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HEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
DE
PATENTE DE INVENCION
formulada el 20 de Enero de 1966, con el n2 321.996
e n
EsPALRA
por VEINTE afios
a noumbre de DOW CORNING CORPORATION, entidad norteamerica
na, establecida en Midland, [lichigan, isstados Unidos de
América.

por:
"t UN METOLO PAJA FAPRICAR UN LATEX DE SILICONA M

Este invento se refiere a un latex de sili-
cona y al producto preparado con &l.

Ids especificamente, este invento se refie-
re a un latex de silicosa que comprende! (1) Un polimero
de siloxano curable y esencialmente lineal que tiene al
menos 10 unidades de siloxano por molécula y (2) un sil-
sesquioxano que tiene la fdrmula unitaria R"’ S;i.03/2 en
la que cada R*” es un radical metilo, etilo, vinilo, fe-
nilo 86 35,3,3-trifluoropropilo, teniendo dicho silsesquio

Xano un tamafio de particulas dentro del mirzen de 10 a



10

15

20

25

30

R
VEd )‘;}A_‘

321996 26 aB¥

1.000 8, E1 latex de silicona anterior puede contener
también un catalizador y/o un agente reticulador.

Este invento se refiere ademids a un produc-
to que comprende (1) un polimero de siloxano curado y esen
cialmente lineal y (2) un silsesquioxano tal como sé def il
ne anteriormente.

En la industria de las siliconas ha habido
una necesidad sentida desde hace tiempo de un latex de¢ si-
licona que fuese estable en el almacenamiento y a partir
del cual se pudiera depositar un polimero curable que se
curase para producir un elastdmero o plastico tenaz. Este
invento, por primera vez, proporciona dicho latex .

Los litices de este invento son {(tiles npara
depositar recubrimientos aislantes sobre alambres; para
depositar recubrimientos inertes sobre dispositivos médi-
cos; para depositar recubrimientos sueltos sobre papeles,
metales y moldes; para depositar recubrimientos sobre te-
jidos; para depositar recubrimientos protectores o decora
tivos sobre madera, metal y hormigbn (por cjemplo son Gti
les como pinturas de latex de silicona). Otros usos de los
lAtices de silicona de este invento resultarin evidentes
a los técnicos en la materia.

¥n el latex de este invento se puede emplear
cualquier polimero de siloxano curable y esencialmente 1li
neal. Un ejemplo de polimeros apropiados lo constituyen
los polimeros de siloxano esencialmente lineales que tie-
nen la Tdrmula general R'x(RO)3-xSiO(R'ZSiO)nSiR'x(OR)S_x
En estos polimeros cada grupo R’ puede ser igual o dife~
rente y puede ser un 4tomo de hidrbgeno o cualguier radi-

cal hidrocarbonade monovalente o halohidrocarbonado mono-
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valente. Por ejemplo, R’ puede ser um radical alcohilo
tal como los radicales metilo, etilo, propilo, isopropilo,

butilo, amile, hexilo, octilo, dodecilo, octadecilo y mi-

riciloj un radical alquenilo tal como los radicales vini-
lo, alilo, hexenilo y dodecenilo; un radical alquiﬂéxé tal
como un radical etinilo ¥y propinileo; un radical cicloaii-
fatico tal como los radicales ciclobutiloe, ciclopenﬁilo,
ciclohexilo, ciclopentadienilo v ciclohexenilo; un,géai—
cal arilo‘tal como los radicales fenilo, xenilo, naftilo
y fenantrilo; un radical alcarilo, tal como los radicales
tolilo, xililo y mesitilo; un radical aralcohilo tal co-
mo los radicales bencilo, fenetilo y beta-fenilpropilo; y
cualquiera de los radicales hidrocarbonados halogenados
correspondientes tales cono los radicales clorometilo, ga
mabromopropilo, 3%,3,3-trifluoronropileo, clorovinilo, per-
fluorovinilo, clorociclohexilo, diclorofenilo, alfa, alfa,
alfa~trifluorotolilo y dibromobencilo. Se prefiere que
cada R’ sea un radical metjilo, etilo, vinilo, feniloc o
343, 3~trifluocronronilo.

El grupo R puede ser un ftomo de hidrbgeno,

un radical fenilo, un radical =CCH un radical "g CZH

31
o un radical alcohilo que contenga de 1 a 4 Atomos de

5

carbono, es decir los radicales metilo, etile, propilo,
isopropilo o butilo. wntre estos grunos se prefiere que
R sea un Atomo de hidrdgeno o un radical metilo. Puede
haber 1, 2 & 3 de los grupos terminales de bloqueo de
(RC) depen'liente del valor de X, es decir x es un niimero
entero de ¢ a 2. “Tal como lo conocen los técnicos en la
materia, puede haber una pequeila cantidad de grupos (RO)

a lo largo de la cadena del polimero asi como en los ex-
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Otro ejemplo de polimeros apropiados lo cons

tremos.

tituyen los polimeros de siloxano esencialmente lineales
que tienen la f£brmula general

