 10000.

38. Kompozice podle nadroku 37, vyznadujici se tim, Ze

polybuten md viskozitu od 10 do 6000 cSt p¥i 100 °C.

39. Kompozice podle naroku 37, vyznacujici se tim, Ze
polybuten je pritomen v mnoZstvi od 2 do 30 dild na 100

dila kaucduku.

40. Kompozice podle -naroku 37, vyznadujici se tim, " Ze .. .

naftenovy olej je v zadsadé neprfitomen.

41. Kompozice podle néaroku 37, wvyznacdujici se ¢tim, I:Ze

elastomer je butylovy kaucuk.

42. Kompozice podle naroku 37, vyznadujici se tim, Ze
elastomer' je zvolen ze souboruy, zahrnujiciho
poiy(isobutylen—ko-isopren), polyiSopren, polybutadien,
polyisobutylen, poly{(styren-ko-butadien), pfirodni kaucuk,

‘hv&zdicovité rozvétveny butylovy kauduk a jejich sm&si.

43. Kompozice podle naroku 37,‘ vyznacdujici se tim, Ze
polybutenovy olej pro zpracovani je kopolymer jednotek
2 ’ odvozenych od isobutylenu a jednotek odvozenych od 1-

butenu.
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