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- ta Ultima tecnologia de moldes de metal caliente. Cnn res

Hoju nam, 1

FUNDAMENTO DE TA IVVE?CION

La presente invencidn se reflere a la técnica

de la flabricacidn de vidrio, y mds particularmente se re-
fiere a una mejora de la técnica de fabricacién de‘vidrio
en la que se emplean moldes de hierro calientes o de metal
calientes.

Ios articulos de vidrio se fabrican en la in-
dustria del vidrio por una de dos técnicas no similares.
Es decir, la formacidn puede efectuarse por uiilizadi@@ de

una tecnologia de moldes de pasta o puede hacerse por el

—

método no similar de emplear tecnologia de moldes de hierrt

caliente o de metal caliente,. denomindndose en adelan%e es

pecto a esta distincidn entre tecnolonla de molde en.pasta
y técnologia de molde de metal callente, y también para.

ver una descripeidn de las técnicas para formar artlculos
de v1dr10, puede hacerse referencia al Glass Engmneerzng
thﬂbook, por E. B. Shand, MsGraw Hill Book Company, 1958,
y al Handbook of Glass Manufacturs, Volumen 1, Ogden Pu-

blishing Company, 1953. ILa tecnologia del molde de pasta

implica una diferencial de velocidad rotecional entre el

molde de pasta y el vidrio, es decir hay una rotacidn re-
lative del molde de pasta y el vidrio, moviéndose el molde
de pasta en estado himedo por uso de agua., Ia propia pas-
ta es generalmente alguna forma de carbono adherente gue

es poroso, y por ello capaz de absorber agua., Generalmen
te se indica que, con respecto 2 la operacidn del molde

de pasta, el vidrio se forma contra una capa limite de va-
por de agua que actda como emortiguador. Una de las carag]

teristicas de la pieceria de vidrio producida usendo la:

(=
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~tecno$ogia del molde de pasta es que, por la rotacidn rela
tiva del molde de pasta y el vidrio, los articulos finales
de vidrio no tienen ninguna linea de unidn del molde. Ia
patente de los EE.UU. no 2.573.337 describe el uso de un

5 organopolisiloxano curado para usc en un molde de'pasta
cuando se fbrman, por ejemnlo ampollas de vidrio en una mé
gquina de ampollas o-de cintas. '

" En la téenica no anéloga de formar plezas de
vidrio usando moldes metdlicos calientes, primero se-trans
10 forma wn vidrio fundido conformable en wn parisdén, ¢ pre-
forma pieza bruta, poniéndolo en contacto con una superfi-
cie que define una cavidad y que se pone en contacto cén
el vidrio, o que da forma al'vidrio, de un molde de ‘pari-
sén o de preformay. y este parisdh,'o preforma, se trans-
15 forma despuds en el articulo final en un molde soplado por
contado con una superficie del mismo que define una cavi-
dad y que da forma al vidrio, o gque se pone en contacto
con ei vidrio. ILa formeacidn del parisén, o preforma, y la
formacidén del artfculo final a partir del parisén o prefor
20 ma se efectda sin rotacidn relativa del vidrio y los mol-
des respectivos. Son tipicas de los aparatos que dan for-
me &l vidrio, que trabajan con moldes metdlicos calientes,
las méguinas formadoras de vidrio I.S. convencionales, que
pueden trabajar, o bien en un tipo de operacidn de soplado
25 ¥ soplade,- 0 en un tipo de operacidén de prensado y sopla-—
do, y la mdquina formadora de vidrio Owens. Por cuaﬁto
el uso de una formacidn en molde metdlico caliente no em-
plea un amortiguador de §apor de agua, generalmente se con
sidera que en talés técnicas de formacidn el vidrio esté

30 en contacto con la superficie que define una cavidad del
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~molde y que da forma al vidrio. Los experfos en la técni~|

¢ca conocen la importancia de las caracteristicas, por ej.
las caracteristicas de la suverficie gque define la cavidad
de un molde de metal caliente en el adecuado funcionamien-
to'del proceso de formacién. La superficie in%eripr, es
decir la superficie que define una cavidad, y que selﬁpﬁe
en contacto con el vidrio o que da forma al vidrio, diene
que poseer caracteristicas, incluyendo la adecuada transmi
si6n de calor y el desmoldeo adecuado del vidrio, de/modo

que se eviten defectos indeseables de calidad. Los moldes

“, .

" metdlicos calientes tienen ademéds que funcicnar 1o basten

te calientes para evitar un bruspo enfriamiento del vidrio
lo que podria causar la formacidn de grietas-superficiaf
les. En contraposicidn, se advertird que los moldes:méfé—
licos calientes no deben trabajar demasiado calienteé~,gb£
que el vidrio tenderd a adherirse a la superficie que -defi
ne la cavidad del molde y producir un articulo final que
tiene—ﬁn defecto de calidad caracteristico de esta adhe-
sidn. Para intenter ayudar a la operacidn global de for-

mar vidrio usando moldes metdlicos calientes, es vrédetica

" industrial el mancher, o frotar, estos moldes, pera ayudar

al desmoldeo del vidrio, con materiales tales como aceite,
grafito, grasas azufre, caucho, reslos de zapatos usados,

Y similares. Este tipo de revestimiento, o manchado, .tie~-
ne deficiencias y limitaciones fécilmente apreciables. Por
ejemplo, este tipo de recubrimiento o manchado se hace ge-
neralmente basado en la valoracidn subjetiva de los diver-
gos operarios de la mdquina de formar vidrio, y por lo tan
to, no es de confianza, Otra deficiencis de esta téenica

es que, ‘tipicamente, estos materiales van incluidos en ve-

y
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t+hiculos orgdnicos voldtiles, vehiculos que, por contacto
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con el molde metdlico caliente, se vaporizan répidemente
y contaminan con sustancias polucionantes toda la zona de
conformacidn. o

