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"Procedimiento para la obiencidén de composiciones

organopolisiloxanicas vuleanizables en caliente™.

t

é;Zéédbnﬁw RHONE~FOULENC S.A., entidad francesa, residente

en: 22, Avenus Montaigne, PARIS~-8e, PFrancia.

Ia presente invencidn tiene por por objeto
composidioneé organopolisiloxanicas vulcanizablés en
caliente en elagtdémeros microcelulares suto-adheren-
tes, los elastémeros vulcanizazdos resultantes y el em

5 pléo de estos elastdénmeros.

Mod. 613
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Ya se ha descrito (patentes f?gadesas 1 204 897,
¥ 1 205 990 y 1 238 946 por ejemplo), elastémeros fusibles,

auto~adherentes, preparados a partir de composiciones orga

n031liclcas endurecibles en caliente, que contienen un Ge-

rivado del boro 0 el producto de reaccidén de un derlvadc

del boro con un organopolisiloxano. Istos elastémeros,

cuando son enrollados con recubrimiento parcial sobre un
conductor, se sueldan entre si al cabo de un cierto tiem—

' po, que puede ir de algunas decenas de minutos a algunas

horas., Al cabo de este tiempo, las partes superpuestas

. de las cintas de elastémeros se sueldan y el enrollamien~

. to se vuelve un manguito continuo. Esta propiedad de av-

to-adhesidén permite utilizer tales glastémeros para for-
ﬁar aislantes'eléotricos por simple enrollamiento alrede-
dor de conductores, asl como para la reparacién de tube-
rias, caﬁeriae y conductos de cualguier naturaleza.

Sim embargo; mientras que la fusidén de las diferentes ca-
pas de cinta no se he realizado, tales enrollamientos son
susceptibies de deshacerse, bajo el efecto de frotamien—
tos ¢ trepidaciones por ejemplo.

Por otra parte, se sabe que tales elastdmeros
auto-adherentes se adhieren poco 6 no se adhieren sobre
otros materiales (vatente frencesa 1 204 897) y, en parti
cular, gque presentan frente a elastémeros siliconados
usuales una adherencia pequeila que no resiste esfuerzos
de deséegado wn poco importantes. EBste inconveniente eli
mine précticamente su empleo para la realizacién Ge ensam
blajes entre elastdmeros organosilicicos de tipo semejan~
tes 6 diferentes ¥y para la fijacidén sobre la superficie

de éstos elastémeros de elementos metdlicos, bor ejemplo
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eleotrodos 6 empuiiaduras. Por este razén actﬁalmento Lu
téonica utilizada prdcticamente para fijar electrodos uu-
bre elestémeros conductores en vista de la realizacién d.
elenentos de calefaccién consiste en injertar 6 en oo;or
éotos elootrodos (patente francesa 1 436 366) lo que no
oonstituye el medio mas ventajoso. Igualmente se ha pro
puesto pegur los electrodos por medio de una composicidn
orgunosilicica vulcanizable a temperatura ambiente, pero
estu pegado en a menudo insuficiente y es deseadble f£ijar
antes ol olectrodo subre el soporte por otros medios, por
ajemplo los desoritos en la patente inglesa 1 040 8T
(pds. 2, linens 32 a 39). _ )

Ia presente invencién se propone proporcionar
ccaposiociones orgnno?oliailox(nions vuleanizables en oa-
lionte en elastdémoros que posean la propiedad de soldarsc
a 81 aoismas casi 1ustantd;anmonte. Se propone igualment.
proporcionar composiciones vuloanizables en clastéumeros
qQue posoan una adherencia Ifrente a elastbmeros siligona-
dos superior a la do los elastdmeros fusibles auto-adhe-
rentos hubitunlmente utilizados. Otras ventajas y ocarac-
toristican de entav composiciones rosultardn de la des~
oripecidn que sigue.,

' Ian composlcionen organcpolisiloxdnicas segun
la invencién comprenden (siendo las partes en pe30):

a)e«- 100 purtes do una goun diorzenopoliailoxdnice de
féramula:

)
R'0 iio R (1)
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en la que los simbolos R, idénticos'é'diferéﬂ%gg;vrepreseg
tan radicales hidrocarbonadoz, monovalentes, eventualmente
sustituidos; los simbolos R', idénticos 6 diferentes, re-
preéentan hidrégenc 6 wn grupo Si(R)3; n representa un ni~
merolentero de 1000 a 20.000; ademds 60 % al menos de la
totélidad de los simbolos R, son radicales metilo y 0,03 %
a 2 % son radicales vinilo; |

