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"PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN ARTIC.;TLO DE MANUFPACTURA®

Bate invento se refiere & un método para la febri
cacidn de léminas partiendo de particulas leminables y un
aglutinente de silicona.

Se conccen ya lag excelentes propiedades térmicas
y e1ctricas de los art{culos moldeados de vidric y asbeg
1o impregnadog de resina de silicona. Hasta shors han en-

 contrade muchag aplicaciones en la industria eléctrica y

en muchos usos estructurales. Es también sabido que los
articulos moldeedos de gsilicona son caros, hebiendo esto

restringido su empleo, & pesar de¢ sus propledades excelsn
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tes. Una razén del precio elevado de dichos artfculos mol
deados es €l hecho de que, hasta ashora, se han venido fe-
bricando por impregnecién de materisles en forma de .part;[_
culas, o tejidos, con una soluciln en disolvente orgénico
de un organopolisiloxenc que ha sufride muchas operacio-
'nes, con el fin de darle una foma considerada ccnveniente
para moldeo. Este tratamlento caro auments el cogte de le
resina. -

Otre rezén del coste elevado de los articulos mol
deados impregnados con ailicona he sido el tratamiento
adicional que se necegita por el empleo ae,. gistemas disol
ventea orgénicos., Esto significa que las fibras impregna-
deg eran extraordinariamente pegajosss y difficiles de ma-
nejer, & mancs que se curarsn parcialmente eliminando el
dfsolvente de le siliconme. Bsto exigle preparar primere-
mente el papel, impresgnarlo luege en ums solucidm digol--
vente de.la silicona, y eliminar lwmgo las materias vold~
tils 2 del papel impregnado con gilicona mediante un apsra
to de calefaccidn. Unicamente emtonces podr{a estar la si
licona en un egtado no adhegivo, pareislmente curado y de
fécil menejo. Esta operaciln asdicional de impregnacién au
menteba 6l cogte total operatoria.

Con anterioridad a este invento no se conocis la
menera de preparar papel impregnado con gilicoana sobre
ung méquina de fabricacidn de pepel ordinarie, tal como
por ejemplo, las méquinas de cilindre o "fourdrinier® can
un elevado contenido de resine. En realidad, se congidera
be imposible hacer eato, a causs de la pegajosidad bien
congoida de las resings de silicona sin curar. Je decfa

‘que 8sto ocasionarfa la aglameraciln de las fibdras en el
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squipo ¥y que impedirfs 1z laminecién del papel sobre los

cilindros o sobre lag teles metélicas.

Bote invento introduce un modo de empleo de regi-
nas de silicona en el procedimiento comercial de fabricae-
c1én de papel y, de egta manera, ha proporcionado un pro-
cedimiamto nuevo y econdmico para producir papsl impregne
do con silicona que puede moldearse dempués obteniéndose
artfoulos de cumlquier forma y espesor que se desee, Este
método puede emplesrse en maquinas de fabricacidn de pa~
pel ordinarics, disminuyendo esf considersblemente el cog
te Ge los art{culos moldeados de silicona. _

Un objeto de este ﬁvento es desarrollser un proce
dimiento pars preperar papel empleaendo un aglutinante de
silicona. Otro objeto es desarrollar un procedimiento tal
que no exija empleer un disolvente orgénico, En particu~
lar, un objeto es desarrollar un procedimiento pars rrepa
rar un papel de asbhesto-silicona. Otro objeto adicional
es desarrollaer wn procedimien to pars preparar tubos es-
tructurales, en partialar tubos de asbesto-silicona.

Estoe objetos se consiguen: (1) mezclando un me=
terial laminable en fome de partieculas con una solucién
acuose de una composicidén orgenosilicice, estendo coamati-
tufde esencialmente diche composicin orgenosilicice por
70-100 moles § de unidades CghgSi S, aelacc:l’.ona'n_doea esen
cisimente la totalidad de las unidades orgenosililo res-
tantes del grupo consgtitufdo por unidades (Csﬂs) (CHy)8i=
¥y (CHS)QSic, estando satisfechas esﬂeialment& la totali-
ded de lax restantes valencias de log dtomos de silicio
de dicha composicién por dtomos de oxfgeno presentes como
grupos OH, enlaces 8iQ3i, ¢ ambasz coses, siendo el pH de

287819
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la golucién scuosa, por 10 menos durante una parte sustan
cial del perfode de contacto con las particulas lamina-
blew tal que por lo menos 5 % en peso, basedc gobre el pe
go de lae partfculas laminables de la camposicidn organo-
silicica en la solucidn se deposite sobre las part{culas
leminables, (2) dejando en repeso dichas particulas reves
tidas, =in agitar, durante un tiempo suficiente, de modo
que no coagulardn al agiterles y, posteriorments, (3) se-
perando las partfculas del agua de tal maners que se uan
entre sl formsndo wna 1émina. '

La solucin acuosas de la composicién orgenosilici
ca puede prepararse por cualquier procedimiento eonvenien
tes E1 método Sptimo pera prepsrar easte solucién orgenocsi
1{éica congiste en megcler el metoxisilenc apropiedo con
nés de- wn mol de agua por cada mol de grupo metoxi conte-
nido en 8l silanc. Preferiblementie, la cantidad da agua
es de 40 o més moles de egue por cada mol de grupo metoxi
contenido en el silano. Lg-fiezcla se agita luego hasta que
sa obtiene una golucién hamogénea. La solucidn puede di-
luirse con agus pers obtener la concentracidn deseada de
las composiciones orgenosilicicas. Para facilitar la hi~
dréli‘éis de los metoxisilanos, conviene emplear un cateli
zador de hidrélisis suave, tal como un 4eido, por ejemplo
acdtico, propilnico, o sndlogo. En general, baste emplear,
dproximademente, 0,1 % de acidoe basado sobre el peso del
agus.

Puede preararse tambidn la soIucién acuoss por
hidrélisis de cualquier silenc hidrolizebdle cbrrespondieg
te, por ejamplo, otro alcoxisilano, tal como etoxisilanos
o isopropoxisilaenos, o los correspondientss acetoxisile~
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' nog. En este Ultimo caso, suele ser convenients emorti-

guar la solucién de hidrolizado para rebajer su acideg.
Esta solucidn acuosa de camposicidn organosilicica puede
prepararse tembién por otros métodos. '

Las composicicnes organosilicices contenidas en
esta solucifn acuosa sm érgenosilencles u organcsiloxang
les que son solubles en agua. Son solubles tembién en nez
clag de agua con disoiventes migeibles en agus, por ejom=
plo, metenol, etenol, dioxeno, ete. El grado de condense~
cién del ocompuesto orgenosilfcico en solueidn acuoss ex
muy bajo. Debido al bajo grado de condensacidn, le mayor
parte de la polimerizaciln del siloxano tiene lugar des-
pués de haberse aplicsdo a las particulasg laminables.

