707'68

P - 38,401

Letter N@ 827
o U. S. appln. 637.930

3537658

N
NS »
e

Memoria descriptiva

i

‘para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 aifios
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entidad / dexnudionniidod norteamericana
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| Unidos de América.

por:  "UN METODO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION POLIMERAY
: (Clase Internacional CO8g GO94) '



Este invento se refiere g productospolimeros,
& composiciones polimeras reticuladas formadas con ellos
%y & recubrimientos protectores que contienen estas compos“z
?sieiones polimeras reticuladas. Estos nuevos recubrimien- }
5 :tos estén especialmente destinados a proporcioner protec{;
 clbn catédica & superficies metélicas. g
’ Es bien sabido, que las superficies metélicas, é
éen particular las superficies ferrosas, estén sujetas a
%la corrosidn y se han dediéado muchos esfuerzos de inves- i
10 %tigaci6n al desarrollo de recubrimientos que puedan eli-
imlnar 0 allviar apreciablemente este problema. Una préctl-,
gca corriente de la técnica anterior ha consistido en recu-
fbrir las superficies de hierro con pinturas que contieneng
zun 6xido como pigmento, por ejemplo, el 8xido de plomo o
- 15 gel dibxido de titanio, Ya que tales pigmentos se encuen~-
%ﬁran completamente oxidados, no estdn sujetos al ataque
f%por los agentes atmosféricos y, por tanto, forman recubri-
mlentos protectores sobre las superflcies metédlicas a las gue
se aplican. Estas pinturas, sin embargo, adolecen del gram-
20 ve defecto de que si la superficie de la misma se pica, se
resquebraaa 0 se rompe de cualquier manera, la superflcle
petéllca subyacente se hace sensible al atague por los agen-

§ .
tes atmosféricos,

Una aproximacién més reciente al problema de pre-

i

25 venir la corrosién de las superficies ferrosas, ha consis-;
tldo en la aplicacién de recubrimientos que proporcionan

proteccibfn catébdica. Estos recubrimientos contienen un me-

tal pulverizado que se encuentra situado encima del hierroi

en la serie electromotriy y actia basindose en el principio
30 de que en un medio corrosive, la corrosifn tiene lugar

¥
¥
5
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primeramente, sobre el metal que estéd situado més altdreﬁ
i la serie electromotriz. Esta accién catédica dirige, se-
lectivamente, la corrosibn hacia el recubrimiento, quedsn -

do, por tanto, protegida la superficie metflica ferrose

5 subyacente. Esta protecciln es efectiva aln cuando el re-

cubrimiento se pique y alguna parte de la superficie me-

télica subyacente queda expuesta & la atmbsfera.

Uno de los problemas bésicos al utilizar este
tipo de recubrimiento, reside en encohtrar un vehiculo
10 satisfactorio que permita aplicar el recubrimiento comér'>
si se tratara de una pintura, o pulverizéndolo, o por )
cualquiera de los demés méitodos comerciales de aplicacidn)
utilizados hasta ahora. Uno de tales recubrimientos de
lae técnica dnterior, figura como ejemplo en la Patente
_ 15 de EE. UU. n? 3.056.684, que describe el uso de un arto-
silicato de %etraetilo, parcialmente hidrolizado, como
vehiculo, al cual puede afiadirse polvo de zinc, para for-
mar un material de recubrimiento semejante a una pintura.

Es uno de los objetos de esta invencidn, el

20 preparar composiciones polimeras reticuladas.

Otro de los objetos de esta invenciln, es el de
proporcionar composiciones polimeras reticuladas a las

que pueden afiadirse polvos metdlicos para formar una com-

gposicién adecuada para recubrir superficles nmetdlicas, en
25 Eparticular superficies ferrosas,

El material de recubrimiento de esta Invencibn,
se adhiere bien a las superficies ferrosas y forma sobre
las mismas una capa lisa, seca y dura,

Segin la presente invencibn, se proporciona uns

30 composicibn polimera que comprende los productos de reac-

{
;
i
t
|
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cibn formados por la interaccibn, sustancialmente comple-

ta, de (a) un éster, titenato de tetra-alcohilo, gue tienﬁr
la férmula general Ti (OR] en la que R es un radical al- _
cohilo de 1 a 12 &tomos de4carbono v (b) polimeros de pe; :
so molecular bajo que resultan de la hidrélisis parcial
de orotosilicato de tetraetilo, en un medio acuoso écidd
que contiene menog de la cantidad estequiométrica de agua;:
calculada sobre lg base del peso de dicho silicato. i

