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‘imente mencionados. Egsta solicifud se incorpora aquircomc Y-

{vinilo se prepara utilizando wn procedimiento diferente. El

' . .Hoj;u'ng'lm. 2 " ;' " . ‘ i , I 040é7

Eete invencidn se refiere a un nuevo procedimien~

to péfa"lé pfeparééién de un polisiloxanc que es utilizable

en la preparaéiln de una emulsidn para hacer a2l material la
minar flekiﬁle, no adherente a superficies, las cuales de op~
dinario se adheririan a él. -

Emulsiones & base de’poliéiloxanos han sido em~-
pleadas en la téonice anterior para hecer a los materiales
laminsres flexibles, no adherentes a superficies que de or-
dinario se adheririan a éste. Estos productos hen consis-
tido, normalmente,«en-un polisiloxano disustituido, de ce~
déna terminada por silenol, que estd reticulada con un po-
lisiloxano que contiene hidrdgeno. Esta reaccidn ha sido cat
telizada por una sal de organoestalo de un écido'graso.

En la solicitud de patente de EE.UU. S.N 419.372,

ge han mencionado las limitaciones de los sistemas enteriors

ferencia.

Se he descubierto ahora que wn producto grandef'
mente me jorado, para hacer a un'qaterial laminar flexible,
no adherente a superficies que de ordinario se adheririan a
éste, se obbendrd a partir de wa emulsidn a base de polisg

loxano aue contiene vinilo, si el polisiloxanoe que contisne

nusvo procedimiento proporciona un producto de emulsidn gue
ofreoe las siguientes ventajas:

(a) Costes de produccién més bajos; (b) Estabilidad me jora-
da frente al cizallamiento, a la diluveidn y'a la congelapiéq-
~descongelacién; (c) menor penetracidn en los substratos po%
rosos; (d) mds resistencia a le inhibicidn del curado sobre

subatratos seleccionados; (e) més resistencia a la elimina
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" eidn por friceidn desde ciertos substratbs.

* Hoja nim. 3 . ' o 04.027

Las ventajas'anteriorﬁente deseritas sé garanti- '
zan mediante la preparaciéﬁ‘de ﬁn‘poliailoxéno que tiene uma
insaturacién vinilios, por wn procedimiento que se base en
homogeneizar primeramente Log reaccionantes fetrémeros en
agua, en presencia de wn fcido bencenosulfdénico sustituido,
celentar los reacclonantes tetrdmeros para polimerizar el
polisiloxano, y efiadir une alcanolamina para terminar la
reacoidn de polimerizacidn. Antes de la poiimeriaacién, se
puede dispersar con los tetrdmeros wn catalizador de platim
no, sin riesgo de envenenamiento o desactivacidn. Aljerna-
tivamente, el catalizador de plétino puede ser disperczdo en
la emulsidn acabada, después de la adicidn de le alcesuol-
amina, 0 en cualquier momento subsiguliente, antes de 1o pre-
paracidén del bafio de revestimiento.

La invencién estéd encaminedas, principalmente, a
un procedimiente para la preperacidn de una emulsidn de wn

polisiloxano que tiene la férmula:

AW

(1) HO— Si—0 Bt 0151 o..;?i_é; H
R R/%* \rl/Y ®r .

o

R R R

T | L

(1r) R Si~= 0[—Si}0o—Si—R
i W l
R R /x R

en las que R es wn fadical hidrocarbonado monovalente, librg
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| compuesto ds la férmula (RR1SiO)4, en la cual R es el mis-

|en 1a que R es un grupo alcohilo de 6 a 18 4tomos de car-

tioja niny. 4 . R .’ ) OKO_Z"?.

