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"Procedimiento de obtención de una composición para 

el tratamiento de superficies".

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingle 

sa, residente en Imperial Chemical House, Millbank, 

Londres, S.M.I., Inglaterra.

Este invento se refiere a un procedimiento 

de obtención de nuevas y útiles composiciones para 

el tratamiento de superficies, y más especialmente, 

a un procedimiento de obtención de composiciones de 

5. esta naturaleza, de organopolisiloxano.

Mod. tu



Se conoce y se encuentran fácilmente en el 

comercio, una gran variedad de composiciones adecua­

das para usarse en los tratamientos de superficie¡s**ds 

materiales tales como tejidos, géneros fieltrados'p*

5. de punto, de fibras naturales o sintéticas, sobro la 

base de organopolisiloxano. Para algunas de estas.a- 

plicqciones, incluyendo el tratamiento del papel, es 

conveniente, entre otras cosas, que las composiciones 

empleadas tengan un ritmo rápido de curado a temperé 

10. turas no demasiado elevadas, y sean resistentes al dejs 

pegue por abrasión, inmediatamente después del curado. 

Aunque se dispone de muchas composiciones dotadas de 

un ritmo rápido de curado, las hasta ahora disponible^ 

especilamenta al aplicarse al papel, han tenido poca 

15. resistencia a la retirada o soltura, o abrasión, inme 

diatamente después del curadoy aunque esta resistencia 

en algunos casos, se haya desarrollado más adelante.

Un objeto de este invento es proporcionar una 

composición susceptible de curarse rápidamente a una 

20. temperatura no demasiado elevada. Otro objeto es pro­

porcionar una composición que, al aplicarla a una su­

perficie y curarla, resista la retirada o soltura por 

abrasión y proporcione una película más dura que las 

anteriores. Otro objeto es facilitar un procedimiento 

25. para el tratamiento de superficies y, más particular­

mente las de papel, con dicha composición.

De acuerdo con este invento, estos objetos 

se consiguen por medio de una composición que conten­

ga, en peso, 100 partes de un diorganopolisiloxano,

30. que tenga por lo menos dos grupos hidroxilo acoplados
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a distintos átomos de silicio, por molécula, y de una 

viscosidad no inferior a 3.000 centipóiSes a 253C; de 

1 a 20 partes de monoorganopolisiloxano de viscosidad 

no superior a 1.000 centipóiSes a 259C; 1 a 20 partes 

de un compuesto aminoalcoxi-silicio, y 5 a 20 partes. 

de"un acilato organo-estaHo, en un disolvente orgánico.

En algunos casos, por ejemplo cuando se pre 

cisa la máxima facilidad de soltura, se prefiere qué 

la viscosidad del diorganopolisiloxano no sea inferior 

a 500.000 centipóiSes a 25SC. Si se hallan presentes, 

como puede ocurrir, más de dos grupos hidroxilo por mo 

lecula, dos o más de ellos pueden acoplarse al mismo 

átomo de silicio, siempre a condición de que existan 

por lo menos dos grupos hidroxilo unidos a átomos de 

silicio diferentes. Se prefiere también que exista un 

grupo hidroxilo acoplado a cada átomo de silicio tertni 

nal de la cadena.

El diorganopolisiloxano, aunque constituido 

esencialmente por unidades diorganosiloxanilo, puede 

contener también una pequeña proporción de átomos de 

silicio trifuncionales, acoplados a un solo organo-gru. 

po, 'a condición de que la cantidad de los mismos no 

sean suficiente para destruir la solubilidad del dior 

ganopolisiloxano en el disolvente orgánico elegido.

Los organo-grupos del di-organopolisiloxano, pueden 

ser alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquenilo, 

cicloalquilo o cicLoalquenilo, o grupos tales que con­

tengan una variedad de eubstituyentes, tales como halé 

genos o ciano. Los grupos adecuados incluyen, por ejem 

pío, metilo, etilo, fenilo, vinilo, ciclohexilo, 3,3,3-
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-trifluorpropilo y clorofenilo. En muchos casos, se 

prefiere que, por lo menos la mayor parte y en algj¿ 

nos casos todos los organo-grupoe, sean grupos metilo.

El mono-organopolisiloxano, se utiliza con 

preferencia en cantidad no inferior a 3 partes en pe, 

so. Puede ser lineal, o cíclico, o contener una pro­

porción de ambos. Si se desea el monoorganopolisiloxa 

no puede contener también una proporción, con preferen, 

cia no más de una proporción pequeña, de unidadeíS^cLior 

ganosiloxanilo, pero ha de contener, por lo menos, 'un 

átomo de hidrógeno unido a silicio, para cada tres áto 

mos de éste.

Si es lineal, puede terminarse, por ejemplo, 

por grupos triorganosililo, diorganosililo o diorgano 

hidroxisililo.

Los organo-grupos del monaorganopolisiloxano, 

pueden se alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alque- 

nilo o cicloalquenilo. Los grupos adecuados suscepti­

bles de usarse, incluyen por ejemplo metilo, etilo, fja 

nilo, tolilo, bencilo y vinilo. Los siloxanos preferí, 

dos son los constituidos por unidades metilsiloxanilo, 

terminados por grupos trimetilsililo.

El compuesto aminoalcoxi-silicio, se utiliza, 

con preferencia, en una cantidad ponderal de 3 a 10 

partes. El compuesto aminoalcoxi-silicio, puede ser 

cualquier compuesto de silicio que tenga uno o más de 

los grupos (R'R"N.R-) unido a uno ó más átomos de si­

licio, a través de un átomo de oxigeno, siendo R un 

grupo alquileno o constituido por grupos alquileno uni 

dos por uno o más grupos -NR"-, o átomos da oxigeno, y
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Bl átomo de oxigeno unido al silicio y el átomo de nitrógeno 

esencial unido a distintos átornoc do carbono, y R'" y R", 

que pueden ser o no iguales, son hidrógeno o grupos alquilo, 

cicloalquilo, aminoalquilo o hidroxialquilo, un grupo monova 

5. lento constituido por grupos alquilo y alquileno unidos por 

uno o más. grupos -NR*"- o átomos de oxígeno, o alternativa­

mente, R'" y R" juntos forman un solo grupo alquilono o un 

grupo constituido por grupos alquileno unidos por uno o más 

grupos -NR'"- o átomos de oxígeno, y R.'" es hidrógeno c un 

10. grupo alquilo que no contenga más que 5 átomos de carbono.

