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1 te1izada por una sal de organocestado de un dcido graso.

’ Hojn nGm. 2 . , 7' - ) : C .-6462.7

. Bsta invenéiéﬂ bé ref;ere_é unjnuevé préceéim;én-‘
"to para la preparaciin de.un'po;isiloxano'que}es‘utilizable
en la preparacién de una emulsidn para hacer &l materisl lat
miner flexible,ino ad@gygnte a superficies, las cuales de op-
dinario se edheririen & &1. -

Emulpiones & base de poliéiloxanos han sido eme
pleadas en la técnica anterior para hacer a los materiales
laminares flexidles, no adherentes & supsrficies que de or-
dinario se adheririan e éste. Estos productos han consige
+ide, normalmente, en un polisiloxano disugtituido, de oo
dena terminada por silancl, que estéd reticulada con un po-

lisiloxano que contiene hidrdgeno. Esta reaceién ha sido car

En la solicitud de patente de EE.UU. S.N 419.372,
se hen mencionado las limitaciones de los sistemas anterior+
mente mencionados. Esta solicitud se incorpora aguil como red
ferencia.'

Se ha descubierto ahora que wn producto grande-
mente mejorado, para hacer a un material laminar flexible,
no agherente a superficies que de ordinario se adheririan a
éste, se obtendrd a partir de una emulsidn a base de polisi
loxano que contiene vinile, si elvpolisiloxano yue contiene
vinile se prepara utilizando un procedimiento diferente. EL
nuevo procedimiento proporciona un producto de emulsidn que
ofrece las siguiontes ventajas:

() Costes de produceidn mds bajos; (b) Estabilidad mejoreq
da frente al cizallamiento, a la dilucidn yra la congelacidr-
~Eesccngelacién; (e) menor penetraeidn en los subsiratos po-
rosos; (&) més resistencia a la inhibicidn del curado sobre |

substratos geleccionadoss (o) mds resistencia a la elimina- |
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cion por fricc¢on desde ciertos substratos.
Las ventaaas anterlormente descritas se garanti—
zan mediante la preparacidén de un polismloxano que tiene wia
insaturacién vinilica, por un procedimiento que se basa en
homogeneizar primeramente los reaccionantes teitrdmeros en
agua, en presencia de un dcido bencenosulfdénice sustituido,
calentar 1los reaccionantes tetrémeros para polimerizar el
polisiloxano, y afladir una alcanolaming para terminer la
reaccidn de polimerizacidn. Antes de la polimerizacidn, se
puede dispersar con los tetrdmeros un catalizador de platie

no, sin riesgo de envenenamiento o desactivacidn. Alterna-

1

tivamente, el catalizador de platino puede ser dispersado e

la emulsidn acabads, después de la sdicién de la alcanole

amina, 0 en cualquier momento subsiguiente, eantes de la pre
ﬁaracién del bafio de revestimiento. '

La invencidn estd encaminada, principslmente, &
un procedimiento para le preparacidn de una emulsién de wn

polisiloxanc que tiene la férmulas

=

I'{ R R i s
(I)  Ho— ?i...'..o Si) 0L—851—0—Si—OH
| R R/* \rl/y - ®» ..

. [} —
—

N
{ir) Rl si-=o[_si O—-?i—— Rr!

en las que R es wn radical hidrocarbonado monovalsente, libre
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- insaturacién vinflica; x e ¥ son entaros,bositivos, de tal

un compuesto de decido bencenosulfénico de la férmula

o H.?;u' nGm. 4. , o | .. 0_4_62_7._.

de inseturacién; R! es un radical hidrocarbonado que *tiene

modo que el polisiloxano tiene de 0,1 a 1,074 de grupos r!
¥ la viscosldad del polimero estd comprendida entre 25.000
centipoises y 1.000.000 de centipoises., El procedimiento
comprende: ‘ ~

(a) homogeneizar una nezcla des

(1) un compuesto de la fdérmuls §R2510)4, en Ja que R es un
hidrocarburo monovalente libre de insaturacidn; (ii) un
compussto de la formula (RR1510)4, en la cual R es el mis-
mo que se ha definido en lo que antecede, y R! es wn radi-

cal hidrocerbonado que tiene insaturacién vinilicas (iii)

en la que R? o5 wn grupo eglcohilo de 6 a 18 atomos de car—
bonos y (iv) mn catelizador de platino, si se deseas

(b) caleﬁtér la mezcla homogeneizada de (a) para
polimerizar el polisiloxanoc; y

{c) afiadir wna ‘cantided neutralizadora de una al-
canolamina, 2 dicha megzcla, paras neulralizar dicho compues—~
to de dcido bencenosulfénico.