"de inseturaciln; R! es wi radical hidro;arbonadb que tiens
inéaturgciénAvinilica;'x e & son enteros pﬁsitivos, de fal
modo que el polisiloxano tiene de 0,1 a 1,0¢4 de grupos‘R1
v ig‘v;scosidad del polimero estd comprendida entre 25.000
centipoises y 1.000.000 de centipoises. ELl procedimiento
comprende: o
(a) homogeneizar wa mezcle de:
(i) uwn compussto de la férmulae (R2510)4, en la que R es un

hidrocarburo monovalente libre de insaturacidns (ii) wn

mo que se ha definido en lo que antecede, y R1 es un radi-
cal hidrooarbonado que tiene insaturacién vinflicas (iii)

un compuesto de deide bencenosulfénico de la f£érmule

RZ — SO03H

bonos y (iv) un catalizador de platino, si se desea;

(v) caleﬁtar la mezela homogeneizads de (a) pare
polimerizar el polisiloxanoc; y

() affadir una cantidad newtralizadora de una al-
canolamina; a dicha mezela, para neutralizer dicho compues—
to de écido bencenosulidnico.

"Los polisiloxanos preferidos son de las férmulas:

cH3 CHy cHs CH3
(II1) HO—8i— O ~—ﬁi0 ' sfo S?OH
. [ 1. , |
CHs N\CH3 CH CH4
| vy
Cil,
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-tivo aumento del peso molecuvlar del polisiloxanc. El ciclo

H?j';.x‘n:(x;n. . 5 ’ ‘. ] - . 04027

cay  ,GH3\  GH3

e sk Si- CH=CH,
- = " 81— 04~5i-0 x
aw CHy=CH —S1- ‘ 7“‘ | 2
: : . Cilg CHy/ X CHg

en lag que x e y son las mismds que se han definido en lo
que antecede.

Los grupos R de la férmula 1 son grupos hidrocar-
bonados monovalentes, libres ge insaturacidén vindlica, y
pueden ser alcohilo, por ejemplo, metilo, etilo, propilo,
butile, octilo, ete., arilo, por e jenplo, fenilo, tolilo,
xililo, etec., cicloalecohilo, por ejemplo, ciclohexilo,
cicloheptilo, ete., aralcohilo,'por ejemplo, bencilo, f£o-
netilo, etc., arilo hidrogenado, por ejemplo, clorofenilo,
bromofenilo, cloronaftilo, etc., cianoalcohilo, por ejow-
plo, cianoetilo, cianopropilo, eic., 0 mezclas de cuales-
quiera de los precedentes, R1 es, preferiblemente, vinilao,
pero puede ser también (CHa)n-CH=CH2, donde n es un entexro
de 1 a 10.

Un catalizador de platinoe pare reticular el poli-
gilloxano anteriormente descrifo, con un hidrogenopolisiloxa
no orgénico, puede ser afiadido antes de la iniciacidn de la
polimerizacidn del tetrdmerc o después, como se ha descrito
en lo que antecede.

La reaccidn de polimerizaéién se realiza median-
te calentamiento de la mezcla de reaccidn a una tempefatura
comprendida entre 40 y 1002C y, wids prefariblemente, a une
tomperatura de 60 a 802C.

El ciclo de calentamiento va seguido por un cicle

de enfriamlento, durante el cual tiene lugar un significe~
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'de- enfriemiento es inducido mediante retirada de la fuente

‘| o, tal como metilo, etilo, propilo, butile, octilo, =%c.

llj.!Jn'n}"m. 5 B . B : ’ -04027

de caidr.&,ddespuéﬁ{fse deja que la reaccién se enfrie has-
ta la temperatura ambiente. En la alternativa; se pueden
enplear medios de enfriamiento asociados, tales como ser~
fentineé de refrigeracién. EL ciclo de calentamiento come
prenders, usualmente, wn periodo entre 1 y 24 horas, pre-
foriblemente, entre 2 y 4 horas, y el ciclo de enfriamiento
comprenderé, usualmente, entre 1 y 8 horas, preferiblementel
entre 2 y 5 horas. Al final el clelo de enfriémiento se
afiade la alcanoleminz s la mezcla de reaccidn, para néufré-
;i?ar el &cido benoenoswlfénico. Ia slcancleming se melace

ciona entre compuestos de la férmule:
(V) (R3om) N

en la que R3 es alcohilo inferior de 1 a 8 Atomos de carbo-

Ia alcanolamina preferida es trietanolamina. La centidad
de alcanolamina estd basada en la cantidad de dcido begpeég
sulfdénico y ha de ser suficiente para nsutralizer este ééi~
do. La alcanolamine se afiade con agitacidn, para terminar
el ociclo de enfriamiento. |

