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MEMORIA DESCRIPTIVA _
DE UNA PATENTE DE INVENOION, POR VEINTE AfOS EN BS-
PAFA, A FAVOR DE UNION CHIMIQUE EELGE, S,A., DE NA:
CIONALIDAD BELGA, RESIDENTE EN BRUSELAS (Bélglca) 61
Avenue Loulse, B
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" PROCEDTMIENTO PARA MEJORAMIENTO DE BARNICES A BASE DE
ORGANO ~ POLISILOXANOS",
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La presente invencién se refiere & un procedimiento de
prepara&ién ae-bérnice§ a base de 6rgano—polisilozanoé,
Eg qonocido que los organo=~polisiloxanos que estén en
- ~ la bmge de estos barnices estén constituidos por un conjunto

de macromoléculas esenclelmente inestesbles, & causa de la polie=

merizacién continue de estas macromoiéoulaa; les mismas formen
finalmente una mese estable, durs, y compacts, Le polimerizea~
- 046n puede ser ecelerada por-dilferentes medios,.partioularmehte

por calentamiento, Fn estado liquido los barnices representen

10  en principio une solucién coloidel de 6rgeno-polisiloxenos ya
fuertemente pblimorizadoa, perds gfin Inestebles, en un disolw
vente gprOpiado, 

" Antes de aplioar estoé barnices sobrs le superficle a

2 o proteger,rdeben ger sometidos & una Operacién‘fihal, en general

v 15 -} unabooccibn con objeto de separar el disolvente y llevar la

| polimerizeclén e su grado finsl. ﬁhibarniz‘es tento méa'apref

cledo cuanto més iargo sea el ﬁeriodo’de inestabilided de los
6rgano-polisiloxenos y més répide sea la polimerizecién final,

"Ls primere de~ éstas caracteristicas permite'bantener.largo tiem=

20 po el barniz en estado liquido sin alteracién importante de sus
| . ‘prOpiedades,.particularmente de la viscoslidad, en tanto que

? la segunde heaoce més fdcll Ro Operaeién.final; Otra oualided

% C ‘ esencial de los barnices es la propledad de formar capes de es~
pesor lo més lgual qué sea posible, incluso aungde no se encuen-

25 vtren las mismas enAposicién'horizontal antes j durante la coc=

n . " oi6n, BEs evidente que éste cumlided depende en gran medida de .

le viscosldad del barniz 11Quidb, pero no es menoa:evidente que
~ la estabilided de este barniz liguido es tento meyor, cuento
més grande ses la centldad de disolvenée que, pere une viscosl=-

- 30  ded dadg,'sea posible aumentar, es decir,Vsegﬁn pueds ser consers
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vado el barhiz’en estado mis diluido,
- EL procedimiénto que constltuye el objeto de 1a‘presené

‘te invencién permite obtener barnicqs a base de 6rgano~polisilo=

zenos, que tlenen, a . lgual tanto por clento de disolvente, una
viscosidad més eleveda, o éue, a2 une misme viscosidad, soportan
une cantidad mﬁyor de disolvante.‘na coocibén de semejentes bar=
nlces es més réplda y el coclente &el espesor de las peliculas
en las partes alte y baja de une superficle vertical es mejora-
do y tlende hecila la unidad"., El procediiniénto se basa en el
hecho comprobedo de que un trozo de hielo que contenga un 6r=
éano-polis;ld;anos eniéstaﬁo Inestable y del disolvente se trans-
forma en wn liquido por una.intima,pﬁlverizacién v que éste li~ |
quido posee las propledades del barniz mejofado de gue se hebls
més arriba, o

En lo que sigue esta transformacién del estado de hie~
lo en soluclén collodal es llamada degelificagion. E1 fenbmeno

. a
en si es conocldo, pero hasta el presente no/encontrado apllcee

cién técnica en la indusirie de los 6rgano-poliéiloxanos.t .
La, pulveﬁizacién de un trozé de hielo de 6fgano-poliei-

o loxanos y de dlsolvente puede ser operada con ayuda de un moli-

no cololdal, de un agitador de turbine de un mezclador a rodi-
llos o de cualquiler otro dispositivo de pulverilizeclén equlva=
lente, | |