~ Db).- 4 a 12 partes de una goma organopolisiloxdnica re

~botadora formada por puesta en contacto en caliente de un

Gerivado oxigenado del boro con un organopolisiloxénico
flhido de viscogidad 3 a 1000 centipoises a 259C, que ten-
ga de 1,9 a 2 grupos orgdnicos por dtomos de siliclo, sien

d¢o las proporciones en presencia de un dtomo-gramo de boro

. contenido en el derivedo oxigenado del boro por 500 a 1500

g..del orgenopolisiloxéno liquido;

¢)e- 0,5 a 10 partes de agentes pordgenos;

d).~ 20 a 90 partes de cargas;

g)e- 1 a 6 partes de perdxidos orgénicos;

f£).- eventualmente, hasta 5 partes de agentes Plasti-~
ficantes. )

Ia goma diorganopolisiloxénica a) utilizable
segtin la invencidén puede estar terminada en cada extremi-
dad de su cadena por un grupo hidroxilo, triorganosiloxi-
lo 6 tener un grupo triorganosiloxilo en una extremidad y

un grupo hidroxilo en la otra. De preferencia, se utili

.za una goma en ldé cual el valor de n y la naturaleza de

los radicales R sean tales que la viscosidad esté situg
da entre 2 x 106 y 108 ¢Po & 252C, A tltulo indicetivo,
los radicales R pueden ser radicales alguilo que tengan

de 1 a 3 4tomos de carbono tales como metilo, etilo, pro-
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pilo; radicales alguilo sustitufdo por &tomos de haldgeno
¢ un grupo ciano tal como trifluor-3,3,3 propilo, teta-

cisnoetilo, gamma-cianopropilo; el radical vinilo; el ra-
dica; difluor-2,2 ciclopropilo y el radical fenilo susti-
tuidb 6 no por dtomos de haldgeno. Ia preparacidn de eé;

tasﬂgomas diorganopolisiloxdnicas esta .descerita en dife-

“rentes patentes, por ejemplo las. patentes francesas

1 329 088, 1 382 285 y 1 451 269.
Ia goma diorganopolisiloxdnica rebotadora b)

puede prepararse por calenitamiento de un derivado oxigena

. do del boro tal como el anhidrido bérico, los deidos bori

. co8 ¥y sus ésteres con un organopolisiloxano liquido hasta

obtencién de una mesa pléstica y rebotadors, pero sin.en~
bargo deleznable. El organopolisiloiano liquido puede -
prepararse por hidrolisis yfcondensacién‘de un diorgano-—
diclorosilano que contenga una ﬁequeﬁa proporcién de un
organotriclorosilano y eventualmente de un iriorganoclorg

silano 6 de un tetracloruro de silicio & de un éster sili

cico, de msnera de tener 1,9 a 2 grupos orgdnicos por 4to

mo de silicio. Estos grupos pueden elegirse entre los ra
dicales alquilo teles como metilo, etilo, propilo; los xgi
dicales alquilo halogenados taies como %rifluor-3,3,3'Prg
pilo;'trifluor—4,4,4 butilo; los radicsles cizsnoalquilo

cono beta-~ciancetilo y gamma-ciznopropilo; el radical vi-
nilo; el radical fenilo halogenado 6 no. Ia viscosidad

deilos‘organopolisiloxanos liquidos de partida varia gene
ralmente entre 3 & 1000 centipoises a 252C; en cuanto a

la cantided Ge Gerivado oxigenado del boro, gue puede ser
definida por su peso en boro, es generalmente de ﬁn gtono

~gramo de boro por 500 a 1500 g &é,ofgqnbpdlisiloxano'li- '
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quido. Ia temperatura a la cual se efectis la reaccidén
del derivedo del boro con el,organ0poliéiioxano llgquido
ge sitla generalmente entre 150 y 2502C y la duraeién'
del calentamiento es Gel orden de 3 a 20 horas. Ia caﬁtg
dad.de goma rebotadora empleada puede vearier entre 4 y 12
partes en peso por 100 partes de goma diorgsnopolisiloxa-
nice de férmula (1). Esta goma rebotadora es el factor
que asegura la auto-adherencia de 1los elastdmeros obteni-
dos a partir de las composiciones segiun la invencidn,

Ia estructura celular de los elasidmeros que rg
sultan de las composiciones de la invencién estd provbca—
da por el desprendimiento de un gas iﬁerte, principalmen— .
te-de nitrégeno, en el seno de las composiciones Gurante
el periodo de reticulacidén. Parza este hecho,'se incorpo-
re 'a las ¢omposiciones uno o varios agentes pordégenos,
por ejemplo la N,N'dinitroso-N,N'dimétilﬁereftalamiaa, la
dinitrosopentametilentetranina el -agobis-isobutironitrilo;
0,5 & 10 partes en peso de agente por 100 partes de gome
de férmula (I) son convenientes. '

Ias cergas pueden elegirse entre las silices de
combustidén con gran superficie especifica, las silices de
precipitecion igualmente con gran superficie especifica y
log negros de carbono reforzantes mds variados tales como -
losg conductores de la clectricidad, Is perticularmente
apropiado, para mejorar el poder reforzante de las sili-
ces, tratarlas por un organopolisiloxano tal como el octa
metilciclotetrasiloxano. X1 didmetreo medio de las parti-
culas que conétituyen las cerges es del crden de algunas

milimicras 6 de algunas decenas de milimicras., Ia cantie

dad -de carga utilizede depende de la naturaleza de estas



5.

