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Egte invento se refiere a un método para preparar
polimeros de Srgano-silicio y & los productos asi preparados,
Se rolaciona directamente con nusvos terpolimeroa de 6rgano-
siliolo que poseen propiedades tri;boeléotrioas estables.

" Sabido es que muchos materiales poliméricos pueden
emplearse como revestimientos para varios substratos. Cada ti-
po de material polimérico poseeo propiedades f£isicas y quimicas
peculiares & dicho material particular. Asi, diferentes mate-
riales poliméricos smon idéntificables por sus propledades cam
racteristicag tales como resistencia dieléotrica, absorclién de
agua, tormoesiabilidad, lustre, solublilidad, esiabilidad tribo-
eléotrica, adhesién, resistencia a la traccién, resistencia a
1la compresién ¥y muchag otras. S1 bien muchos maierliales polimé-—
rioos conocidos poseen utilidad en la indusiria del revestinien 4
{0, tipos individuales de matexriales poliméricos poseen general

nente diferentes caracteristiocas especiflicas que pueden hacer- _

los deseables para algunas apliocaciones e indeseables para oiras. '

En algunas apliocaciones espeocificas, ningtn material polimérico -
oonocido puede poseer todas las caracterisiicas necesarias .para

oblener optimos resultados. Bsto es partioularmente clerto en

aplicaciones tales como revesiimientos pare portadores xerogré- '

Licos.

Los portadores xorograficos seo emplean en procedi-

nientos de rovelado por "cascada" tal como el desorito por L.E. .

Walkup en la patente U,SzA. 2,618.551. Esta téonica requiere el
empleo de revestimlientos portadores que poseaﬁ superficies aua~
ves, gran resistencia a la tracocién, ocaracterisficas triboeléo-
trioas estables, fuorte adhesién & los substratos, superficies
resistontes a -la inpacedén y buena solubilidad en disolventos
nox.ﬁalen.l . o
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Sabido es que algunos mondmeros de érgano-silicio

pueden incorporarse quimicamente a varias resinas orgdnicas a

- fin de mejorar diversas propiedades de las mismag +tales como

resistencia dieléotrica, absorcién de agua, termoestabilidad,

lustre y otras. Una de las difiocultades con que se ha tropeza~

" do es la de incompatibllidad entre los monémeros de érgano-

sliliocio y los monémeros de Tesina orginics., La incompatibili-
dad impide con frecuencia la incorporacién de compuestos de
érgano-silicio puro en la resins orgdnica. En algunos casos, _
la incorporacién puede llevarse a cabo por medio de un disol--'
vente mutuo, pero esto requiere a menudo ls posterior extrac—
clén del disolvente del producto terminado. Tal extraccién es
costosa y en ocasiones arriesgada si el disolvente es t6xico o
inflamable., Por otra psrte, algunos sistiemas oopolimeros no
forman copolimeros alternativos sino que forman dos homqpolime—
ros. Muchos compuestos de Organo-silicio imparten caz-acteristioaa
adhesiveg a una resina en lugar de propiedades adbesivas. Dado
que el nlmero de compuegtos de 6rganc-silicio que puedén formu-
larse se aproxima al nfmerc de compuesios de carbono oonoqidos,
la seleocién de una combinacién de 6rgano-silicio y resina com-
patible que supere lasg deficiencias citadas consiituye una tarea
cagi insuperable. Asf pues, exisie una necesidad oontinuada de un
mnejor materisl de revestimiento polimérico de 6rgano-silicio.

Por ocngiguiente, un objeto de este invenio es propor-

olonar compuestoa'poliméricos de érgano-slliclo gque superan las

» ‘doﬁoienoias citadas anteriormente,

Qtro objeto de este invenio es proporclonar un oom-
puesto poliméz;ioo de 6rgano-siliclo qﬁe forme revestinientos que
pre_sentén‘ superficies saltamente luatrosas. ’

Qt'ro objeto de este invento es proporelonar ﬁn OO0l
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puesto polimérico de Srganc-silicio que se adhiers fenazmente
& le mayor parie de las superficies.

Otro objoto de este invento es proporcionsr wn ocom-
puesto polimérico de érganc-siliclo que forma revesitlimientos en
extremo resigtentes a la formacién de escamillas y copos.

Otro objeto de este invento es ;proporcﬁ.onar. un com=
puesto polimérico de 6rgano~silicio que posee oaraotéristicas
triboeléotricas estables.

Otro objeto de este invento es proporcionar un com=-
puesto polimérico de érgano-gilicio que poses una elevada resis~
tenclia tengll y compresiva.

Ofxro objeto de este invento es proporcionar un com=- _
puesto polimérico de 6rgano-silicic que forma revestimientos con
superficles oxteriores altamente adhesivas.