La presepte invencibn, proporciona también uns,
composicibn de recébrimiento, polimera, reticulada, que
comprende los productos de reaccibén formados por la inte-
raceibn, sustanciaimente completa de (2) un estar, tita-
nato de tetra-aleohilo, que tiene la férmula general Ti
(OR) en la que R es un radical alcohilo de 1 a 12 &to-
mos ge carbono y (b) polimeros de bajo peso molecular que
resultan de la hidrdlisis parcial de ortosilicato de te-
traetilo, en un medio acuoso Acido que contiene menos de
la cantidad estequiométrica de agua,'calculada sobre la
base del peso de dicho silicato, habiéndose liberado una
parte, por lo menos, del alcohol en equilibrio con dichos
productos de reaccibn.

Ia presente invencién proporciona, ademds, un
método, para preparar una composicibn polimera, que com~
prende la interaceibn de (a), un éster, titanato de tetra-
alcohilo, que tiene la férmula general Ti (OR) en la que
R es un radical alcohilo que tiene de 1 a 12 Atomos de
carbono con (b), los productos de reaccibn, polimeros
de bajo peso molecular, que resultan de la hidrblisis par-
cial de ortosilicato de tetraetilo en un medio acuoso 4ei-

do que contiene menos de la cantidad estequiométrica de

-
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" en la preparacién de estas composiciones polimeras, son

. el titanato de tetrakis (2-etilhexilo), que tiene la f6r~

agua, calculada sobre la base del peso de dicho silicato.i
Los ésteres, titanatos de tetra-alcohilo, em~ |

pleados como sustancias reasccionantes iniciales, para la ;

formacifn de las composiciones polimeras de esta inven-

cibn, tienmen la férmula general Ti (OR) en la que R es
4

un radical alcohilo que tiene de 1 a 12 4tomos de carbono;

en el radical alcohilo. :
Los ésteres, titanatos de tetra-alcohilo, que i
se ha encontrado particularmente adecuados para su empleo.

‘

. muls ;
CH ‘
25
74 (0-CH ~CH -CH ~CH - CH-CH ~CH )
2 2 2 2 . 2 3 4

y el titanio de tetrakis isopropile que tiene la férmulas

R4
-

/
CH

T OCH/ 2
SN cH

3/ 4

Como es bien sabido, el ortosilicato de tetrae-:
tilo tiene por férmula Si (0C H ) y sufre una hidrélisis
2
parcial con agua en presencia de un 4cido, dando lugar a

polimeros de bajo peso molecular. Al realizar esta reac-

f eibn, la cantidad de agua empleada debe ser menor de la

centidad estequiométrica, calculada sobre la base del pe-
so del ortosilicato de tetraetilo, o de otra forma, el

ortosilicato se hidrolizaré totalmente y no se polimeriza-

5
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% trado de Dowanol EE, alcoholes desnaturalizados o polie-~ -

} ha hidrolizado, en cuyo punto la temperatura permanece

- rd. Se ha encontrado, habitualmente, que pueden utilizar—%
; se cantidades comprendidas entre 5 y 35 parites en peso de
- agua, aproximademente por 100 partes en peso de ortosili-h
5 cato de tetraetilo; Para realizar la reaccibn de'polime- ? 
- rizacibn, el ortosilicato de tetraetilo se disuelve en B
un vehfculo adecuado, tal como etilenglicol monoetileter,z

: que expende la Dow Chemical Company con el nombre regis-if

i

 tilenglicoles. El pH de la solucidn se hace 4cido medianp;}

te adicidn de 4cidos convencionales, como el deido clor- :

hidrico, y se mantiene en la zona comprendida entre 1 y'6§
R T
aproximadamente. La reaccién es exotérmica y la tempera-

1
i
i
!