Para mejorar un barniz de 6fgano-polisiloxaqo de m
ianto por clento de materia 6rgano-siliclca y de una viscosilded
dada{ pfimeramente se separa el disolvente por destilacién, des-

pués se callienta la resina de Orgeno~polisiloxano durante varias

“horas & una temperasture igual o superlor & aquella & la cual

© la reeine ha sido formade, Resulta de este ocelentamiento un

aumento del grad@ de polimerizgaién del érgano-polisiioxanoz
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eh el disolvente para formar una solucidn coloidal.. Entre tanto
ebsorbe el dlsolvente para former un trozo de hielo, somefiendp
este 8 la degelificacibn, se obtiene un barniz‘liquido que,.para
uﬁa centided de disolvente idéntica, acusa una viscosidad. su~

perior & la del barniz de partida. Pars restablecer la viscosi-

- ded primitive, tiene lugar efisdir un suplemento-de disolvente.

- aflediendo menos disolvente del necesarlo para restablecer la

viscosided primitiva, el procedimiento de la presente invencidn
ofrece un medio para sumentar la fiscoeidad del barmiz, sumen-
tando tembién la dureclén de estabilided del barniz en estado
liquido. Bn la préotice, la cantided de disolvente suplementa~
rio depeﬁde de 18 calided deseade de barniz y del objeto &l cual
el barniz es destinado, - U

La Invencion comprende la posibilided de operar direce

tamente la preparacién de la resina de 6rgano=polisiloxano de

un grado de polimerizaclén superior, partiendo de los compuesSe

tos érgano-siliclcos monémeros o debilmente polimerizados sin

_‘paaar por un barnlz intermedlario, En este caso, en luger de de~

tener el calentamlento en el momento en que se alcenza el grado
de polimerizacién que permite disolver la resina en el disoiven-
te, se continda calentando haste alcanzar un grado de poliméri-
z8clén que corresponda & une resing que forme con el disolvene

te un trozo de hielo capaz de ser deshelado como se he deséri-.
to anteriormente. Este procedimiento descrito es ventajoso en
todos 1os casos en que le formeclén de los Organo-polisilozanos
polimerizadoa tlene luger en eusencle de catalizadores o de

otras sustanclas que deban ser - separadas de la resina antes de la

preparacién del barnlz, De este modo, la preparacién de un bare

. nlz intermediario, que deberf ser descompuesto pera someter la

resina & una polimerlzacién suplementarie, puede ser suprimids,
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cuando_loé drgeno~polislloxsnos son obtenldos con ayude de proe
cedimientos en los cusles 1néerv1anen,reacciones de hidrélisis |
de compusstos 6rgano-silicicos, |

~ En los‘procedimientos de preparaéién_de resinés 6rgano=
silicices en presencia de catslizadores, es recomendable dete~
ner le polimerizecién en el momento en ‘que las resinas poseen
todavie un grado'de‘fiuidez que‘permita separar el catalizador,”
por ejeﬁplb.mediante un lavado de sgua. Le. polimerizacién suple~
mehtaria es entonces éfectuadatdeSpués de este éperacibn 1nter¢
media, sin o con intervencién momenténes de disolventes,

EL procedimiento segin 18 invencién permite por otro
ledo hsoer utilizables resinas que hayan pasédo el gradé de po-
limerizacién desesdo o barnlces que se'hayan helado de maners Ko
intencionede, |

Los barnices obtenidos segin le presente invencién, .
éplicados en delgada capa, dan después de cocoibn péiiculas ii—
sas, duras, trensparentes y resistentes, Sin embargo, sl la dege-
lificacién no'ha,aidoAtotglmentq completa, las peliculas pue-
den ser més o menos opaces, Este hecho no tiene ilmportencie pe-
re log« barnises pigmentaﬁbs. Ademéis, une pulverizaclbn de ge-
11ficacién suficlentemente intensive permite obfener bamices
que proporcionen capss trensparentes, al menos en ﬁanto que la
polimerizacién de las resines no he sido llevede absolutemente
demasiado lejos, | o

Los e jemplos siguientes se refiersn a algunas posibili-
dades de ;jecuniéh de la presente 1nv§ncibn sin limitarla en mam-
nera alguna, Por otra parte estos e jemplos proporéionan indica-

clones sobre las propledades de los barnices obtenidos segin el

‘procedimiento descrito,
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EJEMPLO 1.

