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. El invento concierne a un procedimiento para la prg
duccidn de un preparado desespumanta.

Es conocido producir preparados desespumantes a ha-
se de aceites desespumantes insolubles en agua, emulgentes so-
lubles gn agua y &acido silicico finamente dividido. Como ejem-
plo de este estado de la técnica se menciona la DE-0S 24 43 B53,
Esta concierne a un preparado para desesspumar soluciones o --
dispersiones acuosas con un contenido de compuestos organosi—
licicog y materiales de carga, gue estd caracterizado porque
consiste en 0,2 a 7,5% en peso de 4cido silfcico altamerk: Jis-
perso o de 6xiao de aluminio altamente disperso vy
92,5 hasta 99,8% en peso de un copolimero por bloques de iwe-=-
tilpo;isiloxano—polioxialcohileno, qué contiene 10 a 60% en -
pasc de Qetilpolisiloxano y cuyo bloque de polioxialcohileno
tiene mas de 80 hasta 100% sn peso de unidades oxipropiieno.

En tal casc, de 2 a 10% en peso del copolimero por
bloques pueden estar reemplazados por emulgentes no iondgenos,
que en promedio tienen un indice HLB (equilibrio hidréfilo-1li-
péfilo) de 8 a 14. La funcidn del aceite desespumante insolu-
ble en agua la toma a su cargo sn este caso el denominado co-
polimero por bloques de metilpolixiloxano-polioxialcohileno.
Como emulgentes solubles en agua sirven los menciocnados emul-

gentes no iondgenas.

Ademas se ha de hacer mencidn a la DE-0S 23 45 335,
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Esta concierne a un preparado para desespumar soluciones o dis
persiones acuosas, caracterizado por un contenido de 80 a 95%
en peso de un aceits mineral o un aceite vegetal o animal, 1 a
7,5% en peso de dcido silfcico altamente disperso o de éxido cb
aluminio altamente disperso, 1,0 a 10% en peso de un copolime-
ro par blogues dermetilpolisiloxano-polioxialcohileno gque coan-
tiene 10 a 60% en peso de metilpolisiloxano y cuyoc bloque de -
polioxialcohileno tiene 80 a 100% en peso de unidades oxipropi
leno, x eventualmenté 2 a 10% en peso de emulgentes no iondge
nos, que tisnen en promedio un Iindice HLB de 8 a 14, dshiando
dar un valor de 100% en peso la suma de ;os componentes entes
mencionados.

Como aceites desespumantes insolubles en agua se --
utilizan aqui combinaciones de aceites minerales, de aceitas
vegetales o animales y de copolimeros por bloques de metilpa-
lisiloxano-polioxialcohileno insolubles en agué.

Sin embargo, se ha puesto de manifiesto que los acei
tes dssespumggtas insolubles en agua con freecuencia no son mis
cibles con los emulgentes solubles en agua y que la mayor par-

te de las veces no @s posible preparar dispersionegs de ambos -

componentes estables a lo largo de un gspacic de tiempo de -~

dias o semanas.

El presente invento se basa por lo tanto en la mi--

sidén de producir un preparado de las sustancias activas deses-
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pumantes, que posea una elevada estabilidad de dispersion. En
tal caso se encontrd que pueden obtene:se dispersiones esta--
bles, si se mezclan entre s{ laos aceites degespumantes insolu-
bles en agua y los emulgentes solubles en agua con determinadsns
mezclas de dcidos silfcicos. Estos preparados pueden ser diluf
dos con agua,. Las dispersiones resultantes en tal caso tienen

& 8uU vez una excelente estabilidad contra separacidn de las -

fases., Tienen una sobresaliente actividad desespumante.

£l prepafado desespumante obtenido por sl procedi--
miento Ee acuerdo caon el invento estd caracterizado, en cuan-
to a su cemposicidn, porque caonsiste en

a) 40 a 90 partes en peso de un aceite desespumante insolutle
en aguaj;

b) 2 a SU'partes en peso des un ehhlgente soluble en agua, pero
insoluble en el componente a);

c) 3 a 20 partes en pasd de una mezcla de dcido silicico hidrd
fobo finamente dividido y de 4cido silicico hidréfile fina-
mente dividido;

y eventualmente

d) agua en la cantidad necesaria para la preparacidn de una -
emulsion de base o una dilucién de usa.

Sqlprefiere especialmente un preparado desespumante
cuya porciﬁh'de dcidos silicicos consiste en 3 a 97% en paso -

de dcido silicico hidréfobo y en 97 a 3% en peso de dcido silf
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cico hidrdéfilo.