‘tura va en aumento hasta que la totalidad del soluto se

' constante durante un cierto periodo de tiempo y después

{
empieza a disminuir lentamente, 1o que indica que la reac-

cién ha conclufdo. Esta reaccidn se.completa, por lo gene%

' ral, en menos de tres dfas,

El éster, titanato de tetra-alcohilo, se afiade é

i al medio de reaccifn después de que se ha completado la

"reaccibén de polimerizacibn del ortosilicato. Ia cantidad °

fde titanato de tetra-alcohilo que se utiliza en la reac=

 ¢ibn se encuentra comprendida, por lo general, entre el

. 0,1 y el 15 por ciento en peso, calculado sobre la base

%del peso del ortosilicato de tetra-etilo empleado en la

reaccifn. La reaccién se efectia, generalmente, a tempe-

‘ratura ambiente o ligeramente superior a la ambiente. la

freaccién prosigue suavemente y por lo general, se alcanza

- el equilibrio entre 1 y 5 horas, aproximadamente. Durante

' la reaccibn, el polfmero del silicato reacciona con el

-G
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- cohol, en equilibrio. Si se deja que el alcohol escape

del medio de reaccién, la reaccibn prosigue hasta comple-f
tarse y forma un polimero titenato-silicato reticulado,

En el equilibrio se forme un polimero titanato-
gilicato de baja magnitud molecular, que es soluble en -
etilenglicol monocetileter y tiene una viscosidad en solu-
cién, comprendida entre 1-5 centipoises, medida con un

viscos{metro Brookfield.
El producto final formado al liberar al alcohol,

es un polimero titanato-silicato reticulado, de elevada .

nagnitud molecular, insoluble en etilenglicol monoetileter

; ¥y en la mayor parte de los disolventes,

Durante la reaccibn de polimerizacibn, se for—
me un gal que se observa con facilidad. A medida que se
forma el polimero titanato-silicato, la viscosidad de la °
solucibén sufre un incremento muy lento con el tiempo. Sin

embargo, a medida que la cadena polimera se extiende y

:el grado de reticulacidn aumenta, la viscosidad de la so--
luciénm empieza a sufrir un incremento relativamente répi-‘
. do con el tiempo. Esta elevacibén de la viscosidad se re-
fleja en un aumento de la viscosidad de la solucién y ello

hace posible el sacar hilos del polimero, de la solucidn,

cada vez més largos. En algin punto, durante la reaccién,
tiene luger la gelificacifn y es imposible sacar con pos~
terioridad ningin hilo de la solucibn, El tiempo que se ne

cesita para la gelificacién es inversamente proporecional

a la cantidad de titanato afiadido,

Esta reaceidn puede efectuarse o bien en un

sistema cerrado, o en uno abierto, en contacto con la
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. -atmbésfera, o en vacio. La reaccidén se verifica suavemen~ !

3 sty MANGE A 4TI 2P TR A

.-po comparable, en condiciones de reaccidn similares.

.y el ester, titanato de tetra-alcohilo para formar el

: producto de reaccién raticular, tiene lugar como sigue:

+
: gR
.~ 0-5i-11-0-5i-0 AU

% te en contacto con la atmésfera, pero debe tenerse cui-

? dado de controlaer lé cantidad de humedad presente, para

; que el ortosilicato no se hidrolice completamente. La

' reaccidn puede efectuarse en un sistema cerrado, pefo enf}
? estas condiciones se necesita generalmente un periodo de :<
; varios dfas antes de alcanzar el punto de gelificacién.

; En vacio, en el que el aire estd excluido, pero en el

que se eliminan subproductos volétiles de la polimerizafré'
cibn, sé desarrolla une ceapa de polfmero, dura, entre hc4?
ra y media y dos horas o ligeramente nés. Un polimero de'E
silicato sin titanato no forma capa en un periodo de tiemé

i
Adn cuando no se desea limitar por ninguna teo-!

. r{a, lo que respecta al mecanismo de la reaccifn o a la

férmule estructural del producto finel resultante, se %

} i
! piensa que la reaccibn entre el ortosilicato de tetraetilo

l

H 0
]
~ Si-O-?i—O-Si-O ~

OR

: ' ' | %

: (1) r~ 0-si-OH + (R-0) g TE90-Si-0-Ti (OR),
: b o + ROH

OR

‘ T - :

. (2) v 0=Si-0=Ti-0-R + HO-Si-0 OR ;

. ' : !

b | l |

oR > A O-SI-0-M-0-51-0 A |

| OR

' (3) Y 0-51-0 v ~ 0-81-0 ~v

br



Se ha encontrado que la adicién de una pequeﬁaj
cantidad de borato de trimetilo facilita la mezela del
ortosilicato de tetraetilo y el titanato, Se desconcce
81 el borato de trimetilo actia como catalizador de la

5 reaccién o si, simplemente, tiene algln factor disolven-
te sobre el titanato. Se ha encontrado que es basgtante |
adecuada, por lo general, una cantidad de borato de tri- -
metilo comprendida entre 2 y 4 partes en peso, aproxima=- . -
damente, calculada sobre la base del peso del titanato de

10 tetra~-alcohilo.