Se prefiera que R sea ó -CH^CH(Et)- y que R'" y R"

sean hidrógeno o grupos metilo o etilo. Por el bajo coste y 

facilidad de obtenerlo, el grupo más generalmente preferido 

es el NHgCHgCHg"*

- 5 -
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Los grupos adecuados que pueden acoplarse a 

un átomo de silicio, a través de un átomo de oxígeno, incljj 

yen, por ejemplo,

-CHgCHgNÍCgHg^, -CHgCHgCHgNHg, -CHgCHfO-ijNHg,

-CHÍCH^Ct-^MHg, -CH^CHgNH-CH

CH - CH / "2*

-(C^lgNHg, -Ct^CHpNHCgH^,

\ /
CH^- CHg

-CH^CH^NHC

CH.,

2 2 18^37'
-CHgCH^NHCH^CgHg, -CH ĈH^OCH ĈH^NH ,̂ -CHgCH^OCHgCHgNÍCHg) ,̂ 

-CH^CH^NHCH^CH^NH^, -CH^CHgN(CHg)CH^CH^NH^, - 

25. -CH^CHgNÍCH^Ct^OH)^, -CH^CH^NCH^CH^CH^CH^CH^,

-CH.CH.NCH-CH.OCH.CH. y -CH.CH.NCH-CH.NHCH.CH-.2 2) 2 2 2i 2

El compuesto aminoalcoxi-silicio puede ser 

por ejemplo un aminoalcoxi-silano, un aminoalcoxi-disilano, 

un amino-alquilsilicato, un amino-alquilpolisilicato, un ami 

no-alcoxiorganopolisiloxano, un amino-alcoxisilfonileno, o un 

amino-alcoxisilmetileno.
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Los compuestos adecuados incluyen por ejemplo, 

MeS^O.CHgCHgNHp)^; r¡lê Si(OCHgCĤ Nrf]ê )g;

Me^SiO.CH^CH^NH^; PhSi(OCH^CHCEijNH^)^;

(EtNH.CH^OHgO)gSi.CH^.Si(O.CH^CHgNHEt)^;

(HgM.CH^CH^0)gSi.CHgCH^Si(0.CHgCH2NH^)^;

(H^.CH2CH^0)^Si.CgH^.Si(0CH2CH2MH^)^

CH^rCH.SiíO.CH^CH^OCH^CH^NHg)^;

(H^N.CH^CH^0)^Sir[1e. SitBe. (OCH^CH^NH^)^;

H^.CH2CH^0SiMe^.Sir¡la(0.CH^CH^NHg)g; Si(O.CHgCH^H^)^;

(meSi^O.CH^CH^.M.CttCH^CH^CHgCHgCH^O)^:

Ci^^Si(O.CH,CH^H,)^

Me^SiO(Sií:le[]O.CH^CH^CHgNHg]0)g^SiMeg;

(H^N.CH^CH^O.SiMe^)gO;

Me^Si0(SiMe[0.CH^CHgNHj0)^Q(SiMe^0)ggSime^; y

r ) 1 e g S i 0 ( S i t ! t e ^ 0 . C H ^ C H g N H j 0 ) 2 g ( S i m e [ 0 B 4 j 0 ) ^ g . S i r . 1 e g .

Los compuestos amino-alcoxisilicio preferi­

dos, son los de fórmula media general

R^"tR,-R"NR0),M0^^

2
en la que H es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbi- 

loxi, R,R 'y R", son como antes se ha definido, a es 

cualquier número de 0 a 2, es cualquier número de 

0,1 a 4, a 4- ]3 no es superior a 4 ni inferior a 1,95,

y el número total de átomos de carbono de los grupos
iv ivR,R , R" y R no es superior a 24. El grupo R puede
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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, mé- 

tox.i, etoxi, butoxi y fenoxi.

En general, los compuestos aminoalcoxi-sjL 

licio preferidos, son los aminoetoximetilpolisiloxa 

nos, en los que es un grupo metilo, a os 1,0 a 

10. 1,8, bt os 0,3 a 1,0 y a 4- b. no es inferior a 2.

Cuando el compuesto amino-alcoxi es un ami 

no-alcoxipolisiloxano, puede prepararse por cualquie, 

ra de varios procedimientos. En un procedimiento, un 

amino-alcohol se hace reaccionar con un organopolisil 

13. oxano que contenga una proporción de átomos de hidrjó 

geno ligados al silicio y con preferencia una visco­

sidad no superior a 1.000 centipoices, a 25SC. Los 

amino-alcoholes susceptibles de usarse para este prjo 

cedimianta incluyen, por ejemplo: 2-aminoetanol, l-j3 

20. minopropano-2-ol, 2-aminopropan-l-ol, 3-aminopropan-

-l-ol, 2-amino-2-metilpropan-2-ol, 2-amino-butan-l-ol, 

2-metilaminoetanol, aminooctanol, aminooctadecanol, 

2-(M,N-dietilamino)etanol, 2-(2-aminoetoxi)-etanol, 

2-(2-aminoetilamino)-etanol, N-(2-hidroxietil)-ciclo^ 

25. hexilamina y 2-(N-bencilamino)etanol. Los organopoli 

siloxanos susceptibles da usarse para la preparación 

de los amino-alcoxipolisiloxanos, por este método, 

incluyan, por ejemplo, tetrametildisiloxano, tetrame, 

tilciclotetrasiloxano, pentametilciclopentasiloxano, 

30. hexametilciclohexasiloxano y los de fórmula general

- 7 -
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Me.SiO(MeHSiO),(ñ1e,,SiO)., .SiMe.,,j u Z ib J

me^SiO(meHSiO)^.Q(r<le^SiO)ggSime^,

CüegSiO(meHSiO)gQSime^, me^SiO(MeHSiO)^g{[me(OBu)Siq]^^

SiMeg y MegSiO(MeHSiO)^Q¡jMe(OEt)SiÓ]^QSiMag.