La patente Checoslovaca n® 128.236, titulada
"Iubricantes para moldes para vidrio", y su correéponaieg
te resumen que aparece en Chemical Abstracts, Volumen 70,
1969, pag. 195, &bstract n? 108868Y, describe un lubrican
te parg moldes para vidrio formado a partif de un organo-—
polisoloxano y grafito coloidal. Véase también Chemical
Abstracts volumen 60, Abstract: n? 763D, titulado "Recu-
brimientos que impiden la adhesidn del vidric fundido a
un molde", que describe grafito coloidal y una silicona.
Bl grafito coloidal es una suspensidn permenente de grafi-
to natural o sintético finemente molido, dispersado en un
vehiculo 1{quido, ¥ usuvalmente se comercializa en forma
de un concentrado en dispersidn o en suspensidén de alrede-
dor de 10 a 20% en peso de grafito. EY tamafio de particu-
la de este grafito coloidal es del orden de 1 micra y me-
nos, y por tanto se advertird que- éste es un material ex-
tremadamente fino, de alta-superfiqie especifica. Como
se verd en los ejemplos que siguen, el uso de grafito co-
loidal no es satisfactorio, ya que los érados de &esgaste
(ebresidn) obtenidos usando tal materizl no son compati~
bles con las necesidades de laindustria del vidrio, em-
pleando tecnologia de molde metdlico ca}iente, para logran
una operacidn de formacidn del vidrio de alta velocidad,:
alta cglidad y bajo coste, .Con respecto a ﬁha descripeidn
del grafito coloidal, puede hacerse referencia a la Enci-

clopedia Kirk-Othmer de Tecnologia Quimicz, Volumen 4,
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En la patente de los EE.UU, n¢ 3.347.656 se
resaltan algunas de les deficiencias de frotar los moldes.
Esta patente aporta un lubricante sélido en pelicula so-
bre un molde, que por ejemplo estd formado por monéxido de
plomo en polvo en mezcla con grafito. ILa indeseaiiiiaéd
de tal sélucién por la toxicidad del plomo, serd evidéﬁte
para los expertos en la técnica,

La OS Alemena 2.303.861 se refiere a ﬁq lu-

bricante pulverizable para moldes de recipientes de-vidrio

que se pulveriza después de cada ciclo de moldeo. Eiriu-
bricante pulverizable implica el uso de grafito en uﬁ?io-
limero orgédnico sélido finamente dividido, con umna pfﬁﬁoz
¢idn de grafito a polimero orgénico de alrededor de31£§R1
& 1:15, ILa DE-OS 2.303.861 no cita en ningin lugar,-sih

embargo; la formacidn de un lubricante en pelicula'permé-

nente o sdlida sobre el molde como une superficie del mis-

- mo que define una cavidad, gue se pone en contacto con el

vidrio o que da forma al vidrio, ya que describe la pulve
rizacidn después de ceda ciclo de moldeo.

Se advertird por 1o antedicho que en la téc—
nica de dar forma a2l vidrio empleando tecnologia de molde
metdlico caliente, en la que en las éperaciones de confog
macidn no hay ninguna rotecidn relativa del vidrio y el
molde, exiéte la necesidad de proporcionar un agente des-
moldeante o lubricante ael'vi&rio sobre 1a superficie que
define la cavidad del molde, que no presenta problemas .de
toxicidad, j que de como resultado altes’ eficacias de pro
duccidn, con formacidn de pfeéas de 2lta cél;dad a bajp '

coste, ¥ que ademds no precisa de la emisidn al medio am-

-
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“bient% adyacente de lag cantidades importantes de contami-
nantes que se emiten actualmente por frotamiento con las
sustencias manchantes que se emplean generalmente en la in
dustria. : /

Segin esta invencidn, se proporciona una me-~
jora en los métodos de formacidn de articulos de vi&rio en
los que el vidrio se forma por medio de un molde metdlico
caliente, en la que la superficie que define la cavidad de
un molde formador estd provista de una canz de un 1ubfica§
te en pelicula sélida que defihé una cavidad y que se pone
en contacto con el vidrio, ¢ un desmoldeante del vidrié en
forma de pelicwla sdlida. Esta capa satisface las necesi-
dades de la técnica, ya que tiene las caracteristicas de
operacidn necessrias para dar una mayor eficacia en la for
macidén del vidrio con mayor calidad y menores costes, ¥
que minimiza grandemente, si no elimina, la contaminacidén
ambiental en las dreas de formacidn, contaminacidn que an-
teriormente resultaba de la necesidad de recubrir por fro-
tamiento.

Asi pues, se proporciona una mejora en proce-
dimientos para formar articulos de vidrio del tipo en el -
que un vidrio caliente gue puede conformarse se transforma
en unsa preforma, o parisdn, por contacto con una superfi-
cie que define una cavidad formadora del vidrio de un mol-
de de preforma metdlico caliente, o molde del parisdn, y
la preforma se convierte después en el articulo de vidrio
final, tal como por ejemplo un recipiente de vidrio, por
contacto con wne superficie que define una cavidad formado
ra: del vidrio de un molde de soplado; la méjora reside

esencialmente en emplear, como superficie gque define una
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~cavidad, que da form=z ai vidrio o que se pone en contacto
con el vidrio, del molde metdlico caliente de preforma,

una capa o pelicula de un lubricante sélido, o agente de
desmoldeo del vidrio, capa que es esencialmente grafito no
coloidal dispersado en un aglutinente de organopollsaloxa
no termoestable y curado, estando presente el graflto en
una cantidad suficiente para dar a la capa una euali&éd