De 'io & 100 moles ¢ de lag unidedes organosililo
oontenidas en la composiocidn orgmnosilfcica son de la
Pérmula unidad (Q6H5)Si =. Esencialmente la totalided de
las restantes valenoias del silieio en la férmula estén
satisfechas por dtomos de oxigenoc. De O a 30 moles ¢ Qe
las unidedes orgenosililo son de la férmla (C Hg) (cH,)
Si = o de la férmula (CHy)o84 = Las restantes velencias
del silicio estén satisfechas tembién en estas férmulas
por &tamos de oxf{geno., Los 4tomos de ox{geno de la campo
gicién orgenosilicica estén pregenteg en forma de enlace
= S5i08i. = y en radicales hidroxilo unidos por silicio,
Cugndo. se desea un elevado grado de flexibilidad en las
1éminag, es preferible incerporar hasta 30 moles ¢ de
las unidedes (CgHg) (CH,) Si = o (CH;), 81 =. Ias lni~
nag’ obtenidas a partir de 100 moleg % de unidedes (06}15)
Si = son algo menos flexibles y, por consiguiente, amn
muy tiles para miembros estructurales.

287819
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Si se quiere incorporsr més de 30 moles f de com-
posiciones diorgancsililo en el material laminai', puede
hecerse &sto revistiendo primeramente las particulas que
g quieren 1&mingr, ¢on un fenilmetilsiloxanol de bajo pe
g0 molecular y, posteriormente, poniendo en contacto lag
particulas o fibras revestidas con 1la solucién acuosa de
sste invento. Medisnte este método, pueden obtenerse léﬁg_
nas; ocuradag que son incluso més flexibles que lag que ae
obtienen al incorporar 30 moles % de (CH3)281 = o (CHg)
(QHB) 81 = en la solucidn acuosa segﬁn ge he indicado
erriba. Revistiendo primeramen te las partioulas con fenil
metilsiloxsno, pueden obienerse léminas o0 papel que Conw
tengen hagts 60 molegs ¥ de diorgenosiloxano.

| Son particulas laminables aquellas particulas gque
amn sdecusdas pare la febricacidn de lémines. Egtas: parti
culas pueden ger fibrosas, en escames o bien de otros ti-
pos de pari:iculas pequefias. Pueden emplearse particulas.
laminableg inorgénicas, tal como escames de mics, slumi-
nio en escamas, fibras de asbesto, fibras de vidrie y fi-
bras: de cuarzo, Pueden emplesrse part{culas laminables
orgénices, tel como fibrag poliamfdicas sintéticas, copo-
1fmerog de tereftalato de dimetilo-etilenocglicol, polime-
ros de acrilonitriIo y pulpa de alfe-celulosa. Como es 18
gico, el aspesor de las léminas depende del didmetro de
las part{culas lamingbles y de las varigbles operatorias.
la longitud de las particulas laminables puede egtar cam-
prendide entre 0,0254 y 2,54 cm., aproximadamen te, Como 6l
procedimiento de este invento se préctica con la méxime
eficiencia sobre una méguine de papel, es preferible em=-

plear fibras que tengan una iongitud menor que 0,62 cm.
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Las fibrag més lerges tienden a atascar la operacidn de
alimentacidén de la méquina de papel. las particules lami-
nables preferiéasr son las fibras, particulermente fibres
da asbegto, _

Bl procedimiento de eate invento puede ponerse en
préc.tic‘a mediaente contacto de las particulas laminadles con

1a solucibn acuosa de una composicidn organosilfeice ente

riormente definida. Es preferible preparar primeramente

la solucidn hamogénea de la composicidn organosilicice y
efiedir luego eata solucidn sobre una papilla de las par-
t{oulas laminables. Sin embargo, pusden afiadirse directa~
mente les filras sobre la soluciln homogénea y afiadir més
sguz, sl se desea. O bien, puede preparerse la solucidm
hamogénea in gitu afisdiendo los silanos directaments so-
bre una papille de laa part{culas laminablea con agite-
cién suficiente y catalizador pars conseguir la solucién
hanogénes. A

La concentraciln de compuesto orgencsilicico en
le solucién no es oerftica, a condicidn de que haya disuel

" t0 suficiente compuesto para depositar por 1o menog % en

pego de siloxeno sobre las particulas laminables. En la
préctica, la soluciln de silicona y 163 materiales laming
bles se mezclan en un recipiente adecusdo, se ajusta el pH
pars prameér le depositacién del siloxeno, y se dejan en
reposo las particulas revestidas haste que ya no se coegu
len al agiter. Iuwggo puede redigpersarse la papille y di-
luirse nuevemente, si se desea, y deepués se coloca sobre
el temiz de una miquing "fourdrinfer' o sobre el cilindro
de tamizado de una méguing de cilindros. El agua se elimi

ns sobre estos tamices, d anido al material la forme de una

.. 287819
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lémins por cualqﬁier proce&imia: to corriente.
Al realizar egtag diversae operaciones, la concen
tracién de compuesto orgenasgilicico total y material lami
ngble en la papilla pusde estar comprendida entre 1 y 10
% o nds Gurante la operaciln de depositseidn., En gensral,
1a papille se diluye hastae una concentrscidn da 1 % o me-
nos del total de compussto organosilicico y particulas ls

mingbles antee de colocarla sobre el tamiz de la mémina

- de cilindros o la "Fourdrinter"”.

En el procedimiento de egte invento., la cantidaed
de siloxano depositade sobre las particulas de carga pue-
de varior dentro de amplios 1i{mites. Cuendo el papel ha
de emplearse para la febricacién de articulos laminados,
la absorcifm total de siloxana debe ser por lo menos 15 %
en peso del materiel leminable, Ia cantidad éptima varia
segin sea la naturaleza de la carga. Por ejemplc, con me-
terisles relativamente grussos, tel camo fibras de¢ vidrio
o escamas de mics, Ia cantidad Sptime es de 35 a 40 ¢, |
aproximadsmente, mien tras 'que, con los materiales més fi-
nos, por ejemplo fibras de asbesto, la méxime absarcién
egtd comprendide entre los 1i{nites de 50 a 150 % del peso
del asbesto, |

El pH de la soluciln acuocsa, &1 menos durante una
perte gustancisl del periodo de contacto con las particu-
las laminables, debe gar tal que, por lo menos una parte
sustancial ds la camposicidn orgenocsilicice contenida en
le golucidén ge deposite sobre las partfculas leminables.
El pH exacto requsrido depende de varios faciores, tales
canc la canposieidn orgax;aaii{cica empleada, la conoen—
t;'aeién de partiounles y sblidos organosiifcicos, €1 tipo

.. 287819
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da particula laminsble y el tiempc que se dedique & reali
zer ests operacidn. Bs preciso emplear un pericdo de con-
tacto mis prolongado si o1 pH estd por devaje de 6,5 que
con un pH mds alto. BEn general, cuento mas alto es el DH,
menos tiempe se necesita para conseguir la absoreifn de~
seade, El préeedimienﬁo es més eficaz g mayor pH, porquse
se depositan mée séIidos orgenceilicicos sobre las parti-
culzs. 8i queda cualquiera de los sblidoa organosilicicos |
en la solucidn después de hgberse seperadc de las parti-
culss laminables, puede volver a utilizarge la solucidn
scuosa. S1 es necegario, puede afladirse una cantidad adi-
cional de silence a la solucldn pera congeguir ls concen-
tracifn deseada de sdlidog orgenosilicicos.