Especialmente se prefiere un preparado desespumante
cuya porcidn de dcidos silicicos contiena por lo menos 50% en
peso de dcido silicico hidréfebo.

El preparado desespumante, dado que la adicidn de -
agua es Facultativa, puede ser anhidro. No obstante, se pueds
preparar también una emulsidn de base gue contiene en general
aproximadamente 10% en peso del preparado segin el invento. Pa
ra la utilizacidn se puede diluir adicionalmente el preparado
de partida a la emulsidn de base. Esta dilucidn es determinada
en 16 esencial por las‘pusibilidades para la adicidn dosirica-
da.

Se prefiere en tal caso un preparado desespumante -~
con la caracteristica de que el 4cido silfcico finamente divi-

dido contenida en &1 tiene una superficie segdn BET maynr de -

50 mz/g.

Especialmente se prefiere un preparado desespumante -
que esta caracterizado porque el &cido silicico finamente divi
dido cortenido en &l tiene una superficie segln BET mayor de -
150 mz/g.

S5e ha puesto de manifiesto de modo sorprendente que
en el caso de utilizarse una mezcla de écidos silicicos a base

de dcido silficico hidrdfobo y édcido silicico hidrdfilo coinci-
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den el mdximo de la estabilidad de la dispersidn, el miximo de
la estabilidad de los preparados diluidos con agua y el maxi--
mo de la aﬁtividad desespumante, |

Si se ha encontrado mediarts ensayos previos y tanteos
la mezcla de dcido silicico hidréfobq y de écidﬁ silicico hi--
dféfilo que proporciona el preparado desespumante diluible can
agua mis estable y mds finamente dividido, esto significa qus
esta estabilidad y esta fina divididn se pueden volver a en--
contrar de nueve también en el preparado dilufdo con agua y qw
el preéaradc tiene entonces también su méximo efscto deéespu—-
mantg., Esto era especialmente{sorprendente, toda vez que es sa
bido para un técnico en la materia que normalmente se encuyan--
tra un antagonismo entre.la estabilidad en emulsidn de prepa-
rados desaspumantes y su actividad (vkase, por ejemplo, W. Noll
"Chemie und Technoiogie der Silicone", Verlag Chemie 28 ediciﬁn
1968, pégina 541, lineas 11-20).

La expfesién dcido silfcico hidréfilo y &cido sili-
cico hidréfobo, de moda similar a la axpresién'de un emulgente
hidréfilo y un emulgente hidrdfobo, no ha de entendsrse de mo-
do absoluto sinb de un modo relativo. Asi, por ejemplo, es po-
sible en el caso de un 4cido silicico hidrdfilo, hidrofobizar
una parte ds su superficie, Su grado de hidrofilia estid por --
consiguiente debilitado., Tal 4cido silfcico parcialmente hidrg

fobizado ha de ser considerado como hidréfilo, referido a un -
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acido silicico mds inensaments hidrofobizado. No obstante, si

se le compara con un acido silfcico hidréfile no tratado, ha -

" de ser considerado como hidréfobo. Una caracterf{stica decisiva

del presente invento es la utilizacidn de una me zcla de tipos
de acidos silicicos con diversos grasos de hidrofilia o hidrg
fobia. Similarmente a como una mezcla de emulgentes debe ser -
acomodada en su relacidn de hidrofilia/hidrofobia al material
a emulsionar, también en el caso del objeto del presente inven
to debep determinarse medianfe ensayos previos el tipo, la can
tidad y la proporcién de la mezcla de 4cidos silicidos./tgﬁb,
sin embargo, no exige de ideas inventivas sino'que se enéﬁen——
tra en el &mbito de conocimientos atribuible a un técnico en In
materia,

Una buena posibilidad para desculdir la dptima reia--
cién de mezclado de 4cide silfcico hidréfobo a dcido siifcico
hidréfilo con simultdnea determinacidn de la cantidad total -
de dcido silicico favorable para la correspondiente combinacidn
desespumante, la ofrece un método conocido con la designacidn
de técnica Simplex, que esta descrito detalladamente en la re-
vista "Farbe und Lack", 1973, pagina 79.

La produccidn del preparado desespumante de acuerdo
con el invento se realiza en un modo de procedimiento preferi-
do, que estd caracterizado porque se mezclan los componentos -

a) y b), eventualmente con calentamierto, y en esta mezcla se -
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incorpora con intensa agitacién primeramente el 4cido silfcica
hidréfubo.y luego se afiade con agitacidn adicional la cantidad
de dcido silfcico hidréfilo necesaria para una distribucidn lo
mids fina posible de los componentaes a) y b), en que en el caso
dg la adiciéq de agua se pueds realizar la adicidn del mismo -
durante o después de la produccidn del preparado desespumante.
. Los dcidos silicicos finamente divididos, corenidos
sn el preparado de acuerdoe con el invento, pueden ser caracte-
rizados por su superficie. Una medida de la superficie es su

denominada superficie segin BET. La teorfia y medicidn de la su

~perficie segdn BET estdn des€ritas en Journ. of Amer. Chem. Soc.