Se cree que durante la operacidn de calentamiento
el 4dcido bencenosulfdnico actia realmente como un cateliza-
dor de equiiibracién. Sin embargo, a temperaturas més bajas,
el pfoceso de polimerizacidn es favorecido cindticamente
comparado con cuvalquier proceso de "eraqueadoW. Ss ha ob-
gervado éue cvanto mds prolongado es el ciclo de enfriamien-
t0, mayor serd el peso molecular del polisiloxano, tal como
se determina por la viscosidad. '

Si se desea, pueden utilizarse técnicas convencio~
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'nales para romper la emuwlsidn de polisiloxsno. Por ejemploy |

utilizables en un proéedimiento para hacer a un material

H‘oj’n'ng.’xm- 7 ‘ o T . 04-027

se pdede_aﬁadir un aleanol inferior éara'romper la emuwlsidn.
El alcanol inferior puede ser metanbl,-etanél, propanol,
etc.

Los polisiloxanos de las férmules (I) y (II) son

laminar flexible, no adherente a superficies gue, normal-
mente, se adheririan a éste, el cﬁal procedimiento compren—
de: '

(a) tratar el materisl leminar con emulsiones
aéuosas gue contienen: (i) el polisiloxano que contisne
insaturacidn vinilica, que se pfoduce mediante el prodedi—
miento anteriormente descritos (ii) un hidrogenopolisilexa
no orgénico que'tiene la férmula:

|
(v1) (R)a(B)y, 510,_o y
2

en la que R es wn radicael hidrocarbonado monovelente, 1i~5
bre de insaturacidn, a es- 0 a 3, y 1la cuma de a + b es |
entre aproximadamente 0,8 y 3, habiendo por 1o menos dos
gtomos de hidrdgeno wnidos por silicio, por cada molécula;
y (iii) un catalizador de platino eficaz para provocar la
copolimerizacidn de (i) y (il)s y

(b) secar después el material tratado.

Los compuestos de la foérmula (VI) pueden ser li-
neales, cicllicos o de naturaleza resinosa, pero, preferi-
blemente, son lineales o resinosos. Un material ilustra-
tivo es un material de dimetilpolisiloxano, de cadena ter-
minada por hidrogenodimetilo lineal, que contiene de 2 a 3

atomos de silicio en la molécula. Un compuesto especifico
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" adicional puede ser wn copolimero resinoso de unidades de

tente de Estados Unidos 3.436.366, la cual se incorpora

de fina divisién, tales como los gue se describen en la pa-

| Estados Unidos 2.823.218, de Speisr, los complejos de pla-

*Hoja nhm. - 8 i o : ©T L 04027 - "_

V'dimetiléiloxano,‘unidades de,me%ilhidrogenosiIOxano, unida--

des de trimetilsiloxano, qﬁé_coﬁtiepen de 2250 10 o mds
étomos_@é silieio pof molécula. También son ilustrativos,

el 1,3,5,f—tetrametilciclotefrasiloxano; un copolimero gue
contiene 3 unidades de dimetilhidrogenocsiloxano y una uni-
dad de monometilsiloxano por cada molécula; y un flhido de
baja viscosidad compuesto por unidades de dimetilhidrogeno
siloxano y unidades S§i0p, en la proporcidn de 2 moles del

primero por 1 mol del #ltimo. Bs especialmente Gtil vn f11il
do de metilhidrogenopolisiloxeno lineal o un metilhidrogeng
polisiloxano resinoso. Tales componentes son bien conécidos

para los expertos en esta técnica y se describen en’la pa-

agul como referencia. Asimismo, la patente de Estados Uni-
dos 2.491.843 describe une Util familia de polisiloxanos

de cadensa terminade por‘trimetilsililo lineal. Uno de-éllos

ge prepare mediante cohidrdlisis por 5 partes de (0H3)3- Sicl
¥y 95 partes de CH ,

