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PATENTE
DE
INTRODUCCION

a favor de Don Angel HERNANDEZ LOPEZ, de nacionalidad es-
pafiola, residente en Barcelona, calle Farigola, 20, por
"PROCEDINMIENTO PARA LA PREPARACICN DE PAPEL DE MICA RESIS-

TENTE AL AGUA",

MEMORIA DESCRIPTIVA

La présente invencidn se refiere a un procedi-
miento para la preparacidén de papel de mica resistente
al ahua y de tenacidad elevada.

Es ya conoecida la fabricacidn de papel de mica
en hojas, dadas las excelentes propiedades eléctricas que
el mismo presents mientrss se mantiene inerte a temperatu-
ras elevadas. Sin embargce, no €s menos conocida la falta
de tenacidad de dicho msterial y la agravante de que el
mismo se disgrega completamente cuando se pone ne contac-

to con el agua.
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Siguiendo el procedimiento de preparacidén ob-
jeto de 1a invencién, se solventa por completo dicho in-
conveniente, ya que se logra obtener un papel de mica de
excepcionales condiciones de resistencia a la traccidn,
al desgarro y la friceidn, todo ello unido a que el mismo
no ge disgrega en absoluto cuando se pone en contecto con
el agua.

Fara ello, y de acuerdo con dicho procedimien-
to, se procede a tratar el papel de mica por medio de un
clorogilano o mézcla'de clorosilanos de férmula general:

R, 8iC1l, (1)
en la que R indica un radican hidrocarbonado univalente
¥ & un numero comprendido entre 0,8 y 1,9. Se puede de~
cignar a R un alcohilo (metilo, etilo, propilo, butilo,
octilo, ete.); un arilo (fenilo, naftilo, bifenilo, toli=-
lo, etilefenilo, eté.); un aralcohilo (bencilo, feniletilo,
etc.); un alcohilo substituido (clorometilo, beta~cloro~
etilo, etc.); un arilo substituido (clorofenilo, diclo=~
rofenilo, etc.).

Por su parte, los clorosilanos segif la fér-
mula (I) son bien conocidos, y pueden comprendeyénmtre
otrog, el metileclorosilano, el etiletriclorosilano, el
beta-cloroetiltriclorosilano, =l naftiltriclorosilano,

etc., siendo preferentemente utilizado el metiltricloro=-

‘silano, que muestra las mejores caracteristicas. Eviden-

temente, pueden utilizarse mezclas de clorosilanos toda
vez que la composicidn media de la mezcla se ajusta a la

férmula (I). Particulazrmente, pueden escogerse mezclas de
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por 1o menos dos compuestos que responden a la férmula.

RgS1C1,_,

en la que R es el radical antes mencionado, y & designa
uno de los mimeros O a 3.

£l procedimiento se lleva a la prdctica prepa-
rando inicialmente el papel de mica mediante particulas
de mica aglomeradas por cualquier sistema conocido y po-
niendo luego éste en comtacto con los clorosilanos de la
férmula (I por inmersidén de la hoja, o bien sometiendo
el papel de mica a los vapores de los clorosilanos. En
los dos casos, las proporciones relativas del papel de
mica y de los clorosilanos no tienen importancia alguna,
toda vez que solamente una pequefia fraccidén de los cloro-
silanos reacciona con el papel.

Cuando se opera por inmersidn, sélo es preciso
que se utilice suficiente cantidad de clorosilanos para
permitir la inmersidn total del apepl, Cuando se opera
por trafamiento con los vapores, es preferible trabajar
-en el punto de ebullicidn del clorosinalano, asegurén-
dose asi que haya bastante clorosilano puesto en contacto
con la superficie del:papel de mica y condensdndose una
parte de los vapores sobre la superficie de aquel papel
para reaccionar.

La duracion del tratamiento queda limitada a
unos segundos si se opera con vapor yrel tiempo necesa-
rio para la immersidn y extraccidn de la hoja, en el ca-
so de seguir el procedimiento de inmersidn.

Después de puestoén contacto el clorosilano
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con la hoja de papel de mica, se elimina la cantidad del
primero que no haysa reaccionado, ya sea por evaporacidn

& la temperaturas ambiente, ya por calentamiento de la ho-
je tratada por encima del punto de ebullicidn del cloro-
silano y durante todo el ftiempo que sea preciso para ese-
gurar la evaporacidn completa de todos los componentes
volatiles.

Es evidente, por tanto, que la temperatura de
evaporacidén varia de acuerdo con la composicidén del clo-
rogilano. Asi, por ejemplo, para una mezcla de dimetil-
clorogilano y de metiltriclorosilano, el punto de ebulli-
cidn es de 65 a 70° C., y entonces es preferible llevar
a cabo la evaporacidén a unos 100° ¢. $i, por ejemplo, la
mezcla de clorosilanos contiene radicales arilos unidos
a los atdémos de silicio, el punto de ebullicién de la mez-
cla es superior, alcanzando a los 15000. ¥, en este caso,
es preferible evaporar los productos voldtiles hacia los
200° ¢., o més.