60 (1938) pégina 309 y son habituales para un técnico en la ma
teria.

"Tal como ya se ha expuesto, se utiliza preferibiémqﬂ
te un dcido siliecico finaments divididq con una superficie.sa-
gln BET de mds de 50 mz/g, especialmente de mas de 150 m2/q.

Acidos silicicos finamente divididos con esta super-
ficie pueden ser preparados de manera en si conocida mediarn
dfferentes procedimientos. Son utilizables tanto dcidos silfci
cos precipitados como también dcidos silfcidos obtenidos me--
diante hidrdlisis {gnea. Es especialmente apropiado el dcido -
éilicico obtenido por hidrélisis ignea.

Como dcidos silicicos hidrofaobizados son apropiados

‘aquéllos en los cuales los acidos silicicos ds superficie aprg
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piada estan modificados superficialmente con silanos, siloxa=~
nos y silazanos. Esta modificacidn se ofectlia de modo en si -
conocido, por ejemplo por accidén de trimetilclorosilano, dimg
tildiclorosilano, octametilciclotetrasiloxano o hexametildisila
zano. Agentes de hidrofobizacidn y procedimientos ds hidrofobi
zacidn estan descritos por ejemplo en el libro antes menciona-
do de W. Noll "Chemie und Technalogie der Silicone", Verlag
Chemie, 228 edicién, 1968, pdgina 3689. No obstante, también
puéden utilizarse compuestos egentos de silicio, tales como cg
ras o aminas organicas, por ejemplo octilamina o estearilami
na. Un acido hidrofobizado de tél modo ya no pyede serT disﬁer-
sado en agua, sino que sobrenada por encima de la superficie
del agua.

Como 4cidos silicicos finamente divididos, hidrofi-
los se prefieren tipos precipitados con dcidos, que poscen Una
elevada porcidn deé superficie interna.rA diferencia del acirlo
silicicﬁ hidrofobizado, el dcido silicico hidréfile, no hidro-
fobizado, e dispersable en agua.,

No obstante, tal como ya se ha dicho, pueden utili-
zarse como participantes en la me;cla écidos silicicos parcial
mente hidrofpbizados. Dependisndo del grado de la hidrofobia o
de la hidrofilia de los participantes y dependiendo de la pro-
porcidn dé mezclado, las me zclas tienen propiedadses que son -

comparables con mezclas emulgentes can indices HLB mas altoe

~



10

15

20

.0 mas bajos.

Para el preparado de acuerdo con el inventa &ntran
en censideracidn como aceites desespumantes insolubles en agua
en principio todos los productos conoccidos. Se pueden utilizar
preferiblemente copolimeros por bloques de polioxialcaohileno-
polisiloxano hidréfobos, tal coma se descpiben por ejemplo en
la DE-0S 23 45 335.

La estructura de talgs copolimeros por bloquas puede

ser reproducida por la fdrmula gensral

' - - . CH
CH,, CH,, CH,,- | 3 CH,,
|~ | | 0-5i- !
CH.,-Si=- 0-5i- 0-5i- 0-5i-CH
3r . I 3
I l | L | o
g . CH 0 3 0 N
I . Ta CH. = 51-CH a
CH-CH.| - it CH-CH
|3 | ‘ ps
CH_ -~ 0 a CH
L2 do CH Li CH | ’ .
FU - L 3 I . 3 . :O ,.n
' RO(CH,.CH.0) (CH.CHD) ~b I 7
CH 29" p\ty n
2 | CH
l CH | 2
THz 3 CH
2
Sor " , | dm
OR

Los indices a, b, n 6 m son nimerss enteros y se deducen del -
requisito de la reivindicacidn principal de la DE~0S men€iona-
da, de que en 8l copaolimero por bloques debe estar contenido -

