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Este invento se refiere a un procedimiento
de obtencidn de nuevas y dtiles composiciones para
el tratamiento de superficies, y més especialmente,
a un procedimiento de obtencidn de composiciones de

8¢ esta naturaleza, de organopolisiloxano.
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Se conoce y se encuentran facilmente en el
comercio, una gran variedad de composiciones adacgégg
das para usarse en los tratamientos de superficiégJH%
materiales tales como tejidos, géneros Fisltrados“é‘
de punto, de fibras naturalses o sintéticas, sobr€ }g
base de organopolisiloxanoc., Para algunas de eetas}g-
plicgciones, incluyendo el tretamisnto del papel,'es
conveniente, entre otras cosas, que las comp03101ones
empleadas tengan un ritmo répido de curado a tempera
turas no demasiado elevadas, y sean resistentes al des
pegue por abrasidn, inmediatamente despuds del curado,
Aunque se dispone de muchas composiciones dotadégﬁ&e
un ritmo rdpido de curado, las hasta ashora disponibles
especilaments al aplicarse al papel, han tenido poca
resistencia a la retirada o soltura, o abrasién, inme
diatamente despuds del curadoy aunque esta resistencig
en algunos casos, se haya desarrollado més adelante,

Un objeto de este invento es proporcionar una
composicidn susceptible de curarse rapidamente a una
temperatura no demasiado eleveda, Otro objeto es pro-
porcionar una composicidn que, al aplicarla a una su-
perficis y curarla, resista le retirada o soltura por
abrasidn y proporcione una pélicula mds dura qﬁe las
anteriores., Otro objeto es facilitar un procedimiento
para el tratamiento de superficies y, mds particular-
mente las de papel, con dicha composicidn,

De acuerdo con este invento, estos objetos
se consiguen por medio de una composicidn que conten-
ga, en peso, 100 partes de un diorganopolisiloxano,

que tenga por lo menos dos grupos hidroxilo acoplados
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a distintos ggomos de silicio, por molécula, y de una
viscosidad no inferior a 3,000 centipbiSes a ZSch_qg
1 a 20 partes de monoorganopolisiloxano de viscosﬁdéd
no superior a 1.000 centipdises a 252C; 1 a 20 parées
de un compuesto aminoalcoxi-silicio, y 5 a 20 par%egi
de-un acilato organo-estafio, en un disolvente orgénico.

En algunos casos, por ejemplo cuando se-ﬁqg
cisa la méxima facilidad de soltura, se prefiere ‘qué
la viscosidad del diorganopolisiloxanoc no sea inferior
a 500,000 centipdimes a 252C. Si se hallan presentes,
como puede ovurrir, mds de dos grupos hidroxilo por mg
lecula, dos o.mds de ellos pueden acoplarse al mismo
dtomo de silicio, siempre a condicidén de que existan
por lo menos dos grupos hidroxilo unideos a dtomos de
silicio diferentes, Se prefiere también que exista un
grupo hidroxilo acoplade a cada dtomo de silicio terﬁi
nal de la cadena,

El diorganopolisiloxano, aunque constituido
gsencialmente por unidades diorganosiloxanilo, puede
contener también una pequefia proporcidn de 4tomos de
silicio trifuncionales, acopladas a un sclo ergano-gry
po, 'a condicidn de que la cantidad de los mismos no
sean suficiente para destruir la solubilidad del dioz
ganopolisiloxano en el disolvente orgdnico elegido,
Los organo-grupos del di-organopolisiloxano, pueden
ser alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquenilo,
cicloalquilo o cidoalquenilo, o grupos tales gue con-
tengan una varisdad de substituyentes, tales como halg
genos o ciano. Los grupos adecuados incluyen, por ejem

plo, metilo, etilo, fenilo, vinilo, ciclohexilo, 3,3,3~
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~trifluorpropilo y clorofenilo. En muchos casos, se
prefisre que, por lo menos la mayor parte y en algu
nos casos todos los orpgano-grupos, sean grupos metils,

El mono-organopolisiloxano, se utiliza é&h
preferencia en cantidad no inferior & 3 partes eq’pg
so, Pusde ser lineal, o cfclico, o contener una p£o~
porcién de ambos, Si se desea el monoorganopolisiloxa
no puede contener también una proporcidn, con préféfeg
cia no més de una proporcidén pequefia, de unidadeéjéqu
ganosiloxanilo, pero ha de contener, por lo mencﬁ;?hn
dtomo de hidrdgeno unido a silicio, para cada tres dtg
mos de éste. H.A

Si es lineal, puede terminarse, por ejehplo,
por grupos triorganosililo, diorganosililo o diorgang

hidroxisililo.

Los organo-grupos del monaorganopolisiloxano,
pueden se alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alque-
nile o ciclealquenilo. Los grupos adecuados suscepti-
bles de usarse, incluyen por ejemplo metilo, etilo, fe
nila, tolilo, bencilo y vinilo. Los siloxanos preferi
dos son los constituidos por unidades metilsiloxanilo,
terminados por grupos trimetileililo,

El compuesto aminoalcoxi-silicio, se utiliza,
con preferencia, en una cantidad ponderal de 3 a 10
partes. El1 compuesto aminoalcoxi-silicio, puede ser
cualquier compuesto de silicio que tenga uno o mds de
los grupos (R‘R"N.R-) unido a uno & mds dtomos de si-
licio, a través de un Atomo de oxigeno, siendo R un
grupo alquileno o constituido por grupos alquileno uni

dos por uno o mds grupos -NR"-, o 4tomos de oxigeno, y
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el dtomo de oxigeno unido al silicio y el dtomo de nitrdgeno
esencial unido a distintos dtomoc de carbono, y R y R",
que pueden ser o no iguales, son hidrdgeno o grupos aquiid,
cicloalquilo, amincalquilo o hidroxialquilo, un grupo morova
lente constituido por grupos alquilo y alquileno unidos por
uno o mids grupos ~NR "~ o dtomos de oxipenc, o alternativa-
mente, R™™ y R" juntos forman un solo grupo alquilono o un
grupo constituide por grupos alquileno unidos por uno o més
grupos =NR "= o 4yomos de oxigenoc, y R“" @s hidrégenc c un
grupo alquilo que no contenga méds que 5 Atomos de carbono,

Se prefiere que R sea -CHZCHZ- é -CHZCH(Et)- y que R™™ y R"

sean hidrdégenc o grupos metilo o etilo. Por el bajo coste y
facilidad de obtenerlo, el grupo més generalmente preferido

es el NHZCHZCHZ—.