Otro objeto de es‘te invento es facilitar un método
para preparar compuestos poliméricos de -Or@no-siliuio con o sin
la presenoiaz de un disolvente. '

Los objetos expuestos y otros se oonsigueﬁ de aouer-
do con este invento, hablando en términog generaies, proporcionan—
do nuevas composiciones terpolimeras gque constituyen los productos-
de wna :ce;acoibn de polimerizacién por adiocién de prepollimercs de
(1) un oompuesto de eatireno, (2) un éster de acrilato o metacri-
lato y (3) un compuesto de 6rgano-silicio que posee de 1 & 3 gru-
pos hidrolizables y un grupo orgénico ligado directamente al &tomo

de siliocio que contiene un enlace carbono-carbono no saturado ca-

-paz de polimerizacién por adicién., Se prefiore un terpolimero que

contengs de aproximadamente 5 & aproximadamente 94,5 por oiento en
peso de un compuesto de estirenoy de aproximadamente 94,5 a aproxi -
madamente 5 por ciento en peso de un éster de acrilato o metacrila

to3 y' de aproximadamente 50 & aproximadamente 0,5 pox ‘ciento en beao

i
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del comﬁuesto polimerizable de 6rgano~silicio no saturado, toda
voz quée la composicisén ﬁoaee 6araoteristica§ de revesgtimiento
6ptinas, No obatante, se obtienen polimeroes satisfactorios econ
terpolimeros que contienen de aproximadamente 0,5 a aproximada~
mente 99 por clento en peso do un compuesto de estirenoc; de
aproximadanente 99 a aproximadamente 0,5 por ciento en ﬁeso de
un éster de acrilato o metaorilato; y de aproximadamente 50 a
sproximadamente 0,5 por clento en peso del compuesio polimerigze
ble de 6rgano-silicio no saturado. Los polimeros s6lidos de este

invento se obiienen calentando la mezcla de mondmeros y/o Prepo=

- limeros en presgencia de un sistema catalizador que comprende un

inicilador o oatalizador libre radical capas de polimerizar los
nonfmeros o prepolimeros., La reaceién de polimerirzacién puede

conducirse, sl se demea, on presencia de un disolvente anhidro

'apropiado.

El grupo orgénico no saturado ligado a un &tomo de
siliclo del compuesto de 6rgano-giliclo contiene la insaturacién
en un grupo no ‘bengoico y es ocon preferenoia'un grupo hidrocarbu-
0 no satuéado o derivados correspondientes. Los grupos orginicos
nosgaturados caracteristicos comprenden: grupos vinilo, clorovi-
nilo, divinilo, distirilo, alilo, dialilo, trialilo, alil-fenilo,
dimetalilo, y metacriloxipropilo. los grupos hidrolizables carac—
texristicos comprenden: grupos etoxl, metoxi, propoxi, cloro, bro-
mo, propiloxi, acetoxi, y amino, los ejemplog de érgano-silancs
no saturados caracteristicos que poseen grupos hidrolizables liw
gadop a un ftomo de silicio comprenden: vinil trietoxi asilano,
vinil motoxi silano, vinil-tris (beta~metoxietoxl) silano; gema-
notacriloxipropiltrimetoxi silano, vinil trdcloro gilano, vinil

. triacetoxi gilano, divinildicloro milano y dimetilvinil oloro si-

lano, Los 6rgano-gilancs no saturadoas antoribres pueden ser subs-—
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Fituldos por productos de hidréllisis ﬁoli:meriza.'bles correspondien~
tes apropiasdos y los correspondientes siloxanog, Si més de un gru-
po orgénloo va ligado a un éiomo de silicio solamente uno de los
grupos orgdnicos precisa ser no satwrade para entrar en reaccién
de polimerizacién con otros compuestos no saturados capsces de Ijo-
limerdzacién por adicién. Por tanto, compuestos tales como dimetil
vinilolorosilano resultsan apropiados. Cuando se halla presente méa
de un grupo no ssiurade ligado al dtomo de silliolo, estos grupos
no saturados no neocesitan ger idénticos. Por ejemplo, pueden em-
plearse oloruros y bromuros de vinil alil silieclo, Siloxanos par—
clalmente condengados en faaAe liquida que pogean grupos orgénicos
no saturados reactivos ligados a un dtomo de' silicio pueden emplear
86 como el componente érgano-siliceo de dos polimeros de este in-
vento. Se profieren los compuestos de érganc-siliclio exentos de
inhibidores, por cuanto se logran grados de reaccién méds elevados.’
La eliminacién de los inhibidores puede conseguirse mediante ouale
quier téonica apropiada bien conocida tal como por destilacién,
sorcién de gol de silice y procedimientos similares. '

Los mondmeros o prepolimercs libres de silicio apro-

' plados con los cuales me adaptan particularmente los compuesios de

6rgano-gilicio oitadoms para roaccionar formando el nuevo polimero
de eazte invento comprenden monémeros y prepolimeros del estireno y
los compuegtos de acrilato y metacrilaio., Puede empleafae cualquier
compuesto de estireno, acrilato o metzorilaio sustituldo o no sus-
tituido apropiado. Los compuestos sustituidos pueden ser de los ti-
pos nitrégeno, halégeno, arileo y alquil-arile. Los compuestos de