Los polisiloxenos preferidos son de las formulas:
CHy - ,CHs CH3\ CH3
a | NN
(rrI) HO——S§i—0 %io_ ﬁlo vio _
S ! ' : 4000
| CHy Cﬂa/x \C“H / Cil3
. * . . y .

CH,
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-polimerizacidn del - tetrdmero o despuds, como se ha descrite

Hoja nam.’ 5 ‘ ' ' ‘ ’ . 0.4.0.27.

(Iv)  CHp=CH .;-Slzl—-o sli_o);. - CH=CH,,
o T CHy  \CHy x CH3

en lags que x e y son las mismas que se han definido sn lo
que antecede.

Los grupos R de la férmula 1 son grupos hidrocar-
bonados monovalentes, libres de insaturacidén vinilica, y
pueden ser alcohilo, por ejemplo, metilo, etilo, propilo,
butilo, octilo, ete., arilo, por ejemplo, fenilo, tolilo,
xililo, etc., 6icloalcohilo, por ejemplo, ciclohexilo,
cicloheptilo, ete., aralcohile, por ejemplo, beneilé, fo-
netilo, etc., arilo hidrogenado, por ejemplo, clorofenilo,
bromofenilo, cloronaftilo, etc., cianoalcokilo, por ejem-
plo, ciancetilo, cianopropilo, etc., 0 mezclas de cuales-~
quiera de ;os precedentes, R1 es,‘preferiblemente, vinilo,
pero puede ser también (CHa)nfCH=CH2, donde n es wn entero
de 1 & .10,

Un catalizador de platino pare reticular el polie
giloxano anteriormente descrito, con un hidrogernopolisiloxg

no orgénico, puede ser afiadido antes de la iniciscidn de la

en lo que entecedes.

La reaccidén de polimerizacidn se realiza median-
te calentamiento de la mezcla de reaceidén a una temperatura
comprendide entre 40 y 1002C y, mds preferiblements, a ura
temperatura de 60 a 8090.

' El ciclo de calentamiento va seguido por wun ciclo
de enfriamiento, dwranie el cual tiene lugar um significa=-

tivo sumento del peso molecular del polisiloxanc. El eiclo
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- de calor j, después,. se deja que la reacciép selenfrie hage)

sulfénico y ha de ser suficiente pars neutrslizer este dci-

' Hc')ju' nam. 6 . . :’ ._ ' . . . : ."04'02?

de enfriemiento es inducido mediante retirada de la fue#te .

ta.la temperatura ambiente. En la alternativa, se pueden
emplear medios de enfriamiento asociados, btales como ser-
ﬁenﬁines de refrigeracibén. El ciclo de calentamiento come
prendersd, usualmente, un periodo entre 1 y 24 horas, pre=
feriblemente, entre 2 y 4 horas, y el ciclo de enfriamiento
comprenderd, usualmente, entre 1y 8 horas, preferiblemente)
eﬁtre 2y 5 horas. Al final del ciclo de enfriamlento se.
afiade la aslcanolamine a la mezcla de reamccidn, para neutra-
lizar el dcido bencenosulfénico. La slcanolemina se selece

ciona entre compuestos de la férmulas
(V) (R3om) ¥

en 1z que RS es alcohilo inferior de 1 a 8 4tomos de carbo~
no, tal como metilo, etilo, propilo, butilo, octilo, etc.
La alcanolamina preferida es trietanolemina, La cantided

de zlcanclemina estd basada en la cantidad de dcido benceng

do. Im elcanoleming ée ofiade con agitacidn, para terminar
el ciclo de enfriamiento. ‘