Bn general, se prefiere un pH por encimm de 7,5.
Para operacionesg industriales, conviene un pH comprendido
entre 8 y 9. Come la golueién homogénea susle ser ligers-
mente écide, e s necesaric on general afiadir 4lcali para
aumen tar el pH hasta el punto deseado. Cuanda =me emplean
fibrag de agbegto sin tratar, no es necasario generalmen-
te afiadir 4lceli edicional, a ceusa de que el dlcali seps
rada de lag fibras de asbagto por lixiviacidn suele ser
guficienfe, Cuando ss emplean fibras de asbesto ain tra-
tar, gin adicién de &lcali, el pH de la solucién aumenta
gradualments & medida que el élcell es eliminado del as=
begto por lixiviecién., BEn esgte caso, no se consigue el
pH necesario pars la depositacién de las fibras hasta que
ge estd cerca del final del perfode de contacto. Puede
sfadirse afcali adicional si ge desea une depositacién
nda répida,

Bs esencigl que las particula?.zy éa ‘ioéchégno
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se sgiten durante la etapa en que las yarticulas lemina-
bles se coaguwlan por agitaciln. Dicho con otras palabras,
no deben agiterss lag partfculas revestidas hasta que el
revestimiento organosilfcico sobre las particulas ha lle-
gado a una etapa mS coalescente. Egta etapa comienza gene
ralmente despuds de que se ha depositado sobre las fibras
una porcibén sustancial de los sélidos organosilicicos. La
duraciln de este etapa depende de la rapidez de condensa-
cibn de los sdiidos organosilicicos. Si se sgite durante
le etape de coslescencia, las fibras: cosgulan formando
e masa' que og extracrdinariamente difieil o imposidle
de extender en forma de una lémina. Una vez que los s8li-
dos organosilicicos han alcanzado la etapa no coslescente,
pueden sgitarse, si so degea. Un enseyo sencillo para de=-
terminer cudndo hen elcenzedo los particulas revestidas
con organosilicio la etapa de no coegulacidn consisgte en
retirar una pequefia muestra de le papilla ¥y agitarla y '
observar la accién de les partfculas. Si se pezan entre
s formendo grumos en lugar de dispersarse uniformemente,
hay que dejar en reposo durante més tiempo le papilla con
el fin de dar lugar g que la compc)s,icion orgsnosilicica
alcance ls etapa no coalescente. Si la muestra de ensayo
se, dispersa sl agiter sin formar grupos, las particulas
estén ligtas pare laminsdo. Generalmente conviene la agi-
tacidn en egta etapa con el fin de redisperser las fibras
con antoriorided a la formecidn de la ldmina.

Para preparar el material laminado, es necegario
geparar las particulas de la solucidn acuosa de menera

que se unen entre si les particulas para formar une lémi-

na. Esto puede conseguirse en una méquina de laminedo e
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mano depositande la solucidn y las fibras gobra el tamiz
de alambre y dejendo que la sclucidn escurra a través de
Qicho tamiz. Puede emplearse un vacic parcial con el fin
de ayudar a la eliminscién de lfquido y Ia formecidn de
la 1émina,

gin embargo, ¢l métode Optime para preperar lémi-
nas es en una mAquina de pspel industrial tal como las

_ del tipo de eilindro o “fourdrinier®. Jotre méquinas del

tipe “fourdrinier' la soluciln y las fibras se mueven wuni
formemente sobre la superficie de una correa ain fin en T
movimiento de tels metdlica a través de la cual escurre
ol exceso de 1fquido, Une parte del 1fquido escurre por
gravedad, otra parte e alimina por suceidn, y el resto
e elimina aplicando presidn, Tambidn pueden prepararse
1émings sobre una méquina de papel de cilindros, afadien~
do la. solueidn y las fibtrag @l tanque y ebsgorbidndose so-
bre la tela metd&lica del eilindre, eliminﬁndose el 1{quido
por el ceniro del cilindro. Lo migmo sobre la méquing de
papel ds cilindros que sobre la "fourdrinier®, lag lédmi-
nag pasen antre rodilJos de presé.on para egcurrir mas
egue y oonsolider las ldninas. Esto se consigue normalmen
te haciendo pasar ol pepel desde el tamiz de tela metdli-
ca por prensas de fieltro. En esta etapa, Ia lémina con-
tiene normalmente 20 § de agus, eproximadamente, El resto
del sgua se eliming haeiando. paser la lémina s tr_:ave's de
rodillos de secado o de una estufa de seeado. Las léminas
pueden variar entre las léminas ultradelgedas, uniformes
y pel{culas nds delgadas que el papel de seds hasta pelf-
eulas y 14minas opacas relativemente gruesas.

El procedimiento de este invento es egpacialmente

287819
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dti1 para fabricar tubos. Estos tubos pueden prepararse con
papel himedo o msco, seghn se desea, es decir, la lémina
puede ascarge directamente de lasn prensas de fieltro y
enrollarge sobre un mandril ea;enﬁado para eliminar el
agus y consolidar las diverses capas en una operacidn,
0 bien, puede sgecarse pﬁmeremente el papel scbre log ro-
dillos ¢ la estufa de aecado anteg de envolver sobre el
mandril. Estos tubog pueden ser de cugslquier forma y espe
sor que se desee, y 39 lés pusde dar formg mediante un pro
cedimiento continuo haciendo pasar directemente el papel
desde 1a mdquina de pepel sobre un mandril formador de
tubos. las fibras de asbesto son espscialmente dtiles e;x'
le preparacin de dichos tubos, que son particularmente
précticos como nicleos en transformadores de tipo seco.

Las 1éminas preparadas de acuerdo con este inven—
to pueden moldeerse a presidn juntamente pera dar laming-
dos, Laa propiedades de los leminados se suelen mejorar
sometiéndolos & une vulcanizacién adicional despuds del
moldeo. Estos laminados son especlelments titiles para
eislamiento térmico y eldotricos Las léminas pueden cor-
tarse al tamaiio adecuado y luwgo moldearse por prensado
para obtener un artfculo moldeado que es tambidn 4til co-
mo aislemiento térmico y eldctrico. Las léminas que cone
tienen una elevada proporcién de fenilmetilsiloxenc y/o ai
motilsiloxeno pueden emplearse como cintas aislantes elde
tricas.