. aorilato y metaorilato sustituldos y no suatituldos caracterisiicos

comprendens metil aorilato, etil amerilato, 2=obil-hexil acrllato , _

. o~butil acrilato, metil alfa~cloracrilato, hidroxietil acrilalo,

dihidroperfluorcbutil acrilato, propilacrilato, isopropilacrilate,
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acrilato célcico, aorilato sédico, imobornil acrilato, ciclohexll
acrilato, dodecil acrilato, hexildecil acrilato, imopropil acrila-
to, totradecil acrilato, etileno glicol, butil sec acrilato, dime-
taorilato, metacrilato, 2-n-—tert-butilaminoetil metacrilato, 2-
butil metaorilato, glidicil metacrilato, 2 cloroetil metacrilato,
3, 3 dimetilbutil metacrilato, 2 etilhexil metaorilato, 2 metoxi-
otil metacrilato, pentil metacrilaio, metil metacrilato, etil me-

tacrilato, n~butil metacrilato, isobutil metacrilato, metacrilato
8édioco, isopropil metacrilato, propil metacrilato y otros simila~
res., lios compuostos de estireno sustituido caracteristicos compren .
den: alfa metllo, esiireno, vinil tolueno, estireno modificado, 4~
bromoestireno, 4 cloro-3 fluoroestiremo, 2 cloroestireno, 2,5 di-
cloroestireno, 2,5 difluoroestireno, 2, 4 dimetil estireno, 4 etoxi -
estireno, 4 etllestireno, 4 hexlildecilestireno, 3-hidroximetilestl-
reno, 4~yodoeatireno, 4~isopentoxiestireno, 4-nonadecilestireno, y
otros similares,

Loa mondmeros ¢ prepolimeros polimerizables no satura-
dos de este invento se mezclan con cualquier iniciador o éataliza~-
dor radical libre capaz de polimerizar los monémeros o prepolimeros.
Por un "inlolador o catalizador radical libre" me entiende un com-
puegto que es oapaz de producir radicales libres bajo las condioio=-
nes de polimerizacién empleadas, tales como compuestos que poseen
un 6nlage ~0=D= 0 ~NuN=, Los ejemplos de los inliciadores o oatali~

.zadores radicales libres més comtnmente empleados compronden: al~

quil peroxidos tales como tert-butilo, hidroperdéxido, y di-tert—
butil peréxido; acil y aroil peréxidos, tales como dibenzoil peroxi
do, &cido perbenzoico, dilauroil peréxido, fcido perléurioo, y ace-
41l benzoll per6xidos compuestos azo, tales como azo~bis-imobutiro
nitrilo nitrile, dimetilazo diimobutreto, aso-bis-l-feniletano y

¥ szo-disulfonatos de meisl alocalino; y oiros similares. En general,



10

15

25

" los iniciadores o catalizadores radicales libres se emplean en ~

una cantidad de aproximadamente 0,001 a sproxinadsmente 5,0 por
ciento basado en el peso combinado do'los ingredientes polime-
rizables. '

Is temperaturs de polimorizacién gque ha de emplear— .
se depende generalmente del volumen de 1a unidad de‘produccién,
la cantidad de oatalizador presente, el peso molecular que haya

. do alcanzarse y la energia de activacién de la reaccién de poli-~

morizacién, El gra.do de pelimerizacion sumenta con un aumento en
la temperatura, Dado que g producen mayores reacciones exotérmi-

caB & temperaturals wés elovadas sumentando el riesgo de reaccolo=

' nes incontrolables, las altas temperaturas se emplean con profe-~

rencia en procedimientos en los cuales puede extraerse el calor

de polinerizacién ba.jo'oondiciones controladas, por ejemplo, en

reciplentes sometidos & agitaoién‘ o en tubos con camisa a través
de los cuales se hace pasar continuasmente el materiasl polimeriza~
ble o parcislmenie polimerizado., La reaccién de polimerizacitn

ge conduce & una temperatura que os igual o superier a la $empe~ -
ratura de activaoién del catalizador radical libre particular em-
pleado pero inferior a los puntos de ebullicién de los monémeros

presentes & las presiones usadas. Les temperaturas de polimeriza—

" oién caracteristioces enpleadas para reacciones del tipo de produo~

cién en tandas a presién atmosférica comprenden unos limites de
aproximadamente 609C & aproximadamente la temperatura de reflujo
de la mezola de monémeros. Se emplean por lo general {tiempos de
rencoién que osocilan de aproximadaﬁen-be 6 & sproximadamente 48 o '
méas horas & presidén aimosférica en operaciones del tipo de produo~
cién en tandas, No obstanie, ‘?ondiciones de et;opom:\'.a v funociona~
miento .tales cdmo el ugo de preaiép o vaqio _pueden doterhinar la -

'utili';aoidn de temperaturas éuperiorpa o inferiores, La polimeri-
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zaolén puede efectuarse mediante métodos apropiedos tales como
polimerizacién de masa o digolvente, en procesos de produccién
en tandam, semi ocontinuos o continuos. Si se emplea un disolven~

te, puede ser cumlquier disolvente verdaderamente érgﬁnico apro-

" piado, o8 decir, un sigquido no reactivo al slstema pero capaz de

digolver los componentes reactivos. Los disolventes caracteris-
ticog bien conooldos comprenden los disolventes cloradoa, cetona,
éster e hidroearburo como, por ejemplo, xileno, benceno, tolueno,
hexano, ociclopentano, 1,1l,l-triclorcetileno, acetato etilico, me-
tiletil cetona, dioxane, 1,1,2-tricloroetenc, teiracloroetano y
otros similares,