de 10 a 60, preferiblemente de 15 a 30% en psso de bloques do

metilpolisiloxano, debiendo tener los bloduas de polioxialcohi
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leno a su vez de B0 a 100: en peso de unidades oxipropileno.
Los {ndices b y mrpuéden ser también 0. Si b es = 0 se trata
praductos lineales. g y n tienen siempre valores finitos. Como
aceites desespumantes insolubles en agua son utilizables tam--
bién aceites de silicona, especialmente aceites de dimetilsilji
cona. Son apropiados ademds poliésteres hidréfobaos, a saber eg
pecialmerts los que tienen un alto contenido de unidades de dxi-
do de propileno, por ejemplo polipropilenglicoles purosg o sus
didteres o monoéteres. Son especialmente (tiles poliéteres hi-
dréfoboé eon, pesas moleculares por encima de 1.000. No obslan-
te, también se puedsn utilizar como companentes desespuméﬁ?os
aceites vegetales.o animales conocidos desde hace largottiemno
Son epropiados ademas alcochilfosfatos, cuyos radicales alcohi
lo contienen por lo menos 10 atomos de carbono. También 'se pug
den emplear los denominados aceites ésteres sintéticos; tales
como por ejemplo estesarato cetilico, tfipslargonato de tfimej
tilolp;opano, ftalato de dioctilo o sebacato de dioctilo; Nde-
mas son aprcpiados aceites minerales, sspecialmente aceites pa
rafinicos. Son apropiados también aceites fluoroccarbanados, -
por ejemplo polialcohilenglicoles perfluorados tales como peg
fluoropolipropilenglicol.

Se conocen emulgentes solubles en agua, y se prefiae-
ren emulgentes no iondgenos, especialmente aguéllos gue son 11

quidos a la temperatura ambisnts o funde en el caso de moderado
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calentamiento en las condiciones del procedimiesnto de acuerdo
con el invento. Pueden utilizarse también mezclas de tales --
emulgentes. Como emulgentes no ianégenosrentran en considera--
cidn espscialmente: aléoholes grasos oxistilados, 4dcidos gqra-
sos axietilados, ésteres de dcidos grasos exietiladas de polio
les, tales como glicerina, sorbita o sorbitan, alcohilfenolos
oxietilados, poliéteres que contienen grupos oxistileno y oxi
propileno, y siliconpoliéteres solubles en agua. Copolimeros
por bloques de polioxialcohileno-palisﬂnxabo solubles en agua
son muf especialmente apropiados. Ademds se puedsen utilizer =~
aminas, amidas o amidoaminas oxietiladas. También pueden uti-
lizarse.agentes tensioactivos iondgenos solubhles en agua.'En-
tré los agentes tensioactivos anidnicamente activos han de men
cionarse especialmerts los sulfatos y sulfonatos de compuestos
organicos. Como compuestos cationicamente activos son apropia-
dos compuestos de amonio cuaternario con radiegles alcohilo do

cadena larga asi como betainas,

Los preparados desespumantes obtenidos por el procoe-

-dimiento de acuerdo con el invento son apropiados tanto para -

desespumar sistemas acuosos como para desespumar sistemas no

acuosos. Sin ‘embarbo preFe?ibleménte se utilizan para desespu-
mar sistehas acuosos., Los prsparadoé ya son eficaces en pequo-
fia cantidad, Dado que los preparados desespumantes de acuerdn -

con el invento se distribuyen muy bien en agua, se hace super-
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flua con frecusncia la necesidad de la preparacion ds una
emulsidén de base diluible. Una ventaja de la buena disper-
sabilidad de los preparados desespumantes consiste en que
se evita una separacidn de las sustancias activas jﬁnto a
la superficie. Tal separacidn cenduce en ei caso de siste~
mas conocidos, coﬁ demasiada frecusncia, a perturbaciones -
de técnica de utilizacidn de los productos desespumados.

En los siguientes ejemplos se muestran diferentes
preparados desespumantes obtenidos por el procedimiente de

acuerdo con el invento asi como su estabilidad y su efacto

desespumante.
i

. A tftgla ilustrativo, complementando esta maemoria
se acompafian cinco diagramas correspondientes a ejemples
de diferentes preparades desespumantes, donde
En abecisas figuran las porcentajes:

- do dcido silicico total en la escala X, = X‘z

- de dcido silfcico hidrdfobo es la eg X = X
cala

- de dcido silfcico hidréfilo en la eg Xy = X‘l
cala

En ordenadas figuran i’

- tiempo hasta llegar a 1000 ml de espuma
en minutos, en escala oy

- establidad de la emulsidn al 10% en dias,
en escala Y1 - Y‘l

- estabilidad del preparado segun el invep
to en semanas, en escala ' Y2 - Y'2
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En dichos ejss de coordenadas se han representa-

do

' = por linea ds puntb y traza la estabilidad de la emulsién

al. l(!..c
- por I:nea de circulo y traza la actividad

- por linea de cruz y traza la estabilidad del preparado

EJEMPLD 1

‘im proaducen preparadds deéaspumantaa diluibles ~
con agun, gyue tienen la siguiente composicidn:

83,5 partes en peso de ageits deséspﬁmants irsoly
ble en ngua,

10,0 partes en peso de emulgente soluble en agua

6,5% en peso de Acido silfcico finamente dividido.