HSiCl,; viscosidad 100 centipoises a 250(

3 2
El catalizador de platino empleado en la prdctice
de esta invencidn puede ser cualguiera de los catalizadores
de platino hien conocidos, que son eficaces para catalizer
la reaccidn entre grupos hidrdgeno unidos por silicio y
&rupos vinilo unidos por silicio.:Estos'materiales ineluyen

les diversos cgtalizadores de platino elemental, en estado

tente de Estados Unidos 2.970.510, 8e Bailey, los cateliza-~

dores de feido cloroplatinico descritos en la patenie de

tino—hidrocarburo descritos en la patente de Istados Unidos

-«
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" 3.159.601 ¥y 3.139.662, de Ashby, asi com6 los catalizadores

| mente preferido el margen de 5Aé_50,partes,por nillén- de pla

| nada por silanol, de la férmula (I):

‘Inicos

e o oaeT |

" Hojo" nam.

de alcoholato de platine desgriﬁos en la patente de Estados|
Unidos 33200.9f2, de Lamofééux.:’Ihdependieﬁtemente del ca-
talizador de platino gue se emplee en particular, el cata~
lizador se utiliza en una cantidad suficiente para propor—

6

cionar entre aproximademente 1073 y 10™° 4tomos—gramo de

platino por mol de grupos vinilo unidog por silicio de la
composicidén. Sobre otra base, un margen atil de catalizador
proporcionard un dtomo de platino por cada 100 a 1.000,000

de grupos vinilo unidos por silicio en el polisiloxand de

cedena terminada por silanol de la formula {I). Es especial
tino, con relacidn al peso del polisiloxano de cadens termir

Las compogiciones preferidas para hacer a 1logs mo—
teriales laminares flexibles, no adherentes a superficies
gue normalmente se adheririan a éste, comprende:

(a) de 1 & 50% del polisiloxeno de la férmula (I)
o férmula (II); '

(v) de 0,01 & 5% del hidrogenopolisiloxano orgd-

(e) de 0,00001 a 0,0005% de platinc en forma de

wne sal o complejos y

(d) de 60 a 98% de agua. )
Fl polisiloxeno de la férmula (I) es un nuevo
polimero y puede ser empleado en la emulsidn sin ser ais-
lado en forma swgtancialmente pure. Tembién puede ser als—
lado de acuerdo con laé téonicas empleadas en 10 que sigue,
en el enseyo A. Este polimero puede ser‘ccmbinado con un

hidrogenosgiloxanoorgénico y puede ser curade para dar recu-
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', agua, para ser aplicados a papei, tela y otros subsiratos. |

- . l;ojtr nx‘m\: ?0 ‘. L ) ’ . - 04027~’

" brimientos desprendibles o reoub:imientoé gue repelen el

Descripeidn de lag reilizaciones preferidas.

Los siguientes ejemplos ilus-tran el procedimientd
de la presente invencidn: Estos son ilustrativos y no deben
considerarse éue lag reivindicaciones estén limitadas a
ellos.

EJEMPLO 1

A un recipiente de acero inoxidable se afiadieron

-los-siguientes materiales.

ZT(CH3)25197A . 522,15 grawes:
Zf(gH3)CH2CHS;g7; - - 2,85 gram@s;
Catelizador de platino (z:) 0,40 grawos -
Agua destilada - 525,00 gramos.
Acido dodecilbencenosulfoénico 7,50 gramcs

(:) Del tipo descrito en la patente de Estados Unidos
3.220.972, de Temoreaux. | |

| Estos materiales se agitaron durante 30 minutos
¥s seguidamente, se homogeneizaron a una presidn de 455
kg/bmz, & través de un homogeneizador de Manton-Gaulin.
Seguidamente, se calenté la emulsion a T702C y se mantuvo
a 70-75¢C durante 3,0 horas. Se retirod la fuente de ecalor
¥y se dejdé enfriar la emulsidn durante 4,0 horas. Al cabo
de las 4,0 horas se affadieron 3,8 g de trietanoclamina pare
neutralizar‘el gcido dodecilbencenpsulfénico, v se conti-
nuwd la agitacidn durante 1,0 horas. A

Lo emileidn resultante tenia un contenido de s6=

lidos de 43,7%. La viscosidad en emulsidn era de 350 centie
poises. Con el fin de detgfminar el grado de la reaceidn

de polimerizacién, se retird una porcidn del Ffliido de si~
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" loxano desde la emulsidn, despuds ds wtilizar alcohol iso-