Los ejemplos siguientes son de carfcter Vmnicamen-
te 1lustrativo pero no limitativo del invento, que estd
convenientemente delimitadé por las reivindicacliones que:

figuran sl final. ‘V 2878ﬁ@
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A menos que ge indigue otra cosa, el poste-curado
ge obtuvo calentando la muestre durente 16 horas a 908 C.
y sumentando la temperaturs a razdn de 16# C. por hora
hagta llegar & los 2508 C. La temparatura se mentuvo en
250r C. Qurante el tiempo que se indica en log ejemplo’s.
la resistencia & la flexidn se midié de acuerdo con la
norma ASTH D-790. Le resistividad de éuperﬁcie y de volu
men se n;idiaion segln la norms ASTM D-257—58. Ia resisten
cia dieldctrica se midié de acuerdo con 18 norma ASTH D-
149-59, las constentes dieléctricas y log factores de di—
gipacién se determinarmn de acuerdo con la norma ASTM
150-54T, La condicidn A indice que la muestra se ensayd
segin se preparé, y la condicidn D indice que, antes de
ensaysr la muestra, se introdujo en agua a una  temperatu-
ra y durente un tiempo determinado segin se indica.

emplo 1

Se afiadi$ monofeniltrimetoxisilanc (600 gr.) so-
bre 165 gr. de agus que contenia 0,3 gr. de Acido acético.
Despuée de 30 minutos de agitacidn, la solucién se hize
homogénea. Se hizo una pepille en 18,9 litros de ague,
con fibras de agbesto crisotilo de Cenadd (190 gr.). Se

afiadid 1a solucién homogénea anterior (555 gr.) sobre la

pepilla de asbesto y se dejd en reposo durante 18 horas,
siendo el pH del agua 7,9. las fibres permanecieron sus-
pendides y los sdlidos organosilicicos se depositaron so-
tre las fibras. Se redispersaron las fibras revestidas,
nediante agitacidn, y la dispersifn se filtrd a través de
una tela de vidrio tratada con alcohol polivinilico, que
ge colocd sobre el tamiz en ung méquina de hacer hojas de
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papel a mano. EI pepel de silicane~asbesto formado de es=
ta menera se prensd luego entre papel secante. Se moldea~
ron por presidn juntemente varias léminas del papel (20,32
x: 20,32 om.) pers formar un laminado, & 35,15 kg./cmz., e
175¢ C;, durante 2 horas. El laminado se sometid después
a post-curado durants 4 haras a 2508 C. E1 espesor del la
minedo era de 0,16 cm. y era fusrte y bien consolidado.
Este laminado ten{a una resistencia promedis a la flexidn
de 939,'} kg./czga a la temperaturs smbiente y 665 li:g./em2
& 2608 C, '

Ejemplo 2

Se afiadié monofeniltrimetoxisilano (400 gr.) so-
bre 11,4 litros de agua que contenfan 3 gr. de dcido acé-
tico, y se egitd la solucién hasta que se hizo homogénea.
Se afiadieron & la golucifn fibras de asbesto crisotilo de
cénaaé (399 E&re)s Se dejd en reposo la papills dursnte 18
horas, en ocuyo tiempo los sdlidos orgenosilfcicos se he-
blan depositado spbfe las fibras de asbesto. Ie papilia
tenie un pH de 8,5. Se agitd la papilla y luego se filtrd
para'formar un paiael, elimindndose el agua mediente vacio
percial, El papel se secd dursnte 16 horas a 902 C. En la

.porcidn filtrada de le papilla no habfa sdélidos. Bl papel

contenia 40 ¢ de sélidos organosilicios. Se moldearen por
presidn variass 1éminas de papel entre si{ pere formar un
laminado a 210 kg./cﬁz. & 1758 C. durante 1 hora y se

post-cureran durente 18 horag a 2508 C. Se aumentd la tem

‘peratura desde 908 C. a 250ﬂ ¢, a razbn de 5¢ C, por cada
- 2 noras. E1 laminado tenia un espesor de 1,27 cm. y wna

reglatencia a la flex;&n a tempefatura embiente de 632,7

287819
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kg./co? y de 246,05 kg/em® a 2608 C.

Elemplo 3

Este EBjemplo demueatra el efecto‘ del envejecimien
to en asnaquel del papel entes de la fabricacidn de un la~
minado. Se hizo ung papilla de fibras de asbesto crisoti-
lo de Canadd (250 gr.) en 11,4 litros de agua. Se afiadié
monofeniltrimetoxisileno (557 er.) sobre 161 gr. de agua
que contenia 3 gr, de dcido acético. 3¢ afladid una pore
cién de 200 gr. de esta soluecidn homogénea sobre 1,9 1i-
tros Ge ague y se tratd con crigtales de¢ KO hasta que la
soluciém ere ligeremente alcalina fremte sl papel de tor-
nasol. Este golucién se efiadid sobre la papilla de asbes-
to, agitando. Se repitid este procedimiento con dos porw
ciones adicionales de le solucién hamogénes resultendo un
tatel de 588 gr. de la golucidn homogénes efiadides o la
papille de asbesto, con lo que la concentracidn total de
egue fue de 17 litros. Je¢ agitd la mezcla dwante 30 mi-
1fn_z'!;o.s:~ ¥ lwgo se interrumpid la agitacidén para evitar la
coggulacidn de las fibras. ILuego se dejd en reposo la pe-
pille durante 6'{ horas sin agitacién. Se agitd 12 papilla
y se separaron las fibrag revestidas mediante filtracidn
pera producir un pepel. Se gecd el papel durante 2 horas
g 1102 C. En el filtrado no hab{a gdlidos. E1 papel con-
tenis apfoximada;nénta 54,5 ¢ en pesa de‘ g8lidos organosili
cicos. ' 4

Se moldearon por pregi én léminas ovadrades de
10,16 cm. del papel (110 gr.) juntomente para formar un
laminado & 210 kg./cm>e.8 1750 C., durante una hora. E1

laminedo se poat-curd Iwwgo durante 12 horaa & 250¢ ¢, El
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laminsde se consolidd bien y tenfa wna resistencia a le
flexién de 492,15 kg./cn o temperatura embiente y 288,23
a 2608 C. Al cabo de 10 meses, sa obtuve un moldec de di-
mengiones 0,63 x.10,16 x 10,16 cme a partir de las hojas
remanentes, moldeando a presidn como se ha dicho arribe.
El laminadc se post-curd durente 48 horas & 2508 C. (au-
nentando la temperstura desde 900 C, a razc'»ﬁ de 8¢ C, por
hora). El leminado estaba bien consolidado y tenie una reg
sistencia a la ﬂexién-de 714,8 l‘:g./t':zlx2 a la temperatura

‘ g‘g. jemplo 4

So afiadié monofeniltrimetoxisilanc (600 gr.) con-
teritendo una pequefia cantidad de clore unido por silicio,
sobre 165 gr. de asgua y se agitd sobre un rodillo de pin-
tura hasta cblener una eolucién homogénes. Esta soluciém
ge enfrib luege y se afiadid gota a gota a lo largo de un
perfodo de 2 homas sobre una pepille de 250 gr. de fibras
de asbesto crigotilo de Canadd en 18,9 iitros de egua. 38
agité la papille durente le adiciln y luego so dejé en re
poso, sin agitacién, durente 4 dfas. Bl agbesto se revis-
t18 con sélidos organosilicicos. Se agité la papille y el

ashesto revegtido se separd por filtracidn pare former un

papel que se seed durante 16 horas a 902 C. Se prengaron

conjuntemente varias hojas de papel (aproximadsmente 50
gr.) a presién elevada, a 175¢ C., durante 60-90 segundos
y se retiraron de la prensa mientras estaban todavia ca~
lientes. Se obtuve un lam'mado transparente bien consoll-
dado. El laminedo contenis aproximadamente 59 $ en peso

da sblidos organosilicicos. Se molierom otrag varias hojas

287819
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del papel y se moldearon 55 gr. del material molido a

210 kg./cn2., a 1750 C., durante 30 minutos, y se dejaron
enfriar por debajo de 100 # C., retirdndose luego de la
prensa. E1 laminedo resultente estaba bien consolidado y
ten{a un espesor de 0,32 cm., aproximadamente. Este pro-
ducto moldeado se post-curd durante 12 horas & 2508 C.