~10.

20,

25.

30,

general, se utilizan 20 a 90 partes de cergas por 100

partes de goma diorganopolisiloxdnica de férmula (I).
Ia reticulacién de las composiciones se efectua
bajo la accién de un perdxido orgénico 6 de une mezcla de

peroéxidos orgdnicos. Como ejemplos de tales productos

. se pueden citar el perdxido de cumiio, el perdéxido de bhen

zoilo, el perbenzoato de terciobutilo, el peroxido de di-
cloro-2,4 bengzoilo, el peroxido de diterciobutilo y el

percarbonato de 0,0.terciobutilo y de O.isopropilc. Can-

" tidades que van de 1 a 6 parteé por 100 partes de gone

* diorganopolisiloxdnice Qe férmula (I) permiten wna re- . .

ticulacidén eficaz,

Para evitar el endurecimiento de las composicig
nes durente el almecenamiento, es deseabie afisdirles uno
6 varios compuestos organosilicicos due jueéan el papel

de plastificante; como ejemplos de tales compuestos, se

_pueden citar el (tetramet;ietilendioxi)dimetilsilano, el>

difenilsilanodiol, los aceites hidroxilados 6 alcoxilados;
otros compuestos utilizables estén citados en las pateﬁ-
tes francesas 1 111 969 y 1 161 094 y americana 2 890 188,
Ia cantidad de plastificante no sobrepasa generalmente
por 5 partes por 100 partes de la goma Ge férmula (I).

Para preparar las composiciones de la invencidn,
103 diferentes cpmponentes que gcaban Ge enumerarse sSon
Intimamente mezcledos por medio de dispositivos habitua-
les de la indugtrie del caucho. En particular, se pue-
den dispersar, en primer lugér, de wna forma homogénes las

cargas, los agentes plastificantes y. pordgencs y de los ad

yuventes tales como pigmentos,_antioxidgntes ¥y estabilizen
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tes en la goma diorganopolisiloxénica'de férmﬁiQ.(I){

A continuscidén se afiade, utilizando por ejéﬁplo uwn mezcla—
dor con dos c¢ilindros, la_goma rebotadora, de ﬁreferencia
celentando la mezela hacia 80-1002C; cuando la goma rebo-
tedore estd totalmente ipcorporada se puede abandonar la
meﬁéla a la temperaturs anbiente y no afiedir el perdxido

orgénico mds que en el momento Ge su wtilizacidn ¢ bien

-afiadir innediestamente el perdéxido orgénico. Cualguiera

que sea el proceso sdoptedo, las composiciones cataliza-
das pueden transformarse por extrusién y calandrado en hg
jas, cintes, bandas y perfiles. Los diferentes artieun-
los endureciendo finalmente en elastbueros por simple ca-
lentamiento 8l gire libre g temperaturas gque pueden esca- -

lonarse de 1502 a 280sC. Ia duracién del calentamiento

-varia con' la temperaturs, generalmente es de varios minu-

tos hacia 15090 y Ge algunas decenas de gegundos hacia
280¢c,

4 Durente este calentaniento simultdnearmente las
compoéicioﬁes endurecicas y el agente pordgeno éé descon-
pone liberando un gas inerte en el interior del elastéme~
ro. Resultan elastémeros organosilicicos auto-adherentes
¥y microcelulares.

Ias apliceciones de estos elastdémeros fusibles
¥ celuleres son miltiples e interesantes. En electricided,

pueden servir para aislar conductores por simple enrolla-

‘miento alrededor de estos Wltimos en forma de cintas adhg

sivas, Fuera del donminio de la electricidad, pueden
ser wtilizedos para rellenar les fugas de las tubuleduras
¥y conductos que transportan agua tales como las canaliza-

ciones de aparatos sanitarios, radiadores y calderas.
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En éstos dos tipos de aplicacién; se obtienen con los pro
Guctos de la invencion, tan pronto terminado el enrolla-
miento, una vaina continua, que elimina todo riesgo de
deqenrollamiento cono cqnsecugncia de chogues 6 irepide-

ciones.