Para mejor comprensidn de cuanto queda expuesto,
se detallan a continuacidn algunos ejemplos ilustrativos
del procedimiento de la invencidn.

En todos ellos se ha utilizado un papel de mi-
ca constituido por escamas de mica moscovita calcinada
alrededor de 10 minutos hacia 800°C. Se ha puesto enton-
ces esta mica en agua para constituit un caldo con un 1%
de mica en polvo, Se ha agitado entonces violentamente
el caldo para desintegrar la mica y luego se hen separa-

do las particulas més finas y las mds grogeras, para cons-
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tituir el papel de mica con las particulas restantes,
siguiendo la téonica corriente. A contiruacidn se han
calentado las hojas de mica hacia unos 15000. para se-
carlas y se ha ohtenido un papel de mice uniforme, con
reflejos metdlicos.

EJEMPLO I.- De une gran hoja de micangue tenid
50 micras de espesor, se han cortado unes probetas, al-
gunas de las cuales han sido tratadas medisnte una mez-
cla de dimetilclorosilano que tiene por compowicidn me-
dia: |

(CH3)1’6Si(Cl)2,4

Algunas probetas han gido sumergidas en la mez-
cla 1iquida, mientras que las otras han sido suspendidas
en el seno de vapor del producto en ebullicién hacia 65 a
70°C,, durente 30 segundos, poco mis o menos, Las probe-
tag tretedas han sido cselentadas alrededor‘de 30 segundos
en una estufa, para evaporar los productos voldtiles que
no han reaccionado. Entonces se midid la resistencia a la
traccidn y las caracteristicas eléctricas de los papeles
tratados y no tratados. Estos Ultimos tienen una carga de
ruptura de alrededor de 140 kg/omz, mientras que los tra-
tados alcanzaron alrededor de log 280 kg/cmz. ILa rigidez
dieléctrica es précticamente la misma, alrededor de 1 kV
para 25 micras de espesor, siendo la registividad en corrien—:
te continua de alrededor de lO10 chmsg por cu. bajo 500 V.
ELl papel no tratado se desiniegra completamente en algunos
segundos en una corriente de agua, mientras que los papeles

tratados permanecen completamente insensibles, incluso
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cuando se les sumerge en el agufe &

BJEMPLO IL.- Se sumerge un papel de mica alre-
dedor de O,1 mm de espesor durante alrededor de 4 segun-
dog en el metiltriclorosilano, luego se eliminan del mis-
mo los productos voldtiles en 1 mimuto estufa a 110°C. Ia
resistencia a 1a‘traccién es caso el doble de la hoja ané-
loga no tratada y la tratada permansce inalterable a la
inmersidn en agua.

EJEMPLO III.-Se trabaja como en el ejemplo II,
por inmersidén en el feniltriclorosilano . Después de eli-
minar los productos voldtiles hacia 20000., la resisten-
cia a la traccidn es alrededor de 1,5 veces superior a la
del apepl no tratado. Ademds, el tratamiento hace al pro-
ducto completaments insengible al agua.

EJEHPLO IV.- Tratamiento por clorosilanos no
comprendidos en la férmula (I).

Se tratan hojas de mica de 0,1 mm de espesor,
respectivanente mediante el trimetilclorosilano, el di-
fenildiclorosilano y el tetraclorosilano, como en el ejem~-
plo II; después del calentamiento, las hojas tratadas no
habian sufrido mejora alguna de la resistencis a_la trac-
cidn y a la humedad.

EJEMPLO V.- Tratamiento por una mezcla de dos
clorosilanos individualmente inactivos.

Se opera como en el ejémplo II, tratando el
apepl de mica de 0,1 mm. de espésor ﬁedianre una mezcla
de tretracloruro de silicio y de trimetileclorosilano co=-

rrespondiente a la fdmula
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371,2 2,8

El tratamiento duplica por 1o menos la resistencia a la
traccidn e impide la desintegracidn en el agua.

BJEMPLC VI.- La mezcla de composicidn media

(C6H5)O,581013

estd constituida por feniltriclorosilano, tetracloruro
de silicio, dimetildiclorosilano, metiltriclorosilano y
difenildiclorosilano. El tratamiento eleva la resistencia
2 la traccidn alrededor de un 70% e impide la desintegra-
cidn por inmersiéh en el agua.

BIJEMPLO VII.~- Operando como en el ejemplo 1,
ge trata unahoja-de mica alrededor de 0,1 mm. de espesor
mediante la mezcla de dimetildiclorosilano y de metiltri-
clorosilano con una composicidn media

(CH3)1,2Si012,8

El tratamiento eleva a mds del doble la resistencia a la
traccién e impide la desintegracidn en el agua.

EJAMPLO VIII.~ Tratamiento del papel de mica
"titanado".

De una hoja de papel de alrededor de 50 micras
de espesor se cortan unas probetas que se han "titanado"
tratando una parte ponderal del papel por 180 partes de
una solucidn bencénica con 22% en peso de tetrabutiltita-
najo, durante alrededor de 15 a 30 segundos. Se han expues—~
to estas hojas al vapor de agua saturado en un recinto ce-
rrado, durante alrededor de 24 horas, luego se los ha com-
primido 1 minuto & 200°C., bajo una presidn de 35 Kg/cmz.