Los grupos adecuados que pueden acoplarse a
un dtomo de silicio, a través de un dtomo de oxigeno, incluy
yen, por ejempla, =CH,CHNH,, =CH,CH NH.CH,, _CH20H2N(CH3)2,
—CHZCHzN(CZHS)Z, -CHZCHZCHZNHZ, 'CHch(Cﬂg)NHz!

/CH2+ CHyy

-CH(CHE)CHZNHZ, -CHZCHZNH-CH\ CH, s -CHZCH(CZHS}NHZ,
V “CH,~ CH

2 2

~CH,CH_NHC

=(CH,) gNH, 5 =CH CH)NHC g, oy ~CH)CH NHC) gHopy =

-CHZCHzNHCHZCGHE, -CHZCHZUCHZCHzNﬂz, -CHZEH

ZDCHZCHQN(CH
~CH,,CH,NHCH,CH,NH, 5 -CHZCHZN(CHs)CHZCHzNHZ, -
-cuzcnzw(cuzcnzon)z, -CHZCHZ?FHZCHZCHZCHZEHZ,

-CHZCHZNCHZCHZUCHZCH2 y -CHZCH2?0H20H2NHCH2%H2'

El compuesto aminocalcoxi-silicio pusde ser

3)2,

por sjemplo un aminoalcoxi-silano, un aminoalcoxi-disilano,
un amino-alquilsilicato, un amino-alquilpolisilicato, un ami
no~-alcoxiorganopolisilexano, un amino-alcoxisilfenileno, o un

amino~alcoxisilmetileno.
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Los compuestas adecuados incluyen por ejemplao,

MeSi(0.CH,_CH NHZ)S, MeZSL(OCH CHZNMQZ)Z;

PhSi(UCHZCH[Et]NH

2

MB351D «CH CHZNHZ’

(EtNH,CHZCHZU)Ssl.CH

LN

2) 33

.5i(0.CH CHZNHEt)S,

2" 2

(HZN.CHZCH20)381¢CH Sl(D CH,CH,,NH

2 2) 3
(HZN.CHZCHZU)SSL.CGHA.SL(UCH CH,NH

CH =CH.Si(D.CH CH UCH CH NH

2) 5

2)3’

(H Ne cH 0) Sille.SiMa. (UCHZCH NHZ)Z,

s pr . L3 *-,‘\ .
H,N+CH,CH,0SiMe .SLMB(O.CH CH NH2)2, S1(0.CH CH NH,) 5

2

1 .
(mesi(o.CH UL cucn CHZCHchZCHé]U)A,

2

14 29sl(u CH CHZNHZ)j;

maSSlU€5lmeLﬂ.CH CH,CH NH2]0)5081Me
(HZN,CHZCH20.51Me2)20;

Me,S10(Sifle [0.CH,CH,NH,[0) (Sifle,0)  Sille s y

NBSSLU(SlmeLP.CHZCHZNHZJU)ZSKSLma[th]U)zs.SLMes.

Los compuestos amino-alcoxisilicio preferi-

dos, son los de fdérmula media general

S AV .
R (RIRNRD), 510,

: _ 2
en la que R*Y &8s un grupo hidrocarbilo o hidrocarbi-

loxi, R,R‘y R", son como antes se ha definide, a es
cualquier nimerc de 0 a 2, b es cualquier ndmerg de
0,L a4, 2 + b no es superior a 4 ni inferior a 1,95,
y el ndmero total de dtomos de carbono de los grupos

RyR”y R" vy RV no es superior a 24, El grupo ™Y puede



ser alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquenilo,
alcoxi, ariloxi, aralcoxi o cualesquiera de ellos
que contenga substituyentes. Los grupos adecuados:;:?
incluyen, por ejemplo, metilo, etilo, vinilo, Feni{
5, lo, clorofenilo, Fluorpropilo, bencilo, tolilo, mg- ~
toxi, etoxi, butoxi y fenoxi. o
En general, los compucstos aminoalcoxi-si
licio preferidos, son los aminoetoximetilpolisiloxa -
nos, en los que Riv 8s un grupo metilo, a es 1,0 =
10, 1,8, bes0,53al,0y a+ b noes inferior a 2,
Cuando el compuesto aminoc~alcoxi es un ami
no-alcoxipolisiloxano, puede prepararse por cualquig
ra de varios procedimientos. En un procedimiento, un
amino~alcohol se hace reaccionar con un organopolisil
15, oxana que contenga una proporcidén de #tomos de hidr$
geno ligados al silicio y con prefesrencia una visco-
sidad no superior a 1,000 centipoices, a 259C. Los
amino~alcoholes sﬁsceptibles de usarse para este prg
cedimiento incluyen, por ejemplo: 2-aminoetanol, l-3
20, minopropano~2-0l, 2-aminopropan-l-ol, J-aminopropan-
=l-o0l, 2-amino-2-metilpropan-2-ol, 2-amino-~butan-l-ol,
2-metilaminoetanol, aminooctanol, aminooctadecanol,
2«(N,N-dietilamino)etanol, 2-(2-amincetoxi)-etanol,
2-{2-aminoetilamino)-etanol, N-(2~hidroxietil)=-ciclp
25, hexilamina y 2~{N-bencilamino)etanol, Los organopoli
siloxanos susceptibles de usarse para la preparacidn
de los amino~alcoxipolisiloxanos, por este mdtodo,
incluyen, por ejemplo, tetrametildisiloxano, tebirameg
tilciclotetrasiloxano, pentametilciclopentasiloxano,

30, hexametileciclohexasiloxano y los de férmula general
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media:
MSSSID(MGHSJ.D)Z(NBZS.‘LU)lsSlmea,
MBSSLD(MBHSlU)4o(m8251U)SBSLNG

NeSSLD(MBHSiD)5081Me

3’

52 n1e35io(meH510)25£Me(UBU)SiD],25

Sifle; y lﬂeSSiD(MeHSiU)4DEMe(0Et)S:‘.Ot]1051’.!“93.'