Este laminade ten{e une conductividad térmica de 7 x 10'4

2

gr. cal. por segundo, por em®, de musstra por ¢ C,

Ejemple 5 ,

Se afiadid monofeniltrimetoxisilanc (97 &r.) sobre
0,9 litras de ague que contenfen 0,5 gr. de dcido acdtico.
Is mezcla se agité haste que se hize homogénea. Sobre ia
solucién homogdnee se afiadieron 0,9 1. mds ds sgua. So-
bre la solucién e efadieron, con agitecidn, fibras de ag
besto crisotile tratadas (30 gr.) fibres de entofilita
tratadas con dcido (30 gr.) y fibras de vidrio picadas,
limpigdag por el calor (de' longitud entre 0,63 y 1,27 cm.)
(30 gre)s Se ajusté el rH de 1a papilla 2 8 mediante la
edieién de smonfaco a 30% y se dejd la papills en reposo
durente una hora, sin agitar. Los sélidos organosilicicos
so habfen depositado sobre las fibras. Luego se agitl lz
papille y las fibrag reveatidas se retiraron por filtre-
cién pars producir un pepel. E1l filtrede no contenfa 9d1i
dos. El papel se secé durante 2 horag a 1108 C. Se prensa
ron juntamente varias hojas del papel a 210 kg./cma., -
1750- Ce, durants una hora, para producir un laminado. El
leminado contenia aproximademente 41 € en peso de sélidos

orgenogilfcicos. Se poat-curd el leminado durante 12 horas

a 2?0 8 Q. (aumentando la temperstura a%ﬁf@gli :‘e@.
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por hera). El leminado estaba bien consolidado y tenia
une resigtencie a la flexién a temperaturs ambiente de
625,72 ka./cn>.

Ejemplo 6

Se afiadid monofeniltrimetoxisileno (9,2 grs) so-
tre 0,9 1itros de agus qus contenfe 0,1 % en peso de dci-
do acdtico. Se agit§ la solucién hasta que se hizo hamogé
nea, La soluciln contenfa aproximademente 0,6 % en peso
de As.élidos organosilicicqa. Se afiadieron escemas de vidrio
(14 gr.) sobre la solucidn hamogénes y se ajustd el pH a
8,5-9, mediante lo adicién de amonfeco al 30 %, y se dejd

~ en reposo durante 18 horag. Los sbélidos organosilicicos

se dep_ositardn sobre la g escemag de vidrio. Luego se agi-
té 1a papilla y les escamas revestidas se separaron por

filtracién para producir un papel. Se secd el papel duran
te una hora a 1102 C. Se prepard un producto moldesdo con

varias hojaé del papel obtenido en un molde de disco de

5,1 cn. de difnetro a 210 kg./em’., & 175 @ C, durante

30 minutos., Se enfrié el molde a unos 100 ¢ C. y el arti-
culo moldeado se retird del molde. Se obtuvo wn articulo

moldeado bien consolidado. El art{culo moldeado tenifa una

resistividad de volumen én la condieidn A de 2,8 x 205

mageokma., y une resistividad de superficie en la condicién

14

A de 1,6 x 10°" ohmg,-cm. Le muestra tenia las constentes

_dieldctricas y loe factores de disipacidn siguientes des-

pues de moldeada. {Condicidn A).
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Frecuencia Congtante _ Factor de

_(Ciclos por segundo) dieléetrice _aigipecidn
60 . 4,42 0,0048
1.000 _ 4,36 ' 0,0030
1,000,000 4,33 0,0022

Otro leminado (0,76 mm. de espesor) tenia una re-
sistencia aieldctrica de 223,3 voltios por cade 0,00254
cm, en aire y 653,3 -voltlos por cada 0,00254 cm. en acei-

te.
Ejempio 7

Se gfiadid monofeniltrimetoxisilanc (33,3 gr. ) ¥
dimetildimetoxigileno (6,7 gre) sobre 0,9 litres de agus
que contenfan 0,1 % en peso de 4cido acético, e agitd la
eclucién hasta que se hizo homogénea. La solucién cante-
nia 2,73# en peso, aproximadamente, de sdlidos orgencsili
cicos. Se afiadisron egcamas de miea (40 gr.) sobre la so=-
lucidn homogénea y se ajusté el pH a 8,0 mediante la edi-
cidn de eménfaco 81 304 y se dejd en reposo durente 18 ho
rag, sin sgiter. Los sélidbs organasilicicos se deposita~
ron sobre las escamas d¢ mica. Iuego se agitd la papilla
¥ las escamas revestidas se seperaron por filtracidn pa-
re producir wn pepel. En el filtrade no habie sélidos. Je
sect el papel durente 1 hora & 110 8 C. Se moldearon va-
rias hojas en una prensa & :?0,3 kg./cmz. a 175 eC. duran~
te 30 minutos. El articulo resultente tenfa un espesor de
0,38 mm. y una resigtencia disléetrica de 745,3 voltios
por cads 0,00254 cm. en sire y 1.386,6 voltios por cada

287819
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Ejemplo 8

Se afiedié nanofam iltrimetoxisilanc (15,3 gr.) so-
bre 4 gr. de agus que contenian 0,1 % 8¢ dcido acético.
1a solucidén se hizo homogénea después de agitacidn. Esta

solueidn contenfa 10 gr. de sélidos organosilicicos. Se

afiadid esta solucidn sobre une papilla acucse qw contenia
10 gr. de pulpa de alfacelulosa ¥ 640 gr. de agua. Se de-
j6 en reposo la papills durante 18 horas sin agitacidn.
Los ablidos erganosilicicos se depositaron sobre las fi-
tras. Iuego se agité la papilla y las fibras revestidas
ge separaron por filiracidén para producir un papel.‘
filtrado oontaua 0,03 4% en peso de solidos y su pH ere
de 6,8. Se secd el papel durante 1 hora e,no & C. Se mol
dearon por presidn dos hojas & 70.3 kg./cm e 175 £ C.,
durente 15 minutos, para pro&ucir un laminado. Iusgo se
post=vulcanizé 6l leminado durante 24 horas a 150 8C. E1
leminedo egtaba bien congolidado y tenfs un espesor de
0,635 mm.