Cuendo los polimeros titanato-silicato hen de
ser empleados en composiciones de recubrimiento, la reac~

~cibn entre el titanato ¥y el silicato se efectde haste que:
el polimero.silicato—titanato esté en equilibrio con el

15 alcohol formado durante la reaccién. Las condiciones de

' la reaccifn se mantienen de tal manera, que se impide

| que el alcohol, volétil, formado durante la reaccifn, es-'
cape., Esta soluclién de polimero titanato-silicato de ba~

- Jo peso molecular puede emplearse, entonces, como vehicu-

20 lo para polvos metdlicos tales como zine, teniendo la ma-
yoar parte de las particulas temafios comprendidos entre 1 -
¥ 15 micras aproximadamente. Por ejemplo, se ha encontra-
do que la adicibn de 7,25 Kgs. aproximadamente de zinc |
pulverizado a 2,26 kgs. aproximadamente de polimero tita-

25 nato~silicato, forma una composicién que puede aplicarse
a las superficies ferrosas mediante pulverizacibn o apli-
-cacibén con brocha., Despuds de la aplicacién a la superficie
ferrosa, el alcohol presente en la composicifnsse evapora
¥ la reaccién se completa y forma un polimero titanato-

30 gilicato reticular de peso molecular elevado que se adhie-

7.7.68 ' -G



; re firmemente & la superficie y produce una capa dura, é

; lisa y seca: 7 :

. Al preparar composiciones de recubrimiento,

f particularmente indicadas para su aplicacién a superfi-ifr
5 z cies ferrosas, se emplean de 1 a 4 partes, aproximadamen%‘

; te, de una composicidn metdlica pulverizada, por parte de
composicibén de polimero. Ademds del polvo metdlico que :
. constituye la parte predominante de la composiciédn meté-i
z lica, pueden incorporarse, en la composicién metdlica,

10 f otros ingredientes tales como arcilla atapulgita, pigmen{

tos ¥ mica.

Se ha descubierto que los polimeros titanato-

silicato de esta invencifbn, tienen muchas ventajas sobre

los polimeros de ortosilicato de la téenica anterior. Por

15 % ejemplo, los polimeros titanato-silicato de esta inven—
% cibn, tienen curados mis rdpidos a humedades mds bajas y é
2 no dependen de la humedad atmosférica para su curado, a i
é diferencia de los polimeros de qrtdsilicato. Adends se
% ha visto, que los polimeros titanato-silicato de esta ine
20 % vencibn, dén mejor adhesién uniforme a causa de sus su-
' periores propiedades de humedecimiento ¥ permiten una me-

fjor dispersién de los pigmentos, lo que dé por resultado,

écapas més lisas que las de los polimeros de ortosilicato.’

: Los siguientes ejemplos aclaren la invencifn vy !
25 - pueden hacerse modificaciones evidentes, sin apartarse del
: ; i

‘espiritu y del campo de la mismel |
- EJENMPLO 1
- 29 AMELO ' _ |

Se prepar§ una solucibn que contenfa 100 g, de .

ortosilicato de tetraetilo disueltos en 100 g. de etilen—

30 "glicol monoetiléter, y a esta solucibn se afiadieron 11 g;

%07068 : -10-
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de una solucidn acuosa dilufde de &cido clorhidrico ( 6

ml. de solucién acuosa de 4cido clorhidrico al 37%, por

- litro de agua). La adicibn del 4cido acuoso motivd el

que tuviera lugar una reaccibn exotérmica. La solucién ds.
pre-polimero resultante, se dejb estar durante un periodo’
de tres dfas aproximadamente, pare asegurarse de que la -

reaceién hebia alcanzado el equilibrio. Después de este

‘ tiempo, se afladieron 1,1 ml. de borato de trimetilo y

después 1,0 ml. de titanato de tetra-(2-etilhexilo) y la

reaccién se efectubd en una vasija abierta. Tuvo lugar una.