Otro método conveniente para obténer los a
minoalcoxipolisiloxanos es por transesterificacién.. .
de un alcoxipolisiloxano con un aminoalcohol. Esta’ '
transesterificacién puede realizarse muy Facilmeé%gQa
temperaturas elevadas a las que el alechol desplpig&o
se destila de la mezcla de reaccidn. R

Un nuevo método para la obtencidn de los
amino~alcoxipolisiloxanos, es por hidrdlisis controla
da de un organo(aminoalcoxi)silano solo o con un 8ili
cato aminocalquilico,

Cuando @l compuesto aminoalcoxi es un sila-
no, disilana, silmetileno, siieﬁileno, silfenileno, si
licato o polisilicato, puede prepararse convenientemen
te por transesterificacidn de un compuesto alcoxi sili
cio adecuado, con el aminoalcohol deseado.,

£1 acilato organoestafio puede usarse en una
cantidad de hasta 20partes en peso. En general, se

prefiere que sea de la férmula general.,

Y RY
|4 |
(AU)p-Sn-—— 0Sn| -~ OA
Lvi

r

Cuando A es un grupo acilo, RV y RVl, gue pueden ser
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iguales o no, son grupos hidrocarbilo con prasferencia

grupos alquile; pes 1 § 2; ges 1 86 25 p 4+ ges 3,y
r es 0, 1 § 2. En muchos casos, se prefiere utilizar

un diacilato organo-gstafio, y aunque se prefiere en
gefleral que los grupos RV y RVi sean grupos alquilo,

an muphos casos se prefiere tambidn que scan grupos
butilo u octilo, Es tambidn preferido que cl grupo aci
lo A sea alifético, por ejemplo tal como un grupo lau-
roilo, octoile, 2-etil-n-hexoilo, butiroilo, propioni-
lo, acetilo o formilo, En muchos casos ee prefiere asf
mismo que los grupos acilo no tengan mds de 5 4dtomos

de carbono. Los acilatos especiales de estafio preferi
dos para muchos fines, incluyen diformiato de dibutil-
-estafio, diacetato de dibutil-estafic, dipropionato de
dibutil-estafio, diformiato de di-n-octil-estafio, diace
tato de di-n-octil-estafio y dipropionato de di-n-octil-
-gstafio, Los acilatos de uso posible, incluyen también
los aciloxiestannoxanos tales como por ejemplo el di-
~acstoxi~-tetrabutil-diestannoxano, diformoxi-tetrabutil

diestannoxano, y diacetoxitetraoctildiestannoxano. Es-

tos pueden prepararse haciendo reaccionar el oxido adg

cuado de organo-astafio con un dcido carboxf{lico y eli-
minando el agua formada durante la reaccidn.

Otros acilatos de estafio adecuados, incluyen
por ejemplo, el triacetatao de butil-estafio y el triacg
tato de n-octil-estafio. £En aplicaciones en las que el
drtfculo tratado pueda someterse a frotamiento inmedia
tamente despuds del curade, se¢ prefiere emplear un aci
lato de alquilo inferior, tal como por ejemplo di-pro

pionato de dibutil-estafio, diacetato de dibutil-estafio,
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diformiato de dibutil-~estafio, diacetato de dioctil-
~estaflo, o diformiato de dioctil-estafio, dado que asi
se obtiens una superficie no~untuosa inmediatéﬁ%ﬁ}e,
tanto si el bafio de tratamiento acaba de prepéﬁéﬁse
comc en caso contrario. Esta superficié no—untU§sa,
puede conseguirse calentando por un tiempo taﬁ aédu-
cido como 30 segqundos a 110-1202C, £n los caso% dn
los que se utilice un acilato més elsvado tal’éémo
un octolato, la no-untussidad inmediata puedé‘bﬂhsg
guirse solamente utilizando el bafio de trataﬁﬁé&to
dentro de unos 10 a 15 minutos después de su.ﬁféparg
cidén. La superficie untuosa proporcionada po§1§é% S0
lucidn vieja, sin embargo, pusde convertirse en una
pelicula no-untuosa no-pegajosa, de 15 a 60 minutos
después del curado. En los casos en que se deses un
curado a temperatura baja, se prefiere utilizar dia-
cetoxidibutildiestannoxano, uﬂdiacetoxidioctildies-
tannoxano, .

La composicidn puede curarse para pelicu-
las adhesivas muy resistentes a la abrasién, por ex
posicién a temperaturas de 1509C o superiores, duran
te pocos segundos, o a temperaturas inferiores durante
periodos més prolongados, por e jemplo unos 15 segun-
dos a 1202C, o alrededor de 1 minuto a 909C. La tem-
peratura elegida para el curado, depsnderd desde lue
go de la eplicacidn a que las composiciones se desti
nen, y la velocidad de curado puede variarse entre
amplios limites, variando la natusaleza y las propor

ciones de los componentes, Asi, estas composiciones

pueden usarse y son especialmente valiosas bara emple



5.

10,

15,

20,

25,

30,

arse en procesos tales como el tratamiento del papel,
que puede llevarse a cabo continuamente a grandes ve
locidades, por ejemplo de hasta 152,5 m/minutoféﬁ:las
que es posible proporcionar un tiempo de permanahbia
de 15 @ 30 segundos en una zona de caldeo de 1li) a
1208C, L

Las composiciones pueden usarse tambidn P2
ta la obencidn de peliculas alhesivas sobre otros so-
portes distintos, por ejemplo sabre pelfculas de po-
liglefina o poliester, tales como polipropilehd;o te
reftalato de polietilenc, metales por ejemplc slumi-
nio, vidrio y cerdmica.