Se cres que durante la operacidn de calentemiento,
el dcido bencenosulfénico actia realmente como un cataliza~
dor de equilibracidn. Sin embargo, & temperaturas més bajas,
el proceso de polimerizacibén es favorecido cindticemente
comparado con cualqguier proceso de "cragueado®. Se ha ob-
servado que cuanto mds prélongado es el ciclo de enfrismien-
to,‘mayor geré el peso molecular del polisiloxano, tel ecomo
ge determina por la viscoegidad,

S5 se desea, pueden utilizarse técnicas convenocdic-
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nales pare romper la emulsién de'polisilo§ano. Por ejempiow '
se pﬁede'aﬁadir ﬁh.élcanbl-inferiof baré-romper la emulsidnd.
ElAaléanol inferior puede ser metanol, -etenol, propsnol,
ete. '

Los polisiloxanos de las férmulas (I) y (II) son
ufilizables én wn procedimiento para hacer a un material
lominar flexible, no adherente a superficies que, normale
mente, se adheririsn a éste, el cual procedimiento compren-
de: - t

() tratar el meterial leminer con emulsiocnes
acuosas gue contienent (i) el polisiloxano que contiene
insaturacién vinilice, que se produce mediante el procedi-
miento anteriormente descrito; (ii) un hidrogenopolisiloxa

no orgénico que tiene la férmula:

(V1) (R)a(B)y 8104 gy
2

en la que R es un radical hidrocarbonzdo monovalente, lie-
bre de insaturacién, a es 0 a 3, y la suma de a + b es
entre aproximadamente 0,8 y 3,.habiendo por lo menocs dos
édtomos de hidrdgeno wnidos por silicio, por cada moléculas
y (ii1) un catelizador de platinoe eficaz para provocar la
copolimerizacién de (i) y (ii)s ¥y

(p) secér después el material +tratado.

Los compuestos de la férmula (VI) pueden ser li-
neales, cfclicos o de naturaleza resinosa, pero, preferi-~
blemente, son lineales o resinoscs. Un materisl ilustra-
tiéo es un materisl de dimetilpolisiloxano, de cadena ter=-
minade por hidrogenodimetilo lineal, que contiene de 2 a 3

dtomos de silicio en la molécula. Un compussto especifico
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- adicional puede ser un copolimero resinoso de unidades de

aqui como referencia. Asimismo, la patente de Estados Uni-

‘dores Ge dcido cloroplatinice deseritos en la patente de

H‘?)ja-xfﬁm; 8 . ) e, .' 04027_

dimefiisiloxano,'ﬁnidades de metilhidrogenosiloxano, unida»v

‘des de trimetilailoxano, que contienen de 2 2 5 0 10 ¢ més
dtomos de silicio por molécula. También son ilustrativos,
el 1,3,5,i»tetrametilciclotetrasiloxano; un QOpolimero que
contiene 3 unidades de dimetilhidrogenosiloxano y una uni-
dad de monometilsiloxeno por cade moldcula; y un fldido de
baja viscosidad compuesto por unidades de dimetilhidrogeno
siloxano y unidades 5i0p, en la proporcion de 2 moles del
primero por 1 mol del ultimo. Be especialmente Atil wn f14di
do de metilhidrogenopolisiloxano lineal o un metilhidrogeng
polisiloxano resinoso. Tales componentes son bien conocidos
para los expertos en esta téenica y se describén en le pa-

tente de Estados Unidos 3.436.366, la cual se incorpora

dos 2.491.843 describe wna util familia de poligiloxanos

de cadena termingsda por trimetilsililo lineel. Unc de ellos

ge prepara mediante cohidrélisis por 5 partes de (GH3)34 sigcl

y 95 partes de GHSHSiOla; viscosidad 100 centipoises a 252(
El catelizador de platino empleado en la préctiec
de esta invencidén puede ser cualquiera de los eatalizadore]
de platino bien conocidos, que son eficaces para catalizar
le reacecidn entre grupos hidrégeno unidos por silicio y
grupos vinilo unidos por silicio.'Estos nateriales inecluyen
los diversos catalizadores de platino elementel, en estado
de fina div;sién, tales como los gue se describen en la pa-