de desmoldeante del vidrio.. Es decir, en lugar de formar
el parisén, o preforma, en un molde del parisdn o préﬁﬁr—

ma por contacto con la superficie metdlica que define.Ta

cavidad de ese molde, esta superficie que define la cavi-
dad” estd provista ahora de una capa lubricante en pelicu—
la sélida, Esta capa ge forma splicando una dispersidn
del grafito no coloidal en una disolucidn en un disolven~
te orgdnico de un organopolisiloxano soluble en disolven-
tes, ademds curable, termoestabilizable, sobre la suoerfi
cie de metal, que define la cavidad, del molde, vara dar
una éépa que define la cavidad, cuya superficie descubiqg‘
ta se empleard para €l contacto con el vidrio en la opera
cidn de dar forma al vidrio. El grafito no coloidal que
.aqui se considera fiene una distribucidn de temafios en tan
-to por ciento en peso en la que sustencialmente todas, por
ejemplo el 95% en peso, las particulas son de mds de 1 mi
éra, en contraste con el grafito coloidal, en el que sus-
tanclalmente todas las particulas, o 2l menos una cantidad
mayorltarla, tal como por eaemnlo 50-70% en peso aproxims
.damente de las partlculas son de menos de 1 micre,
En otrc realizacidn de esta 1nvencldn, ademés
«de tener el molde de preforma 1la capa s6lida indicada &an

terlormente, también el molde de soplado esté provisto. de

h )
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una capa lubricente en forma de pelicula sélida del modo
indicado anteriormente, siendo el tamafic del grafito én la
capa sobre el molde de soplado no mayor gque el tamafio del
grafito empleado para formar la capa del molde de la pre-
5 forma, y preferiblemente, paras dar una superficie extrema-
damente lisa al articulo de vidrio, el tamafo del grafito
serd menor que el empleddo para formar la capa sobre el
molde de preforma. ) '

Como se indica de modo general anteriérmente,
10 la capa de lubricante para el vidrio en pelicula sdlida se
forma sobre el molde de preforma, o el molde de soplado,
aplicandd sobre la superficie metdlica normal que define
una cavidad y que se pone en contacto con el vidrio, (e
un molde de preforma, o molde de soplado, conveneional,
15 una dispersidn del grafito en una disolucidén en un disol-
vente orgdnico de un organopolisiloxano termoestabilizablel
y ademds curable. Se empleardn ventajosamente técnicas
convencionales para preparar la superficie de metal que
define la cavidad del molde de soplado o molde de prefor-
20 ma para recibir la dispersidn. BEs decir, en la realiza-
cidn preferida la superficie del molde se preparard usando
técnicas convencionales de chorreado con arena e impriﬁa-
cibén. EBn la operacidn de imprimacidn pueden emplearse im

primadores convencionales, tales como por ejemplo los fog

. 25 fatos, siendo imprimadores gonvencionales particularmente

adecuados los compuestos de amino-organosilicio. Son

ejemplos de imprimadores satisfactorios los descri%os, por
e jemplo, en.la patente de los EE.UU. n? 3.088.847, asi co-
mo en la Memoria descriptive de la patente Briténica no

30 952.992. Son imprimadores particularmente adecuados los

15098
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" ¥ que tiene una superficie que se pone en contacto con el

| .mada sobre el molde de preforma, .capa que tiene la confi-

fHojn nam, 9

- compuestos de emino-organosilicio ilustrados en la Patente
Briténica n? 952,992 en la Tabla I, como por ejemplo el mej
terial de aminosilicio denominade D, asi como las combina-
ciones de estos compuesios de amino-organosilicio con los
compuestos epoxidicos en ella indicados. Ia aplicacidn de
la dispersidn de grafito en la disolucidn en un disolven~
te orgdnico del organOpolisiloiano ademds curable y termo
estabilizable y endurecible, puede hacerse igualmente usan
do técnicas convencionales, tales como el recubrimicnto
por fluencia y el recubrimiento por pulverizacién. De pa-
80, hay que hacer constar que cuando se hace agui referen—
cia al tamafio de particula del grafito, el tamafio que se

cita es del grafito afiadido a la disolucidn de organopoli
giloxano para former la dispersidn. Después de aplicar

la dispersidn a la superficie metdlica que define la cavi
dad del molde de soplado, y despuds de la evaporécidn del
disolvente, se efectda el curado final del orgenopolisilo
xano &e modo que se forme la capa de lubricante en peliqg
la sdlida de grafito dispersado, o.unido, en el aglutinan

te de organopolisiloxano termoestable, curado y endurecido

vidrio y que define una cavidad. En general, el espesor‘

de la capa del lubricante en pelicula sdlido una vez for-

guracidn y el contorno general de la superficie previz de
metal que define la cavidad, seréd equilibradé, de modo qug
no sea demasiado gruesa para causar el descascarillamiento
‘de 1a pelicula durante su wso y la formacidn del articulo
de vidrio, y que no sea tan delgada que la pelicula pueda

dar un fallo prematuro por rotura de la pelicula. En.gene
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~ral, se encontrard que los espesores de la capa final del

ne de 1 a alrededor de 5 étomos de carbono. Los organops

h Yy condensacidn del respectivo silano hidrolizable sdlo, o
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orden de alrededor de 0,051 a alrededor de 0,089 mm, y lo
més deseablemente un espesor en el intervalo de alrededor
de 0,051 a 0,076 mm, por ejemplo alrededor de 0,063 a 0,07
mm, da resultados excelentes para el molde de preforma 0