Blemplo 3

Se cergd un batidor de papel comercial con 1.514
litros de agua. Se rebajd el pH a 4,0 efiadiendo 1200 gr.
de dcido acdtico glacial. Se afedid monofeniltrimetoxisila
no (61,14 kg./, 73,4 moles % ). La mezcla se hizo homogé-
nea despuds de 1,5 horas de sgitacién, Se afindid lusgo fe
nilmetildimetilsilano (20,4 kg., kg., 26,6 moles &) y la

. mezcla se hizo homogénea despuds de 15 minutos nés de agi

tacidn. Ia solucién se agitd dwrente otros 30 minutos. Se

" afindieraon sobra la a’oiueic'm fibrag de asbesto ocrisotilo

de Cenada (56 ,7 kg.) Se agitd le papilla durante 10 minu

287819
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tos antes de haber disuelto 200 g&r. de hidrédxido potas;i.co
en 18,9 litros de ague y se a#adid sobre la papilla. Se
agitd la papilla durants un minuto y se dejé en reposo
durante 18 horas. lLos sdlidos organcsilicicos se habian
precipitado sobre las fibras de asbesto. Luego se agitd
la pepilla durante 10 minutos. Al lleger a este punto el
pH era 9,4. 12 papilla se llevd por medio de une bomba
desde. el batidor hasta la caje de pasta de une mdquina de
fabricacidn de papel "fourdrinier" y se &iluyd a 3,5% en
peso de sdlidos totales (a6lidos organcsilicicos y asbes-
to). La papilla se 6érg6 en la "ceja de cebecera" y se
formé wna 1émine sobre la tela metdlice "fourdrinier® en
una abertura de "corte de cabecera" de aproximedamente '
2,54 cm. y una velocidad de ls tela metédlica de 6,1 a
7,6 m./minuto. Ia lémine tenfe un espesor de 0,51 mm,
sproximadamente, Se retird el esgua de la lémine mediante
las cajes de succidn en el "fourdrinier'. Este sgua con=
tenfs 0,03  en peso de sblidos orgenosilicicos. Ia lémi-
ne se trasladd desde la tela metdlice "fourdrinier" a lag
prensas de fieltro. Se sacaron léminag de asbesto de las
prensaa Qe ﬁeltro ¥y e secaron al elre, &8 prensaron 8
70,3 kg./cm . 8 175 ¢ C, durante una hora y ee post-vulca
nizé el leminsdo dwrente 12 horas s 250 & C. El leminado
tenfa wn espesor de 0,3 mm. y contenis aproximedamente 50
% en peso ds sdlidos orgenosilicicos. El laminado estaba
bien consolidado. Ta resistencie dieléctrica del laminado
era de 663 voltios por cada 0,00254 cme on agire y 198 vol
tios por cada 0,00254 cm, en aceite. Eeta muwatre tenia
ung resigtencia de arco de 173 segundos. El laminado te-

nia las congtantes dieldctricas que se indican @ continua
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cién. La muestrs ensayada de acusrdo con la Condicibn D

se introdujo en egua a 23 8 C. dwranie 24 horas,

Frecuencia Congtonte dieldctrica
ciclos por gegundg Condicilm &  Condiciém D
60 : 4,88 7,12
1.000 | 4,07 6,06
1.000.000 2,89 -
Ejemplo 10

Se hizo una papilla de 190 gr. de fibras de asbeg
to crisotilo (0,63 cms de longitud o menos) eon 14,14 lia
trog d6 agus. Se mezcld monofeniltrimetoxisilane (600 gr,,
3 mol.) con 165 gr. de agua que contenian 0,1 & en peso
de dcido acdtico. La mezela se agitd hasta que se obtuvo
una solucidn homogénesa que contenia aproximademente 49 ¢
en peso de gdlidog organcsilfcicos. Se afindieron 560 gr.
de esta soluciln sobre la pepilla de asbesto y se agitd
durente 10 minutos. Se egltd la pepille duramts 10 minu-
tos y se dejd en reposo durante 3 dfas, sin sgiter. A1 cgl
bo de eate tiempo, lox sélidos organosilicicos ee habian
precipitado sobre las fibtras de asbesto. Luego se agith
la papilla. Se convirtieron despuds las fibras en uns
hoja continua de papel filtrando le papilla sobre una
tele de vidric.acabada con alcohol polivinilico sobre
una mdauine de leminado a mano de 20,32 x 20,32 cm. En
al filtrado no habfa sblidos. Je obtuve una longitud de
papel de 3,66 m. El papel se prensd entre secantes de

. papel & 2,1 kg./cmz', y se dejd secar al aire durante la

noche. 3¢ calentd & 260 ¢ €. un mendril de 3,17 cm. de did
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metro. Con egte papel se hizo un tubo enrollando una ldmi
na de papel alrededor-de un mendril calentado. Se aplicé
preaidn a la lémine por medio de 2 rodilles de 10,16 cm.
de didmetro que tenien wng presién de 7,8 kg./cmz. Deg-
puds de heber fomado el tubo, se enrolld durante 10 mi-
nutoz mds. Iuego 88 colocd en un horno a 260 & C. durante
4 hores y después se enfrid. Les peredes del tubo tenian
un egpesor de 0,315 cm, aproximadamente y estaban bien
congolidadas y hanogéneas. Lassuperficies de las paredes
del tu.bc; eren uniformeg y lisas. Las paredes del tubo te-
nien una resigtencis dieldetrica de 214 voltios por
0,00254 cm. en aceite y 226 voltios por 0,00254 cm. en.

aire. Eate tubo es adecuado pars uso camo nfcleo en un

tranaformador ds tipo mecoa.

Ejemple 11

' Se afiad1d monofeniltrimstoxisilana (400 gr., 5
moles ¢ ) sobre 13,25 litros de esgua conteniendo 3 gre
de écido acético. Ia mezcla se agité hasta que se hizo
hamogénea., Despuds se afindié fenilmetildimetoxisilanc
(122 gre, 25 moles %). Se sgitd la mezcIa hasta que se
hize hamogénea. Luego se afiadid bicerbonato de beta~hidro
xietiltrimetilamonic (2 gr.) llevando el pH hasta 5,4.
Despuds se afiadieron sobre la soluoién fibras de asbosto
crigotila de Gahaldé (650 gr.). Luego se dejd la ps.pilia
en reposo, sin ggiter, durante 2 horas en cuyo momento
el pH deI agua era 8 y se habia depositedo sobre les fi-
brag 81,6 ¢ de la composicidn organosilicica., Iguelmente,
al llegar a esta fase, las fibrag no so aglaﬁeraban ya. al
agltar. Le papills se egito durante cinco minutos para
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contribuir e le depositacidn del siloxano restante. Al
cebo de una hora, se sgitd otra vez la papilla durante
cinco minutos en cuyo memento el pH ers 8,3, Después se
dejd la papille en reposo, sin egiter, durante 16 horas,
en cuyo momento le papilla tenia w pH de 8,9, y se ha-

 bfa depositado sobre el asbesto 97,5 % del compuesto orga

nosilfcico. Se agitd la papilla durante cinco minutos ¥y
ol asbesto revestido se seperd por filtraciln para produ-
cir wn papel que se secd &l 110 ¢ C. durante dos horas.
El filtrado contenia 0,9'7‘ % en peso de s8dlidos. Se moldes
ron por presién varies hojas del papel a 210 kg./cmg., a
175 ¢ C., durante ung hors, para producir un laminado de
1,6 cm. de espesor. Este leminado se post-vulcenizd du-
rente 72 horas & 250 @ C. (aumentando la temperatura 208
C. cads dos hores desde 2008 C.). El leminado contenfa
eproximadamente 35 % en peso de s61idos organosilfcicos.
El lsminado tam{a una resistencia a la flexiin a la tem-
peratura smbiente de 759,31 kg./cm2 ¥ estaba bien consoli
dado. '

Ejemplo 12

‘Se ofiadi$ monofeniltrimetoxisilanc (400 gr., 84
moles % ) y 70 gr. de fenilmetildimetoxisilano (16 moles
%) sobre 14,14 litros de agua conteniendo 3 gr. de dcido
acético, La mezcla se agitd hasta que se hizo hamogénea.
iuego se sfiadieron a la solucién fibras de asbesto criso-
tilo de Canadd (727 gr.). Despuds se dejé la papills en
reposo gurante 16 horas en euyo momento el pH ‘era 8,5. Los
adlidos orgenosilicicos se depositaron sobre lag fibras.
Se agité la papilla y las fibrag revegtides se separaron

287819
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por filtracidn para producir un papel. El papel se secé a
110 ¢ ¢. hasta obtener un peso constante. Se prepard wn
laminedo prensends varias hojas del papel juntas a 70,3
kgn/cm‘z. a8 175 & C, durante une hora. El leminado conte=-
nia 30 % en peso de sblidos orgemogilicicos. Se postecurd
el laminado durente 12 horas & 250 8 C. (el aumento de
temperatura fue de 16¢ C. por hora). El laminado estsba
bien consolidedo y ten{s una resistencia a la flexién a
temperature embiente de 609,55 kg./cm2 y une resistencis
a la floxién de 217,95 kag./cn’s & 260 & C.