"de secado elimind indudablemente algunas fracciones lige—~

’ l;ojn' nl.‘:m: :] 1 L. - ' . . '04.027 :

propilico para romper la emulsién, El fldido se secd a
150¢C dursnte 3 a 4 horas, ﬁara:eliminar el alcohol y el
agua residuales. Este fluido resultd tener une viscosidad

de aproximadamente 248.000 centipoises. Como la operacidn

ras de siloxano, los valores obtenidos para la viscosidad
dei fldiido de siloxano son probeblemente mayores que la
visoosidad "verdadera". ‘
EJEMPLO 2
A un recipiente de acero inoxidable, se afladisron

los siguientes materiales:

Zf(OH3)ES;Q7; o 855,2 gramos
/£ (CH 3) CH,CH5107), 4,5 gramog
Catalizedor de platino () 0,60 gramos
Agua destilada ~ 1118,8 gramos

Aoido dodecilbencenosulfénico 12,4 grancs
(%) E1 mismo que en el Ejemplo 1.

- -Le- homogeneizacidn y el ciclo de calentamiento
se realizaron como en el Ejemplo 1. Al cabo de las 3,0 ho-
ras de ciclo de calentamiento, la emulsién se dividid en
dos partes: Le parte A se enfrié durante 3,0 horas a la
temporatura ambiente, antes de la neutralizacidn, mientras
que la parte B fue enfriada durante 5,0 horas antes de la
neutralizacién. Se valoraron las propiedades fisicas de em~

bos productos, encontréndose que eran las siguientes:

, Parte A Parte B
% de sdlidos . 38, 8% 39,99
Viscosidad en emulsifn - 76 cp3. 93 cps.

Viscosidad en estado fluido (=) 168,000 cps.  320.000 cp

e
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‘dueida por el procedimiento de le invencién, se llevaron

'mind el porcentaje de sdélidos. EL gradiente para cualguier

o quja. nam. . 12 . ) : 04027 =l

(%) Determinada de la misme maneras que en el Ejemplo 1.

| ENSAYO'A .

Para demostrar la estabilided de la emulsidn pro

& cabo los siguientes métodos, utilizande el material pro-|

ducido en el Ejemplo 1.

—

(2) Estabilidad frente a 1a‘conge1aci6nhdesconge

lacidn, .
20 g de la composicidn de polisiloxano preparada en el
Ejemplo 1, se congelaron & 152C diariamente, duranténl;a
6 horas ¥, seguidamente, se déjaron descongelar a 1o tem-
peratura embiente. El ensayo se interrumpid 2l cabo de 14
de tales ciclos. No hubo separacidn de aceite librernir
ningin otro dafio aparente de la emulsidn.

(b) Estabilidad de la emulsidn y frente & la di-

lucién - Ia emulsién del Ejemplo 1 ge scme-
$16 a un ensayo normalizado, disefiado para determinar‘la
estabilidad y le estabilidad frente a la dilueidn, de Qi;
ferentes emulsiones de silicona. Una muestfa de la emulsidy
se colocd en uﬁ tubo de centr{fuge especialmente disefindo,
¥ se centrifugd durante 80 minutos a 500 revoluciones por
minuto. Después de la centrifugacidn, se tomaron muestras

de las cepas superior e inferior de la emwlsidn, que deter—

emulsidén particular se define de la manera siguiente:
Gradiente en estado puro = (% de sdélidos de la
cape superior) - (% de sélidos de la capa in
ferior) =_T4-B1 .
Cuanto més bajo e= el valor del gradiente, mds estable es

la emulsidn particulsr. Nota: Este es un ensayo acelerado
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" que es utilizable para determinar la “duracién en almacena

| las emulsiones de esta invencidn son mucho més estables qud

| la agitacién, no hubo separacidn de aceite libre.

',.”cjn'n{mm . 13 L. . . B . ' ‘—-04'0‘2'...