ON

molde del parisdén; con el molde de soplado &l espesor de-
seado serd de alrededor de 0,025 & 0,C51 mm, preferidblemen
te de alrededor de 0,025 a alrededor de 0,037 mm. Para
ver algunas de las consideraciones generales impliéedas-en
la formacidn y aplicecidn de lubricantes sdlidos, pvede
verse la referencia de Solid Iwbricants, per M. E. Campbelf,
J. B, Loser y E. Sneegas, NASA, Washington, D.C. mayo. 1966,
pégs. T-1T. _

los organopolisiloxancs empleados son orgaro

polisiloxanos solubles en disolventes, ademés curables, en
durecibles, termoestabilizables. Estos materialés son

bien conocidos en la téenica, y son productos de hidréli-
sis:&VCOndensacidn de silapos hidrolizables. BEs decir,

son productos de hidrdlisis y condensacidn de silanos que
tienen grupos hidrolizables sobre ellos, como por ejemplo
grupos halogenuro, tipicamente el grupo cloruro, ¢ grupos
alcéxido, en los que la parte de alcohilo del aledxido +tig

lisiloxanos termoestabilizables, solubles en disolventes,
ademds curables preferidos serdn organopolisiloxanos eﬁ

log gue los grupos orgénicos son grupos alcohilo inferio-
res, por ejemplo grupos alcohilo de C, a c3, o grupos fe~

nilo. Esfos materiales pueden prepararse por hidrélisis

pueden ser productos de hidrdlisis y condensacidn de mez-

1
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mos de silicio, 'Tal como se considera en la prédctica pre-|

©1;2:1 y alrededor de 1,6:1. Como se ha indicado snterior

Hojn uvumn. ll

~clas de los silanos hidrolizsbles, o los orgaomlisiloxanos|

pueden ser simnlemente megclas de 2 6 mds organopolisiloxa

nos ademds curables y termoestabilizables. Jos organopoli

. : : . A |
siloxenos vreferidos son los metilfenilsiloxsnos termoestg

bilizables, endurecibles y ademds cursbles. Como es sabi-
do en la téenica, estos +ipos de organopolisiloxanos ade-
més curables, termoestabilizables, pueden describirse ne-
ciendo referencia a su proporcidn R:Si, donde R indica los

moles de radicales orgdnicos unidos directamente a los 4t9)

ferida de esta invencidn, los organopolisilcxanos tendrédn
une proporcidn R:Si de 1l:1l o més, hasta menos de alrededor

de 2:1. X proporciones superiores a 2:1, los organopolisi

loxenos son tipicamente aceites y no son los organopolisilp

xanos ademds curables, termoestabilizables que se emplean

ventajosemente aqui. . Se obfendrdn resultaedos muy desza-

bles usando organopolisiloxanos ademds curables, termoestai

lizables que tienen una proporcidén de R:Si de alrededor de

1:1 o mds, y hasta 1,6:1, obtgniéndose resultados especizl

mente finos con una provorcidn R:Si de entre alrededor de |

mente en la realizacidn preferida, el organopolisiloxano
ademés curable, termoestabilizable es un metilfenilsiloxa
no. Asi pues, en la préctica preferida, ‘comd se deduce
fécilmente de las proporciones R:Si dadas enteriormente,
estos siloxanos pueden prepararse hidrolizando los silanos
hidrolizables apropiados para obtener la proporcidn R:Si;
deseada. DPor ejemplo, estos materiales'pue&en obtenerse
por hidrélisis y condensacidén de und mezcla de mondmeros

condensable e hidrolizable de metiltriclorosilano,,feni;
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Hojn ndm. 12

~triclorosilanc y dimetildiclorosilano. Alternativamente,
pueden prepararse por hidrdlisis y condensacidn de metil-
trietox&ailano, fenilirietoxiailene y dimetildietoxisilano
Naturalmente, como se ha dicho antes, pueden emplearse
otros alecoxisilanos y otros haiosilanos; asi como mezclas
de los mismos., Ademds, como se ha dicho anteriormente, la
proporcidn R:Si puede ser 1:1, lo que indice que el owgeno
polisiloxano puede ser un alcohile inferior-polisiloxano,
como por e jemplo meti}polisiloxano? fabricado por ejemplo
2 partir de metiltriclorosilano y metiltrialcoxisilancs,

tales como por ejemglo metiltrietoxisilano, o el orgaropo

el fabricado, por ejemplo, a partir de wn feniltriclorosi
lano o un fehiltria;coxisilano, como por ¢jemplo feniltrigl
toxisilano, 0 mezclas de ellos.

El disolvente orgédnico para el orgénOpolisiw
loxano ademds curable, termoestabilizable y endurecibie,
gue se usa para formar su disolucidn en wn disolvente or-
génico, y en la que se dispersa despuds el grafito tzl co-
mo agui se considera, serd seleccionado de modo usual por
los expertos en la téenica. Ejemplos de disolventes inclyl
yen el elcohol etilico, alcohol propilico, benceno, éteres
cetonas, por ejemplo acetona, sus mezclas, mezclas por
ejemplo de alcoholes mineréles, acetato de ilsobutilo y
éter monometilico de etilenglicol, y disolventes aromédti-
cos, como por ejemplo xileno y tolueno. Se obtienen resul
tados particularmente buenos usando, por ejemplo, xileno.
Lz concentracidn del orgénopolisiloxano'ademés-curable,
termoestabilizable en la disolucidn de disolvente orgdnico

también se seleccionard de modo usual por los expertos en
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—~la téenica, pero se obliene uma operacidn bastante conve-

' de ordenadas) de particulas que son mds gruesas que el di

- las curves B a P. las curvas se basen en el andlisis por

ttain nam. l3

niente empleando, por ejemplo, una .disolucidn en un disol
vente orgénico de alrededor de 10 a alrededor de 35% en pel

80 de sdlidos de organopolisiloxano, obteniéndose una ove-

rededor de 25 a 35% en peso de organopolisiloxanos. Un
sistema especialmente preferido es, por ejemplo, de alrade|
dor de 30% en peso de orgenopolisiloxeno en xileno.