Adends, pueden servir para fijer elementos de

"una naturaleza cualguiera metdlice por ejemplo, sobre los

elagtomeros siliconados, como empufiaduras, bandas, moti-
vos ornamentales. Una aplicacién notable es la fijacién
de electrodes conductores sobre elastoézeros o~gan0311101

cos gque contengan como carga un negro conductor de elec~

“tricided, con el fin de realizer elementos calentadores

por ejemplo tales como se d?scriben,en les patentes fran
cesas 1 344 405 6 1 436 366. '

Para fijar los electrodos se les coloca a 1¢
largo de dos bordes opuestos de una placza, de una banda
6 de una cinta en elastéméro conductor y se coloca sobre
tods su longitud una cinta celular auto-adherente proce-
dente del endurecimiento de las composiciones de la in-
vencién, de anchura superior a la de los electrodos que se
pega sobre el elastémero conductor por gimple presidn ma-
nual, Esta técnice reemplezae venfajosamente los enco-
ledos, pegados y cosidos utilizados actuelmente que, en

particular exigen mucho tiempo y ne dan siempre resulta-

" dos satisfaétoribs.

Los elastdémeros ceiulares y fusibles pucden atln
emplearse como placas y cintes de pegar nara ensamblar en
tre sl elastémeros organosmli01cos de lz mismas naturaleza
6 de natursleza diferente; ésta avllc&c16n rinde zrandes

servicios cuendo los elastémeros’ orgenosilicicos juegan
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el papel de revestimientos protectores de piez

as-y‘dispo—

sitivos frégiles tales como electrdnicos que necesitan

gser reforzados como consecuencia de cuarteados 6 de un

gumento de los coeficiehtes de seguridad.

Los ejemplos siguientes ilustran la invencién -

gin limitarla, y muestren como puede llevarse a la précti

ca.

| BJEMPIO 1

Se prepara una composicién homégenea A1, mezclan

do por medio de un nezclador de éos cilindros, los ingre-

~ dientes sigulentes:

.goma dimetilpoligiloxdnica con grupos

hidroxilos terminales gue contengan 0,20%
en peso de motivos6metilvinilsiloxi, de
viscosided 18 x 10° cPo & 252C.c.ccececss

gilice de combustidén con gran superficie
especifica tratada por octametilciclote-
trasiloxano.lO.C...l‘.'.‘...."l.l.l'.'l'

goma metilpolisiloxénica "rebotadora" pre

parade como se describe méds adelante.....

aceite X, W ~dihidroximetilpolisiloxdni-
co (13 % en peso de grupos hidroxilos,

‘viscosidad 40 centipoises & 252C)ecevense

pasta formada de N,N'dinitroso-N,N'dime-
tiltereftalamida y de un aceite ,W/-bis
(trimetilsiloxi)dimetilpolisiloxénica de
viscosidad 100.000 centipoises a 252C, en
la relacién 50/50‘.‘..Il.'.'...l..‘.....l

perbenzoato de terciobutilociecesssnceane

pasta formeda de peroxido de benzoiloe
de un aceite M , W -bis(trimetilsiloxi
dimetilpolisiloxénice de viscosidad 1000
centipoises a 252C, en la relascién 50/50.

100 2
36 .
6,8 g.
"1,35 g.
11 g
1,17 &
1,178,

la composicidén se extruye en una cinta RA1T que

se vulcaniza a continuacioén por paso durante 75 segundos

en un horno llevedo a una temperatura media de 180-2202C.

la cinta asi obtenide se presenta en forma de una materia-
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microcelular de 28 mm de ancha y 0,5 mm de espesor., Cuan-
do se la enrolla como gemi-recubrimiento alrededor de una
bapra conductora de cobre, se comprueba que instantdnee-
mentg las capas se sueldan para formar un revestimiento
uniforme, aislante y celular. |

d Si se efectia el miémo enrollaniento utiligando

una cinta RB1 procedente de una composicién Bl seme-

jante en todo punto a la precedente, salvo gque no contie-

ne los 11 g de pasia que contiens la N,R'dinitroseldl,N'di
metiltereftalanida, se observa que es preciso esperar al
menos 2 hores antes de obteher w revestimiento uniforme
que forme un todo homogéneo sin traza de enrollamiento.