La reacoién de polimerizacién puede terminarse antes
de completar le polimerizacién en los casos en que g0 desee una
mezols parcialmente polimerizads. El grado de polimerizacién pue-
de determinarse mediente pruebeg periédicas de peso molecular de

~ muestras tomadas de la mezcla de ?eaocién. Cuando el peso medio

molecular del polimero es suficiente, controlado por las condicio
nes de la resceién ineluido tiempo, temperatura, catalizador ¥y L
po de monémeros, el pelimero o monémeros parcialmente polimeriza-—
doé pueden dimolverse, sl me desea, en cuslguier disolvente apro-
piado y almacenarse pars ugo futuro, L;s polimeros de este inven-
to0 mon fuﬁdamentalmenﬁe lineales y poseen una estruchura prinoipal
de enlaces carbono-carbono y oontienen siliocio en ramifioaciohea
laterales respectivas. Por la expresién "fundementalmente lineal"
debe entenderse un polimero que cuando se calienta una muestra de '
5 gr en 100 co. de un disolvenie de reflujo tal como tolueno, du-
rante aproximadamente 30 minutos, la muesfra esté sensiblemente

disuolta y desprovigta de gels., Si ha de ulilizarse una mezola de

' mondmeros lineales parcielmente polimerizados como material de re—

vvs#imienﬁo, puede ocompletarse la polimerizacitn in situ mobre la
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superficie de un substreto mediante nueva aplicacién de calor.

Para conseguir mayor variacién en las propiedades del producto
resinoso final, pueden mezclarse oon la resina aditivos bien
conocidog tales como plastificantes, reginas reactivas o no

reactivas, tintes, pigmentos, agentes humeciantes y mezclas

. respectives, La hidr6lisis de los grupos hidrolizables ligades

a log ftomos de silicio puede promoverse tratando ;préviamente
un substrato con ouglquier medio hidrolizanie adecusdo, tal
como una solucién diluida de dcido acéiico o hidréxido sédico,
o mezclando el material hidrolizante con el polimero antes de
la operecidén de revestimiento,

Bl resultedo morprendentemente mejor obienido con
los materiales poliméricos de revestimiento de sste invento
puede atribuirse & muchos factores. Por ejemplo, la marcada du~
rebilidad del materisl de revestimiento ‘pusde deberse al hecho
de que estos polimeros de 6rganc~giliclo se adhleren extremada—

nente bien & loas substratos trata.dos.. Se obtiens una extraordi-

naria adhesidén cuando se aplican los compuestos de érgano-silicio -

de este invento & vidrio o superficles siliceas similares., Los
reveatimientos preparados a partir de los terpolimeros de 6rgano-

‘siliclo de este invento poseen superficies exteriores suaves que

gon en exiyemo resistentes a la formacién de escamillas y copos.
Los terpolimeros sélidos resinosos puedén usarse para formar d.:i-
vorsos rovestlmientos para metal, maderz, tejidos, papel o pro-
duotos similares. Cuando se emplean eato}a compuestos de Srgano-

milicio en revestimientos para vehioulos xerogr&ficos, se amplia

" inesperadamente la vide del vehiculo, paiticularmente con respec-

to a resiptencia & la impaccién del polve impresox. Ademés, las

~ propledades hidrofébioas de las resinas d_o este invento parecen A

contribuir de alguna forma desconocida & la estabilidad-de lam
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propiedades triboeléctricss de los vehiculos xerogrdficos reves—

ti dos,.

Los siguiontes ejemplos definen, describen y compa—
ran con mayor detalle métodos para prapaiar los terpolimeros de
érg;no-ailioio del presente invento y para ‘utilizarles en apli-
caciones de revestimiento, Las partes y porcentajes son en peso
a2 menos que se indique en otro sentido,

A continuacién, los Ejemplos I al XII se llevan a
cabo lavando los monémeros de acrilaio o metacrilato con una so~
Jucidén céustica para extraer los inhibidores y oon agua desioni~
zada a continuacién, Estos monémeros y disolvente, si existe, me
secan oon sulfato magnésico anbidro duranite 10 a 24 horas y des~

pués so f£iltran. Las composiociones de 6rgan6—s:llioio no saturadas,

" & menos que 3¢ indique en smentido contrarlio, se destilan a presio-

nes reducidas antes de la polimerizacién,
BJEMPLO I
Se carga un reciplente de reaceién forrado de vidrio
con aproximademente 65 partes de estireno, aproximadamente 35 par-

tes de n-butil metacrilato, aproximadamente 5 partes de vinil tri~-

etoxl silano, y aproxiﬁad.amento 245 partes de di-teri- butil peréxi

. do. So purgs a continuacién el recipiente de reacoién con gas argdn
" geco introducido por debajo del nivel de los reactives. Se caldes

después la mezcla reactiva a aproximadamsnte 939C y a presién at-
mosférica, con agitacién, durante aproximadamente 48 horas. E1l texr—

polinero estireno/n-butil metaorilato/vinil trietoxi milano resul-

" tante es después enfriado y extraldo de la vasmija de roacoién., El

peso medio molecular del terpolimero, determinado por ténicas de

- ligera dispersidn, es aproximadamente 800,000, Se diguelven alrede—

dor de 10 partes del terpolimero.en 90 partes de tolueno y se apli-
can & uns superficie deslizante de vidrio. Después de secarse, el