tente de Estados Unidos 2.970.510, de Bailey, los cataliza-

-Estados Unidos 2.823.218, de Speier,; los complejos de pla=-

tino~hidrocarburo descritos en la patente de Eatados Unidos
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.| elonar entre sproximedamente 1073 y 1078 dtomog—gramo de

que normalmente se adheririan a éste, comprende:

len el ensayo A. Este polimerc puede ser combinado con un

Hoja nam. '

g S o402t

3.159.601 'y'3'.' 139.662, a'é"Ashby,_ asi como los catalizadores
de alcoholatd de platino descritos en la batente de BEstados
Unidos 3.200.9?2, de Lamoreaux. Independientemente del oa-
talizador de platine gue se emplee en partiocular, el ocatse

lizador se utiliza en wna cantidad suficiente para propore

platinoe por mol de grupos vinilo unidos por silicio de la
composicidn. Sobre otra base, un margen util de catalizador
proporoionard un 4tomo de platino por cada 100 a 1.000.000

de grupos vinilo unidos por silicio en el polisiloxano de

cadena terminada por silanol de la férmula (I). Bs especial
mente preferido.el margen de 5 & 50 partes por millén de plg
tino, con relacidn sl peso del polisiloxano de cadena termile
nada por silanol, de la férmula (I):

Las composiciones preferidas para hacer a los ma~

terdiales laminares flexibles, no adherentes a superficies

(a) de 1 & 50% del polisiloxano de la férmule (I)

o formula (II);

(v) de 0,01 a 5% del hidrogenopolisiloxano orgi-
nicos

(¢) de 0,00001 a 0,0005% de platino en forma de
una sal o complejos y

(d) de 60 a 98% de agua. )

El polisiloxano de la férmule (I) és un nuevo
polimero y puede ser gmpleado en le emulsidén sin ser aip-

lado en forme sustancialmente pura. También puede ser ais-—

lado de acuerdo con las técnicas empleadas en 10 que sigue,

hidrogenosiloxanoorgénico y puede ser curado para dar recu-
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| ague, para ser aplicados & papel, telae y otros substratos.

| de polimerizacidn, se retird una porcidén del fluide de si-—

Hoja nam. 10 ' o - '. ) 04&027—

brimientos desprendibles o recubrimientbs,gue~répe1en-el

Descripeidn de lag realizeciones preferidas.

Los sigulentes ejemplos ilusiran el procedimientd
de la presente invencidn: Estos son ilustrativos y no deben
considerarse que lag reivindicaciones estén limitadas a
ellos. ’

A un recipiente de acero inoxidable se aﬁadierén

los siguientes materiales.

f(cn3)231974 522,15 gremos .
AL 01{3)01{20351974 . 2,85 gremos
Catelizador de platino () 0,40 gramos
Agua destilada ’ 525,00 gramos
Acido dodecilbencenosulfénico 7,50 gramos

(=) Del tipo descrito en la patenfe Qe Estados Unidos
3.220.972, de Lemoreaux.

Estos materiales se agitaron duranfe 30 minutos
) ) seguidamen%e, se homogeneigzaron a una presidn de 45%
kg/bma, & través de un homogeneizador de Manton-Gaulin.
Seguidemente, se calentdé la emulsidn a 702C y se mantuve
a T70-752C durante 3,0 horas. Se retird la fuents de calor
¥y 26 dejé enfriar la emulsidén durente 4,0 horas. Al cabo
de las 4,0 horas se afiadieron 3,8 8 de trietanclamina pera
neutralizar el dcido dodecilbencenosulfénico, y se conti-
nué la egitacién durante 1,0 horas. V

La emulsidén resultante tenia un centenido de so-
lidos de 43,7%. La viscosidad en emulsidn era de 350 centi-

poises. Con el fin de determinzr el grado de la reaccidn

“
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" propilico. para romper la emulsién, El fldido se secd a