' Se combina Intimamente grafito no coloidal
en particulas, seco, con la disolucidn en disolvente3:para
forumar una dispersidn del grafito en ella. Ventajosaﬁehte
la proporcidn en peso de grafito a sdélidos de organopaiisi
loxano al formar la disperéién serd del orden de alrededor
de 0,8:1 a alrededor de 2:1, é preferiblemenﬁeValrededpilde
1:1'a alrededor de 2:1, logréndose resultados excelentes.
usando una proporcidén de alrededor de 1:1 a-alrededor de
1,75:1, y siendo superior una proporcidn de i,5:1. Con
respe;to al temafio del grafifo, véase la gréfica adjunts,
que es una representdcidn gréfica convencional semilogarid

mica para varios grafitos del tanto por ciento en peso (ej

metro de particula indicedo (eje de abeisas) en micras.
Por conveniencia, la gréfica incluye, en forma de lineas
de trazos, las lineas de 90% méds gruesas y 10%. mds gruesas

del eje de ordenadas que se extienden respectivamente de

Contador Coulter, y, cuvando se hace referencia agui al té
mafio, ello significa un andlisis de tamafios (granulométri
cos) por contadoer Coulter. EL grafito, que sorprendente-

mente y del modo mds ventajoso se emplea para formar la

| racidn muy conveniente con una disolucidn del orden de al-

4
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~su.per.i}icie que se pone en contacto con el vidrio, y que
define la cavidad, ée la capa o recubrimiento lubricante
en pelicula sdlida sobre el molde de preforma, serd grafi-
to que tiecne una curva de distribucidn de tamafios en la qu
la poreidn de curva entre el 90% més gruesas y el'lo% més
gruesas cae en el 4rea definida aproximadamente por (1) la
curva B, (2) la curva F, y (3) las lincas de 90% y (2) .ae
104 mds gruesas del eje de ordenadas, y preferiblemente en
el drea definide aproximadsmente por: (1) curva C, (2) cur
va E, y (3) las 1fncas de (3) 90% y (4) 10% mds gruesas
del eje de ordenadas. Se oblienen resultados muy nofables
usando grafito que tiene una curva de distribucidn de tama,
flos en el drea aproximadamente definida por la curva 3 y
la curva F, ¥y preferiblemente'dentro del drea definida apry
ximadamente. por la curva C y la curvd E, prefiriéndose es-
pecilalmente un grafito que tiene una distribucidn de tema-
flos del orden de la curva D. Lo gue antecede describe de
modo éeneral el grafito a emplear sobre la capa lubricente
en.pelicula sdlida sobre el molde de preforma. Bn la rea-
lizacidn en la que el molde de soplado estd de modo simi-
lar provisto de una capa del lubricente sdlide en pelicula
de grafito dispersado en el organovolisiloxano termoesta~
ble y curado, el grafito empleado para formar la capa en
el molde de soplado serd de-un tamafio no mayor que el em-
pleado para formar la capa sobre el molde de preforma, y,
preferiblemente, serd de tamefio menor; i, por ejemplo,

el grafito empleado para el molde de soplado es de un tama
fio mayor que aproximadamente el de la curva D, seré desea~
ble suavizar la superficie de la capa lubricante en pelicu

la sélida frotdndola con papel de lija antes de su uso.

&
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- La dispersidn del grafito en la disolucidn
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en disolvente orgdnico del orgencpolisiloxeno ademds cura
ble, termoestabilizable que se aplica sobre la superficie
de metal que define la cavidad del molde de preformaz, o
del molde de soplado, puede comprender ademds otros mate-
riales. Estos otros materiales incluyen, por ejemplo, ma
feriales que sumentan la velocidad de curado del orgaqoég
lisiloxano, en cuyo caso los activadores de curado_osﬁarén
presentes en una cantidad suficlente para activar tal ‘cura
do. MTipiceamente; los activadores de curado estarin 5§eée§
tes en una cantidad de menos de alrededor del 15% en peso
basado en los sdlidos de organopolisiloxanc. Ios activado
res de curado gue se emplean se seleccionan del modo usual
por los expertos en la técnica, y son materiales cue se en
plean convencionalmente para curar orgenopolisiloxancs ade
mds curables. Son activedores de curado particularmente
adecuados, conocidos per se para curar organopolisiloxa-
nos, ia resina de condensacidén parcial de melamina y for-
maldehido, expresidn que comprende en su definicidn las re
sinas de condensacidn parcisl de melamina-formaldehido al-
cohiladas. Estas resines de melamina-formaldehido alcohil;
das son tipos de melamina-formaldehido en los que la alco-
hilacidn se efectda con alecoholes de alcohilo inferior, o
sus mezclas, como por ejemplo los alcoholes de alcohilo

de Gl a~c5. Uno de tales materiales adecuados es el sumi-~
nistrado por la Koppers Chemical Company como Koprez-70-10
que es resina butilada de condensacidn parcial de melaminaz
y formaldehido. Cuando se usan, por ejemplo, las resinas
de condensacidn parcial de melamina y formaldehido pera