R'g Rs R’z R'g
R'X(RG)3_xSiQ§iO(éi-Q-éiO)néiQSiR’x(OR)S_x
En estos polimeros R, R y x tienen los significados an
tes definidos. £l radical Q es divalente y esti unido a
cada Atomo de silicio por medio de un enlace Si~C (sili=-
¢io a carbono). Bste radical nuede estar compuesto de
&dtomos de carbono e hidrdgeno o de Atomos de carbono, hi
drdgeno y oxigeno, en los que los &tomos de oxigeno estin
presentes en forma de enlaces &ter. Este radical centie
ne menos de 15 Atomos de carbono y puede ser, por ejemrlo,
un radical metileno, etileno, propileno, meta- o para-fe-
nileno,

D R SRS S

-CH3CHpO0CHpCHp -, =-(CHg)30(CHg)3-, -@-o-@- 5

~CHa~ > 0= ~CHa

Los polimeros fitiles en los lAtices de éste
invento deben tener al menos 10 unidades siloxano por mo=
lécula de polimero, es decir n es al menos 10. Estos po-
limeros pueden ser homopolimeros v en el ltimo caso pue-
den ser de estructura en blogue o al azar.

Los anteriores polimeros y copolimeros y mu
chos otros que pueden ser utilizados en los litices de eg
te invento, asi como numerosos medios para su preparacidn,
son bien conocidos para los técnicos en la materia. Sin
embargo, polimeros particularmente preferidos para su uti

lizacidn en los litices de este invento son los gue han

-4 o
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sido preparados por polimerizacidn en emulsidn empleando
los procedimientos indicados en las patentes USA 2.891.920
v en la solicitud de patente holandesa n® 64/03764 que fué
abierta a inspeccidn plblica aproximadamente el 9 de Octu-
bre de 1964 y resumida en Derwent Netherlands Patenié.Re-
port, vol. 1 nfimero 11, aparecido el 29 de Octubre défl964.
El silsesquioxano (2) empleado en el laﬁex

es uno que tiene la férmula general R’7Si0 siendv Rn’°

3/2°
un radical metilo, etilo, vinilo, fenilo, & 3,3,3-trifluo
ropropilo, iste silsesqguioxano debe tener un tamafio de
particulas dentro del margen de 10 a 1.0GC % si se ha de
obtener a partir del latex um caucho Gtil. Se prefiex -
que el tamafio de particulas del silsesquioxano esté den-
tro del margen de 50 a 500 R. Estos silsesquioxanos pug
den ser preparados por procedimientos conocidos., istos
silsesquioxanos se preparan ailadiendoe un silano que tiene
la fbérmula R"Si(OR"')B, en la que R°”° es un atomo de

hidrbgeno, un grupo alcohilo que contiene de 1 a %4 Atomos

de carbono (es decir un grupo metilo, etilo, isopropilo o
0 0

i
_écH ~CC My, ~CH,CH,OH,

butile) o un grupo
3’

«CT ~CT- 3 :
CH20H200H3 o CJZCHEOC5H a una mezcla de agua Yy

agente tensioactivo con agitacibn bajo condiciones acidas
o bagicas. Ll agente tensioactivo puede ser de naturale-
za anibnica o catibnica tal como se define en la preceden
te solicitud., La cantidad de silano empleado deberd ser

menor de aproximadamente 10% en peso basado sobre los pe~
sos combinados del silano, del agua y del agente tensiloac
tivo aunque se puede emplear hasta aproximadamente 35% en

peso de silano si este es anadido a la mezcla de agua Yy
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y agente tensiocactivo a la velocidad de menos de 1 mol'de
silano por hora,

Los sgilsesquioxanos pueden ser empleados en
la forma de suspensiones coloidales, seglin son preparados,
para producir los litices de este invento. Se pueden em-
plear copolimeros y mezclas de los silsesquioxanos cn 1os
litices, asi como los individuales, y se piensa que la f6£
mula R"Sios/2 incluya dichos materiales. Se prefieré que
las suspensiones coloidales de los silsesquioxanos scan
neutras cuando son utilizadas en los latices. Se ha en-
contrado en muchos casos, que cuando los productos volati
les son extraldos o separados de las emulsiones de silses
quioxano para producir un gel de silsesquioxano, el pyro-
ducto curado obtenido cuando dicho gel se utiliza en el
latex, es mucho mis fuerte que con el producto obtenido
a partir del silsesquioxano seglin se prepara.

Los agentes reticuladores que se pueden em-
plear aqui son, por ejemplo, silanos con la férmula gene-
ral AmSi (o R”’),i_m, en la que A es un atomo de hidrbdge-
no, un radical hidrocarbonado monoﬁalente que contiene de
1 a 6 Atomos de carbono o un radical halohidrocarbonado
monovalente que contiene de 1 a 6 Atomos de carbono, R’ "’
es tal como se define anteriormente y m es Q0 o 1. Zjemplos
ilustrativos especificos de A lo constituyen los radicales
metilo, etilo, propilo, isopropilo, butilo, amilo, hexilo,
vinilo, alilo, hexenilo, etinilo, propinilo, ciclohexilo,
fenilo, clorometilo, gama<bromopropilo, 3,3,5-trifluoro-
propilo, 3,%,4,4,5,5,5-pentatluoropentilo y diclorofenilo.
0tro cjemplo de agentes reticuladores apropiados lo cons~

tituyen los metilhidrégenopolisiloxanos bien conocidos, pe
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ro sin embargo los anteriores silanos, en los gue m es 1,

son los amentes reticuladores preferidos para los litices
de este invento. Se prefiere también emplear dichos sila
nos en forma de liquidos no diluidos al preparar los lati

ces de este invento. OQtros acentes reticuladores apf?pig

-
-

dos que se pueden emmlear resultarin evidentes parazypé
técnicos en la materia. <1 hecho de gue se incluya o?ﬁo
se incluya un agente reticulador en el latex depende.prin
cipalmente de la funcionalidad del polimero y del mecanis
mo por el que el polimero cura.