‘[‘lOJtl'n(lnl- 11 . o ‘ . ) ’ ' '—04'027

loxeno desde la emuleidn, después de ubilizar alcohol iso~

15690 durente 3 a 4 horas, para eliminar el alcohol y el
agua residuales. Este fliido resulté tener wna viscosidad
de eproximadamente 248,000 centipoises. Como la operacidn
de secado elimind indudablemente algunss fracciones lige-~
ras de miloxano, log valores obtenidos para la viscosided
del fliido de siloxano son probgblemente mayores que la
viscogidad "verdadera!.
EJEMPLO 2
A un recipiente de acero inoxidable, se afindieron

los siguientes materiales:

£ (CH3) 8107, 855,2 gramos
[(CH3)0H20H31974 4,5 gramos
Catalizador de platino (=) 0,60 gramos
Agua destilada " 1118,8 gramos

Acido dodecilbencenosulfdnico 12,4 gramos
() E1l mismo que en el Ejemplo 1.

Le homogeneizaoién y el ciclo de calentamlento
se realizaron como en ol Ejemplo 1. Al cabo de las 3,0 ho-
ras de ciclo de calentamiento, la emulsién se dividid en
dos partes: La parte A se enfrid durante 3,0 horas a la
temperatura ambiente, antes de 1a 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, encontrandose que eran las siguientes:

- Parte A Parte B
% do sblidos 38,8% 39,9%
Viscosidad en emulsidn : 76 cps. 93 cps.

Viscosidad en estado fluido (i) 168,000 eps. 320,000 ep

i

8
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(%) Determinada de le misma manera que en el Ejemplo 1.

H.éJn.tT(lm. 1'2 ' : ) T . .' 0402-7_‘. ' .

ENSAYO A

Para demostraer la estabilidad de le emulsidn pro

ducide por el procedimiento de la invencidn, se llevaron
& cabo los siguientes métodos, wutilizando el material pro-

ducido en el Ejemplo 1.

(a) Egtebilidad frente a la congelacidn-desconge

lacidn.

20 g de la composicidn de polisiloxano preparada en el
Ejemplo 1, se congelaron & 152C d&lariamente, durante 4 a
6 horas y, seguidamente, se dejaron descongelar a la tem-
peratura embiente. El ensayo se interrumpié al cabo de 14
de tales ciclbs. No hubo separacién de aceite libre ni
ningun otro defio aparents de la emulsién.

(v) Estabilidad de la emulsibn y frente a la &i-

lucidén - Le emulsién del Ejemplo 1 se some-

10 & un ensayo normalizado, disefiade pars determinar la

estabilidad y’la estabilidad frente & la dilucidn, de die

ferentes emulsiones de siliconé. Una muestra de la émulsiém
ge colocd en wn tubo de centrifuga especialméﬁte disefiado,

y se centrifugd durante 80 minutos & 500 revoluciones por

minuto. Después de la centrifugacidn, se tomaron huestras

de las capas superior e inferior de la enulsidn, que deter-
nind el porcentaje de sdlidos. El gradiente para cuslquier
emulsién particular se define de 1a manera siguiente:

' Gradiente en estado puro = (% ée_séli@os_de la
cépa supsrior) ~ (% de sdlides de.la qapa'i%
ferior) =_T4~B1

Cuanto mids bajo es el valor del gradiente, més estable es

la emulsién:particular. Nota: Este es un ensayo acelerado




10

15

20

. 25

30

| las emulsiones de esta invencidn son mucho méds estables que

oja nom. 13 ST sz

que es utllizable para determ1nar la "duracmon en almacensa
miento“ de una emulsidn. .

De una manera similer, se determina un gradiente
en estado diluido. En este caso, 1,0 partes de la enulsidn
se diluyen en 9,0 partes de ague y 3¢ sgitan brevemente
pera agegurar la wniformidad. Esta muestra diluida se cen-
trifuga seguidamente, como se indica en 1o qué entecede, ¥y
ge toman muestras para determinacidn del porcentéje de 8b-
lidos. En el ensayo del gradiente en esgstado diluido, el

gradiente ge define como:

Gradiente en estedo % de sdlidos de la caps superior T4
ailuido % de sblidos de la caps inferior B,

Las emulsiones de silicona preparadas mediante
emulsificacidn convencioqal, dan normalmente valores de
gradieqte en estado pﬁro (T4-B1) comprendidos entre 2,0 y
5,0, y velores de gradiénte en estado diluido (T4/31) de
145 a 3,0, |

Cuando la emulsidén del Ejemplo 1 se sometid al en

sayo como Se ha descrito anteriormente, el valor del gra-
diente en estado puro era -0,18 y el valor del gradiente

en estado diluwido era 1,01. Egtos resultados indican que

las emuleiones de ailiconas preparadas mediante téenicas
convencionales de emulsificacidn.