Por otra parte,.se preparan tres elastdmeros de-

© tipo conocido por endurecimiento al aire ambiente de las

f

compogiciones sigulentes:

COMPOSICION K.~

(Composicién organopolisiloxdnica vulroanizable

a temperatura ambiente tras adicién de un catalizador)
- aceite > , W -dihidroxidimetilpolisi~ '
loxédnico de viscosidad 5000 centipodi-
ses a 259C que contiene 0,2 % en. peso

de grupos hidroxiloS.ieecesssseoscsns lQO
bl 6Xid0 de hieI‘I’O-......--.-.-.oo.-.aoo 65 g
b Silice de diatémeas.ooolcooco!l:‘loolt 25 g
- polisilicato de etilo de titulo 40 %

en peso de Sio20uouunno'o-uuo‘oqcnn.l 3 g
- producto de reaccién del dilaurato de

dibutilestafio con el 1 ortotitanato

de butilo, mezclados en la relacidn

ponderal 100/27, por calentamiento Gu

rante 3 horas a 1202C..ccereveevsncns 1 &g

Tras abandono durante 24 horas a temperatura
ambiente (202C) esia composicién se endursce en un elas-

témero.
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COMPOSICION IL.-
7 (Composicién orgaenopolisiloxénica vulcanizable

en elastémero a temperetura ambiente tras adicién de un

cafalizador)

- aceite X, W ~dihidroxidimetilpolisi-
loxénico de viscosidad 5000 centipoi-
ses a 259C que contiene 0,2 % en peso
de grupos hidrox 23108 s s e enennnnannes 100 g

- carbonato de caleio finamente dividido 40 g

" - poligilicato de etilo de titulo 40 %
en peso de Sio2.0lll.‘.“..‘l.‘.l..... 3 g

- producto de reeccidn del dilaurato de
dibutilestaiio con el ortotitenato de
butilo, mezclados en la relacién pon-
derel 100/27, por calentamiento duran )
_‘tejhorasa12090-.............--.-. 1 g

Tras abandono durante 24 horas a teumperatura

ambiente (202C) ésta composicién endurece en un elastémero.

COMPOSICION M.-

(Compo=ic16n orgenopolisiloxénica estable al
almacenamiento al abrigo de le humedad y vulcanizable en

elastémero a temperatura ambiente bajo la accibén del egua

" en estado liquido vapor) -

-~ aceite X, W -dihidroximetilpolisie-
loxdnico de viscosidad 20,000 centi
poises a 209C gue contiene 0,1 % en

peso de grupos nleroallos.......... 100 g
- 8llice de combustidén con gren super

ficie especifica.icisrcrsesssenncess 5 &
~ silice de diatoméas...iceessvossecns 25 g
- metiltrisacetoxisilanO.eeseseressss 4 &

Esta composicidn se transforme en un elastomero
por abandono durante 48 horas el aire ambiente (tempera-
tura 202C).

‘ Sobre la superficie de cada uno de-éstoé elastg

meros se colocan las cintas’ R41 y RB1 (por comparacién

¥y se les hace adherir aplicéndoles durdnte 30 segundos una
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presién de 5 bares. Por medio de un dinemémetro se mide
después la fuerze necesaria, expresada en Lg/cm, pare deg
pegar las cintas. Los resultados estdn reflejados en la

tablg siguiente:

Fuerze de despegedo Kg/cm.

Sobre elastdémero (Sobre elistémero Sobré elastdémerc
K M
Cinta RAT 0,250 0,145 0,290
Cinta RB1 0,120 10,090 0,090

Como se vé la .cinta A  tiene un poder adherente

-s0bre elasstémeros organopolisiloxdnice netamente superior
! .

& la de la cinta B,
Ia gome "rebotadora" 'se ha ?reparado a partir de
los productos siguientes: |
- dimetilpolisiloxano procedente de la
hidrolisis en medio eterado de una mezcla
de dimetildiclorosilano y de metiliriclo-~
rosilano, respectivamente en la relacién -
MOLEY 99/ 1eeereccrvoansovsasasssassaseses 196,5: &
~ AC1A0 DOTICO s ereaseeracrersanseraravarss 11,6 g
- cloruro férrico anhilrOscsvececesrsonsncs 0,33 8
Estos reactivos se llevan Pr&gresivamente aun
temperature préximas a 200%C, después se mantienen a ésta
temperatura una decena de horas pare eliminer aproximede-
mente 10 % en.pesd de productos voldtiles.
EJEPLO 2
Se preparan 3 composiciones A2, A3, A4, senme-
Jjantes a la del Ejemplo 1, salvo gque contienen respecti-

vamente 2-5, y 8 g (en lugar de 11 g) de la pasta formada
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de N,N'-dinitroso N,N'~dimetiltereftalamida’& de un aceite
De s W=bis(trimetilsiloxi)dimetilpolisiloxdnico de visco-
sidad 100.000 centpoises a 252C, en la relacién 50/50.

) Siguiendo el procedimiento indicado en el Ejem~
plo f, se febricen, a partir de estas tres composiciones;

¢intas microcelulares auto-adherentes RA2, RA3, RA4, que

se aplica sobre el elastémero M wutilizado en el ejemplo

1.y se nmide por medio de un dinamometro la fuersza necesa-

' ria, expresada en Kg/cm, para despegar las cintas. Se en

cuentra pare le cinta RA2: 0,130 Kg/cm, para la cinta

. RA3: 0,160 Kg/cm, y para la cinta RA4: 0,200 Kg/cm.