activar el curado del organopolisiloxano, se obtendrdn re-

TR




10

15

20

25

30

15098

—sultados muy satisfactorios usando entre alrededor de 0,5%

6 1% en peso y alrededor de 14 6 15% en peso de la resina
de condensacidn parcial de melamina y formaldehido, basa-
do en el peso de sdlidos de organopolisiloxeno. Se obten
drén resultados excelentes, sin ningdn efecto perjudicial
en las velocidades de desgaste ni en la operacidn dec pro-
cedimiento de dar forma al vidrio, empleando, por ejemplo,
alrededor de 13 a 14% en peso de la resina de condensacidn
parcial de melamina y formaldehido, con respecto al peso
de sélidos de organopolisiloxano. Otros activadores de

curado particularmente adecuados incluyen los dcidos fos-

. féricos, teles como los descritos en la patente de los

EE.UU. n? 3.654,058, prefiriéndose especialmente el 4cido
fenilfosfdnico, por ejemplo en.une centidad de alrededor
de 5% en peso basado en organopélisiloxano. Ademds, la
dispersidn puede incluir coadyuvantes convencionales. co~
mo por ejemplo tixotropos convencionales que se emplean pg
ra ajﬁstar la reologia de la dispersidn y dar el flujo mds
adecuado al modo en que la dispersidn se aplica sobre la
superficie metdlica del molde cue define la cavidad. Ti-
picamente, estos tixotropos estdn presentes en cantidades
néds bien pequefias, como por ejemplo de menos de 2 6 3 % en
peso, basado en los &dlidos de organopolisiloxano. Estos
tixotropos son bien conocidos en la téenica, siendo un ma
terial adecuado el Thixin R, suministrado comercialmente

por la Baker Castor Oil Company, que es un aceite de rici

no hidrogenado. Otros tixotropos adecuados que pueden em
upleérse incluyen, por ejemplo, los obtenibles comercialmen
~te en la Kalco Company con la denominacidn Soloid.

Una vez aplicada la dispersidn de grafito en
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—la disolucidn de organopolisiloxano sovbre la superficie
gue define la cavidad de un molde de soplado, o molde de
preforma, convencional, se deja que se evapore el disolven
te y después el organopolisiloxano se calienta durante un
tiempo y a2 wna temperatura suficlentes para conve?tirlo en
un organonolisiloxano duvro, curado y termoesiable, Esté
da como resultado la formacidn de una capa o recubrimieu—
to, que tiene una superficie que se pone en contacto con
el vidrio y que define una cavidad, que actia como el Iu-
bricente en pelicula sdélida de la invencidn, capa que in-
cluye el grafito dispersado en el aglutinanie de organopo
lisiloxeno curado. Como se advertird, naturalmente, si

se emplea un activador de curado y/o un tixotropo, el &glu
tinante incluiréd igualmente estos materiales. En .gerierel,
como se verd agui, el aglutinante costituird del orden;de
al menos alrededor de‘8§% en peso, y tipicamente al menos
alrededor del 85% del peso del organopolisiloxano termoes
table"y curado.

Aungue la presente invencidn se ha descrito
con suficiente detalle particular para permitir que los
expertos en la técnica preparen y usen de modo rutinario
la presente invencidn, se dan & continuecidén sin embargo
varios ejemplos gue ilustrardn mas la invencidén con resyec
t0 & moldes de preforma.

Por conveniencia, cuando en los ejemplos que
siguen se hace referencia a la resina R-630, ésto se refie
re & una disolucidn de resina de organopolisiloxano endure
cible y termoestabilizable (60% en peso de sélidos de resi
na en xileno), en la que los grupos orgdnicos son grupos

metilo y fenilo, es decir un metilfenilsiloxano, y en la




10

20

25

30

15098

~que la proporcidn de estos grupos orgdnicos, es decir la
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aroporcidn de radiceles metilo y fenilo por dtomo de sili

cio (prbporcién R:Si) es de alrededor de 1:4, y en la gue

la proporcidn de radicales metilo a fenilo, en una base mo
lar, es de alrededor de 3;3:1, basdndose ambos datos en el
andlisis, Ademds, por conveniencia se citan varios grafi-
tos: en los ejemplos. El grafito denominado 007-5 corres-

ponde al endlisis de tamafios ilustrado de modo general nor
la curva ¢, el grafito denominado A-98 corresponde en gene
ral al ondlisis de tamafios reovresentado por la curva I, ¥y

el grafito denominado UC-38 corresponde al andlisis de ta

mafios representado por la curva E. Estas curvas reprcsen

tan los promedios de al menos dos andlisis distintos dé,tg
mafios por contador Coulter para cada grafito.

El contador Coulter especifico empleado erz
un lodelo T fabricado y suministrado por Coulter Eledtrg
nics Inc.; la tdenica empleada era la téenica convencional

en que se emplean miltiples aberturas de 400, 140, 50 y
30 micras y un electrolito de alrededor de 4 gramos de clo
ruro de litio en 100 ml de unz disolucidn del cloruro de
litio en metanol. Los grafitos 00t-S y A-98 se obtuvieron
en el comercio de la Asbury Graphite Mills Inc.m, y el ma-
terial n? 38 se obtuvo de la Unidén Carbide Chemical Compa-
ny. En general, estos grafitos pueden describirse como
grafitos de horno eléectrico, o sintéticos, y se suministran
en forma de material seco en particulas. De modo similar,
¥y por conveniencig, en los ejemplos siguientes se hace re-
ferencis a un activador de curado, o catalizador, denomina
do Koprez 70-10. Esta resina se pucde cbtener en el comer

cio de la Koppers Chemical Company, y es una disolucién en
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—un digolvente orgdnico de una resina de condensacidn par-
!