Otro mótodo conveniente para obtener los 

minoalcoxipolisiloxanos es por transesterificación. 

de un alcoxipolisiloxano con un aminoalcohol. Es^a, 

transesterificación puede realizarse muy fácilmente-- a 

temperaturas elevadas a las que el alcohol desplazado 

se destila de la mezcla de reacción.

Un nuevo mótodo para la obtención de los 

amino-alcoxipolisiloxanos, es por hidrólisis controla 

da de un organo(aminoalcoxi)siíano solo o con un siM 

cato aminoalquílico.

Cuando el compuesto aminoalcoxi es un sila- 

no, disilano, silmetileno, siletileno, silfenileno, sj. 

licato a polisilicato, puede prepararse convenientemer^ 

te por transesterificación de un compuesto alcoxi siljL 

ció adecuado, con el aminoalcohol deseado.

El acilato organoestaño pueda usarse en una 

cantidad de hasta 2Upartes en peso. En general, se 

prefiere que sea de la fórmula general.

R

(A0) -Sn 
P

R"
t
05 n 

'vi

—  0A

30 o
v viCuando A es un grupo acilo, R y R , que pueden ser



iguales a no, son grupos hidrocarbilo con preferencia 

grupos alquilo; 2  es 1 Ó 2; es 1 ó 2; 4- ^ es 3, y

r es 0, 1 <5 2. En muchos casos, se profiere utilizar 

un diacilato organo-estaño, y aunque se prefiere en 

5, geh'eral que los grupos R^ y R ^  sean grupos alquilo, 

en muchos casos se prefiere también que sean grupos 

butilo u octilo. Es también preferido quo ol grupo aci 

lo A sea alifático, por ejemplo tal como un grupo lau- 

roilo, octoilo, 2-etil-n-hexoilo, butiroilo, propioni- 

1 0 , lo, acetilo o formilo. En muchos casos ee prefiere asjf 

mismo que los grupos acilo no tengan más de 5 átomos 

de carbono. Los acilatos especiales de estaño preferí 

dos para muchos fines, incluyen diformiato de dibutil- 

-estaño, diacetato de dibutil-estano, dipropionato de 

15, dibutil-estano, diformiato de di-n-octil-estaño, diace

tato de di-n-octil-estaño y dipropionato de di-n-octil- 

-estaño. Los acilatos de uso posible, incluyen también 

los aciloxiestannoxanos tales como por ejemplo el di- 

-acetoxi-tetrabutil-diestannoxano, diformoxi-tetrabutil, 

20. diestannoxano, y diacetoxitetraoctildiestannoxano. Es­

tos pueden prepararse haciendo reaccionar el oxido adê  

cuado de organo-estaño con un ácido carboxílico y eli­

minando el agua formada durante la reacción.

Otros acilatos de estaño adecuados, incluyen 

25. por ejemplo, el triacetato de butil-estano y el triaca 

tato ds n-octil-estaño. En aplicaciones en las que el 

árticulo tratado pueda someterse a frotamiento inmedia 

tamente después del curado, se prefiere emplear un aci 

lato de alquilo inferior, tal como por ejemplo di-pro^ 

30. pionato de dibutil-estaño, diacetato de dibutil-cstaño,



diformiato da dibutil-estaño, diacetato de dioctil- 

-estaño, o diformiato de dioctil-estaño, dado que así 

se obtiene una superficie no-untuosa inmediatamente, 

tanto si el baño de tratamiento acaba de prepar-árse 

5. como en caso contrario. Esta superficie no-untUp*sa, 

puede conseguirse calentando por un tiempo tan redu­

cido como 30 segundos a 110-1208C. En los caso§ dn 

los que se utilice un acilato más elevado tal óomo 

un octolato, la no-untuosidad inmediata puedé°6bñsj3 

10. guirse solamente utilizando el baño de tratamj.isp'to

dentro de unos 10 a 15 minutos después de su.'pyépara 

cián. La superficie untuosa proporcionada porcuna st3 

lucián vieja, sin embargo, puede convertirse en una 

película no-untuosa no-pegajosa, de 15 a 60 minutos 

15. después del curado. En los casos en que se desee un 

curado a temperatura baja, se prefiere utilizar dia- 

cetoxidibutildiestannoxano, o diacetoxidioctildies- 

tannoxano.

La composición puede curarse para pelícu- 

20. las adhesivas muy resistentes a la abrasión, por ê< 

posición a temperaturas de 150SC o superiores, duraji 

te pocos segundos, o a temperaturas inferiores durante 

periodos más prolongados, por ejemplo unos 15 segun­

dos a 120BC, o alrededor de 1 minuto a 908C. La tem- 

25. peratura elegida para el curado, dependerá desde lúe 

go de la aplicación a que las composiciones se desti 

nen, y la velocidad de curado puede variarse entre 

amplios límites, variando la naturaleza y las propor 

ciones de los componentes. Así, estas composiciones 

pueden usarse y son especialmente valiosas para emple^30
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arse en procesos tales como el tratamiento dal papel, 

que puede llevarse a cabo continuamente a grandes vê  

locidades, por ejemplo de hasta 152,5 m/minuto en las 

que es posible proporcionar un tiempo de permanancia 

5. de 15 a 30 segundos en una zona de caldeo de 110 a 

1203C.

Las composiciones puedan usarse tambi.án p_a 

ta la obbanción de películas adhesivas sobre otros so­

portes distintos, por ejemplo sobre películas de po- 

10. liolefina o poliester, tales como polipropileno o te, 

reftalato de polietileno, metales por ejemplo alumi­

nio, vidrio y cerámica.

Este invento se aclara más adn por los ejem 

píos siguientes, en los que todas las partes y porcen 

15. tajes son en peso.