Estos valores son iguelmente superiores al esta~

EIBPLO 3

- Se prepara una composicién A5 mezclando, por

blegido en el Ejemplo,1.c§n la cinte RB1.

. me@io de un mezclador de dos cilindros los ingredientes

}
giguientes:

- goms dimetilpolisiloxdnice con radice-
les trimetilsiloxi terminales que con-
‘tiene 0,23 % en peso de motivos mefil-
vinilsiloxi, de viscogidad 25 x 10°% c¢Po
a25900.'O'..ll‘t‘l....’."".."l.l.‘. 100 g

~ negro de acetileno de superficie espe-
cifica 80 m2/g cuyo didmetro medio de )
particulas es de 27 mpecseereencieseaes 50 g

-~ goma metilpolisiloxénica "rebotadora"
utilizede en el EJenplo Teeeractceveses = 1,5 &

- pasta formada de N,N'-dinitroso N,N'-di
metiltereftalamida y de un sceite o, W =
Dbis(trimetilsiloxi)dimetilpolisiloxdnico
de viscosidad 100,000 centpoises a 2520,
en la relacion 50/50..cceeesanccnsascscesr 12 g

- perOXido de Oumilo...................... 4,258

A partir de esta composicién se prepara, siguien

do la técnica descrite en el Ejemplo 1, una cinta RA5
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microcelular auto-adherente conductora de 0,5 mm de espe-
sor y 28 mn de ancha, Esfa.cinta enrollada Como semi-Te-
cubriniento alrededor de una barra de naturaleza cualquie-
re. se suelda sobre si misme instentdneamente para foraar
una masa uniforme en la cual no se aprecian los enrolla-
mientos iniciales.

51 se eliminan los 12 g de vasta que contiene
la N,N‘~dinitroso-N,N'-dimetilteraftemida, la cinta RB5
que derive de esta nueve composicidn no se suelda sobre
gl misma mds que al cabo de 2 horas aproximadamente.

Se aplica cada una de las cintas RAS y RB5 so-
bre la superficie de los elastémeros X, L y M asi como
sobre un elastémero N obtenido tras vulcanizacidén en ca
liente (10 mn & 1502C bajo 50 bares y después 16 horas
en estufa ventilada a 2502C) de unz compdsicién que con-—
tiene: ' '

~ goma dimetilpolisiloxdnica con redica-

les hidroxilos terminales (0,20 % en

peso de motivos metilvin%lsiloxi; vig-

cosidad a 259C : 18 x 10° cPOsssseevss. 100 - g
~ gilice de combustién con gran superfi-

cie especifica tratada por octametilciew :

ClQ“ﬁetl‘aSiloxanOo..c.....--no.-oo.-e... 50 g
- acelte X , W ~dihidroxidimetilpolisilo~

xdnico (13 % en peso de grupos hidroxi-

los, viscosidad 40 centipoises a 259C). 1,35 g
- pasta formada de peroxido de dicloro-

-2,4 benzoilo y de un aceitel, w -bis

§trimetilsiloxi)dimetilpolisiloxénioo

viscosidad 1000 centipoises a 258C) en

larelacidn 50/50..0!0’!0..'!"’.‘.0‘... 1’9 g

Ias mecdidas de las fuerzas de despegado estdn consignadas

en la table siguiente:
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Fuerza de despegsdo, Xg/om.

Elastémero| Elastémero| Elasténero| Elastduero
L 4

K A N
© 5, Cinta RAS 0,220 0,150 0,215 | 0,450
Cinta RBS 0,159 0,080 0,165 0,315

e s o g i i e e s B e o G s . i St g S e T s o W B e s s ke S o i o e o B e s ——ﬁ
o ot S S i B P B U . B T s o s o o G - sSsme pog— %~ —— e e e

Se comprueba que la adherencia mostrada por la

‘cinta RA5 es en todos los casos superior a8 le mostrada por

10.
18- Cinta RBSo
BLEmL0 4
A © Del tejido de vidrio Gesengresado del tipo
" igatén®, que pese 87 g/m2 se presentdn en Formae de una
"cinte de 25 cm. de ancho 'y 0,08 mm. Ge espesor, estéd im-
15, - . .
pregnada por remojado en un baiio que comprende:
- goma dimetilpolisiloxdnice que contiene
0,23 % en peso de motivos metilvinilsie
, loxi utilizaeda en el Ejemplo 3ueesesess 100 g
~ @8ilice de combustién con gran superfi-.
cie especifice tretada por octametilei- -
clotetrasiloxanot‘lﬁl00.'00“0.‘0'0"'00 28 g.
20.
- gecaite 0<, W ~dihidroxidimetilpolizilo~
xdnico (13 % en peso de grupos hidroxi-
los, viscosidad 40 centipoises a 25¢C) 5,5 &
- tri(metoxi-2 etoxi)vinilsilanCessseeese 6,7 &
- pasta formada de peroxido de dicloro-
2,4 benzoilo de un aceite o<, W ~bis
(trimetilsiloxi)@imetilpolieiloxénico
25, de viscoslidad 1000 centipoises a 258C, -
- - enla I{elacién 50/50...0..‘.".....'." 2’8g
—-— tOlanO..-o-cooo.o...............o...oo ' 756g