Este invento se aclara mds adn por los ejem
plos siguientes, en los que todas las partes y porcep
tajes son en psso,

EJEMPLO 1

’ Se mezclan entre si 100 partes de una soly
cidn en tolueno, de 10 partes de dimetilpolisiloxano
lineal terminado en hidroxilo, de viscaosidad 107 cen
tipoisaes a 259C, 0,6 partes de un metilpolisiloxano
lineal terminado en trimetilsililo, de viscosidad 20
centipoises a 259C y una relacién Me/Si de 1, &1,

1,1 partes de la solucién al 50% en tolueno de un ami
nobutoxipolisiloxano preparado como luego se descri-
ba, y 7,7 partes de una solucién al 10§ de diacetato
de dibutil-estafio en toluena,

Un papel vegetal, apergaminado, se revistid
con la solucidn asi preparada, bara obtencr un peso
de silicona depositada de 0,7-1,0 g/mz, y la capa se

guré en un horno de tiro forzado de aire, a 1208C duy
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rante 30 segundos., La pelicula de siliconaasi obtenida,
resultd muy resistente al rozamiento con el deHﬁ;Zno
tiznaba cuando asi se rozaba, y poseia ekceleﬁ%é}fprg
piedades de soltura, sspscialmente con respectoia los
adhesivas sensibles a la presidn. o

Un laminado del papel revestido conﬁsiiicu-
na, y papel de etiquetas, revestido con un adhesivo
sensible a la presifin, se conservd sometido a-una car
ga de 70 g/cmz, a una humedad relativa del BD%J{“a
una temperatura de 60%C durante 6 dias. La fup;%@ ne-
cesaria para separar una tira de 25 mﬁ. de an&ﬁg‘del
papel laminado, era de 18 g. La tira de papei‘fﬁbest;
da de adhesiva, asi separada, se aplicéd a una plancha
de acero limpia y se dejd permanecer a 2292C durante
30 minutos. Para arrancar la tira de la piancha de a-
cero, se precisd una carga de 200 g,

Para fines de comparacidn, una compasicidn
andloga preparada con los mismos materlales, pero ex-
cluyendo el aminobutoxipolisiloxano, se distribuyd del
mismo modo sobre papel vegetal apergaminado y se curf
en el mismo horno a 1202C durante periodos variables
de 30 a 120 segundos. En todos los casos la pelicula
de silicona acusd una separacidn selevaday al rozarla
con 8l dedo.

Preparacidn de Aminobutoxipolisiloxano

Una mezcla de 50 partes de 1 metilpolisiloxa
no lineal de 20 centipoises de viscosidad a 259C, pre
parado por la cohidrélisis de 3,5 partes de trimetil-
clorosilano y 96,5 partes de metildiclorosilano, 75.

partes de 2~-aminobutan-l-ol, y 125 partes de-tolueno,
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se sometid a la agitacidn, a 229C, A continuacién

se observd un endrgico desprendimiento de hidrdgena,
y la solucidn se calentd. Al cabo de 8 horas, sa -ha
bia desprendido caso el volumen tedrico de hldrégn—
no.a esperar de acuerds conla ecuacidn 319u1ente,

habiendo casi terminado el desprendimiento de hidrg

ganag,
v 0
| [

Me=5i-H ¥+ HOL.CH —EH—NH wp Me=51i=0CH,CH4NH_, + H.
| 2 R 2 R
0 £t 0 Et

La solucién clara al 50% de producto, no des
prendid hidrdgeno por tratamiento posterior con un or
ganchidrogenopolisiloxano, y el cloruro del mismo tg
nfa una relacidn N/C1l de aproximadamente Ll:l,

EJEMPLD 2

En lugar del aminobutoxipolisiloxano, se preg
pqré, como luego se describe, una solucidn de composi
cidn andloga a la del ejemplo 1, utilizando G,9 partes
de una solucidn al 50% de amincetoxipolisiloxano. Ma~
diante esta solucién se obtenia una capa no untuosa de
excelente resistencia a la abrasidn, por el roce con
el dedo, al distribuirla sobre un papel vegetal aper-
gaminado y curarla durante solamente 15 seqgundos a
1209C, E1 papel revestido con la misma solucibn, 4 ho
ras despuds de mezclar entre si los ingredientes, se
comportaba del mismo modo,

Una tira de papel de 25 mm., de ancho, re-
vestida con un adhesivo sensible a la presidn por uno
de sus costados, se colocl sobre el papel revestido de

silicona, bajo una carga de 0,018 Kg/cmz, durante un
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dia a 2202C. Solamente se necesitaba una traccidén de
10 g., pera realizar la separaciéh del laminado, y
el papel adhesivo, en tira, separado, necesitaﬁﬁ’ﬁna
carga de 2,100 g, para llevar a cabo la separaéigﬁr
de la lamina de acero, demostrando que el papal;ra-
vestido de silicona tenfa propisdades excelentas de
soltura sin menos-~cabar la pegajosidad del adﬁééivo
gsensible a la presifin. L

Preparacidn de Aminoetoxipolisiloxano

Se agitd a 229C, una mezcla de 122 ﬁai}es de
etanol-amina y 122 partes de tolueno, a la que;§e afia
dieron lentamente durante un pericdo de 2 horas. 120
partes de metilpolisiloxano lineal utilizado ﬁgfé la
preparacidn del aminobutoxipolisiloxano, utilizado en
el ejemplo l. Se aprecid un deébrendimiento anérgico
de hidrdgeno, y la mezcla de reaccidn se calentd. Se
affadieron otras 120 partes de tolueno después de com
pletar la adicidn del metilpolisiloxano, y la mezcla
se apitd durante otras 3 horas, La solucidn asi»obtgﬁ
nida, contenfa 50% de aminoatoxipolisiloxano.