En un ensayo separado, 15 g de la composicidn pro
ducida en el Ejemplo 1 se diluyeron con 135 g de ague y se
agitaron en wn mezclador de Waring durante 1,0 horas, &
10.000 revoluciones por minuto, aproximadamente. Despucs del
la agitacidn, no hubo separacion de aceits libre.

EJEMPLO 3

'

L)

-~
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1 por friccidn. Una muesira de este papel revestido se es~

‘Isiloxano que contiene metilhidrdgeno v

Hoja nGm. . 14‘ : : ’ .~ . 0_47.0..21..

Ié.muéstra del ‘material éue fue gometida.al'métédo
ge congelacidn-descongelacidn del ensayo A, se formuld en Jl
giguiente baiio de revestimisntos
Emulsidn de polisiloxano del Ejemplo i 10,30 gramos

Siloxano que contiene metilhidrdgeno y
glloxang de cadena termineds por vinilo

(emulsidn 40%) (=) 0,60 gramos
Dispersante () 0,25 gramos
Agua : 38,85 gramos

(=) Poulsién 3, numero serie 419.372
(::) Natrosol 250 HR, una hidroxietilcelulosa, no idnical,
soluble en agua.

Este bafio ge aplicd como revestimiento sobre un
papel Kraft semiblanguesado, de Plainwell, utilizando una
varilla Meyer del numero 5, y se curd durante 30 segundos
y 500C. En este tilempo se consiguid un curado completo, sin

que hubiera extendimiento, ni migracidén, ni eliminacidn

tratificé sobre cinta adhesiva de Johnson and Johnson, y se
dejo envejecef durante 20 & 702C. Después &el envejecimien-
to, se comprobd el indice de desprendimiento. El deéprendi—
miento fue de 1,38 g/mm a 305 mm/minuto.
' EJEMPLO 4

Se preparé una composicién de polisiloxano de
acuerdo con el método del Ejemplo 2, y se formuld ol siguien=-
te bafio de revestimientos |

Emulsidn de polisiloxano del Ejemplo 2 9,7 gramos

giloxeng de cadena terminada por vimilo

(emulsidn 40%) , » 0,6 gremos
Dispersante (=) ' 1,0 gramos
Agua , . 38,7 gramoa
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|miento similar al empleado en el Ejemplo 2 (parte B) y se
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(%) PVA-Elvenol 7é—56; un poli(albohol.viniiico) (hidzrg
lizado en un 98%), ' '
Iste befio se aplicd como revestimiento sobre wn
papel kraft semiblanqpeado, de Plainwéll, como en ei Ejen~
plo 3. Sobre el papel recubierto se aplicéd wn adhesivo de
SBR (caucho de estireno-butadieno), de base acuosa, de %6

micras de eapesor, y, seguidamente, se secd durante 3 mi-

nutos & 1502C. Despuds ¢el gsecado, ol papel revestido se
estratificé sobre wne pelicula de vinilo. Se comprobd el
desprendimiento inicial y despuéa'&e‘envejecimiento de las
muestras. |

Valores medios (gramos/mm a 305 mm/minuto)