Ia cinte, tras pasado por el baiio, atraviesa wn
horno vertical en el interior del cuzl sufre dos calenta-

30. mientos sucesivos, el une a 95¢C .durante 5 mn. el otro s -
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155¢C igualmente durante 5 mn, Ia capa de elagtémero si- .
licona que impregna el tejido de vidrio pesa 18 g/m2 apro

ximadanente,

. Be= Se deposita por calandrsdo sobre una de las dos

caras de la cinta precedentemente impregands, una cepa de

una composicidén organopolisiloxdnica endurecible en elas-

- - témero, preparada por mezcla sobre mezeclador &e dos cilin

~ dros de los ingredientes siguientes:

~ goma dimetilpolisiloxénica- que con~
tiene 0,23 % en peso de motivos me-
tilvinilsiloxi, utilizaeda en el ejem
Plo 30‘0..'.0.000'0"..."...'!.‘0'0. 100 g

- negro de acetileno de supeffioie 08
"~ pecifica 80 m2/g cuyo didmetro medio
de merticulas es de.27 %p........... , 0 g

- peroxido de Oumilo-n”_........'.u-- 4,25 g

!

Por paso Qurante 35 segundos aproximademente de
la cinta asi enlucide en un horno llevedo a una temperatu

re de 260-2802C, la composicién se endurece en un elasto-

. mero conductor depositade uniformemente, adherente bien

él tejido de vidrio y que pesa 171 g/m2. El espesor 1o~
tal de la cinta es finalmente de 0,25 mm y su peso de 276 .
g/m2,

Co- En la cinta recubierta del elastémero conducfor
se corta wna porcidn rectangular sobre la cual se coloca,
a lo largo de dos bordes opuestos, sobre la superficie en
'lucida de elastémero conductor, dos electrodos de cobre
queytienen una anchura e 5 mm y un espesor de 0,1 mm.
Estos 4os electrodos espaciados 145 mm determinen un ele-
mento de calefaccidn rectangular de dimensiones 170 x 145
mm. Para fijarles, se coloca sopreuellés,_spbre tode su

longitud, la cinta RAS autofaﬁherentq microcelular, ¥y
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conductora, de 28 mm de ancho, descrite en el ejemplo 3
¥ se pega a continuacidn sobrg el elemento de calefaccidn,
por simple presién manual, la parte de cinta que desborda
de ﬁna ¥y otra parte de los electrodos. Estos wltimos son
asi édlidamente aprisionados entre el tejido de calefac-
cién y la cinta microcelular.

E1l elemento de calefeccibén colocado. bajo una ten
8ién de 50 voltios deja pasar una corriente de 0,13 ampe-
rios y su temperatura se mantiene constentemente hacia
352C cuando la temperatura ambiente -es de 20¢C aproximada-
mente.

Se efectiya un pegado idéntico de los electrodos _

con la cinta auto-adherente- conductora RBS5 igualmente

descrita en el ejemplo 3. Cuando se trate de despegar la

cinta RA5 se desgarra en su masa y no se separa n4s que

por pequefios fragmentos por raspado enérgico, Por el con
i

trario, la cinta RB5 puede despegarse en su totalidad

sin dificultad.

EJEMPLO 5.

Sobre una placa rectdngular de cemento, pretra-
tada por medio de una sub-capa de aedherenciaz ususl, se
aplice por medio de un pincel una dispersién de una compg
sicién organosilicica vulcanizeble a la temperatura ambien
te que comprende:

- aceite & , W -dihidroxidimetilpolisi-

loxédnico de viscosided 500 centipoises

a 252C, de titwlo 0,35 % en peso de

grupos hidroXiloS.eveeeciasinsncesssas 100 g
~ negro de acetileno, de superficie espe
. cifica 190 m2/g cuye didmetro medio :

de particulas es de 18 ) TERVREREPRERE 30 g

-~ polisilicato de etilo de titulc 40 % _ .
enpeSO 60 Siozoootvat.u--accu-cnc-u-.o 5’8 g
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- producto de reaccidén del dilavrato de .
dibutilegtafio con ortotitanato de bu~ |
tilo, mezclados en las relascién ponde-
ral 100/27, por calentanmiento durante ,
3 horas @& 1202C.sseetevcecaconcancane 1,5 g