Como aceite desespumante se utiliza un copolime-

"ro por blogques de polioxipropilendmetilpolisiloxano insdlg

ble en agua de la fdrmula general
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g:"ﬁ El radical R tiene el significado de un radical butiloe.«
é =5, b =2, 0= 30 | | |

Como smulgentse sirve un polioxietileh-poliqxipropileg
metilpolisiloxanc, gque no es soluble an el aceite deseépumanta

pero pueds ser disuelto en agua en cualquier proporcidn y tig

ne un punto de enturbamiento en.solucidn acuosa al 4% de 29%C.

El dcide silicico finamente dividido utilizado cong
ta de una mezcla de dcido silicico totalmente hidrofobizado -

con qrupos trimetilsililo con una superficie sequn BET UQ}ZUD

2, L e ol
m°/g, y un dcido silicico hidr6filo con una superficie szgin

BET también de 200 mz/g.

En la serie de ensayos que se describe en este ejem

‘plo se hace variar la proporcién de mezclado de los dos acidos

dilfcicos. La composicién de las mezclas de dcidos silicicos -

sg deduce del diegrama 1.

Los preparados deseapumantea.diluiblas con agua son
producidos mezclando primeramente el aceite desespumantse y ol
amulgente con ayuda de un mecanisﬁo égitador de movimiento ra-
pido, Yy luego sn las mismas conﬁiciones de agitacién, incorpo-
rando primeraments sl &cido silicico hidréfobe y después.la -
cu?respopdiantg cantidad de dc¢ido silicico hidréfile.

La evéluaoién de los prépagadoé so efectla en lo ssencial
de acuerdo con los siguientés criterios.

1. Se determina la estabilidad ds la dieperaién obtenida,



.10

20

16

para ello lﬁé,preparados son a%macanadoa a la tehpara#ura am-
biente en un vaso de sedimentacién y se observa si se efectia
separacidn de Fasés y después de qué tiempo. En el diagrama 1
se registra el tiempo despuds del cual se hace visible la cla-
ra separacidn entre fases, en funcidn de ia composicidn de la
mezcla da dcidos silicidos contenida en el preparado.

2, Se determina la estabilidad de enulsiones acuosas
al 10% gue son preparadas 1ncorporando lentamente con agita--
oidn agua en sl preparado desespumante. Una posibilidad pﬂra -
s8llo es la observacidn de las dispersiones almacenades & la =
temperatura ambisras en cuanto a sedimentaciones, por ejerplo
formacidn de cremas o separacidn entre Fases. En el diagrama -
1 se datermlna el tiempo después del que se ha comprobadorunn—
clara formacidn de eapuma de la emulsion al 10% en funcion de
la compoaicién de la mezda de-éoidos eilfcicos oontenids en ol
prepanadd.ﬁu..

3; Se determina ademds de sllo el efecto antisspuman

~te del preparado desespumanta. para ello se conduce, 2 travas

de 1.000 ml de uné salucidn acdosa al 0,1% de una mezcla dn dg
decilbsncenosulfonato y alcohol grasao-poliglicol steres, una -
sorriente de aire exenta de aceite, hasta que hayan resultado
1,000 mi de sspuma. Eata corriente de aire es introducida con
una velocidad constante de 6 11tros/minuto a través de una fri

ta de vidrio con la porosidad l. §i el valumen de la espuma ha
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llegado a 1,000 ml, se interrumpe la aportaciéﬁ de aire mediap -

te retirada de la frita desde el recipiente medidor, y se afia=

!

‘den 0,5 ml de la emulsidn al 10% del preparado desespumante. -

Esto corrqspohda a 50 .ppm del preparado no diluido. Tras haber

. se destruido totalmente la espuma, se introduce de nuevo aire

y se mide el tiempo que es necesario para que 88 forme de nue-

vo un volumen ds espuma de 1000 ml, En el diagrama 1 esté regis

trado este tiempo en funcién de la composicidn de la mezcla de

dcidos silicicos que estd contenida en el preparado.

La representacidn gréfica muestra que san sobrasa--

lients buenas tanto la estabilidad del preparado'desespﬁmante

.como tambidn la estabilidad de la emulsidn preparada a partir

del preparado desespumante mediante sencills incprporacién do

agua ocan agitacidon, mediante exacta acomodacidn de la propor-

cién de mezclado dé ambos tipos de dcides silfcicos oon una -

misma y (nica proparcién de mezclado. fAsimismo el preparado -~

desespumante mds estable manifiesta la méxima sctividad en wl

ensayo de desespumado.