- polimerizacién adicional y se obtuvo un polimero curado e
;el espacio de un dfa. ‘

 EJRMPTO 2.

Siguiendo la forma de proceder del Ejemplo 1,

' se afiadieron 5,0 ml. de titenato de tetra-(2-etilhexilo)
. ¥ la reaccifn se efectud en una vasija abierta. Tuvo lu-
igar una polimerizacibén adicional y se obituvo un polimero :

curado en el espaclo de un dfa,

EJEMPLO 3

Siguiendo el procedimlento del Ejemplo 1, se aﬁa—

dieron 10 ml. de titanato de tetra=-(2-stilhexilo) y se
_efectud la reaccidn en una vasija abierta. Tuvo lugar una;
;polimerizacién adicional y se obtuvo un polimero curado en

el espacio de un dia.

EJEMPLO 4 _
Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1, se

afiadieron 15 ml. de titanato de tetra-(2-etilhexilo) y se

~efectud la reaccién en una vasija abierta. Tuvo lugar una

polimerizacibn adicional y se obtuvo un polimero curado

‘en el espacio de un dia,

-11~



EJEMPLO 5 o
Siguiendo el procedimiento del Ejem;plo 1, se
afiadieron 20 ml. de titanato de tetra-(2-etilhexilo) v
se verificd la reaccifn en una vasija ablerta. Ia reac~
5 - cifn no dib una capa de polimero adecuade.
- EJEMPLO 6. 7
7 Eéte Ejemplo demuestra el efecto que tiemne la
g adicifn de cantidades crecientes de titanato, sobre el
; grado de polimerizacién,

10 : A parciones de 100 ml. de una solucién de re-

B
i

| serva de polimero de ortosilicato, se afisdiercn las si-

E guientes cantidades, pesadas de éster, titanato de te#ra-f
' aleohilo (TOT). ’

15 Juestra Poso: TOT TOT Moles/litro
1 0,930 . 1,65 x 102
| 2 1,859 3,39 i
S 3,705 6,59 |
4 79413 13,15
20

Estas soluciones se mezclaron ¥y calentaron en .
zun bafio de temperatura constante, mantenido 2 60,0 ~ 60,l§
- C. La viscosidad fué registrada s diversés iﬁtervalos de -
%tiempo, sefialados por t; (t. = tiempo de mezclado). Bstos

25 -resultados estén indicados en la Tabla I

7.7.68 ﬁ ~12-
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]

$ (seg) v (wps) %

9,600
16,500
19,650
24,700
33.900

3.8
3.6
4.0
4.2
4.8

9,700
16,000
18,800
24,300
32,600

Iro

I

4.0
4.6
5.4
6.6
8.6

TABLA I  MUSESTRA
3
] u
9.900 4.8
15.700 5.4
19.100 6.4
24.000 8.6
32,300 17,6
~13-

t

10,000
15.300
18.700
23,600
31,800



FUZSTRA

e

4.8
5.4
6.4
8.6
1746

-13~

EX

k1

10,000
15,300
18.700
23.600
31.800

[

14

5.2
6.6
8.0
11.0
24.0

ki

10,200
12,500
14,900
18,300
21.900
23.300
26,400
28.700
31.4Y%

I

Is

504
5.8
Te2
8.2
1l.2
12.2
17.2
24,0
42,0




10

15

20

25

30

7.7.68

i hfidrico y el agua se mezclan entonces, y esta mezcla se

. afiade 8 1la de ortosilicato de tetraetiloy disolvente. En-

| hexilo) & la solucibn polimera de ortosilicato y se deja

que la reaccién prosige hasta alcanzar el equilibrioi

| de polimero, titanato-silicato, con agitacibn, una com-

. posicifn de polvo de zinc que tiene la siguiente férmula

He A ‘l%“
11 2 ud *‘\gid ;f}f'ru
“:ﬁ"-‘:‘- it n'xg"‘

Esta’claro segin se desprende de estos datos,

que la viscosidad es funecién de la concentracibn del ti=-

tanato de tetra-alcohilo y que, cuando se aumenta la con-

centracién de titansto, la viscosidad de la solucién au-

mentafy

EJEMPLO 7 o
La férmula sigulente representa una férmuls ti—é

pica de los materiales que pueden utilizarse en la fbrﬁa-

elén de las composiciones polimeras de esta invencibny

Ortosilicato de tetraetilo 100 partes
Etilenglicol monoetileter 100 "
Agua i "
HCL (37%) 0,08 ¥
Borato de trimetilo 4,22 "
Ditanato de tetra-C-2-etilhexilo) 4,30

Se mezclan primeramente el ortosilicat6 de te-

traetilo y o1 etilenglicol monoetil éter. El deido clor-

tonces se deja estar la mezcla total durante unos tres
d{as, a temperatura ambiente, con objeto de permitir la !