- mezcla de hidrocarburos de puntos de
“ebullicidén que van de 93 a 114°¢C, de
denSidad a 1590 : .0’722.C000l00000.l 38’5 g

~ mezcla de hidrocarburos de puntos de
ebullicién que van de 148 e 1892C, de
densid&d a 2090 : 0,775-.--.‘.'.co_co0 38,5 g

Tras secada durante 1 hora al aire ambiente pa-

- ra eliminar el disolvente y abandono durante 24 horas a

209C para permitir a la composicién endurecerse en un
eléstémero, la pleca se encuentra recubierta de una caps
de élastémero organosilicico de espesdr medio 0,25 nm,.

Sobre la placa asl endurecida se colocan Gos
electrodos de cobre de anchura 5 mm. y de espesor 0,1 mm
y se les pegsa segﬂ%?%écnica expuesta en él ejemplo 4,
por medio de una cinta conduéfora auto-adhesiva microce
lular RAS.

. Los dos etectrodos, espéciados 500 mm, deter-
minen un elemento de celefaccién recténgulér dé dimensio
nes 500 x 250 mm. Este elenento de calefaccidn, coléég
do bajo une presidén de 110 voltios, deja pasar una corrign
te de 0,82 A. | |
- Al cabo de 3 horas de puesta bajo tensidén de
110 voltios, la temperatura medida sobre la superficie

en eiastdmero conductor de este elemento de calefaccidn,

se mantienen constante hacia 462C, siendo la temperatura

ambiente de 252C.
Si se repite la experiencia en las mismas condl
ciones pero reemplazando la placa de cemento por una ple-

ca de medera aglomerada, se comprugba que, bajo una ten-
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8idén de 110 voltios, el elemento de-célefaceién deja pesar
wna corriente de C,5 A y, al cebo dg 3 horas, la temperstu
ra medida sobre la superficie en elastémero conductor se
estabilize & 462C (temperstura ambiente 250C).
| N 0 T 4 |
Descrita sufiéienteﬁente la natursleza del in-

vento, asl como la manera de realizarlo en la prdetica,

.debe hacerse constar que las disposicbnes anteriormente

indicedas son susceptibles de modificaciones de detalls
en cvanto no slteren suv principio fundamental; también
se hace constar que el invento se refiere a una solici-

tud de patente presentada en Francies, con fecha 24 de

-abril de 1968, n2.PV. 149,349, acogiéndose por lo tanto,

a los beneficios que conceden los Convenios Internaciong
les en vigor, siendo lo que consiituye ia esencia del re
ferido invgnto ¥ por 1o gue se solicita Patente de Inven
cidn por 20 afios en Espafie, sobre: "Procedimiento para
la obtencidén de composiciones orgénOpolisiquénicas vul-
caniz&bles en caliente"; caracterizdndose por lé.siguieg
tes

1.~ Procedimiento para la obtencién de composi
ciones orgaenopelisiloxédnicas vulcanizables en celiente
en elastémeros microcelulares auto-adherentes a los elag
tomeros organcsilicicos, carecterizadc porque comprende

mezcler, siendo las partes en peso: 100 partes de una go

me diorganopolisiloxdnica de férmula general:
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en la que los simboles R, idéntzios 6’difere£tes, Tercesen—
tan radicales hidrocarbonados, monovalentes, eventualmenta
sustituldos; los simbolos R', idénticos 6 &iferentes, re-
presentan hidrégeno 6 un gfupo Si(R)3; n represenia un
nimero entero de 1000 a 20.000; ademds 60 % al menos de la
tot;lidad de los simboloé R ‘éon radiceles metile y 0,03%

a 2 % son radicales vipilo; 4 a 12 partes de una goma orga

nopolisiloxdnica rebotadora formeda por puesta en contacte

con un organopolisiloxeno fléido de viscosidad 3 a 1000
centipoises a 258C, que tenga de 1,9 8 2 grupos orgénicos

por dtomo de silicio, siendo las proporciones en pregsenciam

" de un étomo-gramo de boro contenido en el derivado oxige-

nado del boro por 500 a 1500 g del organcpolisiloxeno 1i-

' quido; 0,5 a 10 partes de agentes porogenos; 20 a 30 par-

tes de carges; 1 & 6 partes de peroxidos érgénicos, ¥ even
tualmente, hasta 5 partes de égentesxplastificantes.

V 2.~ Procedimiento para ls obtencién de composi.
clones organ0polisiloxénicas vulcanizatles en celiente;
tal y‘como queds sustanciaimente descrito en la ﬁresente

memoria.

&

a méquing, pY

& GOMEZ ACEBO Y MODEY
* g Firmador F. Hornindez Rt
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