EJEMPLO 2

Se producen preparados desespumadbs diluibles con =~

-agua que tienen la

80 - x %

20

siguiente composiéién}

gn peso de acefte'deaegdumanta insoluble en
agua |

en peso de emulgente soluble en agua,

en peso da dcido silicico finamente dividirdo.
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El éc;do silicioco finamente dividido emplaadu,‘odna-
ta de una poreidn de y % en peso del 4cido silfcico hidrofobi-
zado descrito en sl Ejemplo 1 y’uﬁa pq;cién de g % en pésu del °
dcido silfcico hidréfilo también daa;r;to en el Ejemplo }, ru;
ferido a la porcidn total de dcidos silfcicoé.

Como aceite desespumante se utiliza un compuesto de
silicona de la Férmuia aencionada en sl Ejemplo 1,

teniendo 2 un valor de §,

poseysndo b

—

un valor de 3,
siendo n = 0 y
significanda R = CZHS'

Como emulgente se utiliza un polistersiloxano incom- .

patible con el compucsto de silicona; pero soluble en agua.

La produceidn de los preparadoé diluibles eon ééua &®
rualizé del modo descrito en el EJjamplo 1. La GVEluaciénrdu los
prepéradoe‘sa'efectﬁa de acuerdo coﬁ los criterios descritos -
en el Ejemplo 1. 

En el diagrama £ estdn registrados los valores ohoon—
trados en funcidn de la cantidad total de dcidos silicicosy y

ademds con los valores ds abscisas estadn asociadas las propor-

" ciones de mezclado pertensecientes a la correspondiente canbi-

dad total de dcidos silfciocos, entre el dcido silicico hidri-
fobo y el dcido silfcico hidréfilo,

El diagrama muestga también en este ejemplo que Lo-
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\ dos los uiikerios de evaluacidn descritos tienen su méximo con

una fnice v misma concentracidn de dcido silfcico y adicional=
mente cov una muy determinada proporcidn de meiclaab gntre sl
Goido si!  -lco hidréfobo y el dcido silicico hidréfilo. -

EJEMPLO .

Ly prodycen preparados agseapumantes diluibles en -
agua, qus (unen la siguiente compoaiciénz'

“y,0 partes en hesq de acaitqi@ggegpum&pta insoluble

en agua,

Zi1,0 partes en peso de emulgente socluble en agua,

n,0 ﬁartes an peso de dcido silicico finamenie-di—
vidido.

Cnmo.acaite desaespumante se‘utiliza un bdtilpﬁliprg
ﬁilenglicuiétar insoluble en agua con una viscosidad de’épro-
xiﬁadamante 150 mmz/sag-l. |

Como emulgente, que no se disuelve en el aceite dn-

sespumants pero s{ en agua, se utiliza un alcohilpoliéter do

""la fdérmula general -

5 H
GaHg'D" CZNAO- -CHZ-GH-U-

ts
n m
gue tisne un punto ds enturbiamisnto en solucidn al 4% de 34°C.

r1 dcido silicico finamente dividida utilizado, =~

POOR
QUALITY



consta de una mezcla de los dcidos silicicos hidrofobizados e
hidréfilos +1e se describen en el Ejemplo l. En la serie de en=
sayos dest. i ka ‘en este sjemplo se hace variar la proporcibﬁ -

de mezclat~ ¢n los dos dcidos silicicos. La composicidn de las

5§ mezolas dn ‘cidos silicidos se deduce del diagrama 3.
' produccidén de los preparados desespumantes se efng
tua del mos nscrito en el Ejemplo 1. La evaluacidn de los prg

parados se onliza de acuerdo can los criterios descritos en =
el Ejemplo i,

10 . i+ tiagrama muestra también en este caso que tiénen
sUs Valdréu méxiﬁqs las estabilidades de los preparados y‘ﬁé -
la emulsitin al 10% ﬁreperada a partir de alio, asi como larag
tividad cor: vwna determinada proporcidn de mezclado de 103“609
doidos silicluoe. La actividad de los preparados fue dets%%ing

15 da en ssta werie dé ensayos §6lo ocon las productos ouya emyles
sidn al“10%"an”aguales'estable durante al menos 1 hara.
EJEMPLO_4

o %9 producen preparados desespumantes diluibles en =
agua, que tienen la siguiente composicidni

U .~ 67% en peso de aceite desespumante insoluble en agua,

Zb% en peso de emulggnte soluble en agqua,

13% en peso de mezcls de écidos silicicos finamente di
vididos,

£l docido silfcico finamente empleado, consta de una

25 poreidn de y % en peso del 4cido silicico hidrofobizado des-

_POOR
QUALITY
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erito en el Ejemplo 1 y una poroidn de z % en peso del écido
silfcico hidrdfilo también descrito en sl Ejemplo 1, referido
a la perciin total de &cidos silicicos.