EJEMPLO 1
Se mezclan entre si 100 partes de una solju

ción en tolueno, de 10 partes de dimetilpolisiloxano
7

lineal terminado en hidroxilo, de viscosidad 10 cen 

20. tipoises a 25SC, 0,6 partes de un metilpolisiloxano 

lineal terminado en trimetilsililo, de viscosidad 20 

centipoises a 25BC y una relación Me/Si do 1, 8:1,

1,1 partes de la solucián al 50% en tolueno de un afni 

nobutoxipolisiloxano preparado como luego se descri- 

25. be, y 7,7 partes de una solucián al 10% de diacetato 

de dibutil-estaño en tolueno.

Un papel vegetal, apergaminado, se revistió

con la solución así preparada, para obtener un peso
2de silicona depositada de 0,7-1,0 g/m , y la capa se 

30. curó en un horno de tiro forzado de aire, a 120SC djj
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ranta 30 segundos. La película de siliconaasí obtenida, 

resultó muy resistente al rozamiento con el decfdf^no 

tiznaba cuando así se rozaba, y poseía excelente.^* prô  

piedades de soltura, especialmente con respectóla los 

5. adhesivos sensibles a la presión.

Un laminado del papel revestido con silico- 

na, y papel do etiquetas, revestido con un adhesivo

sensible a la presión, se conservó sometido a-una car.
2ga de 70 g/cm , a una humedad relativa del 80%.y°.a 

10. una temperatura de 60BC durante 6 días. La fuerza ne­

cesaria para separar úna tira de 25 mm. de anchp^ del 

papel laminado, era de 18 g. La tira de papel'rlávest¿ 

da do adhesiva, así separada, se aplicó a una plancha 

da acaro limpia y se dejó permanecer a 22SC durante 

15. 30 minutos. Para arrancar la tira de la plancha de a-

cero, se precisó una carga da 200 g.

Para fines de comparación, una composición 

análoga preparada con los mismos materiales, pero ex­

cluyendo el aminobutoxipolisiloxano, se distribuyó del 

20. mismo modo sobre papal vegetal apergaminado y se curó 

en el mismo horno a 120SC durante periodos variables 

de 30 a 120 segundos. En todos los casos la película 

de silicona acusó una separación elevada,,' al rozarla 

con el dedo.

25. Preparación de Aminobutoxipolisiloxano

Una mezcla de 50 partes de 1 metilpolisiloxa 

no lineal de 20 centipoises de viscosidad a 2SSC, pre_ 

parado por la cohidrólisis de 3,5 partes de trimetil- 

clorosilano y 96,5 partes de metildiclorosilano, 75 

30. partes de 2-aminobutan-l-ol, y 125 partes de tolueno,'
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se sometió a la agitación, a 22SC. A continuación 

se observó un enérgico desprendimiento de hidrógeno, 

y la solución se calentó. Al cabo de 8 horas, sa*-ha 

bia desprendido caso el volumen teórico de hidróge­

no.^ esperar de acuerdo conla ecuación siguiente, 

habiendo casi terminado el desprendimiento de hidrjS 

gano.

0 0
) t

We-Si-H + H0.CH„-CH-Nt-L -g, Me-Si-0CH„.CH.NH„ 4-j ¿ j ¿ j 2  ̂ 2
0 Et 0 Et

La solución clara al 50% de producto, no deŝ  

prendió hidrógeno por tratamiento posterior con un or 

ganohidrogenopolisiloxano, y el cloruro del mismo te 

nía una relación N/ül de aproximadamente 1:1.

E3EMPL0 2

En lugar del aminobutoxipolisiloxano, se prja 

paró, como luego se describe, una solución de composi^ 

ción análoga a la del ejemplo 1, utilizando 0,9 partes 

de una solución al 50% de aminoetoxipolisiloxano. Me­

diante Bsta solución se obtenía una capa no untuosa de 

excelente resistencia a la abrasión, por el roce con 

el dedo, al distribuirla sobre un papel vegetal aper­

gaminado y curarla durante solamente 15 segundos a 

1200C. El papel revestido con la misma solución, 4 tro 

ras después de mezclar entre sí los ingredientes, se 

comportaba del mismo modo.

Una tira de papel de 25 mm., de ancho, re­

vestida con un adhesivo sensible a la presión por uno

de sus costados, se colocó sobre el papel revestido de
2silicona, bajo una carga de 0,018 Kg/cm , durante un



día a 22QSC. Solamenta se necesitaba una tracción de 

10 g., para realizar la separación del laminado, y 

el papel adhesivo, en tira, separado, necesitaba"Una 

carga de 2.100 g, para llevar a cabo la separación 

5. de la lámina de acero, demostrando que el papel re­

vestido de silicona tenía propiedades excelentes de 

soltura sin menos-cabar la pegajosidad del adhesivo 

sensible a la presión. ^

Preparación de Aminoetoxipolisiloxano ^ -

10. Se agitó a 229C, una mezcla de 122 parces de

etanol-amina y 122 partes de tolueno, a la que'se aña 

dieron lentamente durante un periodo de 2 horas.120 

partes de metilpolisiloxano lineal utilizado paira la 

preparación del aminobutoxipolisiloxano, utilizado en 

15. el ejemplo 1. Se apreció un desprendimiento anórgico 

de hidrógeno, y la mezcla de reacción se calentó. Se 

añadieron otras 120 partes de tolueno después de com 

pletar la adición del metilpolisiloxano, y la mezcla 

se agitó durante otras 3 horas. La solución así obtej 

20. nida, contenía 50% de aminoatoxipolisiloxano.

E3EMPL0 3

Un papel vegetal apergaminado, se revistió 

con una capa de solución de 100 partes del diorgano- 

polisiloxano usado en el ejemplo 1, 6 partas del me- 

25. tilpolisiloxano empleado en el ejemplo 1, 4,4 partes 

del aminobutoxipolisiloxano usado en el ejemplo 1, y 

7 partes de propionato de dibutil-estaño en 980 partes 

de tolueno. Se obtuvo una superficie adhesiva no un­

tuosa de excelente resistencia a la abrasión, después 

30. de calentar el papel a 1203C durante 30 segundos.