cial butilada de melemina ¥y formoldehido, estando los séli
dos- de resina en alrededonfde un 80% en peso en alcohol
n-butilico. 5

En los ejemplos due siguen, los moldes de pre
forma se prepararon empleando unz pulverizacidn de movi-
miento vertical alternante. Es decir, los moldes abiertos
sg cerraron y su superficie 'que define la cavidad séﬂp@lvg
rizdé empleendo una tobera de pulverizacidn eh movimi errto
vertical hacia arriba y abajo en 3602, Especificamente,
se dispuso un carro gue se movia neumdticemente en direc-
cidén vertical, y este carro transportaba un miembro tubu-~
lar dispuesto verticalmente al que estaba unido, en su par
te inferior, una tobera de pulverizacidn de 3602; las por

ciones de la cavidad del molde se pulverizaron suministran

do las dispersiones anhidras, como se describe en los ejjem

plosg;a la tobera de pulverizacidn a través del miembro
tubular, pudiendo tremspirar la pulverizacidén mientras ¢l
carro se movis hacia arribe neumdticamente. Antes de.ia_
pulverizacidn, las superficies del molde que definen las
cavidades fueron primero chorresdas: con arena de modo con-
vencional, y después impriﬁadas con imprimadores conven-
cionales. EFEl material especifico empleado ex el suminis-
tredo en el comercio por Union Carbide corporation como ma
terial A.P. 132, ILos moldes, después de curar el organopo
lisiloxeno pars dar sobre el molde una capa de grafito dis
persado en un aglutinante de organopolisiloxano curado,
que tiene una superficie que define una-cavidad, gue da&
forma al vidrio, o que se pone en contacto con el vidrio,

se emplearon como moldes de preforma en una instalacidn pi
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lo gque se conoce en el comercic como frascos de vidrio GB-
-121, Ias mdquinas I. S. emplearon los moldes metdlicos
calientes preparados y se hicieron funcionar en una opera-
cién de soplado y soplado, aunque es evidente que un mod.o
de Operaqidn de prensado y soplado es igualmente satisfac
torio. Is decir, en la operacidn de formacidn wna carga
de vidrio caliente conformeble se trensformé en un parisén
o preforma, en un molde de parisén o preforma, sin ninguna
rotacidén relativa de los mismos, y después el parisda, o
ﬁreforma, se trensformd en el frasco final ¢n un molde de
goplado, también sin ninguna rotacién relativa del vidrio
y el molde. En los ejemplos que siguen, no se aplicd ia
capa de lubricante en pelicula sdlida que aqui se conside
ra: & 1la seccidn anular del cuello y la porcidn del fondo,
sungue es evidente que se puede hacer.

Finalmente, en los ejemplos que siguen se dan
las velocidades de desgaste, asf como 1la vida de servicio
de los moldes., lLa velocidag de desgaste es el pardmeiro
usado para valorar la calidad de la capa de lubricente en
pelicula sdélida del molde de preforma. ILa velocidad de
desgaste se expresa como pérdida de espesor del recubri-
miento por unided de tiempo, y se da en mm/hora. Asi pues
cuanto mayor es el mimero, mayor es el grado de desgasie.
Los moldes de preforma se recubren, y se mide el espesor
del recubrimiento, o capa lubricante en pelicula sdlide,
en seis puntos, tres por cada lado del molde con las cge-
vidades abiertas. Los puntos usados estdn a 2,5 cm de la
parte superior de la cavidad, a 2,54 cm de la parte infe-

rior, y aproximadamentie en el centro del molde de prefor-
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—ma. Se usan los mismos puntos cuando las medidas de.espe

| medidor de espesores magnético de tipo 7000, fabricado por

lajr nvn, 21

sor se repiten una vez que ha habido desgaste por uso en
el molde metdlico caliente para el proceso de dar forma

al vidrio, El espesor del recubrimiento se mide usando un

H. Tinsley and Company Itd., Londres, Inglaterrs. ILos mol
des: se monten despuds en la mdquina conformadora, en este
caso una méquina I.S. de fabricacidn de frascos, y se haw-
cen frascos hasta que ya no son de la calidad deseé&ég{es-
decir hasta que falla el recubrimiento del molde. Ellfa—
11lo del recubrimiento del molde es: el momento en que que-
ge al descubierto cualquier parte del metal no recubierto
del molde. Tipicamente, este hecho causa la adhesién‘del
vidrio & la superficie al descubierto de meial, creando un|
defecto en la superficie del vidrio, Se retira enlonces:
el molde de preforma de la mdguina y se hacen las medidas
de espesor del recubrimiento en los mismos seis puntos.

la disminucién de espesor del recubrimiento en cada punbo
dividida por el tiempo que ha estado funcionando el molide
és la velocidad de desgaste en ese punto. EL promedio de
las seis velocidades Qe desgaste en diferentes puntos del
molde de preforms es la velocidad de desgaste del material
de recubrimiento, o capa lubricente en pelicula sélida, pa
ra ese molde particular. La velocidad global de desgaste
para la capa particular de lubricante en pelicula sdlida,
que se da, se calcula tbmando el promedio de las velocida
des de desgaste de ceda molde individual que se recubrid
con ese material y que se usé en la médguina de dar forma
al vidrio. E1 mimero de moldes: de preforma usados con un

material dado de recubrimiento fué siempre superior a dos,
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| puede indicar que se ha sobrepasado la vida de servicio,
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—y lo méds tipicamente cuatro.