Se pueden emplear aqul cualesquiera de los
catalizadores bien conocidos que no causen la rotura del
latex., #£jemplos de dichos catalizadores incluyen cataili
zadores de condensacidn tales como Acidos minerales ( es
decir Acido clorhidrico, bromhidrico, nitrico y sulfiari-
co), bases fuertes, (es decir hidrdxido de sodio, hidré-
xido de litio, e hidrdxidos de amonio cuaternario) y di-
acilatos de dialcohilestafio (por ecjemplo dilaurato de di
butilestafio y diacetato de dibutilestafio). Los ltimos
compuestos son particularmente preferidos come cataliza-
dores de condensacidn. Se pueden emplear también en los
litices los perdxidos orgdnicos e inorginicos, por ejem~
plo el perdxido de bhenzoilo o el persulfato de potasio,
Los catalizadores pueden ser afladidos en forma de solucio
nes, emulsiones o liquidos no diluidos al preparar los lé
tices de este invento. Otros catalizadores apropiados re
sultaran evidentes para los técnicos en la materia. El1
catalizador particular a emplear dependeré del mecanismo
de curado del polimero. Desde luego, el polimero puede

ser curado exponiéndolo a una fuente apropiada de radia-
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cibn en cuyo caso no se necesitaria catalizador. Los 1lati
ces de este invento son preparados produciendo primeramen
te una suspensidn coloidal del polimero si éste no estéd
ya en dicha forma. Se puede emplear en la preparacién de
los litices cualquier agente dispersante apropiado. Xl
agente dispersante puede ser afiadido por si mismo o puede
ser el utilizado v presente en el polimero en emulsién o
silsesquioxano coloidal. Los otros ingredientes, el gil-
sesquioxano y potestativamente el agente reticulador y el
catalizador, son mezclados con el polimero para formar el
1itexo. Los litices preparados de la precedente manera son
estables al renoso pero cuando son aplicados a un substra
to ¥y el agua es evaporada, dejan una pelicula de cauche o
plistico de silicona dependiendo del polimero utilizado
en el latex. Desde luego en alghn caso seri necesario ca~
lentar la pelicula depositada para convertirla enm un cau~
cho (por ejemplo cuando se utiliza un polimero curable con
perdxido y un catalizador de perdxido) o serid necesario
irradiar la pelicula para convertirla en un caucho. &n lo
que se conoce hasta ahora, el orden en el que son mezcla-~
dos los cuatro ingredientes del latex no es decisivo o
criticos Bl contenido total en sblidos en el latex no es
decisivo pero esgta preferiblemente dentro del margen de 5
a 20%, preferiblemente de 10 a 15% en peso. Esto puede
variar, sin embargo, dependiendo del sistema particular.
Se notarid u observara gue mientras algunos
de los ingredientes del latex son definidos como que con-
tienen grupos hidrolizables, tocdos estos grupos no existi
rén como tales en el latex. Sin embargo, ya que es impo-

sible determinar las formas especificas en las que estos
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ingredientes existen en el latex, y con el deseo de obte-

ner claridad y facilidad de comprensidn, los ingredientes
han sido definidos tal como son enipleados para preparar

los latices.,

- -
-
. -

Aunque las cantidades de polimero, siléebquig
xano, agente reticulador y catalizador a emplear depende~-
rén del producto particular a producir a partir del Latex
y pueden ser ficilmente determinadas por los técniqéé'en
la materia, se¢ dan las sisuientes proporciones comorguia
general. Hablando de forma general se producirin los me-
jores resultados al emplear cantidades dentro del marggn
de 100 partes de wolimero, 1 a 100 partes de silsesquioxa
no {(preferiblemente 5 a 80 partes), 0,25 a 50 partes de
agente reticulador (preferiblemente 0,5 a 35 partes) y 0,25
a 5 partes de catalizador (preferiblemente 0,5 a 3 partes).

Desde luego se pueden emplear aqui pigmentos,
aditivos de estabilidad al calor, cargas y otros aditivos
convencionales gque no rompan el latex.

Para que los técnicos en la materia puedan
comprender mejor como se puede practicar el presente inven
to, se dan los siguientes ejemplos a titulo de ilustracidn
y no a titulo de limitacidn.