!
hidrélisis parciel del artosilicato. Se afiaden después |

el borato de trimetilo y el titanato de tetra (2-efil-

Se afinden entonces, lentamente a la solucibn

tdpicay
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! ta Invencidn, se prepard como sigue: f

Zinc en polvo 87 partes

Dibxido de silicio 3 :
Agente espesante arcilloso 2 " f
Mica-grafito 4,5 "
Pigmento 1 ?
Pibras de asbesto 2,5 0

Después de agitar, la composicién se aplica a
superficies ferrosas como recubrimiento protector; ,

EJEMPLO COMPARATIVO

Con objeto de poner de manifiesto las diferen— .
cias de propiedades entre las composiciones polimeras tié
tanato~silicato de este inveneidn y los polimeros de;or-g
tosilicato,. se efectud la siguiente experiencia. Se pré-§
pararon dos composiciones: | o

La composicién A, que es una composicién de es~
!

i

Se mezeclaron 3,3 partes en peso de una prepara{

i
]
E

cién de polvo de zine con 1 parte en pesh de una solucié;
parcialmente hidrolizada silisato de etilo y titanio, qué
contenfa un pequefio porcentaje de borato de trimetilo. :
Se mezcld mecénicamente durante 10 minutos, |

La composicién B,que es una composicibn de si-§
licato, se prepard como sigue: %

Se mezeclaron 3,3 partes en peso de una prepara-z
cién de polvo de zinc de idéntico lote al empleado en la‘
Composicién "A" con 1 parte en peso de una solucidn de
silicato de étilo, pvarcialmente hidrolizada. Se mezcld
mecdnicamente durante 10 minutos.

Se observl, en ambas soluciones, la wniformi-

dad de mezcla, la viscosidad y la sedimentacidn de séli-

-15-
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|

i

- na, de 15,2 x 6,45 cm. se pulverizd con la composicién 4,

dos. Se obtuvieron los siguientes resultados:

Composicibn A Composicibébn B

Uniformidad de mezcla excelente Flota, ripidamente,

A )

pigmento verde en la

i

parte superior de lé

nezela. i

Viscosidad 250 cps. 210 cps, §
Sedimentacidén de s6li- ?
dos Muy pequefia Considerable |

(30 minutos) Aprox. 5% Aprox, 40%

Es evidente, segln estos resultadcs, que la

composicién B tenfa una dispersién mala, como lo indica

el plgmento verde que flotaba sobre la parte superior deg
la composicidn. La viscosidad més elevada de 1la Composi-;
cién A, indica una mejor uniformidad de la mezcla. Ia sei
dimentacibn de s6lidos en la composicién B, es un incon-i
veniente, ya que durante la aplicacién del material a

una superficie, es necesario una agitecibén constante paral

i

asegurar el dep6sit6, en la capa, de la cantidad adecua- :
da de sblidos, '

Una plancha de acero, tratada con chorro de are-
Una plancha idéntica se pulverizé con la Composicién B.
Después de la pulverizacién cada plancha se colocd en un
refrigerador a temperatura de 1,72C y humedad relativa
del 50%, La temperatura y la humedad fueron comprobadas
con termémetro e hidrémetro.

Se comprobd en las planchas la capacidad de

. .
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pulverizacibn, agrietamiento, color, curado y dureza.