Inicial 5 dfas a 609C 2 semanas a 60K
3,94 1,6 1,5
’ BJEMPLO 5

Se preparé wn polisiloxéno nediante un procedi-

formuld. un dbafio de la manera siguisnte:
Emulsidn de polisiloxano 11,80 gramos

Siloxano que contiene metilhidrdgeno y
siloxano de cadena terminada por vinilo

(emuleidn 40%) 0,60 gramos
Dispersante () : ' 0,25 gramos
Agua. E , 37,75 gramog

(%) Natrosol 250 HR
. Esta formulacidn se ensayd de acuerdo con el mé-
todo desecrito en el Qjemplo 4, & excepecidn de que se varlae-
ron las condiciones de curadc de la manera que se indleca
a continuacion. Ambos velores de desprendimiento, inleial

v Gespués de envejecimiento, fueron determinadoes.
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‘Tiempo de curado 1 semana & _2 semanas a

Hoju nGm. 16 ' ) ' o ’ - 04.027_

Velores de desﬁfendimientq'(g/hm‘a 305 mm/minubo)

compararon, para diversos tiempos, con las muestras de emul

a 15080 Inicigl 70eC 7080
20 seg. 1,6 0,9 ) 0,5
30 seg. 153 191 0,9
30 seg.® 1,2 0,8 0;%

(=) Muestra no revestida hesta que el bafio 46 revestimien~
to se hubo envejecido durante 5 horas a 252C.
| EJEMPLO 6

~Las caracteristicas de curado de lag muestras P

paradas de una manera similar a las de los ejemplos 1 y 2,

s5ién preparadas de acuerdo con procedimientos expuestos en
la solicitud de patente de EE.UU. 419.3%2, presentada el
27 de Noviembre de 1973, por ejemplo, Ejemplo 1 de dicha
solicitud.

Se éncontré, en una serie de ensayos, que log
bafios de emuleidn preparados como se describe en esta so=
licitud, mosfraban un curado completo, éxento de migracidnl
8l cabo de 30 segundos o 1502C, mientras que las muestras
de material preparado de la manera convencional, mostraban
todavie un curado incompleto (migracidn) incluso al cabo
de 45-60 ssgundos a iSOQC. Esta diferencié era especifica
pera ciertos subsitratos, tales‘como papel de dibujo reves~
tido de arcilla de Hudson (con un aglomerante de 1étex—prg‘
teina) y pergamino coloreado natwrel de la Brown Company.

| ' BIENPLO 7
A wn reciplente de mcero inoxidable se afiadieron

los siguientes materiales:

B

se
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[(01_13)25;}_974 " | '_ . | ' © 350,0 gramos )
I S -
OHy=OH ~ Si =~ 0 $i — CH=CH, 0,45 gramos
By O
Ague destilads - T 643 £romos
.Acido dodecilbencenosulfdnico. 5,0 gramos

'~ Bl procedimiento de homogeneizacidn y el ciclo
de calentamiento se realizaron ée la misma meners que en
los ejemplos anteriores. El ciclo de enfriamiento se rea-
1326 durante 8,0 hores, antes de la adicidn de 2,5 g de
trietanolamina. Ia emulsidn resultante tenfa un porcentaje
de sélidos de 31,9% y une visosidad en emulsién de 18,5
centipoises. El fldido preparédo mediante este procedimien~
to, tenia una visﬁosidad de 43,000 centipoises.

BJEMPLO 8
A un recipiente de aoero'inoxidable se afisdieron

los siguientes materiales:

[(CH,) 5107, . 522 gremos
L (CH3)0H20H8i974 " 2,85 gramos
CH CH \ CH ‘
3 ¢ 3 ¢ 3 ' El necesaric (mes
CH . ~3i=0 Si-0 S4-CH nos del 0,05% en
¢ ] t 3 peso)
CH3 CH3 2 CH3
Agva destilada 525  giramos
Acido dodecilbencenosulfdnico 7,50 gramos

Siguiendo log mismos procedimientos indicados en
los ejemplos sntericres, se obtendria une emulsién de pro-

pledades fisicas comparables con las dadas en 108 ejemplos
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tiojan nans.

'anteriorgs. )

En estevéaso,particularg la viscosidad del siloxg
no puede ser reguladas, no solamente.por la extensidn del cl
clo de enfriamiento, sino también por la cantidad de trime-
tilsililo terminador de cadens. Cuanto més pequeiia sea 1la
cantldad de esta fuente de triﬁetilsililé terminador de ca-

dena, mayor serd la viscosidad del polimero.