E3EMPL0 4
Se revistió un papel vegetal apergaminado, 

con una solución de 100 partes del dimetilpolisiloxa 

no usado en el ejemplo 1, 6 partes del metilpolisi- 

5. loxano usado en ol ejemplo 1, 5 partes de N-metilamj. 

noetoxipolisiloxano, preparado como luego se indica, 

y 7 partas de diacetato da dibutil-cstano en 1.000 

partes de tolueno. La capa se curó durante 30 segun­

dos a 1203C, para obtener una superficie adhesiva,

10. resistente a la abrasión.

Preparación de N-metilaminoetoxipolisiloxano

Se añadieron 26,3 partes de N-etiletanola- 

mina, lentamente y con agitación, a 21,7 partes del 

metilpolisiloxano JinPal, empleado en la preparación 

15. del aminobutoxipolisiloxano del ejemplo 1. La tempê  

ratura de la mezcla de reacción se conservó a 809C, 

o*inferior, regulando el ritmo de adición del ami- 

noalcohol. Se desprendió la cantidad esperada de hi 

drógeno, durante 2 horas. El N-metilaminoetoxipoli- 

20. siloxano, así obtenido, era un líquido claro y móvil.

E3EMPL0 5

En 1.080 partes de tolueno, se disolvieron 

100 partes del dimetilpolisiloxano hidroxi-terminado 

y 6 partes del metilpolisiloxano, utilizados en el 

25. ejemplo 1, 8 partes de un ssterpolisilicato de 2-ami 

nobutanol y 7 partes de diacetato de dibutil-Bstaño.

Un papel vegetal apergaminado se revistió 

con la solución así preparada, y luego se curó caleri 

tando durante 30 segundos a 120BC, para dar un reveas 

30. timiento adhesivo de elevada resistencia a la abrasión.



El esterpolisilicato, so preparó calentaji 

do juntas, sometidas a reflujo, 18,6 partes de pol¿ 

silicato de etilo y 26,7 partes de 2-aminobutanol;, 

Durante la reacción! se eliminaron por destilación 

5. 12,5 partas de etanol liberado.

EJEMPLO 6

En 1.080 partes de tolueno, se disolvieron 

100 partes de dimetilpolisiloxano, terminado en-hidroi 

xilo, y 6 partas del metilpolisiloxano usados en el 

10. ejemplo 1, 7 partes de tetra(2-amino-etoxi)silano y

7 partes de diacetato de dibutil-estaño.

Un papel vegetal apergaminado, se revistió 

con la solución así preparada, y después de curarlo, 

calentando, durante 30 segundos, a 1209C se obtuvo 

15. un revestimiento adhesivo de elevada resistencia a 

la abrasión;

El tetra^2-aminoetoxi)silano^ se preparó ca* 

lentando juntas sometidas a reflujo, 40,2 partes de 

silicato de tetraetilo y 48,8„partes de 2-aminoetanol.

20. Durante la reacción se eliminaron, por destilación,

36 partes de etanol liberado.

EJEMPLO 7

En 1.075 partes de tolueno, se disolvieron 

100 partas del dimetilpolisiloxano, terminado en hi- 

25. droxilo, y 6 partes del metilpolisiloxano, usados en 

el ejemplo 1, 6,5 partes de metil tri(2-aminoetoxi) 

silano y 7 partes de diacetato de dibutil-estaño.

Un papel vegetal apergaminado, se revistió 

con la solución así preparada, y luego se curó calen, 

30. tando a 12Q3C durante 30 segundos, para proporcionar
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una capa adhesiva de elevada resistencia a la abrasión.

El metil tri(2-aminoetoxi)silano, se prepa 

ró calentando juntas, sometidas a reflujo, 35,6 partes 

de metiltrietoxisilano y 36,6 partes de 2-aminoctanol. 

5. Durante la reacción se eliminaron por destilación, 27 

partes de etanol liberado.

E3EMPL0 8

Se prepararon tres soluciones mezclando en­

tre sí 100 partes del dimetil polisiloxano, terminado 

10. en hidroxilo, empleado en el ejemplo 1, 6 partes del 

aminoetoxipolisiloxano, usado en el ejemplo 2, 7 pa_r 

tes de diacetato de dibutil-estaílo, 1.100 partes de 

tolueno y una proporción de metilpolisiloxano; en las 

tres soluciones se usaron respectivamente, 6 partes 

15. de polisiloxano A, 20 partes de polisiloxano B y 20 

partes de polisiloxano C.

Polisiloxano A - Era una mezcla constituida esencia^ 

mente por metilsiloxanos cíclicos (MeHSiO)^, en la 

que n es 4 a 6, y se preparó por cracking térmico del 

20. producto de hidrólisis do metildiclorosilano.

Polisiloxano B - Era un líquido de composición media 

MegSiOÍMeHSiO^Q^IegSiO^gSimeg obtenido hidrolizando 

una mezcla de 1,75 partes de trimetilclorosilano, 37,4 

partes de metildiclorosilano y 60,8 partes de dimetiJL 

25, diclorosilano,
Polisiloxano C - Era un líquido de composición media 
Me^SiO(meHSiO)^(r!le^SiO)^Sime^ preparado hidrolizan 

do una mezcla de 2,9 partes de trimetilclorosilano,

37,5 partes de metildiclorosilano y 59,6 partes de 

30. dimetil-diclorosilano.
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Las tras soluciones se usaron para reveŝ  

tir papel vegetal apergaminado, y el papel reve,q^ 

do se curó, durante 15-30 segundos, a 120BC. Les'ca 

pas resultaron altamente resistentes a la abrasión, 

y proporcionaron una excelente soltura del adhesivo 

sensible a la.presión.