¥

miento” de wna emul;ién. ’ _

~ De una menere éiﬁilaf, ge determina wn gradiente|
en ‘estado diluido. En este caso, 1,0 partes de la emulsidn
se diluyen en 9,0 partes de agua y se agitan brevemente
para asegurar la wiformidad. Esta mhestra diluids se cen-
trifuga seguidamente, como se indica en lo que antecede, y
se toman muestras para determinacidn del porcentaje de sb-
lidos. En el ensayo del gradieﬁte en estado diluido, el
gradiente se define como:

Gradiente en estado _ % de s6lidos de la capa superior T

diluido & de sblidos de 1a cepa inferiox B,

Las emulsiones de silicona preparadas mediante
gmulsificacién convencional, dan normalmente valores d&e
gradiente en estado puro'(T4-B1) comprendidos entre 2,0 y
5,0, y valores de gradiente en estado-diluido (T4/31) ds
1,5 a 3,0, .

Cuando la emulsién del Ejemplo 1 se sometid al e~
sayo como se ha descrito anteriormente, el valor del gre-
diente en esta@o pufo era -0,18 y el valor del gradiente

en estado diluido era 1,01, Egtos resulitados indican que

las emulsiones dé siliconas preparades mediante técnicas
convencionales de emulsificacién.

En un ensayo separado, 15 g de la composicién PTO-
ducida en el Ejemplo 1 se diluyeron con 135 g de agua y sa
agitaron en un mezelador de Waring durante 1,0 horas, a

10.000 revoluciones por minuto, aproximadamente. Después del

© EJENPLO 3
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(emulsidn 40%) (=) | 0,60 gramos
Dispersante (zx) o ' 0,25 gramos

-| que hubiera extendimiento, ni migracién, ni eliminacién

por friccidén. Una muestra de este papel revestido se es—

‘l;ojn'n.(uu: 14‘ ’ ._ L .-7 s o : Q“‘OZ‘]_‘

' La-mues%ra’&el material que fue sometida al método
de éongelaci6n-descopge1aci§n del ensayqlA, se- formuld en !
siguiente baffo de revestiﬁiénto£ - ‘
Emulsidn de polisiloxano del Ejemplo 1 10, 30 gramos

Siloxeno que contiene metilhidrdgenc y
siloxano. de cadena terminada por vinilo

Agua 38,85 gramos
(%) BEmulsidén 3, numero sériei419.372 '
(=) Natrosol 250 HR, una hidroxietilcelulosa, no ifonical,

go0luble en agua. .}
Es?e bafio se aplicé cdmo revestimiento sobre un

papel Kraft semiblangueado, de Plainwell, utilizando;una
varilla Meyer del nimero 5, ¥ se curd durante 30 segundos

y 502C. En este tlempo se consiguil un curado complete, sin

tratificd sobre cinta adhesiva de Johnson and Johnsont_y se
deJé envejecer durante 20 & 709C. Después del envejecimiéna
to, se comprobé el fndice de desprendimiento. El desprendi-
miento fue de 1,38 g/mm a 305 mm/minuto.
EJEMPLO 4

Se prepard una composicidén de polisiloxano de
acuerdo con el método del Ejemplo 2, y se formuld el siguien=-
te bafio de revestimiento:
Emulsién de polisiloxano del Ejemplo 2 99% gramos

Siloxano que contiene metilhidrégeno y
giloxano de cadena terminada por vinilo

(emuisidn 40%) 0,6 gramos
Dispersante (=) ’ . 1,0 grewos
Agua ‘ . ' | 38,7 eramos
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muestras.
Valores medios (gramos/mm a 305 mm/minuto)
Inicial 5 dfas a 6020 2 semanag a 6020

‘ formulo un bafio de la menera siguientes

IToja nam. -’5 ' N : 04027

(%) PVA<Blvanol 72-60, un poli(alcohol vin{lico) (nidrg
lizaao en un 984), - .