-~ HEIVINDICACIONEE -

Los puntos de invencidn propiz y nueva que se pre

gentan pars que sean objeto de esta solicitud de Patente de

. Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-

gen en las reivindicaciones siguientes:

18+~ Un procedimiento para convertir un meteriel
Jaminaxr flexiﬁle en no adherente a superficies a las que
normalmente se adhiere, el cual procedimiento éomprende:
(a) trater el material laminar con una emulsidén acuosz que

contiene: (i) polisiloxano de la fdérmula:

R R R R
HO Sli 0 / S:l\ 0 S'i\ 0 ~eeme §1 == OH
, {z \R/X Ili/y R
(o]
R R R
Rl S|i 0 / Sll\ 0 S|i Rr1
L Nee

en donde R es un radical hidrocarbonade monovelente libre
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de insaturecidn; R! es un radical hidrocarbonado que tiene
insaturacidn vinilics; x e y son enteros positivos, de tal
mnanera dueAel polisiloxano terminado por silanol tiene de
0,1 a 0,5 de grupos -1 y la viscosidad del polimero oscila
entre 25.000 centipoises y 1.0Q0.000 de centipoises; (ii)

un hidrégeno-polisiloxano orgénico, que tiene la formlat

(R)a(H)bSiO( 4e5mD)
2 .

en la que R es un radical hidrocarbonado nonovalente libre
de insaturacidn; a es @e 0 & 3; b es de 0,005 & 2,0 y la su
ma de a + b es de aproximadamente 0,9 a 3; habiendo por lo
menos dos 4tomos de hidrdgeno unidos por silieio, por molé-—
cula; y (iii) un catalizador de platino eficaz pars ser ceun
pe. de la copolimerizacidn de (a) y (b); y (b) secar después
el material tratado.

28 .~ Un procedimiento como se define en la reivin
dicacidn 1%, en el cusl el componente (ii) es wn metilhidro
genopolisiloxano lineal.

38.~ Un procedimiento como se define en la reivip
dicacidn 28, en el cual el componente (ii) es un metilhidro
genopolisiloxano resinoso.

48 .~ Un procedimiento como se define en la reivin
dicacidn 12, en el cual el catalizedor de platino estéd pre-—
sente en una cantidad para proporcionar un dtomo de platino
por cada 100 & 1.000.000 de grupos vinilo unidos por sili-
clo en el componente de poliorganosiloxano.

58 .~ Un procedimiento como se define en la reivin
dicacidn 12, en el cual el catalizador de platino estéd pre-

sente en unge cantidad para proporcionar un dtomo de platino
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por cada 100 = 1.-000.000 dé grupos vinilo unidos por aili~
cio en el componente-de poliorganosiloxanoc.

.~ Un procedimiento como se define en la reivin
dicacién 58, en el cual ei'catalizador de platino estd pre-|
sente en una cantlidad para proporcionar de 5 a 50 partes
por milldn de platino, con relacidn al peso dsl componente
de poliorgenosiloxsno.

72;- Un procedimiento como se define en la reivin
dicacion 12, en el cual el catalizador de platino estd pre-
gente en una cantidad para proporcionar'de 5 a 50 partes
por millén de platino, con relacidn al peso del componente
de poliorganosiloxano. ‘

88.- Un procedimiento como se define en la reivin
dicacidn 18, en el cual l= emulsidn acuosa comprende: (i)
de 1 & 50% del polisiloxano; (ii) de 0,01 a 5% del hidroge-
nopolisiloxano orgénico; (iii) entre 0,00001 y 0,0005% de
platino en forms de una sal o complejo; y (iv) de 60 a 98%
de agua. ' '

98 .~ ""UN PROCEDIMIENTO PARA CONVERTIR UN MATERIAL
LAMINAR FLEXTHELE EN NO ADHERENTE A SUPERFICIES A LAS QUE
NORMALMENTE SE ADHIERE".

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

"lcede y para los fines que se han especificado.

Este Memoria conste de veinte hojas escrites a mé

quina por una sola cara.

Hadrid, 17 p1g77

11

Peh s iberto de Blaaburs

-y
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