EJEMPLO 9

Se prepararon dos soluciones que contenían 

100 partes de dimetilpolisiloxano, terminado en.hi- 

droxilo, 6 partes del metilpolisiloxano usado en'el 

ejemplo 1, 6 partes del aminoetoxipolisiloxano usa­

do en el ejemplo 2, y 7 partes de diacetato de.dibu 

til-estaño, en 1.100 partes de tolueno. Los siloxa- 

nos, terminados en hidroxilo, utilizados en las so­

luciones tenían, viscosidades respectivas de 60.000 

y 4.000 centipoises a 25SC.

Se revistió papel vegetal apergaminado con 

las soluciones, y en ambos caqps se obtuvo una capa 

adhesiva resistente a la abrasión, después de un cu 

radc a 1209C durante 15 segundos,

La solución que contenia el siloxano, ter 

minado en hidroxilo, de menor viscosidad se gelificó 

al cabo de 1 hora, y no pudo ya usarse; la otra so­

lución en cambio permaneció utilizable durante 5 ho­

ras y conservaba todavía sus propiedades de curado rá 

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 preparación de las soluciones 1 a 7, 

el polisiloxano se añadió a la mezcla de aminoalcohol 

y tolueno. Al reducirse el desprendimiento de hidró­

geno, las mezclas se calentaron a 80BC, durante 3 ho 

5. ras. En el caso de la solución ocho, el butanol y l/3 

del aminobutanol, se hicieron reaccionar primero con 

el polisiloxano, a 8QBC hasta cesar el dosprendimiejl 

to de hidrógeno. El resto del aminobutanol se añadió 

a continuación y se continuó calentando hasta cesar 

ID. el desprendimiento de hidrógeno. Los componentes uŝ a 

dos, fueron como sigue:

Solución 1 - 6,3 partes del metilpolisiloxano usado 

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

y 18 partes de tolueno.

15. Solución 2 - 6,3 partes del metilpolisiloxano usado 

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

nol y 16,8 partes de tolueno.

Solución 3 - 3,3 partes de metilpolisiloxano cíclico 

(NeHSiO)^, siendo ji = 4 a 6, preparado por cracking 

20. térmico del producto de hidrólisis del metildiclorjo

silano, 4,9 partes de 2-aminobutan-l-ol y 8,2 partes 

de tolueno.

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

no, 13,5 partes de 2-aminobutan-l-ol y 23,5 partes 

25. de tolueno.

Solución 5 - 10 partes de un metilpolisiloxano líqujL 

do de composición media Me.,Si0(MeHSi0).,(Me,,Si0),,,Siff]e- 

preparado por hidrólisis de una mezcla de 2,17 partes 

de trimetilclorosilano, 3,45 partes de metildiclorosjL 

30. laño y 23,2 partes de dimetildiclorosilano, 1,7 partos
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de 2-aminobutan-l-ol, 0,1 partes de trimetilsilano 

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

Solución 6 - 6,3 partes del metilpolisiloxano usa-' 

do en el ejemplo 1, 7,5 partes de 3-aminopropan-l-- 

5. -ol y 13,8 partes de tolueno.

Solución 7 - 25 partes de un metilpolisiloxano Flu¿ 

do, de composición media meg5iO(meHSiO)^g(f<!e^SiO)ggSiMeg

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

no.

10. Solución 8 - 5 partes del metilpolisiloxano usado en 

el ejemplo 1, 3,12 partes de n-butanol, 3,7 partes 

de 2-aminobutan-l-ol y 11,8 partes de tolueno.

Se prepararon 8 soluciones cada una de las 

cuales contenía 100 partes del dimetilpolisiloxano,

15. terminado en hidroxilo, y 6 partes del metilpolisi­

loxano líquido usado en el ejemplo 1, en 1.060 par­

tes de tolueno. A cinco de estas soluciones (A - E) 

se añadieron 6 partes de diacetato de dibutil-estaño, 

y a las tras soluciones restantes, (F - H) se anadie,

20. ron 11 partes de dioctoato de dibutil-estaño.

A continuación se prepararon composiciones, 

mezclando una de las ocho soluciones A'a W  obtenidas 

añadiendo ol compuesto de estaño a soluciones A a H, 

a una proporción de una de las soluciones 1 a 8; las 

25. proporciones y soluciones se indican en la tabla 1.

TABLA I
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10.

15.

20.

25.

3 ntución de polisiloxano Solución de compuestos de 

catalizado aminoalcoxisilicio
ns. Partes

A' 1 2E

B' 2 10

C' 3 12

0' 4 12

E' 5 34

F' 6 11

G' 7 30 .

H' 8 24

Las cinco composiciones primeras, prGporcio 

naron todas las películas muy resistentes a la abra­

sión, cuando se revistió con ellas papel vegetal apejr 

gaminado, y la composición se curó a 120BC durante 30 

segundos. Los revestimientos así preparados, estuvie- 

rpn también exentos de untuosidad inmediatamente des­

pués del curado, cuando las composiciones alcanzaron 

varias horas de vida. Las composiciones restantes pro 

porcionaron todas películas no untuosas, con buena re: 

sistencia a la abrasión, al utilizarse de modo análo­

go y recién preparadas. Cuando estas óltimas composi­

ciones se utilizaron después de 1 hora de terminar su 

preparación, acusaron una tendencia a la untuosidad, 

que sin embargo desapareció a los 30 minutos, para de 

jar un revestimiento adhesivo muy resistente a la a- 

brasión.

E3EMPL0 11

áe prepararon ocho soluciones (i a P) que 

contenían 100 partes del dimetilpolisiloxano, termina30
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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 les añadieron 6 partes,,a.la 

solución 0 4,5 partes, y a la solución P 3 parte's,* 

respectivamente, del aminoetoxipolisiloxano usado en 

el ejemplo 1. Las mezclas I a P así obtenidas, se.' 

mexclaron luego con un acilato de estaño de la clase 

y en las cantidades indicadas en la tabla 2 siguiente:

TABLA II

Mezcla Acilato de estaño ' - -Partes

I Triacetato de butil-estaño . 7,5

3 Diformato de dibutil-estaño - - 6,0

K Diformato de dioctil-estaño 8,5

L Diacetoxitetrabutildiestannoxano 12

M Diacetoxitetraoctildiestannoxano 6

N Mezcla de Diacetoxitetrabutildies-

tannoxano, y Diacetoxihexabutiltri, 

estannoxano 6,5

0 Diacetato de dioctil-estaño 5

P Diacetoxitetrabutildiestannoxano 5

Cada una de las ocho composiciones así obtê  

nidas, al distribuirse sobre papel vegetal apergamina 

do y tratarse a 120BC durante 30 segundos, proporcio­

nó un revestimiento adhesivo, resistente a la abrasión. 