Este baflo se aplic6 como revestimiento sobre un
papel kraft semiblanqueado, de Plainwell, como en ei Ejem—~
plo 3. Sobre el papel recubierto se aplicd un adhesivo de
SBR (caucho de estzreno~butadleno), de base acuosa, de 76
micras de espesor, y, seguidamente, se secd durante 3 mi-
nutos & 1502C. Después del secado, el papel revestido se
estratificd sobre wne pelicula de vinilo. Se comprobd el

desprendimiento inicial y después de envejecimiento de las

3,9% ’_ 1,6 1,5
’ EJEMPL,O 5
Se preperd un polisiloxano mediante wn procedi-

miento similar gl -empleado en el Ejemplo 2 (parte B) ¥y g2

Emulsidn de polisiloxanoc 11,80 gramok

Siloxano que contiene metilhldrogeno ¥
siloxano de cadensa terminada por vinilo

(emulgidn 40%) 0,60 gramos
Dispersente () } ‘ 0,25 gramos
Agua : 37,75 gramog

(x) Natrosol 250 HR
Esta formulacidn se ensay§ de acuerdo con el mé-
todo deécrito en ¢l ejemplo 4, a excepeidn de que se varia-
ron las condiciones de curado de la manera que se indica
a continuacidn. Ambos valores de'desprendimiento, inicial

y después de envejecimiento, fueron determinados.
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: Tiempo de curado 1 semane a. 2 semanas &
a 1502¢ Inicial 70eC 7080
- 20 seg. ' 1,6 0,9 0,5
30 seg. 1,3 1,1 0,9
30 seg.“ P ' 0,8 0:%

. licitvd, mostraben un curado completo, exento de migracidn

~de material preparado de la manera convencional, mostraban

Hoja niun, - 16 ) C ’ ) v 04027<

Valores de desprendimiento (gﬁmm a 305 mm/hlnuto)

() Muestra no revestida hasta que el bafio de revestimien-
to se hubo envejecido durante 5 horas a 252C.
EJEMPLO 6

Las caracteristicaé de curado de las muestras p
paradas de una manera gimilar a las de los ejemplos‘1’y 2,
COmMpPararon, para diversos tiempos, con las muestras. ve emu
sidn preparadas de acuerdo con procedlmlentos expuestoe en
la solicitud de patente de EE.UU. 419.372, presentada el
27 de Noviembre de 1973, por ejemplo, Ejemplo 1 de dicha
80licitud.

Se encontré, en vns serie de ensayos, que lbs

bafios de emulsién preparados como se describe en esta so-
al cabo de 30 segundos a 1502(¢, mientras que las muestras
todavia un curado incompleto (migracidn) incluso al cabo

de 45-60 segundos a 1509C., Esta diferencia era especifica

para ciertos substratos, tales como papel de dibujo reves-

tido de arcilla de Hudson (eon un aglomerante de létex-pro

teina) y pergamino coloreado netural de la Brown Company.
EJEMPLO 7
A un reciplente de acerc inoxidable se afiadieron

los siguientes materiales:

il -l
se

1_7

H
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‘| $0, fenia una viscosidad de 43.000 centipoises.

V [ioj;‘n"n;‘n‘r»n. . 17 - ‘. o - 04.027,__-

L (033)2519741 oo " 350,0 gramos
B T
CH2=CH - ?i -0 ?i — CH=CH2 0,45 gremos
cHy ol ] 3
Agva destilada ‘ : 643 £ramos
Acido dodecilbencenosulfénico. 5,0 gremos

» El procedimiento de homogeneizacidn y el ciclo
de calentamiento se realizaron de la misma manera que en
los ejemplos anteriores. El ciclo de enfriamiento se res~
1izé durante 8,0 hores, antes de la adicién de 2,5 g ds
trietanoclamina, La emulsion resultante tenie wn porcentaje
de sdlidos de 31,9% y una visosided en emulsidn de 18,5

centipoises. El fldido preparado mediante este procedimien-

EJEMPLO 8
A un recipiente de acero inoxidable se afladieron

los siguientes materiales:

ZT(CH3)QSiQ7h ' ' 522 gramos
£ (CH,)CH,CHS107, 2,85 gramog
CH CH CH
¢ 3 03 5 r3 El necesario (med
CHo =510 Si-0 Si-CH nos del 0,05% en
] ] ' 3 peso)
CH3 CH3 2 0H3
Ague destilada ' : 525  gremos
Acido dodecilbencenosulfdnico | 7,50 gramos

Sigulendo los mismos procedimientos indicados en
los ejemplos anteriores, se obtendris una emulsidn de pro-

piedades f£{sicas comparables con las dadas en 1.0s ejemplos
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: ) !loj'a- niﬁm. 18 ’ . . :. . - L '_ 04'027..—-,_.. L

anterlores.