!
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revestimionto duro y terso resultante no puede extraerse a base

de £1jar Scotch Cellophane Brand Tape (cinte adhesiva de celofdn)
sobre la guperfioie respectiva y despegarla dempués de ésta.
EJEWPLO II ' |
S carga un roclpilenie de reaceién forrade de vidrie
con aproximadamente 15 partes de estireno, aproximadamente 85

partes de metll metacrilato, aproximadamente § partes de vinil

trietoxd milano, y sproximadamente 2,5 partes de di-tert-butil
peréxido. Se purga a continuacién el reciplente oon gas argén

seco introducidoe por debajo del nivel de los reactivos. Se caldes

después la mezola reactiva a aproximadamente 932C y a presién at-
mogférica, con agitacién, durante 48 horasg. Bl terpolimero esti-
reno/metil metacrilato/viniltrietoxi silano resultante es después

enfriade y extraldo de la vssija de reaccién. El peso medio mole- -

cular del terpolimerc, determinado por itécnicas de ligera diape:o-'

‘8ién, es sproximadamente 370,000, Se aplica ,una solucidén de un

10 por clento aproximadamente del terpolimero disuelta en tolueno
8 esPérulas de vidrio de 600 micras, Después de Becarse, 86 vol-
tean las esférulas de vidrio en un recipiente de vidrio oilindri- '
co giratorio que posee un didmetro de 2 1/2 pulgadas (6,25 cm) ¥
una velocidad superficial de 140 'pies (42 mt) por ninuto durante
240 horas. El examen de las esférulas volteadas mevela que no
existen escamillas o copos en el rsvestimiento.
. BJEMPIO IIT
Se cargs una vas:i..ja. cordmics de reacoién con aproxi-

madamente 15 partes de estireno, aproximadamente 85 partes de

lano paroislnente polimerizado y aproximadamente 2,5 partes de

4

’ nietil netacrilato, aproximadamen{e 5 partes de vinil trietoxi gi~ '

di-tert-butil peréxide. Se purga a continuaocién la vasija con gas

nitodgeno seco Introduocido por debajo del nivel de los reactivos.
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Se caldes después la mezola reactiva & aproximadamente 909C y a
presién atmosféries, oon agitaclién, durante aproximadamente 24
horas. El terpolimero estireno/metil metacrilato/vinil trietoxi

_ sllano regultante ss después anfrj.ado' ¥ extraido de 12 vapija

de reaccién, El peso medio moleocular del terpolimero, determina-

do por téanicas de ligera dispersién, es aproximadamente 350,000,

-Una soluclién de aproximadamente un 25 por ciento del terpolimero

disuelis en tolueno se aplica como un fino revestimiento en tor—
no & la superfioie exterior de un tubo de prueba Pyrex. Se man-
tiene la integridad del tubo de prusba incluso cuandoe me rompe
el vidrio al golpear secamente dicho tubo de p:éueba revestido
contra la superficie de una mesa dura.
EJEMPLO IV |

Se carge un recipiente equipado con un agltador ¥y #o-
matido & presién con aproximadamente 15 partes de estireno, aproxi
nadamente 85 partes de metil metacrilato, aproximadamente 5 partes
de vinil trietoxi silano y aproximadamente 2 paries de di-tert—
butil perézido. Seo purga a continuacién el recipiente con gas ar-
gén geco introducido por debajo del nivel de los reactivos. Se
caldea después la mezcla reactiva a aproximadamente 1202C, con

agitacién, durante 24 horas aproximadanente. El terpolimero esti-

_ veno/metil metacrilato/vinil trietoxi silano es después enfriado.

¥y extraido del recipiente reactor. El peso medic molecular del ter
polimero, determinado por té&cnicas de ligera dispersién, es aproxi
madamente 200.000. E1 terpolimero se aplica .en forma de fino reo-~
vegtlniento a una lémina delgada de acero. No se obgerva formacién
de cascarillas o copos cuando se dobla por la mitad la lamina de
acero revestido. |
. EJEPIO Y ‘
Se cargs un recipiente de reaccién de acero inoxidable
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con aproximadamente 65 partes de estireno, aproximadamente 35

rartes de n-buill metacrilato, aproximadamente 5 partes de

"vinll trietoxl milane no destilado y aproximsdemente 2,5 paries

de di~tert~butil pertxido. Se purga a continuncién el recipien~
te oon gas nitrdgeno seco introducido por debajo del nivel de

loa reactivom., Se calded después la mezcla reactiva a aprozi-

madamente 939C y & presién atmosférica, con agitacidén, duranie
48 horab ap:poxima.damente. El terpolimero eatireno/n—bu‘bil neta~
orilato/vinil trietoxi silano resultante es despuds enfriado ¥
extraido del recipiente de reaccién. El peso medio molecular
del terpolimero, determinado por técnicas de ligera dispersién,
o8 sproximadamente 800,000, Gotas derretidas de este terpolime-
o son preslonadas entre dos superficies de deslizamiento de /
vidrio ligas. No pueden separarse diches superficies de desli- -
zamionto de vidrio sin romperlas tras dejar que el terpolimere
se solidifique.