EJEMPLO 3

Un papel vegetal apergaminado, se revistié
con una capa de sclucidn de l00 partes del diorgano-
polisiloxano usado en el ejemplo 1, 6 partes dal me=
tilpolisiloxanoc smpleado en el ejemplo 1, 4,4 partes
del aminobutoxipelisiloxano usado en el ejemplo 1, y
7?7 partes de propionato de dibutil-estafic en 980 partes
de tolueno. Se obtuvo upa superficie adhesiva no un- '
tuosa de excelente resistencia a la abrasidn, despuéds

de calentar el papel a 1208C durante 30 segundos,



EJEMPLO 4

Se revistié un papel vegetal apergaminado,
con una solucidn de 100 partes del dimetilpolisiloxg
no usado en el ejemplo 1, & partes del metilpolisi-

5. loxano usado en el ejemplo 1, 5§ partes de N-metilami
noetoxipolisiloxano, preoparado como luego se inuica,
y 7 partes de diacetato de dibutil-cstafio en 1,000
partes de tolueno. La capa sz curd durante 30 segun-
dos a 1209C, para obtener una supcrficie adhesiva,
1o, resistente a la abrasidn. '

Preparacidn de N-metilamincetoxipolisiloxana

Se afiadieron 26,3 partes de N-etiletannla-
mina, lentamente y con agitacidn, a 21,7 partes del
metilpolisiloxano lineal, empleado en la preparacidn

15, del aminobutoxipolisiloxano del ejemplo L. La tempg
ratura de la mezcla de reaceidn se conservd a 809C,
o* inferior, regulando el ritmo de adicidn del ami-
noalcohol, Se desprendié la cantidad esperada de hi
drdgeno, durante 2 horas, E1 N-metilamincetoxipoli-
20, siloxano, asi obtenido, era un liquido claro y mévil,
EJEMPLO §

En 1,080 partes de tolueno, se disolvieron
100 partes del dimetilpolisiloxano hidroxi-terminado
y 6 partes del metilpolisiloxano, utilizados gn el

25, ejemplo 1, 8 partes de un esterpolisilicato de 2-ami
naobutanol y 7 partes de diacetato de dibutil-estafio,

Un papel vegetal apergaminado se revistid
con la solucién asi preparada, y luego se curd calepn
tando durante 30 segundos a 1202C, para dar un reves

30, timiento adhesivo de elevada resistencia a la abrasidn,
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El esterpolisilicato, se prepard calentan
do juntas, sometidas a reflujo, 18,6 partes de poli
gilicato de etilo y 26,7 partes de 2-aminobutannly,
Durante la reaccidn, se eliminaron por desstilacidn
12,5 partes de etanol liberado. o

EJEMPLD 6

En 1,080 partes de tolueno, se disolvieron
100 partes de dimetilpolisiloxano, terminado en-hidrg
xilo, y 6 partes del metilpolisiloxano usados en.el
ejemplo 1, 7 partes de tetra(2-amino-atoxi)siLanq y
7 partes de diacetato de dibutil-estafio, .

Un papel vegetal apergaminado, se régistié
con la solucidn asi preparada, y después de cﬂré}ln,
calentando, durante 30 segundos, a 1209C se aobtuve
un revestimiento adhesivo de elevada resistencia a
la abrasidn,

El tetra{2-aminoetoxi)silano, se prepard ca
lentando juntas sometidas a reflujo, 40,2 partes de
silicato de tetraetilo y 48,8 partes de 2-aminoetanocl.
Durante la reaccidn se eliminaron, por destilacidn,

36 partes de etancl libserado.
EJEMPLO 7

En 1,075 partes de tolueno, se disolvieron
100 partes del dimetilpolisiloxanc, terminado en hi-
droxilo, y 6 partes del metilpolisiloxano, usados en
el ejemplo L, 6,5 partes de metil tri(2-aminoetoxi)
silano y 7 partes de diacetato de dibutil-estafio.

Un papel vegetal apergaminado, se revistid
con la solucién asf{ preparada, y luego se curd calep

tando a 1208C durante 30 segundos, para proporcionar



5.

10.

15,

20.

28,

30,

una capa adhesiva de elevada resistencia a la abrasién.

El metil tri(2-aminoetoxi)silano, se prepa
régpalentando juntas, sometidas a reflujo, 35,6‘pértes
de metiltrietoxisilano y 36,6 partes de 2-amind§tgnol.
Durante la reaccidn se eliminaron por destilacidn, 27
partes de etanol liberado,

EJEMPLO 8

5e¢ prepararcn tres soluciones mezclande en-
tre si 100 partes del dimetil polisiloxano, terminado
gn hidroxilo, empleado en 8l ejemplo 1, 6 partes del
aminoetoxipolisiloxano, usado en el ejemplo 2, 7 par
tes de diacetato de dibutil-estafo, 1.100 partes de
tolueno y una proporcién de metilpelisiloxanao; en las
tres soluciones se usaron respectivamente, 6 partes
de polisiloxano A, 20 partes de polisiloxano B y 20
partes de polisiloxano C.

Polisiloxano A - Era una mezcla constituida esencial

mente por metilsiloxanos ciclicos (MeHSiD)n, en la
que n es 4 a 6, y se prepard por cracking térmico del
producto de hidrolisis de metildiclorosilano.

Polisiloxano B - Era un liguido de composicidn media

Iﬂe3SiO(HIeHSiU)4D(mezsiU)5851!\163 obtenido hidrolizando
una mezcla de 1,75 partes de trimetilclorosilano, 37,4
partes de metildiclorosilano v 60,8 partes de dimetil

diclorosilana,

Polisiloxano € « fra un liquido de camposicidn media

i i i i Sille reparado hidrolizan
fl'|83510(h1aH51U)24(&1&2810)34 5 PTep 0
do una mezcla de 2,9 partes de trimetilclorosilano,
37,5 partes de metildiclorosilano y 59,6 partes de

dimetil-~diclorosilano.
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Las tres soluciones se usaron para raves
tir papel vegetal apergaminado, y el papel revesii,
do se curd, durante 15-30 segundos, a 1208C. Les-ca
pas resultaron altamente resistentes a la'abrasigﬁ,
y proporcionaron una excelente soltura del'adhesiko
sensible a la _presién, )

EJEMPLO 9 '

Se prepararon dos solucicnes que con@gnﬁan
100 partes de dimetilpolisiloxano, terminado en;%i—
droxilo, 6 partes del metilpolisiloxano usado éhfél
ejemplo 1, 6 partes del aminoatoxipolisiloxand usa-
do en sl ejemplo 2, y 7 partes de diacetato de .diby
til-estafio, en 1,100 partes de tolueno. Los siloxa-
nos, terminados en hidroxile, utilizados en las so-
luciones tenfan, viscosidades respectivas de 60.000
y 4,000 centipoises a 259C,

Se revistid papel vegetal apergaminado con
las soluciones, y en ambos cagps se obtuvo una capa
adhesiva resistente a la abrasifn, después de un cu
rado a 120eC durante 15 segundos,