Varias hojas "titanadas" han sido tratadas por la mezcla
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de dimetildiclorosilano y met§%§52530r0511an0 menciona-
da en el ejemplo I. A tal efecto, se han sumergido di-
chas hojas en la mezcla ligquida, luego se han calentado
hacia 120° ¢, para evaporar los productos voldticos. La
hoja no tratada ni "titanada" tenia una resistencia de
alrededor de 112 Kg/em®, ala “itanada", alrededor de 280
kg/cm2 vy la™itanada" y tratada por la mezcla de cloro-
gilano, alrededor de 294kg/cm2. Solamente las probetas
"titanadas" y luego tratadas no son afectadas del todo
por la inmersidn en agua.

EJEMPLO IX.- £n 4 partes de ebenceno se disuel-
ve la misma mezcla que la del ejemplo I, y luego se sumer-
ge alrededor de 10 gegundos un papel de mica de O,i mn.
de espesor, antes de calentarlo alrededor de 2 minutos a
120° ¢. Ie resistencia a la traccidén de la hoja tratada
gobrepasa en alrededor de un 60% a la de la hoja no tra-
tada, y hace a la hoja tratada insensible a la inmersidn
en agua.

Como se deduce de los dicho, especialmente de la
consideracidn del ejemplo IX, los clorosilanos o mezclas
de los mismos pueden aplicarse ya sea solos o disueltos
en disolventes apropiados, sin que @llo reste efecto a los
mismos en cuanto al tratamiento. Sin embargo, en este ul-
timo caso de aplicacidn, se presenta Unicamente la fase de
evaporacién de dichos disolventes después del tratamiento.

Es evidente que los ejemplso citados puecden va-
riar en miltiples fases, llevdndose a cabo el truatamieno

del papel de mica por cualquier sistema apropiado que lle-
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sea precisamente la inmersidén o contacto con vapor ci-
tados, De igual forma, el papel de mica tratado puede
ser obtenido por cualquier proceso normal y en si cono-
cido, sinalterar por ello la esencialidad de la inven-
cidn.

Se comprende, por tanto, que serdn independien-
tes del objeto de la invencidn los sistemas utilizados pa-
ra el tratémiento, aparatos o dispositivos en que se lle-
ve a .cabo el mismo tipo de mpeles de mica tratados, apli-
caciones ulteriores de los mismos y, en genefal, todos

cuantos detalles accesorios pueden presentarse, siempre

que no aparten al conjunto de su esencialidad.

NOTA

Se reivindica como objeto de la presehte pa-ten—-
te de iptroduccidns

1. Procedimiento para la preparacidn de vapel
de mica resistente al agua que consiste esencialmente en
tratar dicho papel de mica, obtenida por un procedimiento
cualquiera, mediante clorosilano de férmula general

Rn31014_n

en la que R indica un radical hidrocarbonado univalente

(alcohilo, arilo o arilaleohilo) y n un ndmero comprendi-

do entre 0,8 y 1,9, llevando a cabo dicho tratamiento me-
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diante clorogilanos puros o mezclas de log mismos, ya sea
en fase liquida o en fase vapor.

2. Procedimiento para la preparacidn de papel
de mica resistente al agua, segin la reivindicacidn ante-
rior, que se caracteriza por el hecho de que el tratamien-
to con los clorogilanos en fase liguida se lleva a cabo
por inmersidn de las hojas de papel de mica en los mismos
durante el tiempo preciso para su impregnacién.

3. Procedimierd para la preparacién de papel
de mica resistenﬁe al agua, segin la reivindicacidn 1,
que se caracteriza por el hecho de que el tratamiento con
log c¢lorosilanocs en fase vapor se lleva a cabo por dispo-
sicidn de las Bojas de papel de mica en el seno del vapor
de los clorosilanos puestos en ebullicidn, de tal forma
que,aparte el contacto de log mismos con la superficie de
ayuel papel, se condense en dicha superficie una parte de
aquellos clorosilanos y se realice la impregnacidn.

4. Procedimiento para la preparacidén de papel
de mica resistente al agua, segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizadompor el hecho de que eventualmente puede utili-
zarse un disolvente para la mescla de clorosilanos, cuyo
disolvente es eliminado después del tratamiento por dispo-
sicidn del papel impregnado a la temperatura apropiada pa-
ra la evsporacidén de aquel disolvente.

5. Procedimientompara la preparacidén de papel
de mica resistente al agua, segun la reivindicacidn 1, ca-
racterizado por el hecho de gque el papel de mica es previa-

mente tratado mediante un ortotitanato de alcohilo, que se



hidroliza in situ y que se calienta para evaporar los
productos de la hidrdlisis, antes de hacer reaccionar
los clorosilados.

6. Procedimiento para la preparacidén de papel
de mica resistente al agua.

La presente memoria descriptiva consta de once
hojas foliadas, escritas a migquina por una sola cara,

Barcelona, a 16 de diciembre de 1959
Angel HERNANDEZ IOPEZ
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