Todas las partes y porcentajes aqui referi-
dos lo son con relacidn al peso salvo que se indique lo con
trario, y estin basados sobre el contenido en sdlidos.
Todas lag viscosidades fueron medidas a 259C, El tamafio

de particulas de todos los silsesquioxanos 17’ Si0 en

3/2
los ejemplos estdn dentro del margen de 10 a 1.000 X, To~
das las suspensiones coloidales de los silsesquioxanos

utilizados para preparar las latices de los ejemplos fue~

- O -
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ron neutras excepto la utilizada en el ejemplo 17, en cu-

¥o ejemplo era &cida. El alargamiento, la resistencia a
la traccidn y la deformacidn permanente por traccidn de
1os cauchos y pldsticos producidos con los lAtices fueron
medidos estirando barras de ensayo de 2,54 em por 0,32 cm,
de 0,051 a 0,203 cm de grueso en un aparato de ensayo Ins
tron a la velocidad de 5,08 em/minuto. EL grado de dure-~
za ful medido de acuerdo con el ensayo ASTM D 676~59 T.
Al referirse a las propiedades de los cauchos y plisticos
preparados a partir de los litices de este invento, sc
utilizan los siguientes simbolos; T = resistencia a la
traccibn en kg/cmz, E = 4% de alargamiento a la rotura,

D = grado de dureza y TS ~ % de deformacidn permanente por

traccidn.
BEJEMPLO 13

Se prepararon diversos litices de caucho de
silicona que contenfian 100 partes de un polimero de poli=-
dimetilsiloxano bloqueado en los extremos con hidroxilo
de dos millones de centistokes y esencialmente lineal, 30
partes de 06H53103/2’ cantidades variables de CGHBSi(O CH3)3
v una parte de dilaurato de dibutilestafio. Los Litices
fueron extendidos sobre una superficic y el agua fué eva-
porada a la temperatura ambiente y a la presibn atmosféri
ca dejando pelficulas de caucho de sgilicona. Las cantida-
des de feniltrimetoxisileno empleado y las propiedades de

las peliculas de caucho resultantes estdn indicadas en la

tabla siguiente.,

- 10 -
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Fartes de C6H55i(CCH3)3 T(Kg/cmz) E(%) D(puntos) 1TS(%)

1 16.87
3 18.28
5 26.22
10 24,18
15 25.66
20 25,03

EJEHPLO 2

1163
7438

810

20 75
36 31
36 36
37 Ex;ée

39 ]

51 =19

Se repitid el procedimiento del Ejempln 1

excepto en que se emplearon 50 partes de C_H_S5i0

cantidades de feniltrimetoxisilano empleado y las propie

dades de las pelficulas de caucho resultantes estan indica

das en la Tabla siguiente:

D(puntos) TS(%)

Partes de C6HSSi(OCH3)3 T(kg/cmz) (%)
1 36056 1263 38 116
3 51.60 1126 34 95
5 56.03 1048 50 84
10 4o.1k 1143 39 102
15 b2, 74 610 38 110
20 43.02 940 41 98

EJEHPLO 3

Se repitié el procedimiento del xjemplo 1 ex

cepto en que se emplearon cantidades variables de C6H5SiO

3/2

¥y 5 partes de C6H5Si(CCH3)3. Las cantidades de fenilsil-

sesquioxano empleado y las propiedades de las peliculas de

caucho resultantes estdn indicadas en la Tabla siguiente:

Partes de C.H_$i0_ 2 T(xcg/cmz B(%)

D(puntos) Ts(%)

6 5" 3/
10 10.19 731 17 19
20 20.53 952 28 49
30 26,22 810 36 36

- 11 -
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Partes de CGH55103/2 T(Kg/sz) E{%) D(puntos) TS(%)
ko 32.90 1290 33 137
50 56.03 1048 50 84
60 49,91 1510 36 228

EJEMPLO 4

Se prepararon diversos lAtices de caucho
de silicona que contenian 100 partes de un polimero de po
lidimetilsiloxano blogueado en los extremos con hidroxilo
de dos millones de centistokes y esencialmente lineal, 20

partes de CH_Si0_ , cantidades variables de CH_Si(OCH_)_
37 3/2 3°3

3
y una parte de dilaurato de dibutilestafio. Los litices
fueron extendidos sobre una superficie y el agua fué eva-
porada como en el Ejemplo 1 dejando peliculas de caucho
de silicona. Las cantidades de metiltrimetoxisilano em=-
pleade y las propiedades de las peliculas de caucho resul

tantes estan indicadas en la Tabla siguiente:

2
Partes de CH Si(OCH3)3 T(Kg/cm ) E(%) 7T8(%) D(puntos)

3
1 24,68 734 25 ks
3 31.92 710 20 43
5 25.80 625 17 54
10 25.45 372 5 57
15 28,26 bkio 1o 56

EJEMPLO 5
Se repitid el procedimiento del Ejemplo &

excepto en que se utilizaron 40 partes de CH, = CH 3103/2

reticulado y el CH, = CH Si(0CH,), sustituyd al CH_Si(GCH_),..
2 33 3 3°3

Las cantidades de viniltrimetoxisilano empleado y las pro

priedades de las peliculaé de caucho resultantes estan in-

dicadas en la Tabla siguiente:

- 12 =~
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Partes de CH, = CH Si(OCH3)3 T(Kg/cma) E(%) D(puntos) TS(%)