La solucidn que contenia el siloxano, ter
minado en hidroxilo, de menor viscosidad se gelificd
al cabo de 1 hora, y no pudo ya usarse; la otra so-
lucién en cambio permanecid utilizable durante 5 ho-
ras y conservaba todavia sus propiedades de curado rd
pido,

EJEMPLO 10

A partir de aminoalcoholes y de metilpoli

siloxanos, se prepararon 8 soluciones al 50% de ami

noalcoxisiloxanos en tolueno del modo siguiente:
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En la preparacidn de las saluciones 1 a 7,
el polisiloxano se afiadidé a la mezcla de aminoalcohol
y tolueno, Al reducirse el desprendimiento de hidres-
geno, las mezclas se calentaron a 802C, durante Z hag
ras, En el caso de la solucidn ocho, el butanol y 1/3
del aminobutanol, se hicieron reaccicnar primero con
8l polisiloxano, a B80%C hasta cesar el desprendimiepn
to de hidrdgeno. EL1 resto del aminobutancl se aMadid
a continuacidn y se continud calentando hasta cesar
el desprendimiento de hidrégeno, Los componentes usa

dos, fueron como sigue:

Solucidn 1 - 6,3 partes del metilpolisiloxano usado

en el ejemplo 1, 11,7 partes de 2-(diestilaminc)etanol

y 18 partes de tolueno,

Solucién 2 - 6,3 partes del metilpolisiloxano usado

en el ejemplo 1, 10,5 partes de 2-(2~eminocetoxi)eta-

nel y 16,8 partes de tolueno.

Solucién 3 - 3,3 partes de metilpolisiloxano ciclico

(MeHSiD)n, siendo n = 4 a 6, preparado por cracking
térmica del producto de hidrélisis del metildiclorg
silano, 4,9 partes de 2-amincbutan-l-ol y 8,2 partes

de toluena.

Solucifn 4 - 10 partes de 1,1,3,3-tetrametildisiloxa

nao, 13,5 partes de 2-aminobutan-l-0l y 23,5 partes

de toluano,

Solucidn 5 -~ 10 partes de un metilpolisiloxano liqui

do de composicidn media MB3510(MBH510)3(m32510)1851m33
preparado por hidrdlisis de una mezcla de 2,17 partes
de trimetilclorosilano, 3,45 partes de metildicloresi

lano y 23,2 partes de dimetildiclorosilano, 1,7 partes

......



de 2~aminobutan-l-o0l, 0,1 partes de trimetilsilang

lata de potasio, y 11,7 partes de tolueno.

Solucibn 6 - 6,3 partes dsl metilpolisiloxano uga=

do en el ejemplo 1, 7,5 partes de 3-aminopropan-~l-
5, -0l y 13,8 partes de tolueno. ..

Solucidn 7 - 25 partes de un metilpolisiloxann'fiui

do, de composicidn media NMe SiD(MeHSiD)4D(MGZSiO)SBSiMe

3 3

13 partes de 2-aminobutan-l-ol y 38 partes de tolus

no.,
1a. Solucidn 8 - 5 partes del metilpolisiloxano uéﬁ&& en

el ejemplo 1, 3,12 partes de n-butanol, 3,7 parles
de 2-aminobutan-l-ol y 11,8 partes de tolueno;‘v

Se prepararon 8 soluciones cada una de las
cuales contenia 100 partes del,dimetilpolisiloxano,

15, terminado en hidroxilo, y 6 partes del metilpolisi-
loxano liquido usado en el ejemplo 1, en 1,060 par-
tes de tolueno, A cinco de estas soluciones (A = E)
se afadieron 6 partes de diacetato de dibutil-estafio,
y & las tres solucionas restantes, (F - H) se afiadig
20, ron 11 partes de dioctoato de dibutil-estafio,

A continuacidn se prepararon composiciones,
mezclando una de las ocho soluciones A’a HY obtenidas
afiadiendo el compuesto de estafio a soluciones A a H,
a una proporcidn de una de las soluciones 1 a 83 las

258, proporciones y soluciones se indican en la tabla 1.

TABLA 1



5,

10.

15.

20.

25,

30.

Solucidn de polisiloxang Splucidn de compucstos de

catalizado aminoalcoxisilicio
02 Partes
B A” 1 2
B 2 10
c* 3 12
D 4 12
E* 5 34
Fe 6 11
G’ 7 A0
H* 8 24

Las cinco composiciones primeras, proporcip
naron todas las pelfculas muy resistentes a la abra-
sidn, cuando se revistid con ellas papel vegetal aper
gaminado, y la composicién se curé a 1202C durante 30
segundos., Los revestimientos asi preparades, estuvie-
ron tambidn exentos de untuosidad inmediatamente des-
pués del curade, cuando las composiciones alcanzaron
varias horas de vida. Las composiciones restantes pro
porcionaron todas peliculas no untuosas, con buena re
sistencia a la abrasidn, al utilizarse de mado andlo-
go y recién preparadas. Cuando estas Jltimas composi-
ciones se utilizaron despuds de 1 hora de torminar su
preparacidn, acusaron una tendencia a la untuosidad,
que sin embargo desaparecid a los 30 minutos, para de
jar un revestimiento adhesivo muy resistente a la a-
brasidn.

EJEMPLD 11
8e prepararon ocho soluciones (I a P) que

contenian 100 partes del dimetilpolisiloxano, terming
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do en hidroxilo y 6 partes del metilpolisiloxano usa
dos en el ejemplo 1, en 1,000 partes de tolueno, A
las soluciones I a N se las afiadieron 6 partes,,a.la
solucién 0 4,5 partes, y a la solucién P 3 parfé?f
respectivamente, del amincetoxipolisiloxana usaab.en
el ejemplo 1. Las mezclas I a P asi obtanidas, ga:
mexclaron luego con un acilato de estafio de la clase

y en las cantidades indicadas en la tabla 2 sigd;ente:

TABLA II ' a

Mezcla Acilato des estafio zfﬁértes

I Triacetato de butil-estafio i.:: 745

J Diformato de dibutil-estafio ::ii 6,0

K Diformato de dioctil-estafio 8,5

L DiacetoxitetrabutilQiastannoxano 12

il Diacetoxitetraoctildisstannoxano 6

N Mlezcla de Diacetoxitetrabutildies-

tannoxano, y Diacetoxihexabutiltri

gstannoxano 6,5
0 Diacetato de dioctil-estafio 5
P Diacetoxitetrabutildiestannoxano 5