. vomo aceite dessspumante se emplea uh compuesto de -

silicona fn la fdrmula general

(Git,) ,5i=0 Si(CH3)20 n-Si(CH3)3
con un:paﬂﬂ moleculgr medio de aproximadamente 10.000.

nomo emulgente se utiliza una mezcla inmieciblgrcon‘
@l aceite o silicona, peroc soluble en agua, a base de mnﬁooLg
to de>sorhibén Yy ﬁonooleato de polioxistilen-sorbitén, que tig
ne un Indicn HLB ds 1ll.

e produccidn del preparado dilufble con agua so rag
liza del modo descrito en el Ejemplo 1. Ua evaluacidn de ins -
preparados 8e ofectla de acunrdo con los criterios daescritas
en el Ejemplo 1. En el diagrama 4 seJragistran los valores en=-
contrados de la composiéién de la mezcla de dcidos sillcicos
que estad contenida sn el preparado.

£1 diagrama 4 muestra gue tisnen sus méximos las sg
tabilidades de los preparados y de la emulsidén al 10% prepara-

da a partir de ellos &si como la actividad de los preparadon -

con una determinada propercidn de mezclado de los dcidos sili-

cicas.
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EJEMPLO_&

na produjeron preparados diluibles con agua, que tig

nen la si:tLlonte composicidn:

‘-

i = X % en pesoc de aceite desespumante insoluble en
agua
hi % eq peso de smulgenta soluble en agua,

v % en peso de mezcla de dcidos silfcicos fi-

namente diﬁidida.

v’} Acido silfcico finamente dividido que gs eMpTéa
cénsha de 'ma solucidn de y % en peso del &cido silfcico hidrg
Fobizado toanpito en el Ejemplo 1 y uﬁarporciéﬁ de z % én'peso
del. decidoe wt]icioo.y hidréfilo también descrito en el Ejemplo
1, reFeriﬁn’a la porcidn total-de édcidos gilicicos.

toumg aceite desespumante se emplea una mezcla &édas
partes en neso de un dimetilpolisiloxano limitado en longitud
de cadena!ﬂon'grupos~trim9tilsililo con una viscosidad dg -

L. a 2980K ~{259C) y 15 partes en peso de un -

1.000 mmz/aag.
X~w-dihidroxidimetilpolisiloxano con una viscosidad de 120 mm%’
seg'l a 29naK (259C).

somo emulgente se emplsa una'ﬁézcla de monilfenol ntg
xiladorcun un {indice HLB de 10, que no es miscible con el acei
te desespumante, pero si con agua.

Ln produccidén de los preparados diluibles con agua -

88 reéliia del modo deserito en el Ejemplo 1. La evaluacidn

POOR
QUALITY
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/8a los preparados se efectdo de acuerdo con los oriterios que
tambidn s uxponen en el Ejemplo 1. En el diagrama 5 estén rg

gistradds ina valores encontrados de la oantidad'totai,de édoi-

dos silfr.cuu; ‘ademds con los valores de abscisas estén asocia -
das las v purcionss de mezclado entrs el dcido silicico hidrd

fobo y el eide silfcico hidréfilb, que'perténecen a la canti-
dad totgl cn;fssbondiante de dcidos silicigos.

_tiambién de este diagrama se ddduce quaJdéntro de la
serie de 'm19ayos de este ejemplo todos los crigerios deféﬁ%lug

, . . ,r . o s . ,_,‘-.
cidn desc: itas tienen su valor maximo con una unica y miswma cofl

centracidn de dcido silfcico y adicionalmente con una perfycta
mente delriminada proporcidn de mezclado entre el deido silici

co hidréfuno y el 4eido silfeico hidréfila.

EJENPLO_6

Ge produjerqn preparados desespumantes diluibléggen
agua, que kiegnen la composicion descrita sn sl Ejemplo 1.

Mientras qun el aceite deseapumaﬁte insoiuble an aqgua
y fambién nl emulgents corresponden a loé compuestos descritos
an 8l éjemﬂlo,rla mezcla de 4cidos silfcicos consta de una moz
cla de un dcido silicico hidrofobizado ﬁon 14% de cera con una
superficie segdn BET de 240 m°/g y un 4cido silfeico hidrérilo
con una éupgrficie saglin BET de 200 mz/g.