BJEMPIO VI

Se carga un recipiente de reaccién forrado de vidrio

- oon aproximadamente 65 partes de estireno, aproximadamente 35

partes de n-butil metacrilato, aproximademente 5 parites de gama~ '. -
metaoriloxipropiltrimetoxi silano y aproximademente 0,5 partes

‘de azobisigobutironitrilo. Se purga después el recipiente oon
_ ges nitrégeno seco introducido por debajo del mivel de los re-

sotivos, Se oaldea a continuacion la mezola reactiva & aproxi-~
madamente 802C y = presién atmosférica, con agitacién, durante
24 horas aproximadamente., El terpolimero estireno/n-butil metam

. erilato/game~metacriloxipropiltrimetoxi silano resultante es
después enfrisdo y extraido de la vasija de reaccién. E1l peso me~

die molecular del terpolimere, determinado por técnioss de lige—
ra dia:_oquicn,- es aproximadamente 800,000, Se disuelven aproxima~ -
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damente 10 partes deo terpolimero en aproximadamente 90 partes

de dioxano y se aplican a una-auparficie deslizante de vidrio,
Después de secarse, no puede extraerse el revestimiento median
te la prueba de cinte adhesiva desorita en el Ejemplo I.

' BJEMPLO VII

Se carga un recipiente de reaccién forrado de vi-

~ drio con aproximademente 65 partes de esiireno, aproximadamen- '

-te 35 partes de isobutil metacrilato, aproximadamente 5 partes

de gama-metacriloxipropilirimetoxi silano y aproximademente 1,0
partes de azobisisoyutiro nitrile., Se purga a continuzcién el

_recipiente con gas nitrégeno seco introducido por debajo del

nivel de los reactivos. Se caldes despuéds la mezola reactiva &
aproximadamente 85¢C y a presién atmosférica, con agitacién, du-
rante 24 horas aproximadamente, El terpolimero estirono/isobutil

hataorilato/gama~metaorilo:ipropiltrimetoxi silano resultante es

después enfriado y extraido de la vasija de reaccién., El peso me-

 dio molecular del terpolimero, determinado por téonicas de lige-—

ra dispersién, es apréximadamente 100,000, Los revestimientos de
eate terpolimero en hilos de cobre poseen buenas propiedades
eléotriocas y buena flexibilidad.
EJEMPLO VIII
Se carga un reciplente de reaccién de acero inoxida-
ble con sproximedamente 65 partes de estireno, aproximadamente

35 partes de etil metacrilato, aproximadsmente 5 partes de gama~

tmetaoriloxipropiltrimetozi sllano y aproximadamente 0,5 partes
" de azobigisobutire nitrilo, Se purga a continuacién el recipiente

con ges argdn seco introducido por debajo del nivel de los reaotie-

vos, Se caldea después 1& megcla reactiva a aproximadamente 802C

'_y & presion eimosférics, con agltacién, duranie 24 horas apioxi-

madamente. El terpolimerc estireno/etil metacrilato/gama-metacri-
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loxipropilirimetoxl silano resultante os después enfriado y extraldo

de la vasijs de reacoidén, El peso medio molecular del terpolimero," :
determinado por téonicas de ligera diépersién, o3 aproximadamente ' o

’

250,000, Se disuelven sproximsdemente 10 par:tea de este terpolime-—

o en aproximadsmente 90 partes de tolueno y se aplican & wna su-
perficle deslizante de vidrio. Después de secarse, no puede deapren—
derss el revestimlento resultante mediante la prueba de ocinta adhe~
alve descrita en el Ejemplo I. '
EJEMPLO IX

Se carga un recipiente de reaccién forrado de vidrio
con api‘oximadamente 85 partes de estireno, aproximadamente 15 par-
tes do etil sorilato, aproximademente 5 partes de vinil trietoxi
silano y aproximadémente 2,5 partes de di-tert-butilsperéxido. Se
olerra herméticamente a continusclén el recipiente y se purga con ;

- gas nitrégeno seco introducido por debajo del nivel de los reacti-

vos.' Se purgd después la mezcla reacliive con gas argdnvsaoo intro-

ducido por debajo del nivel de los reacotivos. Luego ge osldea la

. mezela reactiva a aproximadamente 90°C y a preaidnaa‘tmbaférica, :

con agltacién, dursnte 48 horas sproximadamente, E1l terpolimero
estireno/etil acrilato/vinil trietoxl silano resultante es después
enfriado y extraido de la vasija de'reaooi‘én. E) peso medio molecu~
lar del terpolimero, determinedo por téonicas de 11gera.'diapars:1.6n,
es aproximadamente 350,000, Se disuelven aproximadamente 20 partes -

¢

aplican a una superfioie deslizante de vidrio. Después de ssoarse, . . !