" En este caso particular, 1a viscosidad del 8110~

" xano puede ser regulada, no solamente por la extensidn del

ciclo de enfriamiento, sino también por la cantidad de
trimetilsililo terminador de cédena.vCuanto més pequefia
sea la cantided de esta fuente de trimetilsililo terminadol

de cedena, mayor seréd la viscosidad del polimero.

REIVINDICACIONES

{ Loé puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de- Invencidn en Espafia, son los que se recogen én,lés
reivindicaciones siguientes: '

18.~ Un procedimiento pere preparar un polisilo

xXanoc que tlene la férmuls

3
HO-—- Si——O»{S} { i -O---S'.L——-—Oxi
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" en la que R es un radical hidrocarbonade monovelente li~

 poises, comprendiendo dicho procedimiento: (a) homogeneizar

| nico de la férmula:

bono; y (iv) agua; (b) calentar lz mezcle homogeneizada de

S 1oja’ nGm. . 19 o ' . 04027« :

bre de insaturacion, R! es un radlcal hldrocarbonado que
tiene 1nsaturacion vinllmca; x e y son enteros positivos,

de tal menera que el polisiloxanc terminado por silanol

tiene de 0,1 a 0,5 % de grupos R1 y la viscosidad del poli-
mero oscila entre 25.000 centipoises y 1.000.000 de canti~

una mezcla de: (i) un compuesto de la formulat (R2510)4,
en la gque R es un hidrocarburo.monovalente libre de insa-

furaciéns (ii) un compuesto de la férmula
(RR's10),

en la que R es igual & como se ha definido en 10 que ante—-
cede y R! es un radical hidrocarbonado que tiene insetvra-

¢idn vin{lica; y (1ii) wn compuesto de dcido bencenosulfé-

2.
o

;:;3'. /' \ so_;u-

en la que R® es wn £rupo aloohilo de 6 a 18 dtomos de cax-

(a) pera polimerizar el polisiloxano de cadena terminada
por éilanol; y (c) afladir una cantidad neutralizante de.
wne aleanolamina s dicha mezcla, péra neutralizer dicho deido
benconosulfénico.

28 ,~ El procedimiento de la reivindioacién 18, en

el cual dicho polisiloxanc tiene la férmulas
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5oﬁrn;m. 2 oo e 04627

AR

| /;/ ~3ﬁo_ ' éifu »
Cliz/, \_ CH / cty
STF \\Wﬂ y

) ‘Hz, )

35.- El procedimiento ée la reivindicacidn 28,
en el cual se incluyé en la mecle homogeneéizada de la ope-
racion (a) wn catalizador de platino.

48,~ El procedimiento de la reivindicaoidn 28,
en el cual la operacidn de calentamiento (b) comprende ca-
lentar la mezcla homogeneizade & una temperature conpren—
dida entre 40 y 10020, '

58.- El procedimlento de la reivindicacién 28,
en el ousl la operacidén de calentamiento (b) va seguide
por :una operacidn de enfriamiento.

o 68,~ El procedimiento de la reivindicacidn 22, en
el oual el dcido bencenosulfénico es deido dodecilbenceno
sulfdnico., .
' %3.- El procedimiento de la reivindicacion 28, enl
el cual la alcanolamina estd seleccionada de compuestos de
la férmulas
(r30m) 1
en la que ®3 es alcohilo inferior de 1 a 8 &tomos de carbon
88.~ El procedimiento de la reivindicacidn 18, en

el cual dicho polisildxano tiene la férmulas

aiy ooy P
CHy=CH — 10 9f~0 Si- Cli=Cliy

i
iy cua/‘x Ciy
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[loja ndm. ?l e e e

92,~ "UN PRCCEDIMIENTO PARA FREPARAR UN POLISI)
LCXANO".

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an
tecede ¥ para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintiupa hojas escri~

§
tas a mAdquina por una sola cara.

Madrid, 170451677

P-4 0scar dé Elzaburu

Por
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