También de esta serie de ensayos_resulté un preparaco

desaspumanle, que tiene un valor miximo de todes los criterios
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._ge gvaluaidn descritos en el Ejemplo 1 con una détarminada
composioisn que se reproduce en lo que sigue:
i1, partes en peso del aﬁeite desespumante ineoluhhg
én agua de acuerdo con el Ejemplo 1;
5 "~ i, partes en peso del emulgente soluble en agua -
. segln ol Ejemplo 1, Y |
9,( partes en peso de mezcla ds decidos silfcicos fi
namente dividida,
Ll écido;silicico finamente dividido consta ds hna -
10 mazcla‘du ny2,6% en peso del 4cido silfcice hidroFobizédagarrim
descrito » 17,4% on peso de &cido silfcico hidréfilo.
EJEMPLO_ . |
%n producen preparados desespumgntée diluibles con =~

agua qua tignen la siguiente composicidns

15 C 4'_ ﬂD » x % an peso da acelte deaeapumanta inaoluhla an
e ... agua, o
- 15 % sn peso de emulgente soluble en agua, b
‘5 % sn peso de agua,
, % % en peso de mezcla de écidos silicicos Fina-
2w o mente dividida.

CEl acldo 51110100 finamente dividido ampleado conaba
de una poroion de y % en peso del &oido silfcico hldrofohi7ndn

deserito an sl Ejemplo 1 y una porcién de z % en peso del Anidn

’

silfcico hidréfilo también descrito en el Ejemplo 1, referidn

POOR
QUALITY
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a,;a parc:in total de dcidos silicicos.
ffumo aceits desespﬁmante sa empisa elrcopolimero por
bloques du unliprppilanglicol-dimstilpoiisiloxand insoluble en
agua, que "o deséribe en el Ejemplo 1. |

i:nmo emulgente sirve una mezcla- de 70% én peso drl -

‘poliectiet .nnpolipropilenglicol-polidimetilsiloxano descrito

en el Ejnwﬁln 1 con 30% en peso de una amina Qrasa etoxilada,

- soluble wi: uyua, con un contenido de nitrdgeno de 1,1% y un -

contenida nuu C2H40 de 80,6%. ’ B ’ RS

RN

1 nsta series de ensayos se obtuvo un preparads. desgs

pumante gu« tisne un mdximo de todos los criterios de etalta-

‘cién dest:ibtns en el Ejemplo 1. Este preparado optimo tienme un

cortenido 0 7,1% en peso de acido silidico finamente dividido
y éste consha de una mezcla de 88,8% en peso del dcido silici

bo hidrofohizado y 11,2% en peso del écido ailioicp'hidpafilo.
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- REIVINDICAGIONES =
1.~ Procedimiento para la preparacidn de un desespy

mante cartclerizado porque ss mezclan de 40 a 90 partes en pe-

80 de un -inite desespumante insoluble sn agua con 2 a 50 par-
tes oh ps-n de uh emulgente soluble en agua pero insoluble en
8l compon-+!n anterior, eventualmente con ‘calentamisnto; en eg

ta mezola oo incorpora 3 a 20-partes en peso de una mezcla da
$cido sii»vicu hidréfobo finamente dividido-.y écido silicico =
hidrdfile ‘inamente dividido, incorporandose con intenss agita

cién prim-camente el dcido silfcico hidrdfoba y lusgo la canti-

dad de &cidn silfcico hidréfilo necesaria para:lograr una distrl

“buoién lo widw fina posible de los componentes de aceits duses-

bumante y wmulgente continuando la agitacidn; y eventualmento
se adiciura agua en la cantidad necesgria para la preparacion -

ds una emuluidn de base o una dilucidn para uso, pudiendose rm

. lizar ests aéicién,durante o despubs do la produccidn del pre-

parado desespumante.

7. Procedimisnto segin la reivindicacidn anterior,

caracterizado porque la porcién de dcidos silicicos consistoe

an 3 a 97% en peso de 4cido silfcico hidrdfobo y 97 a % oon pe
s0 de doido silicico hidréfilo y de forma preferente que lao -

porcidn en peso de dcide silicico hidréfobo sea por lo menns

- 8l 50%s

4,4 Procedimiento segln las reivindicacionss antorig

-
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reas, carasbterizado porque el dcido ailipico‘finamente dividi=

do contenide en el tiene una superficie seglin BET mayor de

;50 mz/g. 7
" 1.+ "PROCEDINIENTO PARA LA PREPARACION DE UN DESES.
PUMANTE" . | |

fal como se describe y reivindica en la presente Mg
moria Dé:f:iptiva'que consta de veintisiete ﬁoqu psoritas a

mdquina pr una wola cara y de sus correspondientss dibujosi

Madrid, 'B AGD. 1978 ;
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