Cada una de las ocho composiciones asi obte
nidas, al distribuirse sobre papel vegetal apergamina
do y tratarse a 1209C durante 30 segundos, proporcio-
nd un revestimiento adhesivo, resistente a la abrasidn.
En el caso de las mezclas I a N los curados a 1208C
durante 15 sequndos, o a temperaturas inferiores, por
e jemplo 902C durante 30 segundos, fueron adecuados pa
ra obtener peliculas no untuosas resistentes a la abra
sién. La composicidn L, pudo curarse para una pelicu-

la de esta naturaleza, después de 30 segundos a 709C,
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La composicidn P, por el contrario, que contenia los

mismos componentes propaorciond una pelicula untuosa
al curarse en dichas condiciones.

" Asi, resulta evidente que por la variacidn
de la proporcidn de los componentes de las compnsicig
nes, pueden conseguirse adecuadamente una gran varig
dad de tipos distintos con caracteristicas especia-
les,

Los estannoxanos utilizados, se prepararon
como sigue:

Diacetoxitetrabutildiestannoxano

Se calentaron, sometidas a reflujo, 25 par
tes de oxido de dibutil-estafio, 6 partes de dcicu acé
tico y 30 partes de tolueno, 5c destild 1,0 partes de
agua de la mezcla, como mezecla azeotrdpica con tolue-
ne, y permanecid en la solucién el diestannoxano, en
ferma de solucidn al 50%.

flezela de Diestannoxano y Triestannoxano

Se calentaron, sometidas a reflujo, 50 par-
tes de fdxido de dibutil-cstafio, 10 partes do dcido
acético y 60 partes de toluens, £l agua formada, se
elimind como mezcla azeotrdpica con tplueno, dejando
una mezcla de estannoxanos de composicidn media
MeC00 CSn(Bu)2d324CDMD en forma de upa solucidn al 50%
en tolueno,

Diacetoxitetraoctildiestannoxana

Se calentaron sometidas a reflujo, 25 partes

de éxido de dioctil-estafio, 4,2 partes de dcido acéti
ca y 29 partes de tolueno, Y el agua formada sc elimi

né como mezcla azeotrdpica con tolueno. E1l diestannoxa
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no cristalizd de la solucidn al enfriar, y se afiadig
ron 56 partes de tolueno, para praoporcionar una soly
cidn del acilato al 25%.
N OTA N

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento asi como la manera de realizarlo en lampiéc—
tica, debe hacerse constar qus las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles de modificacig
nes de detalle en cuanto no alteren su principio.fun
damental. También se hace constar que el invento’ co=-
rresponde a una solicitud de Patente presenta@a}én
Inglaterra con fecha y ndmerc siguientes: 31 da mayo
de 1,966, n? 24226/66 acogidndose por tanto a tos be -
neficios que concdden las Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo que constifuye la esencia del rg
ferido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn por 20 afios en Espafia scbre: "Procedimien-
to de obtencién de una composicién para el tratamisn
to de superficies"; caracterizdndose por lo siguien-
te: .

l2,- Procedimiento de obtencidn de una com
posicién para el tratamiento de superficies, caracte
rizado peorque comprende mezclar, en peso, 100 partes
de un diorganopolisiloxano con por lo menos 2 grupos
hidroxilo ligados a distintos 4tomos de silicio, por
moldcula, y de una viscosidad no inferior a 3,000 cen
tipoises a 252C; de 1 a 20 partes de un mono-organo-
polisiloxano de viscoasidad no supedor a 1,000 centi-
poises a 259C; de 1 a 20 partes de un compuesto ami-

noalcoxisilicio, y de 5 a 20 partes de un acilato de
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organo-estafie, en un disolvente orgdnico.

- 23, Procedimiento segdn la reivindicacidn
18, caracterizado porque la viscosidad del diorganopg
lisiloxano no es inferior a 500,000 centipoises a 259C.,

32,~ Procedimiento segdn cualguiera de las
reivindicaciones 18 § 28, caracterizado progue existe
un grupo hidroxile ligado a2 cada dtemo de silicio teg
minal de la cadena diorganopolisiloxanica.

48, Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizade porque los
grupos orgénicos del diorganopolisiloxano, son Qrupos
alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquenilo, ciclg
alquilo o cicloalquenilo, o dichos grupos contieren
haldgenos o grupos ciano como substituyentes.,

58,~ Procedimiento segdn la reivindicacidn
42, caracterizado porgue los grupos orgdnicos son gru-
pas etilo, fenilo, vinilo, 3,3,3-trifluorpropilo o
clorofenilo.

63,# Procedimiento segdn la reivindicacién
4%, caracterizado porqus, por lo menos, una gran pro-
porcién de los grupos orgédnices, o todos ellos, son
grupos metilo,

78,- Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el
mono~-organopolisiloxanc estéd presente en una cantidad
no inferior a 3 partes sn peso, »

B8,- Procedimiento sagdn cualquisra de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el
mono-organopolisiloxano contiene una proporcidn de

unidades diorganosiloxanilo.
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98,. Procedimiento seglin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque los
grupes prgénicos en sl mono-organopolisiloxano son-
grupos alquilo, arilo, aralquila, alcarilo, alquenilo
o cicloalquilo; . -

108,- Procedimiento segdn la reivindicdziédn
93, caracterizado porgue los grupos orgénicos son gru
pos metileo, etilo, fenilo, tolile, bencilo o vinilo,

l1l2,~ Procedimiento segln la reivindicacidn
108, caractsrizado porque el monoaorganopolisilﬁﬁéno
estd constituido por unidedes metilsiloxanilo, termi-
nadas por grupos trimetilsililae,

122,. Procedimiento seqgln cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, ceracterizado porque el
comptiesto aminoalcoxisilicio, se usa en una praoporcidn
de 3 & 10 partes, 8n peso,.