" no puede extraerse el revostimiento ierso vosultante mediante la )

prueba de cinta adhesiva desorita en el Ejemplo I, - . ;
Se ocarga un rooipienfe de reaceién do acero inoxidable

oon aproximedamente 15 Pm”,“ estireno, aproximedamente 85 partes .

\

e e e p—— e n
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de isobornil acrilato, 5 partes de metacriloxipropilirimetoxi

~ silano, y aproximedamente 0,5 partes de azobisimobutironitrilo.

. Se purgs & continuameién el recipiente con gas argén seco intro-

ducido por debajo del nivel de los reactivos, Se oaldea después

la mezcla reactiva a aproximadamente 809C y a presién atmosféri-

- o&y oon agltaclién, durante 24 horas sproximademente, E1l terpoli-

moro estireno/iscbornil acrilato/metacoriloxipropiltrimetoxi sie-
lano regultante es deapués onfriade y extralido de la vasija de
readoion. Bl peso medio noleéular del terp;limaro, determinado
por ‘técnicas de ligera dispersién, es aproximadamente 400,000,
Gotan derretidas de este terpolimero gon prengadas entre dos su-
porficies deslizantes de vidrio lisss. Lna'uuporfioiea deslizan~
{os de vidrlio no pueden separarse sin romperse tras habher dejado
que el terpolimero se solidifique,
BJEMPLO XI

Se carga un reclpiente de reaccién forrado de vidrio

con aproximadamente 15 partes de estireno, aproximadamente 85

4 partes de metil metacrilato, aproximadamente % partes de vinil

trietoxi silano, aproximademente 2,5 partes de di-tert-butil pe-

-réxido, y aproximadamente 50 partes de tolueno, Se purga a conti-

nuacién el reciplente con gus argén seco introducido por debajo

" del nivel de los reactivos. Se caldea después la megola reactiva

& sproximadamente 909C y a presién atmosférica, oon agltaoién,
durante 40 horas aproximadamente, El terpolimero estireno/metil
metacrilato/vinil trietoxl silano resultante es después enfriado

¥ extraldo de lx vasija de reaccién. El peso medio molecular del

terpolimero, determinado por técnicas de ligera dispersiodn, es
aproximadamente 310,000, Se disuelven aproximadamente 10 partes

-de este terpolimero en aproximadamente 90 partes de tolueno y se

apliéan & una superficie desllzante de vidrio. Después de meoarse,

"no puede extraerse el revesiimienio terso resultante neodiante la

prueba de cinta adhesiva descrita en el Ejemplo.I.
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EJEMPIQ XIX

.Se ocarga un recipiente de reaccién forrade de 'v:i.drio'
con- aproximadamente 15 partes ﬁe estireno, 'a;prozimadamente 85
paries de metil metacrilato, aproximadamente 5 partes de vinil
trietoxl eilano, aproximadamente 2,5 partes de di-'bert-bu'.kil
perbxido y aproximadamente 38 partes de tolueno, Se purga & con-
tinuacién el reclpienie con gas argén seco introducido por debo/;
Jo del nivel de los rekctivos. Se caldea’ después la mozcla reao—
tiva & aproximadamente 909C y & presién atmosférica, con agitaoién,
durante 48 horas aproximadsmente, Bl terpolimero estireno/metil me
tacrilato/vinil trietoxi silano resultante es despuss enfriado y

" extraldo de la vasija de reaccién, El peso medio molecular del -beg

polimoro, déterminade por técnicas de ligera dispersién, es aproxi
madamente 601,000, Se disuelven aproximadamente 10 partes de este
terpolimero en aproximadamente 90 partes de dioxsno y se aplican &

wa superficie deslizante de vidrlo. Dempués de secarse, no puede .

ex‘braera; ol revestimlento resultante mediante le prueba de cinta
sdheaive desorita en el Ejemplo I, .
EJEMPLO XIII
Se carga un reciplente de :f.'eaoc:l.on forrado de vidrio

con aproximademente 15 partes de estireno, aproximadamente 85 par-

_ tes de metll metacrilato, aproximadamente 2,5 partes de vinil tri- :

etoxi silano, y aproximadamente 2,5 partes de di-tert-butil peréxi

" do. Se purga a continurcién el recipiente con gas argén seco intro

ducido por debajo del nivel de los reactivos. Se czldea después la
megela reactive a aproximadamente 93¢C y & presién atmoaférica,

" con agitacién, durante 48 horas aproximadamente. E1 terpolimero

estireno/metil metaorilato/vinil triotoxi silano resultants es deg

_pués enfriado y extraldo de la'vasiaa de :re'aooién. El peso med;o-
.~ moleoular del terpolimero, determinado por téonioas de ligera dis-
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' 'persiéu, e3 aproximadamente 450,000. Se disuelven aproximadamente