En el caso de las mezclas I a N los curados a 1203C 

durante 15 segundos, o a temperaturas inferiores, por 

ejemplo 903C durante 30 segundos, fueron adecuados pa 

ra obtener películas na untuosas resistentes a la abra 

sión. La composición L, pudo curarse para una pelícu­

la de esta naturaleza, después de 30 segundos a 70SC.,30
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La composición P, por el"contrario, que contenía los 

mismos componentes proporcionó una película untuosa 

al curarse en dichas condiciones.

Así, resulta evidente que por la variación 

de la proporción de los componentes do las composicio 

nes, pueden conseguirse adecuadamente una gran varíe 

dad de tipos distintos con características especia­

les .

Los estannoxanos utilizados, se prepararon 

como sigue:

Diacetoxitetrabutildiestannoxano

Se calentaron, sometidas a reflujo, 25 par̂  

tes de oxido de dibutil-estaño, 6 partes do ácido acó 

tico y 30 partes de tolueno, So destiló 1,0 partos de 

agua de la mezcla, como mezcla azeotrópica con tolue­

no, y permaneció en la solución el diestannoxano, en 

ferina de solución al 50/á.

Mezcla de Diestannoxano y Triestannoxano

Se calentaron, sometidas a reflujo, 50 par­

tes de óxido de dibutil-estaño, 10 partes do ácido 

acótico y 60 partes da tolueno. El agua formada, se 

eliminó como mezcla azeotrópica con tolueno, dejando 

una mezcla do estannoxanos de composición media 

fíteCOO ^Sn(Bu)^0^^C0f¡lo en forma de una solución al 50% 

en tolueno.

Diacetoxitetraoctildiestannoxano

Se calentaron sometidas a reflujo, 25 parteo 

de óxido de dioctil-estaño, 4,2 partes de ácido acótJL 

co y 29 partes de tolueno, y ol agua formada se elimíL 

ná como mezcla azeotrópica con tolueno. El diestannoxja
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no cristalizó de la solución al enfriar, y se anadie 

ron 56 partes de tolueno, para proporcionar una solu_ 

ción del acilato al 25%.

N O T A  -
g. Oescrita suficientemente la naturaleza^dei

invento así como la manera de realizarlo en la prác­

tica, debe hacerse constar que las disposiciones an­

teriormente indicadas son susceptibles de modif'ícacio 

nes de detalle en cuanto no alteren su principio.fun 

10. damental. También se hace constar que el inventó'co­

rresponde a una solicitud de Patente presentada:-en 

Inglaterra con fecha y número siguientes: 31 da' mayo 

de 1.966, nS 24226/66 acogiéndose por tanto a los be/ 

neficios que conceden los Convenios Internacionales 

15. en vigor, siendo lo que constituye la esencia del rê  

ferido invento y por lo que se solicita Patente de 

Invención por 20 años en España sobre: "Procedimien­

to de obtención de una composición para el tratamieri 

to de superficies"; caracterizándose por lo siguien- 

20. te: --

la.- Procedimiento de obtención de una com 

posición para el tratamiento de superficies, caracte 

rizado porque comprende mezclar, en peso, 100 partes 

de un diorganopolisiloxano con por lo menos 2 grupos 

25. hidroxilo ligados a distintos átomos de silicio, por 

molécula, y de una viscosidad no inferior a 3,000 cen 

tipoises a 25BC; de 1 a 20 partes de un mono-organo- 

polisiloxano de viscosidad no superior a 1.000 centi- 

poises a 25SC; de 1 a 20 partes de un compuesto ami- 

noalcoxisilicio, y de 5 a 20 partes de un acilato de30.
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organo-estaño, en un disolvente orgánico.

' - 23.- Procedimiento según la reivindicación

IB, caracterizado porque la viscosidad del diorganopjo 

lisiloxano no es inferior a 500.0Q0 centipoises a 253C.

33.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones 13 ó 23, caracterizado proque existe 

un grupo hidroxilo ligado a cada átomo de silicio ter 

minal da la cadena diorganopolisiloxanica.

43,- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque los 

grupos orgánicos del diorganopolisiloxano, son grupos 

alquilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquenilo, ciclai 

alquilo o cicloalquenilo, o dichos grupos contienen 

halógenos o grupos ciano como substituyentes.

53.- Procedimiento según la reivindicación 

43,caracterizado porque los grupos orgánicos son gru­

pos etilo, fenilo, vinilo, 3,3,3-trifluorpropilo o 

clorofenilo.

63.* Procedimiento según la reivindicación 

43, caracterizado porque, por lo menos, una gran pro­

porción de los grupos orgánicos, o todos ellos, son 

grupos metilo.

73.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

mono-organopolisiloxano está presente en una cantidad 

no inferior a 3 partes en peso.

83.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

mono-organopolisiloxano contiene una proporción de 

unidades diorganosiloxanilo.



93.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque los 

grupos prgánicos en el mono-organopolisiloxano son? 

grupos alquilo, arilo, aralquila, alcarilo, alqúénilo 

5. o cicloalquilo.

1Q3.- Procedimiento según la reivindicáción 

93, caracterizado porque los grupos orgánicos son; gr̂ j 

pos metilo, etilo, fenilo, tolilo, bencilo o vinilo.

lia.- Procedimiento según la reivindicaciún 

10. 103, caracterizado porque el mono-organopolisiloxano

está constituido por unidades metilsiloxanilo, termi­

nadas por grupos trimstilsililo.

123.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

15. compuesto aminoalcoxisilicio, se usa en una proporción

de 3 a 10 partes, en peso.