1 31.99 51o0 53 22
3 23.97 175 49 2
5 26.57 351 k7 .. 110
10 27.49 435 50 i"i‘115
15 29,46 475 67 .,- 22
20 22.43 155 62 0

BIZNPLO__6

Se repitid el procedimiento del Ejempi; 4
excepto en que el latex empleado contenia 100 partesvdél
mismo polimero, cantidades variables de CH2= CH sio,_ fg

3/2
ticulado, 1 parte de CH2 = CH Si(OCH,) y 1 parte de .di=-

3°3
laurato de dibutilestafio. Las cantidades de vinilsilees-
quioxano empleado y las propiedades de las peliculas de
caucho resultantes estan indicadas en la Tabla siguien-

te:

]
Partes de CH_%CH 5103/2 T(Xg/em® E(%) D(puntos) TS(%)
reticulado

20 16.45 535 30 8
4o 31.99 51¢C 53 22
6¢C 20.81 102 66 0
80 34.73 20 55 )

EJEIUPLO 7
Se repitid el procedimiento del ijemplo 4
excepto en gque el latex contenia 100 partes de un copoli-
mero bloqueado en los extremos con hidroxilo de dos millo
nes de centistolkes esencialmente lineal con 30 moles % de
unidades fenilmetilsiloxano y 70 moles % de unidades de
dimetilsiloxano, 1C partes de CH_SiO

37 3/20
5Si (OCH3)3 Yy 1 parte de dilaurato de dibutil=~

cantidades varia

bles de 06H

estafio, Las cantidades de metiltrimetoxisilano empleado

- 13 -
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y las propiedades de las peliculas de caucho regultantes

estin indicadas en la Tabla siguiente:

Partes de CgHy S1(0CH,), T(Keg/cw®) E(%) TS(%) D(puﬁfgfl
3 11.25 300 10 -
5 14,76 209 7 -
10 19.68 1ko 0 -
15 20,46 95 3 45
20 26.08 60 0 56
25 20,39 50 0 -
30 23.06 1c2 5 -

EJELPLO 8

Se repitid el procedimiento del Ejempls 7
excepto en gue se emplearon 40 partes de CHSSios/a. Las
cantidades de feniltrimetoxisilano cempleado y las propie
dades de las peliculas de caucho resultantes estin indi-

cadas en la Tabla siguiente:

Partes de c6r-1551(c-c53)3 T(Kg/cmz) E(% ) D(puntos) TS(w)

5 26,01 111 63 8
10 37.75 22 - 0
15 12,95 18 5k c

EJENPLO 9

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 7
excepto en que se emplearon cantidades variables de
CH35i03/2 y 10 partes de C6HSSi(OCH3)3. Las cantidades
de metilsilsesquioxano empleado y las propiedades de las
peliculas de caucho resultantes estin indicadas en la Ta
bla siguiente:

. 2
Partes de CH35103/2 T(Kg/cm™) E(3%)

10 19.68 1k0
20 28.12 8o
40 37,61 22

- 14 ~
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Se prepararon 3 lAtices de caucho de silico

EJEMPLO 10

na que contenian 100 partes de un polimeroc de polidimetil

siloxano bloqueado en los extremos con hidroxiloe de dos

- .

el
millones de centistolkes y esencialmente lineal, 20 partes

de un copolimero de CGHSSiG*/° S 07/0 que contenia 75

moles {5 de unidades C6L Sio, ¥y 25 moles $ de unidades

57775/72

cn 8540 cantidades variables de CHBb:.(UCHS)3 y 1 par-

3/2°
te de dilaurato de dibutilestafios Log lAtices fueroniex-
tendidos sobre una superficie y el agua fué evaporada como
en el isjemplo 1 dejando peliculas de caucho de silicona.
Las cantidades de metiltrimetoxisilano enpleado y las pio
piedades de las pelicnlas de caucho resultantes estén in;

dicadas en la Tabla siguiente:

2
Partes de CHjsi(OCHB)a T(Xg/cm™) E(%) D(puntos) TS(%

3 4,85 202 12 9
5 9.56 165 23 15
10 12.30 90 43 3

EJEMPLO 11
Se repitid el procedimiento del Ejemplo L
excepto en que el latex contenia 100 partes del mismo po=~

limero, 20 partes de CP3CH20H2510,/2, cantidades variables
de CH3Si(OCH3)3 ¥ una parte de dilaurato de dibutilestafio.
Las cantidades de metiltrimetoxisilano empleado y las pro=
piedades de las neliculas de caucho resultantes estan in-
dicadas en la Tabla siguiente:

2
Partes de CHBSi(OCH3)3 T(Kgden™ ) E () TS(%)

1 4.92 435 16
10 12.94 473 37
15 15.18 355 27
25 14.27 132 8
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Se repitid el procedimiento del Ejemplo 11

BEJEMPLO 12

excepto en que se emplearon 10 partes de 3,3, 3~trifluoro-
nronilsiloxano. Las cantidades de metiltrimetoxisilano y
las propiedades de las peliculas de caucho resultantes es
tAn indicadas en la Tabla siguiente:

Partes de CH,Si(OCH_)B T(Kg/cmz) E (%) TS (%)
2 2

5 6.47 765 46
10 13,71 4ol 31
15 16.59 345 18
20 18.84 215 7

BJEHPLO 13

Se renitid el procedimiento del Ejemplo &
excepto en que el latex contenia 100 partes de un poli-
mero de polidimetilsilcxano bloqueado en los extremos con
hidroxilo dé dos millones de centistokes y esencialmente
lineal, 60 partes de C_H_SiC , cantidades variables de

65 3/2

CGHBSi(OCH3)3 y 1 narte de dilaurato de dibutilestaiio.
Las cantidades Je feniltrimetoxisilano empleado y las pro
piedades de las peliculas de caucho resultantes estin in-
dicadas en la Tabla siguiente:

2 , o,
Partes de CeH Si((CH,,)3 ™Egf/em ) E(%) 71s(¥) p(puntos)
3

5
1/2 14.97 1620 275 35
1 3k.45 1479 227 36
3 39.02 12506 185 b5
5 49,91 1510 228 56
1o 15.92 1500 - -

BJEMPLC 14
Se renitid el procedimiento del BEjemplo 13
excepto en que se emplearon 40 partes del fenilsilsesquio

xano., Las cantidades de feniltrimetoxisilano ewmpleado y

- 16 -
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las propiecdades de las peliculas de caucho resultantes es
tin indicadas en la Tabla siguiente:

Partes de c6H5s:i.(oc1-r,)3 T(Kg/cmz) E(5) T5(%) D(puntos)
2

1 25.3, 1270 39 31
3 13,98 925 97 159:
5 32,90 1290 137 33
10 28,82 1180 117 24

EJEMPLC 15

Se repitid el procedimiento del ejempld}lB
excepto en que se emplearon 20 partes del fenilsilsesgaig
Xano. Las cantidades de feniltrimetoxisilano empleado y
las propiedades de las peliculas de caucho resultantes es
tan indicadas en la siguiente Tabla.

Partes de C6H5Si(OCH3) T(Kg/cmz) BE(%) TS(%) D{puntos)

3
1/2 9.98 1287 95 12
1 12,65 1150 66 18
3 17.86 970 54 26
5 20.53 952 49 28
10 10.05 762 33 32

EJEMPLO 16

Se repitid el procedimiento del pjemplo 13
excepto en que se emplearon 10 partes del fenilsilsesqui=~
oxano. Las canticdades de feniltrimetoxisilano empleado y
las propiedades de las peliculas de caucho resultantes es-
tan indicadas en la Tabla siguiente:

Partes de C_.H Si(OCH3)3 T(Kg/cmz) 1s(%) E(%) b(puntos)

65

1 10.33 64 1320 11
3 8.51 21 700 10
5 10,19 19 731 17
10 9.49 10 569 14
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Partes de C6H55i(OCH3)3 T(Kg/cmz) Ts(%) E(%) D(puntos)

15 9.98 5 k37 20
20 12.58 9 548 19
30 22,43 24 800 27
35 38431 68 1558 26

EJEMPLO 17

Se prepard un latex de caucho de silicona
que contenia 12,3 g de un polimero de polidimetilsilcxano
bloqueado en los extremos con hidrdxilo de dos millones de
centistokes esencialmente lineal y polimerizado en smul-
sibn, 3,69 g de CGHSSiOB/a, 2,4 g de Si(oczﬂs)l£ y Aci-
do dodecilbencenosulfdnico. Este latex fué extendido so-
bre una superficie y el agua fué dejada evaporar cono en
el Ejemplo 1. Se depositd sobre la superficie una peli-
cula de caucho de silicona muy eldsticas.
EJEMPLO 18

Se prepard un latex de caucho de silicona
que contenia 100 partes de polimero de polidimetilsiloxa-
no bloqueado c¢n los extremos con hidrdxilo de dos millones
de centistokes y esencialmente lineal, 8C partes de
06H55i03/2’ 5 partes de di(OCaﬂs)q y 1 parte de dilaurato
de dibutilestafio, Este latex fue extendido sobre una su-
perficie y el agua fué dejada evaporar como en el Ejemplo
1. Se depositd sobre la superficie una pelicula de caucho
de siliconae.
wJEMPLO 19

Se prepardé un latex de caucho de silicona que
contenia 100 nartes de un polimero de polidimetilsiloxano
blogneado en los extremos con hidrdxilo de dos millones de
centistokes y esencialmente lineal, 20 partes de CH3810

3/2°
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10 partes de un metilhidrdgenopolisiloxano liquido y 1 par
te de dilaurato de dibutilestafio., Este latex fué extendi=
do sobre una superficie y el agua fué dejada evaporar como
en el Ejemplo 1. Quedd sohre la superficie una pelicula de

caucho de silicona. —

.