500 gs. de'uﬂ barniz a base. de drgano-polisglpzanos te=
niendo & 208C. une viscosided de 40 ¢P,determine con la ayuds
de 1= escala de GARDNER,'contenienﬁo en solucién toluénice 60%
de une resine metilicoéfenilice de polimerizaci6n répida de une.
proporcién R/8L = 1,75, preparada por réaocién'entre ethoxylas

nos sustituldos y clorosilanos sustituldos en presencie de clo=

- ruro de aluminilo ocomo catallizador, hen sido calentados en un

matrez provisto de une columna de destilecién hmste la elimine-
ci6n del disolvente. Lo resina ha sido polimerizédé v finalﬁené
te helsde por calentaﬁienbo'durante varias horas a 2008C y se
le restituys 1a‘cantidad'de disolvente separado, La resina eb~
sorbe elldisoi§enteval_incharSQ, pero no vuelve a disolver en
61, ®ste trozo de hielo he gidorliduado sometiéndole durante
una mgdia hora & la aasién de un,agitadbr de furbina y; seguli-
demente, durente unos quince minutos, a la aocién'de un molino

cololdal, El resultado es un barniz de un peso 1ldéntico al bar=-

niz primitivo, su viscosidad determinade en las mismes condiclo~

‘nes de concentracién y de temperatura que pars el barniz primi-

tivo, es de 380 cP, ' _

~ Fare las aplicaciones précticas, este berniz ha sido
diluldo heste une concentracién de 50%; Laa capas,dé barniz
obtenidas a partir de ésta solucién sobre placas de vidrio son

duras, lisas y transparentes.

- BJEMPLO 2,

Un barniz semejante & aquel de que nos hemos servido

‘en el ejemplo 1, de una,prOporciéngg = 1,6 conteniendo 80% de

resine de 6rgeno-polisiloxeno, se heleba esponténesmente des-
pués de una conservacién durante 1l meses, Luego de heber afig~

dido tolueno pare retroteer la concentracién de resine o 60%,
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la degeldflicacién por medio de un egitador de turbina y de rodi-
llos meécladorea ha permltido obtener una solucidén cololdal de
una viscosidad de 420 cP en solucién a 60%.

Este barnliz aplicado eobrc place do vidrio a la concen»
tracién de 604, ha dado una cepa lisa, dure y relativemente trans
perente. Aplicado a la concentracién de ?o” de resina, el bar-
niz & dado yma capa lisa, dura ¥ opaca, Bl barniz a 60% de resi-

ne, pigmentado por un 30% de polvo de aluminio, he dado sobre

le placa de vidrio una capa de pintura dura y compacté.

BIRMPLO 3.

Une mezcla gue contenga 149,4 gs. de metiltriclorosila-

no, 129 gs. de dimetildiolorosilano 211,5 gs, de fenlltricloro~

sllenc y 253 gs, de difynildiclorosilano se dlluye en su volumen
de tolﬁano, deSpuééd:n su volumen de éter y se introduce lenta=
mente en un matraz/lorlitros'que contenga 4 litros de aguas, 1
Xg. de hielo molido, 1 litro de tolueno y 1 litro de éter, El

metraz estd provisto de un égitador que revuelve répldiamente,

- Después de la introduccibén de los clorosilasnos, se agle
te la mezcla durante 1 hora y se lava variss veces con agus, has-

ta la separacién complete del &cido clorhidrico formado, Se se=-

'para del agua y se seca la solucién de los 6ompu;stos 6rgano=si-

1icicos,hidrolizedos sobre el sloruro de celclo,

Después de 12 eliminaclén por destilacién del éter ¥
del folueno,'se roltlenen 398 gs. de vresina, Eéta titima, re-
puesta en solucibén de tolueno g’GO% de resinea, muestra una vise
cosidad Inferior a 50 cP, |

F1 barniz obtenido es vuelto a poner en.un matraz pro-
viSto de un refrigerante & reflujo y asi calentedo (temperaturs
del lfquido 1152 C al principio) durente 26 horas, hasta el
principio de la gelificacién, Se deﬁiene el calentamiento, éé.
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(seg& el método de: K!Snig

&nmcién de 13 cocoidn 2 0 - g0 mj_m-mg
Indice Kbnig  barnis A 225 283 312
- varniz B 20 310 301

| Ia eoocién es, pués, mas rfpida para el hamia B.