Los resultados de los ensayos de cada una de estas I o~

piedades fueron los siguientess

Capacidad de pulveriza-

eidny

Agrietamiento

Color

Curado (1,690 ¥y 504 de

humedad relativaj -

17~

Plancha recubierta Plancha recu-;
con la Comp. A bierta con la

Comp. B

Exceleni:e ysin

Excelente con 0,2 embargo a-

mm. aplicados y 0,15 mm. el :
sin colgar. recubrimisnto
cuelga: ;

No se aprecian Se apreciax_: si;g
signos de agrieta nos de ag,cie'l%_g
miento a 0,2 mm. miento a 0,15
mm, .
Color verde pdli Gris intensog
do, uniforme, ex~ con un ligero;'
gelente. tono verdey *
Libre de rugosidad Iibre de rugo_f-
en 60 minutos. Duro sidad en 45
en 9 horas.Después minutos.Dum)%
de 24 horas el cura en 6 horas.
do se acelerd répi- Duro, pero mfés
demente y no hubo blando que .Aj,
grietas visibles a con grietas
0,18-02 mm; que van en |
aumento. La
capa mostrd
que continuab;a
el curado a vfe-
locidad mis baéja

que en A,

|
i
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mo espesor de capa que la Composicibn B, gue colgaba de

Ensayo. del cuchillo  Capa dura y dificil la capa fué
de lavantar. facilmente

levantadae.

|
!

Los resultados de los ensayos indican que la .
composicibn A exhibe mejores propiedades de humedecimiéﬁj

+to que la Composicifm 8 y la capa no colgaba para unmié-

mala manera. La diferencia en el color entre plancha re-
cubierta con la Composicidn A y la recubierta con la com-
posicién B, indica que la dispersibén de la Composicién A
fué muy superior. El agrietamiento de la composicibn Ba!
menos espesor de capa, fué visible a simple vista;VCuanF
do tal agrietamiento tiene lugar, la aplicacibn debe le-
vantarse y volverse a recubrir la superficie. Aln cuando
la Composicién A endurecid més lentamente, al desecar a ;

baja temperatura, alcanz su curadd en un intervalo de

24 horas. Por otra parte, la Composicién B dib una capa |
quebradizae, que continusba curéndose, como puso de mani-=
fiesta el ensayo del cuchillo.

Esta solicitud que ha sido presentada en Esta-‘
dos Unidos de América, el 12 de Mayo de 1.967, N¢ 637930i
se acoge 2 los beneficios del art? 51 del vigenté Estatu-
to sotre Propiedad Industrielly

~18~
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i etilhexilo y el titanato de tetrakis isopropilo.

3
B, s &

N O T A

Los puntos de invencibn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de pa-
tente de invencidn en Espafia por VEINTE afios son los'si-;
guientes: ;
1.-Un método para preparar una composicidn po-i
limera, qQue se caracteriza por hacer reaccionar (a) un i
éster, titanato de tetra alcohilo, de férmula general 0y
(OR) en le que R es un radical alcohilo que tiene de 1 z
a 12 &tomos de carbono, con (b) los productos de reac- :
cibn, polimeros de bajo peso molecular, que resultan de :
la hidrblisis pafeial de ortosilicato de tetraetilo, en i
wn medio acuoso 4cido que contiene menos de la cantidad §
estequiométrica de sgua, calculada sobre la base del pe- %
so de dicho silicato. _ :

2.-Un método, segin la reivindicacifn 1, carac-i
terizado por el hecho de emplear, para obtener dicho com-%
ponente (b), entre 5 y 35 partes en peso, aproximadamentei
de agua por 100 partes en peso de dicho silicato’s §

3.~ Un método, segin la reivindicacién 1 6 2, '
caracterizado por el hecho de escoger dichos ésteres, ti—§

tanatos de tetra alcohilo, entre el titanato de totrakis ;

4.~ Un método, segin le reivindicacién 1, 2 &

' 3, caracterizado por el hecho de realizar la reaccibn de f

los componentes (a) y (b) en presencia de una pequefia §

eantidad de borato de trimetiloa

5.-Un método segin cualquiera de las reivindicaé

-19- ;
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ciones 1l- 4, caracterizado por el hecho de permitif“qﬁe
continfe dicha reaccibén de los componentes (a) y (b),
hasta que se forme un polfmero titanato - siliecato, que

estd en equilibrio con el alcohol producido;

6.~ Un método, segin cualquiera de las reivind%-
caciones 1 - 5, caracterizado por el hecho de dispersar E

H

una sustancia pulverulenta metélica, preferiblemente ziné,

en la solucibn de polimero titanato - silicato, de bajo ?
peso molecular:
7.-Un método para preparar unae composicibn !
polimera,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, y con los fines que se han especificado;
Esta Memoria consta de veinte hojas escritas a

méquina por una sola cara,

o5
Magrsa, V2

P. A,

Jus/ ~20-
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