EJENPLO 20 ..
Se prepararon dos litices de caucho de ﬂilicg

na que contenian 100 partes de un polimero de polidimetilsiloxa:

no bloqueado en los extremos con hidroxilo de dos millones de

centistokes esencialmente lineal, 40 partes de CHBSiOB)a,

1 parte de CHBSi(OCHS)3 y 1 parte de dilaurato de dibutil

estafio. sn uno de los létices el tamafio de particulas del

. . 0 .
CH351O era de aproximadamente 35 A, mientras que en el

3/2
otro el tamailo de particulas era de aproximadamente 16v R.
Estos lAtices fueron extendidos sobre una superficie y el

agua fue dejada evaporar como en el Ejemplo l. Las propig
dades de las peliculas de caucho de silicona depositadas

gobre la superficie fueron las siguientes:

., 2 '
T(Kg/em ) E(%) TS(%) D(puntos)

CH3Si03/2 de

CH;8105 5 ge 160 bh, 43 694 2l 62

35 2 22.00 78 6 -

Se prepard un latex de caucho de silicona que
contenia 100 partes de unm polimero de polidimetilsiloxano
bloqueado en los extremos con hidroxilo de 55,000 centistg

kes y esencialmente lineal, 20 partes de CHBSiO 3 par-

372!
tes de CHBSi(GCH3)3 y 1 parte de dilaurato de dibutilesta
flo. £l latex fué extendido sobre una superficie y el agua
fué evaporada como en el rjemplo 1 haciendo que se deposi-

tase caucho de silicona sobre la superficie. EL caucho te

-19 -
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nia una resistencia a la traccidn de 20,6 Kg/cmg, 98¢ de
alargamiento, un grado de dureza de 43 y una defornacidn
permanente por traccidn del 3u.
EJEMPLC 22

Se prepararon dos litices de caucho de sili
cona como en el precedente m=jemplo excepto en que 82 em-
pled un polimero de 10.000 centistokes y se utilizaron 1
v 3 partes de CHBSi(OCH3)3° Se depositd caucho a partir
de cada latex, como en el precedente Ejemplo. £l caucho
del latex que contenfia una parte de CHBSi(OCHB)B tenia
una resistencia a la traceidn de 37,96 Kg/cmz, 86% de
alargamiento, un grado de dureza Qe 53 y una deformacibn
permanente por traccidn del 2%, El caucho del latex nqne
contenfia 3 partes de CHSSi(OCHS)3 tenia una resistencia
a la traccidn de 32,83 mg/cmz, 439 de alargamiento, un
grado de dureza de 48 y una deformacidén permanente por
tracceidn del 3%.
sJEMPLO 23

Se evapord en un evaporador comercial 1 litro
de una suspensidn coloidal neutra de CHSSiOB/z que contew=
nia aproximadamente 5,5% de sdlidos de silsesquioxano, du
rante un periodo de varios dias para obtener un gel espe-
gso que contenia aproximadamente 28,5% de sblidos de silses
quioxano.

Se prenard un latex de caucho de silicona
mezclando 25,4 g del gel de silsesquioxano anterior, 53,2
g de una emulsidn que contenia aproximadaimente 31% de sb-
lidos de polimero de polidimetilsiloxano bloqueado en los
extremos con hidroxilo, 0,18 g de metiltrimetoxisilano y

20 gotas de una enmulsidn gue contenila aproximadamente 35

- 20 =
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de sblidos de dilaurato de dibutilestafio.

Se prepard un segundo latex de caucho de si
licona que era idéntico al anterior excepto en que se em-
plearon en lugar del gel 131 g de la suspensidn de silges
quioxano que contenia 5,5% de sbélidos. e

Se colaron peliculas a nartir de los igzéces
anteriores y se dejaron secar durante 3 dfas. La pelicu-
la a partir del latex cue contenia el gel de silsesquigxg
no era mucho mis fuerte que la otra pelicula. .
EJENPLO 24

Se prepararon varios litices de silicona<que
contenian 100 partes de un polimero esencialmente liéea;

que tenfa la rérmula general HO/ (CH

5)551CcH;51(CH;) 07 H,

1C partes de CH3SiG cantidades variables de CH Si(OCH3)3

5/2° 3

y 1 parte de dilaurato de dibutilestaiio. Los latices fue
ron extendidos sobre una superficie y el agua fué evapora
da como en el Ejemplo 1. Las cantidades de metiltrimeto
xisilano empleado y las propiedades de las peliculas re-
sultantes estin indicadas en la Tabla siguiente. Los as-
teriscos en la Tabla indican que las propiedades de las
peliculas fueron medidas segin fueron coladas sin nuevo
tratamiento. Las proniedades de todas las otras pelicu~
las fueron medidas después que las peliculas habian sido
calentadas a 1459C durante aproximadamente 15 minutos y
después habian sido dejadas enfriar hasta la temperatura
ambiente.

Partes de CH Si(OCHS)3 T(Kg/cmz) E() TS(53)

3
10? 151.85 11 0
15 149,14 68 35
1 135.68 190 138

- 21 =
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Partes de CHSSi(OCHB)S P(Kg/cm™ ) E(%)

9

3 122,32 280 199

5 14k, 82 180 126
10 192,62 170 li2
15 158,49 95 58

EJEMPLO 25

Se prepard un latex de silicona que contenla
100 partes de un polimero de polidimetilsiloxano bloguzado
en los extremos con hidroxilo esencialmente lineal y 40
partes de CGHSSiOB/z’

Cuando gse afiade al anterior latex un agente
de reticulacidn tal como CH_Si(OCH_)_ o H_Si(OCH, )

3 3°3 “6's 3'3 7
un catalizador tal como dilaurato de dibutilestafio o aia-
cetato de dibutilestafio, se puede depositar a partir de &1
una pelicula de caucho de silicona utilizando el procedi-
miento delAEjemplo 1.