~10 partes de esie terpolimerc en eproximadamente 90 partes de to-
lueno y g6 aplican a uma superficie deslizante de vidrio. Después

. de pecarse, no puede extraerse el revestimiento resultante median— -

te la prueba de cinta adhesiva desorits en el Ejemplo I,
' EJEIPLO XIV
Se carga wn recipiente de reacoién forrado de vidrio
con sproximadamente 65 partes de estireno, épro:dmadamente 35 par-
tes de metil metacrilato, aproximadamenie 10 partes de gama~meta-

. oriloxipropiltrimetoxisilane, y aproximadamente 0,5 partes de ago-

bisigobutiro nitrilo. Se purge a continuacién el recipionte.oon

" gas nitrégeno geco introducido por debajc; del nivel de los reacti-

vos. Se ctldea después la mozola reactiva a aproximademente 802C

" . ¥ & presitn atmosférice, con agliaolén, durante 24 horas aproxima-

demente, Bl terpolimero estireno/metil metacrilato/gama-metacriloxi

. propil‘brihetozisilano resultante es dempués enfriasde y extraldo de
- la vesija de reacclén. El peso medio moleculsr del terpolimerc, de—

terminado por técnicas de ligera dispersién,es aproximadamente de

600,000, Se disuelven aproximadamente 10 partes de este terpolimero
en aproximadamente .90 partes de tolueno y se aplican & una superfli-
cle deslizante de vidrio. Después de secarse, no puede exiraerse el

reveatimlento resultante mediante la prueba de cinta adhosiva des—

" - crita en el ‘Ejemplo I,

Aunque se han expuewto materisles y condliciones esmpeci-
Ticas en los procedimientos facilitedos anteriormente a titule de

- ojemplo pera ls f#bricaoién ¥ uso de loa compuestos de este inveﬁ-

to0, deben considerarse simplemente como ilustreciones del mismo. Di-
versos otros substitutivos y procedimientos, tales como los citados
m’éeriormente, pueden substituir a los de los ejemplos con resulia—

dos similares, V
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Otras modificaclones del preaente' invento me eviden— ' i

oiarén a los expertos en la materia mediante la lectura de la
preaénte desoripeién, Tales modifioaciones deben considerarse o '_

inoluides dentro del alosuce de este imvento, A e

En ‘Tesunmen, 1a Patente de Invencién que so solicita

-

doborﬁ reoaer na'bre las siguientess *

B

.
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REIVINDICACIONES

1, Un procedimiento para poimorizar a uns composioldn
de elevado peso molecular una mazéla do ingredientes que comprende
(1) una composioidn de estireno, (2) una composicidn selocoionade
del grupo consistente en ésteres de aorilato y metaorilato y (3) una
composicidn polimerizable de Grgano-silicio selecoionada del grupo
coﬂsistente en 6rgano-silanos, silanoles y siloxanos que poseen de

1 & 3 grupos hidrolizables y wn grupo organico directamente ligado

a un atomo de siliclo que contiene un enlace ocarbono-carbono no sa-

turado, cuyo procedimiento comprende el caldeo de la oltada mszola

de ' ingredientes en presencia de un iniciador radical libre.

2, El procedimiento segin la reivindicacién 1, en el
oual dicha mezola comprende de aproximadamente 0;5 a aproximadamen
te 99 por oiento en peso de dioha composicion de estireno, de apro-
1ximadamente 99 a aproximadamente 0,5 por oiento en peso de dicho ég
ter seleocionado del grupo ;onsistente en ésteres de aorilato y mo-
tacrilato y de aproximadamente 0,5'3 aproximgdamente 50 por oiento
en peso de dicha composicion polimerizable de drgano-gilicio.

3. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el
cual dicha mezcla comprende de aproximadamente 5 a aproximadamente
94,5 por ciento en peso de dicha composicién de estireno, de spro-
ximadamente 94,5 a aproximadamente 5 por oiento en peso de dicho
éster seleccionado del grupo congistente en ésteres de sorilato y
metabrilato ¥y de aproximadamente 0,5 a gproximadamente 50 por cien
to en peso de dicha composiocidn polimerizable de drgano silicio.

4. El procedimiento segin las reivindicaciones 1, 2 o

3, en el cual dichos ésteres de metacrilato consisten en etil, pro-

. il y butll metacrilatos.

5. Bl procedimiento segin oualguiera de las reivindim

caciones 1 a 4, en el oual dicha composioidn de drgano-silicio es

“
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vinil trietoxi silano.

6. Se reivindica por dltimo aomo objeto sobre el que
ha de recaer la Patents de Invencién que se golicitas "UN PROCEDT

MIENTO PARA POLTMERIZAR A UNA COMPOSICION SOLIDA DE ELEVADO PESO

MOLECULAR UNA MEZCLA IE INGREDIENTES",

Todo conforme queda desorito en la rresente lMomoria

deseriptiva que consta de veintidos pégines mecanografiadas.

Madrid, 7 de Agosto de 1967

BERWARDO
PeDo

W{RIA
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