' Ejemplo 1)3

En este Ejemplo se demuestra la influencia que el
pH y el tiempo ejercen sobre la precipitecién de sdlidos
org_anosil:[(;icos sobre fibrag de asbesto. Se afadieron 200
&, de mongfeniltrimetoxisil__ano sobi‘e 54 gr. de asgua de=
stonizads que contenfa 0,5 gr. de deido acdtico. Le mezola
se agité hasta que ge hizo hamogdnee. Se afiadieren porcio
nes de_lo. Zr. de esta solucién (5,14 gr. de sélidos orge-
nos{licicos), (a8 1o0s 30 minutos despuds de haber prepars-
do la solu;'}ién homogénes) ,' gobre una papilla que contenia
5 gr. de fibras de asgbesto crisotilo tretadas, en 500 gr.
de agus. Se afiadid una cantidad adicional de dcido acéti-
co en la cantidad qu se indice en la Tabla I pera obte-
ner el pH deseado. Cada papille contenia 1,025 ¢ en peso
de aélidqa orgahosil:icicos. En le Tebla I ze indica sl
tanto por ciento en peso de sdlidos organosilicicos en la
poreidn filtrede de cada papille, determinado a los inter
velog que s¢ sefiplen, Se determind tembién el tanto por
ciento de los sblidos organosilicicos totales gue se ha-
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el

bfen depositado sobre las fibras. ‘

'Se repitid el procedimlento anterior, a excepcidn
de que se emplearon 0,054 gr. de dcido mcético en luger de
los 0,5 gr. de acido acdtico empleados en la preraracidn
ds la solucién homogénea. Se afiedid le solucidén hamogénea
gobre 1a papilla de ashesto 15 minutos deapuds de prepara
da. Los resultados se dan en la Tabla II.

8¢ repitid el procedimiento empleado en la Table
II, a excepcidn de que la solucién homogénea se afiadié so
Yre la pé.pilla de mgbesto 24 horas después, de preperade.
Los resultados se den en le Tabla III.

Ejemplo 14

Se afiadieron 400 gr., de monofeniltrimetoxisilane
(84 moles %) y 70 gr. de fenilmetildimetoxisilano (16 mo-
leg %) sobre 11,4 litros de agua conteniendo 3 gre de dei
do acético. Le mezcla se agitd hasta que se hizo homogé-
nea. luego se afiadisron fibrag de asbesto crisotilo de Cg
nadd (1,250 gr. ) sobre la solucidn mientras se agitaba.
Se dejoé en reposo la papills durante 18 horas, sin egitar.
El asbesto quedd revestido con sélidos organosilicicos y
1a papille tenfa un pH de 8‘,3.. Iuego se agitd la papilla
v las fibras de asbesto revestidas se separaron por file
tracién para producir un papel que se gecd durante 2 hoe
ras & 110 § C., El papel contenfa 20 &€ en peso de sblidos
orgenosilicicos. BI filtrade contenfa 0,065 & en peso de
gb1idog. Se prensaron juntemente hojas de papel a 210 kg.

/c:mz.. a 175 8§ C, durante una hora para producir una lami-

‘nado. Iusgo s post-curd el laminado durante 18 horas a

250 ¢ C. (eI eumemto de temperatura fue de 58 C. cada 2
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horas). Este Yaminado se calentd lusgo dursnte 18 horag a
1.000 ¢ C. para producir un artfewlo cerdmico. Bste arti{-
culo cerdmico tenia une resistencia s la flexiln de 620,81
kg./cm2 a temperémra ambimté ¥y une resistencia a la flg
xién de 574 /40 kg./cm, & 260 8 C, |

Ejemplo 195

' Se afiadieron 400 gr. de monofenil trimetoxisilano
(75 moles %) sobre 13,7 litros do agus conteniendo 3 er.
de dcido acético (pH 4,2). Se agitd la mezcla haste que '
ge hizo homogdnea. Luego se afizdieron 80 gr. de dimetil-
dimetexisilano (25 moles %) y se agitd la mezela hasts
que se hizo homogdnes. Deapués se sfizdieron sobre lz solu

cién ritrag de asbesto crisotilo de Cenadd,(460 gr.). Se

agitd la papilla durante la edicidén y después se dej& en
reposoc sin agitacidn durente 6 horas. Al llegar a este
punte e pH era 8,1 y se habia depositado sobre les fi-
brag 85 ¢ del compuesto orgenosilicico. Ias fibras no se
aglomeraben y& al agiter. Ie pepilla se sgitd durante 5
minutos y se dejé en reposo sin agitacién durante 16 ho-
ras. Sa habie depositado sobre laa fibras 94 ¢ de la campo
sicién crganosilfcica y el agua fenfa wn pH de 8,5. Iusgo
se agitd la papille y las fibres revestidas se separaron
por £11+tracién pare producir un pepel. E ,f‘iltraQo conte=-
nfa 0,1 & en peso de sdlidos. n papell contenfa 40 % ex
paso de sélidos organosilicicos. Se secd el pepel duranmte
2 horas & 110 @ C. Se prensaron Jﬁntamenté varias hojas
del papeI & 210 kg./em?., & 175 ¢ C. durante 1 hors pars
producir un leminade., Luege se post-curé el laminedo du-

‘rante 12 horas a 250 & C. E1 laminado egtaba bien consoli

- 287819
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dado y tenfa una resigtencis a la flexibn de 731,19 kg./
cmra. a temperatura ambiente y 386,68 kg./cmg. a 260 2 C.

El Iaminado t en{e"un egpesor de 1,27 cm.