133.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

compuesto aminoalcoxisilicio es un compuesto que tie- 

20. ne uno o más de los grupos (R'R"NR) ligados a uno o

más átomos do silicio a través de un átomo de oxigeno; 

R es un grupo alquileno o consiste en grupos alquile- 

no unidos por uno o más grupos - N R " o  átomos de ox¿ 

geno y el átomo de oxígeno ligado al silicio y los átjo 

25. mos esenciales de nitrógeno están ligados a diferen­

tes átomos de carbono; R'y R", que pueden ser iguales, 

o no, son hidrógeno o grupos alquilo cicloalquilo, ami 

noalquilo o hidroxialquilo, o un grupo monovalente 

constituido por grupos alquileno y alquilo unidos por 

30. uno o más grupos -NR'"- o átomos de oxigeno, y R'" es'
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hidrógeno o un grupo alquilo que no contiene más de 

5 átomos de carbono.

142- Procedimiento segón la reivindicación 

133, caracterizado porque los grupos R' y R" juntes, 

forman un solo grupo alquileno, o un grupo constituí 

do por grupos alquileno unidos por uno o más grupos 

-NR*"- o átomos de oxígeno.

153.- Procedimiento segón la reivindicación

ó -CHgCHÍEt)- 

y R* y R" son hidrógeno, grupos metilo o etilo.

163.- Procedimiento segón la reivindicación 

153, caracterizado porque el grupo (R'R"NR-) es

133, caracterizado porque R es -CHgChjg-

173,- Procedimiento segón cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

compuesto aminoalcoxi-silicio, se elige del grupo con 

sistente en un aminoalcoxisilano, un aminoalcoxidisi. 

laño, un aminoalquilsilicato, un aminoalquilpolisil¿ 

cato, un aminoalcoxipolisiloxano, un aminoalcoxisil- 

fenileno o un aminoalcoxisilmetileno.

183.- Procedimiento segón cualquiera de las 

reivindicaciones 133 a 173, caracterizado porque el 

compuesto aminoalcoxi-silicio es de la fórmula general 

media
R^(R'R"NR0).Si0 a b 4-a-b

2
en la que R***̂ es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbi- 

loxi; R, R' y R" son como antes se ha definido; es 

un nómero de 0 a 2; ^ es un nómero de 0,1 a 4; .a 4- Jo 

no es superior a 4 ni inferior a 1,95, y el nómero tj330
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tal de los átomos de carbono de los grupos R, R*, R" 

ivy R no es mayor de 24.

19^.- Procedimiento según la reivindicación
iv183, caracterizado porque el grupo R es un grupo, a3̂

5. quilo, arilo, aralquilo, alcarilo, alquerilo, alcoxi,

ariloxi, o aralquiloxi, substituido, o no.

203.- Procedimiento según la reivindicación
iv193, caracterizado porque el grupo R es un grupo me, 

tilo, etilo, fenilo, vinilo, clorofenilo,. fluorpropi- 

10. lo, bencilo, tolilo, metoxi, etoxi, butoxi o fenoxi.

213,- Procedimiento según la reivindicación 

203, caracterizado porque el compuesto aminoalcoxisi- 

licio es un aminoetoximetilpolisiloxano en el que el 

grupo as un grupo metilo; a es 1 a 1,8; b, vale de 

15. 0,3 a 1 y a 4 b, no es inferior *a 2.

223.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones 173 a 193, caracterizado porque el 

compuesto aminoalcoxisilicio es un aminoalcoxipolisi- 

loxano preparado haciendo reaccionar un aminoalcohol 

20. con un organopolisiloxano que contenga una proporción 

de átomos de hidrógeno unidos por átomos de silicio.

233.- Procedimiento' según la reivindicación 

223, caracterizado porque el organopolisiloxano es de 

una viscosidad no superior a 1.000 centipoises a 25BC. 

25. 243,- Procedimiento según cualquiera de las

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

acilato de organo estaño es de la fórmula general

R

(A0) Sn 
P

R
!
OSn
i . viR

—  OA

-*r
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en la que A es un grupo acilo; R" y R"", que pueden 

ser iguales o no, son grupos hidrocarbil; j3 es 1Ó2; 

g as 1 ó 2; 2 *!* R es igual a 3 y ^ Bs O, 1 ó 2.

253,- Procedimiento según la reivindicación 

243, caracterizado porque R^ y R ^  son grupos alquilo.

263,- Procedimiento según la reivindicación 

253, caracterizado porque R^ o R ^  o ambos son grupos 

butilo u octilo.

273.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el 

acilato organo-estaño es un diacilato diorgano-astaño.

283.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque los 

grupos acilo A son grupos acilo alifáticos.

293,- Procedimiento según la reivindicación 

288, caracterizado porque los grupos A son grupos lai¿ 

roilo, octoilo, 2-etil-n-hexilo, butiroilo, propioni- 

lo, acetilo o formilo.

303,- Procedimiento según la reivindicación 

288, caracterizado porque los grupos acilo no tienen 

más de 5 átomos de carbono.

318.- Procedimiento según la reivindicación 

248, caracterizado porque el acilato organo-estaño se 

elige del grupo consistente en diformiato de dibutil­

estaño, diacetato de dibutilestaño, dipropionato de 

dibutilestaño, diformiato de di-n-octilestaño, diace­

tato de di-n-octilestaño o dipropionato de di-n-octiJ^ 

estaño.

323.- Procedimiento según cualquiera de las 

reivindicaciones 18 a 263 y 288 a 388, caracterizado
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porque el acilato de organo-estaño es un aciloxiejs 

tannoxano.

333.- Procedimiento según la reivindicación 

323) caracterizado porque el aciloxiestannoxano es 

diacetoxidibutildiestannoxano o diacetoxidioctildie_s 

tannoxano.

343.- Procedimiento de obtención de una com 

posición para el tratamiento de Superficies; tal y 

como queda sustancialmente descrito en la presente [Me 

moría.
Esta Memoria consta de 30 hojas escritas a
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