O)W
Se mide elespesordelaoapaalemyaﬁcmdelbor-

de superior de wna placa de v:drio sostenida en posicidén verti-
cal durante la ap]ioaéi&;t ¥ la coccidn del barniz y se determi-
na la prbporcidn B del espesor de las oaﬁaa. Iae mieme es fndi
cade a oontimmé.ei&n en mioras,

aia'ta_.nci&
: ‘ b
bernis A , 15 - 32 2514
varniz B ‘210 ‘270 | 1,28

Be eompm:.eba que el espesar de 1a cape. es mée uniforme en el cB~
60 del berniz B que en el caso del barniz A, |
. NOTa
En reeumenk: 19. presente pamte de invencifin receerd
sobtre las siguientes reivindicaciones: -

1# ,~Procedimiento pare mejoramiento de barnices a base de

. drgeno-polimiloxanos, caracterizado 'porque wm conglomerado qae 7

contenge un disolvente y un drgano polisiloxano el cusl no se di- "
suelve en este disolvente a causa de su grado de polimerizecién de-
masiedo elevado, e twremsforma en un liquido por uns pﬁlvm:iaa.ai&zi ‘
intime operada con eyude d‘e- un molino ,coloi.dé.l, de un sglitador de
tarbina, de un mezclador de rodillos o de cualquier otro &isposi-
ﬁva de palverisacidn egquivalente.

28,-Procedimiento, segﬁ:n la reivindicacién mt@::lor,cez'ao-

terizado porgue primeramente se gepare on aisolvente por destilecidng
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‘deepné’s ge calienta la resi:m. de &gm polisiloxano dursnte varia.e -

kora:a 8 una temperatura igusl o auperior a aquells a la cual la re-—
gina ha sido formada, resultande de este calentamiento un aumento
del grado de polimerimecidn del érgano polimilezano, y perdiendo

su facultad de disolverse en un disolvente parea formexr una solucidn

coloidal, y absorviende mientras tanto el disolvemte para former wn

troso de hielo; y sometiendo este a la opmciﬂn citeda en 1a rei-
vindioscifn enterior, se obtiene un barniz lfquido gue, para una
esntided de &isalven't:e 1déntice,, acusa wne viscosidad superior a la
del barniz de partida., teniendb lugsar aﬂadir un suplemento de diaol-
mte para restéblecer la viascosidad primitiva, dependiendo la canti-
dad de disolvente suplémentario de la cualided deseads del barmiz
y del objeto a que éote es destina‘do, y afindiendo memos disolvente
que el necesario parz restsbloer la viseosiiad primitiva, este pro-
ccdimienm ofrece un medio pare sumenter la viscosided de wn bmrniz,
anmentando la duracidn de estabilidad del barniz en 'eatado 1fquido,

3¢ ,.,-Froocedimiento, segin las anteriores reivindicaciones,
carecterizado porque pu.eﬁ:.e oper&rsé diredtammﬁe pea;ﬁendo de com-
pueé'écs girggno-silieieos mondémeros 0 escasamente pelitmer;!.aa.dos,r gin
pasé.i‘ por un barniz mte:;'mediario, calentsndo el producto de partide
haste conseguir un grado de polimerizacién corresponiiente & una re-
gins. gue forme con el disolvente un conglomeradc capaz de ser degeli-
£1ocado segin se indica en lms reivindicaciones anteriores,

48 Frocedimienta, segin las anteriores reivindicaciones

cé;aét&imale porque puede operarse directamente partiendo de cam—

“p‘ueé‘bOs 6rgano+-§ﬁlic:£cos monémei'oa 0 escasamente polimerizados =in

pasar por un barnis mtemediaria calentando el producto de partids
hasta el momento en que la resina posee todavia un grado de fiuldesz
que permite’ re:birw el a&wli;zad.or necesario para la preparacifn de

1a resins y contimuar seguidamente. el calentado hasta comseguir un
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gre.das ﬁe poMerizmién corresponﬁiem'bs & una resi.:a qae f.omg con

el disolvente un eonglameraado capas de ser d.egeliﬁ.oaﬁo pegin se
mama en las’ auberiorea reivindicacicnes,

4® ,_PROCEDIMIENTO PARA MEJORAMIENTO TE BARNICES A BASE DE

ORGANOS POI]IEIIAOXAHOS"
&'e@n Be describe en 18 preaente memor:l.e. .que cmm de
once hu:as eecritaa a méquim pe
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