138,~ Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porgue sl
compuesto aminoalcoxisilicio es un compuesto que tie-
ne uno o m4s de los grupos (R’R"NR) ligados a uno o
més dtomos de silicio a travée de un 4tomo de oxfgenc;
R es un grupo alquileno o consiste en grupos alquile-
no unidos por uno o mds grupos -NR" ‘- o dtomos de oxi
geno y el dtomo de oxigeno ligado al silicio y los dtg
mos esenciales de nitrdgeno estdn ligados a diferen=
tes dtomos de carbono; Ry R", que pueden ser iguales,
o no, son hidrdgeno o grupos alquilo ciclnalquilb, ami
noalquilo o hidroxialquile, o un grupo monovalente

constituideo por grupos alquilsno y alquilo unidos por

“.uno o mds grupos -NR’"~ o 4tomos de oxigeno, y R'" es’
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hidrdgeno o un grupo alquilo que no contiene mds de
5 dtomos de carbono,

) 143~ Procedimiento segln la reivindicacidn
138, caracterizade porque los grupes R* y R" juntcs,
forman un solo grupo alquileno, o un grupo constitui
do por grupos alquileno unides por uno o mds grupos
-NR™~ o 4tomos de ox{geno,

154,- Procedimiento segdn la rcivindicacidn
138, caracterizado porque R es -CHZC@{ é -CHZCH(Et)-

y R y R" son hidrdgeno, grupos metilo o etilo.

162,~ Procedimiento segln la reivindicacidn
158, caracterizado porque el grupo (R“R"NR-) es
NHZCHZCHZ-.

172,- Praocedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizade porque el
compuesto aminoalcoxi~silicio, se elige del grupo con
sistente en un aminoalcoxisilano, un aminoalcoxidisi
l;nc, un sminoalquilsilicato, un amincalquilpolisili
cato, un aminoalcoxipolisiloxano, un aminoalcoxisil-
fenileno o un aminoalcoxisilmetilenc.

183,~ Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones 138 a 172, caracterizada porque el
compuesto aminoalcoxi-silicio es de la férmula general
media

R:V(R'R"NRD)bSiUiﬂ

2
en la que Riv a5 un grupo hidrocarbilo o hidrocarbi-
loxi; R, R* y R" son coma antes se ha definido; a es
un nimero de 0 a 2; b es un nlmero de 0,1 a 4; a + b

no es superior a 4 ni inferior a 1,95, y el ndmero to
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tal de los dtomos de carbono de los grupos R, R®, R"
y RiV no es mayor de 24,

192,- Procedimiento segidn la reivindicacidn
188, caracterizado porque sl grupo Riv es un grup?;a;
quilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquerilo, alcaki,
ariloxi, o aralquiloxi, substituido, o no,. '.i

202,- Procedimiento segdn la reivindicacidén
192, caracterizado porque el grupo RlV es un grupo mg
tilo, etilo, fenile, vinilo, clorofanilo,.Fluo;érppi-
lo, bencilo, tolilo, metoxi, etoxi, butoxi o Fendgi.

2l8,~ Procedimiento segin la reivindip:écién
208, caracterizado porque el compuesto aminoalroxisi-
licio es un aminostoximetilpolisiloxano en el qqa el
grupo Riv es un grupo metilo; a es 1 a 1,8; b vale de
0,2alya+tbnoes inferior-a 2.

228,- Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciongs 172 a 192, caracterizado porque el’
compuesto aminoalcoxisilicio es un aminocalcoxipolisi-
loxano preparado haciendo reaccionar un aminoalcohol
con un organopolisiloxano que contenga una proparcidn
de dtomos de hidrdgeno unidos por 4dtomos de silicia,

232,~ Procedimiento segln la reivindicacién
222, caracterizado porque el organopolisiloxano es ds
una viscosidad no superior a 1.000 centipoises a 259C,

248,- Procedimiento seguin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el

acilato de organc estafio es de la fdrmula general

R\I R\I
|9 i
(AD)pSn ~- | 0Sn| -~ OA
I .
R\I:L

T
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en la gue A es un grupo acilo; Rv y RVi, que pueden
ser iguales a no, son grupos hidrocarbil; p es 16 2;
gesl d2;pt+gesigual adyres0, ld2,-

252,~ Procedimiento segdn la reivindiracidn
242, caracterizade porque R y Rvi son grupos alquilo,

263,~ Procedimiento segln la reivindicacidn
253, caracterizado porque RV Q RVi 0 ambos son grupos
butilo u octilo,

272,- Procedimiento segdn cualquieres de las
reivindicaciones anteriorass, caracterizado porgue el
acilato organc-estafio es un diacilato dierganc~zstafio.

282,~ Procedimiento segdin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizade porque los
grupeos acilo A son grupos acilo aliféticos.

292,~ Procedimiento segdn la reivindicacidn
288, caracterizado porque los grupos A son grupos 1ag
roilo, octoilo, 2~etil-n-hexilo, butiroilo, propioni=-
la, acetilo o formilo.

308,~ Procedimiento segfin la reivindicacidn
282, caracterizado porgue los grupos acilo no tienen
mds de 5 dtomos de carbono,

3l8,~ Procedimiento segdn la reivindicacién
248, caracterizado porque el acilato organo-~estafic se
elige dsl grupo consistente en diformiato de dibutil-~
pstaffo, diacetato de dibutilestafio, dipropionato de
dibutilestafio, diformiato de di-n-cctilestafio, diace-
tato de di-n-octilestafio o dipropionato de di-n~octil
gstafio,

328,~ Procedimiento seglin cualguiera de las

reivindicaciones 12 a 263 y 282 g 308, caracterizado



5,

10,

porque el acilato de orgéno-estaﬁo es un aciloxises
tannoxano.

332,~ Procedimiento segdn la réivindié;éién
328, caracterizado porque el aciloxiestannoxano &s
diacetoxidibutildiestannoxano o diacetoxidicctildies
tannoxano. ’A

348,- Procedimiento de obtencidn de uﬁ?ﬂcqg
posicidén pare el tratamiento de Superficies; tal v
como queda sustancialmente descrito en la presen%é e
moria. |

Esta Memoria consta de 30 hojas escritas a

midquina poe~Ra sola cara.

ACEBO Y MODEY
M A#lrmado: F. Heméadez Rukn
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