Alternativamente, cuando se depositan el po
limero y silsesquioxano a partir del latex y se irradia la
pelicula resultante, se produce un caucho.

EJEMPLO 26

Se prepard un latex de silicona a partir de
400 g de una emulsidn de un polimero de polidimetilsiloxa
no blogueado en los extremos coen hidroxilo de dos millones
de centistokes esencialmente lineal, habiendo sido prepa-
rado dicho polimero en la emulsidn y teniendo dicha emul-
sidén un contenido en sdlidos de aproximadamente 31%, 935 g
de una suspensidn coloidal de CH3810 con un contenido

3/2

en sbdlidos de aproximadamente 3,5%, y 1,24 g de CHESi(OCH~)

Cuando se afiade al anterior latex un catali-

zador tal como dilaurato de dibutilestafio, se puede deposi

- 29 -
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tar a partir de &1 una pelicula de caucho de silicona uti

lizando el procedimiento del Ejemplo 1.
EJEMPLO 27

Se puede preparar un latex de silicona que
contiene 10C partes de un polimero de polidimetilsiioxano
bloqueado en los extremos con hidroxilo esencialmente li-

neal, 40 partes de C H_8i0 y 1 parte de diacetato de
2

3/2
dibutilestaiio.
Cuando se anade al latex anterior un agente

reticulador tal cowmo CSH5Si(GCH se puede depositar a

3)3
partir de &1 una pelicula de caucho de silicona utilizan~
do el procedimiento del Bjemplo L.
EJEMPLO 28

Se pesaron 15 g de 4cido n-dodecilbencenosulfd
nico en un amasador de 2 litros, se afladieron 634 g de agua
destilada, y se agitd la mezcla hasta que la disolucidn es
taba completa. Entonces se afiadid una mezcla previamente
preparada de 1 g de ortosilicato de etilo y 350 g de dime-
tilciclotetrasiloxano y se mezcld para formar una pre-emul
sibn. La pre-emulsidn fué homogeneizada a 421,8 kg/cmz y
fué colocada entonces en un frasco de fondo redondo con
tres'cuellos 0 bocas equipado con un vaso de termopar, un
agitador y un condensador a reflujo. La emulsidn fué ca-
lentada a 809C, mantenida a esta temperatura con agitacidn
durante 4 horas, después enfriada a 459C y dejada reposar
a esta temperatura durante la noche después de lo cual la
emulsidn fué neutralizada hasta un pH de 7,5 con una solu
cibn acuosa al 30% de trietanolamina.

se prepard un latex de caucho de silicona
afladiendo 928,6 g de una suspensidén coloidal de CH38i0

3/2

- 23 -
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que contenia 5% de sdlidos de silsesquioxano y 1,8 g de
una emulsidn de dilaurato de dibutilestafio a 928,6 g de
la emulsidn del copolimero arriba preparado. Se puede
depositar a partir de este latex una buena pelicula ¢ reg
cubrimiento de caucho de silicona.

Esta solicitud, que corresponde a la presen
tada en Estados Unidos de América el 21 de Enero de 1965
bajo el N2 427,097 v 7 de Septiembre de 1965 n2 485.5506,
se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Es-

tatuto sobre Propiedad Industrial.

-NOTA ~

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta Patente de Invencibdn
en Esnaila, por VEINTE afios, son los siguientes:!

1.- Un método para fabricar un litex de sili
cona que comprende mezclar (1) un polimero de siloxano cura
ble esencialmente lineal que tiene al menos 10 unidades por
molécula y (2) un silsesquioxano que tiene la férmula unita
ria R"Sios/a, en que R" es un mietmbro elegido del grupo que
consiste en los radicales metilo, etilo, vinilo, fenilo ¥
34313-trifluoropropilo, teniendo dicho silsesquioxano un ta

maito de particulas del orden de 10 a 1000 2.

- 2L -
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2,~ El método dé la reivindicacién 1, en el
cual el polimero de siloxano (1) es un polimero de metilsi
loxano, un polimero de Tenilwetilsiloxane o un polimero de
3,3, 3-triflueropropilmetilsiloxano y R" es metilo o fenilo.

3.~ 81 método de las reivindicaciones . & 2
en el cual el silsesquioxano tiene un tamaiio de partisulas
del orden de 5U a 50C 3.

4,- E1 método de las reivindicaciones L, 2 &
3 gque comprende adicionar un catalizador,

5,- Bl método de las reivindicaciones 1, 2 §
3 que comprende adicionar un agente de reticulacidn.

G.e— UN METCOUG PARA FABRICAR UN LATEX DB SILE
CCNA,

Tal v como se ha descrito en la Memoria que an
tecede, v con los fines que se han eswecificado,.

ssta Memoria consta de veinticinco hojas escri

tas por una sola de susg carase

vaavia, &Y AHR 966

v
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