Ejemplo 16

Se afigdid monofeniltrimetoxisilanc (400 gr., 75
moles %) y dimetildimetoxisilano (80 gr., 25 moles %) so-
bre 11,4 1itros de sgua cantenienfo 3 gre de &eido acético,
Ia mezcla g8 agitd hasta que se hizo hamogénea. Se afiadie
ron luego sobre la solucidn, agitanto, fibras de asbesto
crisotilo de Cenadd (720 gr.). Twgo se dejé la papilla
en reposo sin egitecién Gurante 16 horas en ouyo momen to

'le papilla tenfe un pH de 8,2, los ablidos orgencsiliei-

cos 86 habian depositedo sobre lag fidras de asbeste.
Daapués se aglitd la pepille y las fibras revestidas se
slimineren por filtracién para producir un papel., El £iI- _
trado contenfa 0,06 £ en peso de¢ sblidos., Se secd el pa-
pel durante 3 horas a 110 & C. Se prensaron juntamente va
riag hojas del papel a 210 kg./cmz. + 8175 ¢ C., durante
3 hores para producir wn laminado. El lemingdo contenfa
30 ¢ en peso de sbélidos organosilicicos. Luego se poste
eurd el laeminado durante 18 horss a 250 8 C. (el sumento
de femperatura fue de 5 @ C, cada 2 horas). Este laminsdo
emtaba bien eonsolidado y tenfa una resistencia a la fle-
xién de 376,83 Icg./cnnz. & la temperatura ambiente y de
340,12 lgg./cme. a 260 8 C. E1 lantnado tenis un esﬁesor
de 1,27 em.

Ejemplo 17

Se hidrolizeron 100 gr. de fenilmetildimetoxisilg

287819
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no para dar un fliido de fenilmetilsiloxana bloqueado texr
ninalmente por hidroxile. Este 1{quida se disoIvid en ace

tona y se mezeld con 30 gr. de fidbras de ashesto lavadas
con éeide y 30 gr. de fibras de vidrio picades limpiedas
por o1 calor. Se dej & evaporar la acetona con lo cusl que
a6 le totalidad del fldldo dispersado sobre el asbesto y
el vidrio. Luego se mezclaron las fibras revestidas con
wng golucidn formada mezclande 100 gr. de femiltrimetoxi-
gilanc con 1.400 gr. de sgua. Se afindi bicerbanato de
beta=hidroxietiltrimetilamonio hasta llevar e1 pHa 8 y
go dejd en reposc la papille durante tres dfas. las fibres
revestidas no se coagulaban al egitar. Se filtradon lasg
fibrag para dsr une lémina de papel que se secd durante 3
horas & 110 8 C. Ies Idminas se corteron y se laminaron,
y se meldearcn a 70,3 kg./em®. dursnte wna hore y se en-
frioron pare dar un laminedo consgolidado e el que e si-
loxsno ere 52,4 moles ¢ de fenilmetilsiloxano y 47,6 mo-

les & de monofeniYafloxano.

- 29 -
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Le pregente golicitud que corresponde a la mesen
tada en los Estados Unidos de Amdrica, el 1 de Octubre de
1962, bajo. el nimero 227.586, se acoge & los beneficios
del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propieded In-

dugtrieal.

N 0T A

Loa puntos de invencién propia y nueva que se pre
sentan para que gean objeto de egta solicitud de Patente
de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los siguien-
y-F-H

1.~ E1 procedimiento para preperar un articulo de
manufactura, que se caracteriza por: (1) mezclar un mete-
rial en perticulas laminable (convertible en 1énina) con
una solucién en sgua de un preparado orgsnosilicico, con-
gistiendo dicho preparado organcsilicico esencialmente en
de 70 s 100 ¢ moler de unidades 06H581';, en tanto que
sgencialmente le totelidad de las restantes unidades de
organosililo ge €llgen del grupo que congia de unidadeg .
de (06H5) (CH3)S:L =y de (033)251=, egenciaelmente la to-
talided de las restantes valencilas de los &tomos de sili-
cio de dicho preperadec se satisfacen con &tomos de oxige-
no pregsentes como grupos OH o enlaceg Si0Si, y o1 pH de
la soluoién acuosa durante al menos una parte'.iznportante
del perfodo de contacto con las parﬂeulas lamingbles es
tal que al menos un % en peso, basado en el peso de pare
ticulas 1aminables, del preparedo organosﬂ:{cico de la s9

3781 ¢
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lucién ge Qeposita en las particulas lsminsbles; (2) de-
jar dichas partfculas recubiertas, en reposo sin agita-

_cién, durante wn tiempo suficiente pers que no se Coagu-

len a3l ser agitadas; y, & continuscidn (3) separar del agua
las pert{culas, de manera tal que las partfcules se edhig
ren o sglutinen entre s{ fommando lémina.

2.~ Bl procedimiento del punto 1, en el cual el

pH de la solucidn acuosa en la etapa de mezela ez de al

menos 7,5,

3e= El procedimiento del punto 1 & 2, caracteriza
do ademés por egitarse la mezcle pera redisprsar lag par
t{culas laminables, en el sgua, despuds de haberlas deja~
do reposar sin'agitacién. )

4.~ El procedimiento de cumlquiera de los puntoas
precedentes, en el cual las particulas laminables son fi-
bras de amianto, fidbras de vidrio o escamag de mica, o
ung mezcla de las mismaa.

Se~ E1 procedimiento de cuslquiera de los puntos
precedentes, en el cual la 1&mine’ formada se scmete a Oa-
lor y presién suficientes pare consolidar ain més ls 1émi ‘
na, al grado conveniente.

6.~ E1 p;:'ocedimiento da cualquiere de los puntos
précedentes, en ol cusl ol preparado orgenosilicico se
halla en u.n estado tal de aglomeracidn molecular que es
soluble en agus. .

: :f.- El procedimiento de cua.iq,uiera de log puntos
precedentes, en el cusl al menos un 10 ¢ en peso, basado
en ol pego de pa.rt:{culas lemingbles del preparado orgé.rzo-

asilfcico de 1la solucidn, se deposite sobre el mé.terial e

particulas, en la etapa do mezcla. 5) Q 77 8 ag. 9

-3 -
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8= E1 procedimiento de cualquiera de los puntos

precedentes, en el cual un 100 % molar de las unidades
de orgenosililo son unidedes Csﬁssii.

94~ El procedimiento de cuslquiera de los puntos
precedentes, ceracterizado ademds por el hecho de que di-
cha 14ming se errolla en %orne @ un mandril de la forma
conveniente péra obtener varias capas, y lwego ge aplican
pregidn y temperatura suficientes pera consolider las ce=-
pas unag con otras, formando un tubo.

10+~ El procedimiendc de cuslquiers de los puntos
precedentes, en o1 cuel el material en particulas lemine-
ble se recubre primero con un fenilmetilsiloxanc en blo-
que con tepninacién de hidroxiloc de poco psso molecular,
anteg de mezelar con la solucidn acuosa del coampussto or-
gencgilicico, |

114~ EL procedimignto de cualquisra de los puntoa
1 e 9, ceracterizado por €l hecho de que el material en
rarticulas leminable se mezcla con une solucién acuoss
homogénea da feniltrimetoxisilano y, a discrecidn, hagta
un 30 ¥ molar de un silano del &rupo que consta de fenil
metildimetoxisilanc y dimetildimetoxisilano, despuds de
1o cual se gjustz e pH.

12.-~ Procedimfento pars preparar un articulo de

' manufactira.

Tal y como se ha degcrito en la kiemoris que ante-

cede vy para los'fines que gse han especificado.

287819

-35 =~



(R

PP

i

L T Yy

GoD. 5.

Esta Meuoria consta de treinte y seis hojas escri
teg & mdquina por unz sola cara.

edrid,  F1 JUL 190d
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