Ia vida de servicio de un molde con la capa
lubricante sdélida en pelicula depende, naturalmente, de
la velocidad de desgaste y también del espesor de 1a capa.
Un facfor adicional muy importante, con ressecto a la vi-
da de servicio, es el grado de uniformidad de la carga del
vidrio conformable en el molde. Es decir, para obtener vi
das de servicio extrapolables a.partir de las velocidades
de desgaste, es extremadamente importante que el vidrio.
conformable se reparta uniformemente en el molde, paré evi
tar cualguier localizacidn de desgaste en wua zona. Natu-
ralmente, tal localizacidn da una vida de serviecio errinea,
que no representa bien las caracteristicas de la capz lu-

bricante en pelieula sblida, ya que un 4rea o zona pegueiia

y si se hubiera cbtenido una carga uniforme se hubiera ob-
tenido una vida de servicio significativamente mayor. ILas
vidas de servicio que se dan en los ejemplos son los infe;
valos de los moldes respectivos cuando la calidad del vi-

drio se hace indeseable.

EJENPLO I

(A) Se prepard una dispersidn combinando inti
mamente alrededor de 150 gramos de xileno, 150 grawos de
la disolucidn de resina R-630, 135 gramos de grafito del
ne 38 y 15 gramos de la disolucidn de resins butilada de
melamine y formaldehide (Koprez 70-10). Despuds se mezcla
ron intimamente la dispersidn de grafito en la disolucidn
en disolvente orgénico del organopolisiloxano ademds cura-

ble y la resina de condensacidn parcizl de melamina y for-
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"maldq%ido butilada, y se pulverizaron sobre la superficie
| de metal gue define la cavidad de los moldes de preforma.
Tras la evaporacidn del disolvente, el sistema se curd. du
rante una hora a alrededor de 3439C, para efectuar el cu-
5 rado final de la resina de orgenopolisiloxano ademds cura
ble, y dar a cada molde ﬁna capa de un 1ubricanie'en peli
cula sdlida, en el que el grafito estaba dispersado en el
aglutinante curado. Esta capa sdélida, en lugar de la au-
perficie metélica anterlor, se transforma zhora en 1a su—
10 perficie que define la cavidad y que da forma al v1dr10
del molde de preforma. ILos moldes se emplearon después
como moldes de preforma en una mdquina I.S. y mosiraron
una velocidad de desgaste media de alrededor de 0,0029 'y
una vida de servicio de 11 & alrededor de 22,5 horas.w
15 - (B) Se repitié sustancialmente el procedimien)
to del Ejemplo I~A, pero se omitid la resina de melamina
Yy formaldehldo butilada, y el curado se hizo usando un ci
clo de alrededor de una hora a unos 932C, después una horg
a 26090, ¥y dos horas a alrededor de 3152C. Ios moldes de
20 preforma, cuando se eveluaron en la mdquina I1.S., mostra~
ron una velocidad de desgaste de alrededor de 0,003 y una
vida de servicio de alrededor de 22 & alrededor de 33,5
horas.

(C) Se repitid el procedimiento A anterior,
25 | excevpto en que la resina R-630 era un nuevo lote yltenia
menor viscosidad. Cuando se hizo ésto, se obtuvo una ve-
locidad de desgaste de alrededor de 0,0021, y la vida de

servicio era de unas 26 a unas 29 horas.

30 \\\
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= BJEMPLO II

(D) Se repitid sustancialmente el procedimien
to del Ejemplo I-B, excepto en que, en lugar de emplear el
grafito del n? 38, se empled grafito A-98, siende sustanci
mente la misma la prOporci6n en peso de grafito a gdélidos
de organopolisiloxano, es decir una proporcidn en'peso de
alrededor de 1,5:1 y se usaron ademds alrededor de 0,8 gra
mos de THIXIN R, un tixotropo muy conocido, fabricade por
Baker Castor 0il Company. Ios moldes mostraron uné velo-
cidad de desgaste media de alrededor de 0,0021, y uné vi-
da de servicio en la instalacidn piloto de alrededor de
24 a unas 27,5 horas.

(E) Se repitid sustancialmente el procedimien
to del Ejemplo I-A, excepto en que se empled grafito A-98
en lugar de grafito del n? 38, en una proporcidn en peso
de alrededor de 1,5:1 de grafito a orgenopolisiloxano, y
la dispersidn incluia 0,8 gramos de Thixin R. ILa velcci-
dad de desgeste de estos moldes era de alrededor de 0,0018
vy tenian una duracidn en la instalacidn piloto de 12 a 22
horas.

(F) Se repitid el procedimiento del Ejemplo
II-E en una ocasidn diferente, y 1os moldes mostraron una
velocidad de desgaste de 0,0017 y una vida de servicio en
instalacidn piloto de 22 a 27 horas.

(G) Se repitid en general el prbcedimiento
del Ejemplo II-F, excepto en que la cantidad del material
de melamina y formaldehido butilado ge redujo en un factor
de 10; es decir, se siguid el Ejemplo II-F, empleando el
grafito A-98 en €1 indicado, pero la cantidad de la diso-

lucidn de resina butilada de melamina y formaldehido se re

i
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—dujo & unos 1,5 gramos en lugar de 15 gramos. Estos molde

dieron una velocidad medis de desgaste de 0,0027 y una vi-
da de servicio en instalacidn piloto de 13 & unas 26,5 ho-
Yase

EJENPLO TIX
A (H) Se siguid el procedimiento del Ejemplo
II-E, usando la misma proporcidn en peso de grafito z s6li
dos de organopolisiloxano, pero en lugar de emplear ¢1'grg

fito A-98 se empled grafito 007-S. Bstos moldes mostraron

| una velocidad media de desgaste de 0,00255 » une vida de

servicio en instalacidn piloto de alrededor de 14,5 & al-

rededor de 19,75 horas.

BJENPLO IV .

Se rTepitié el procedimiento del Ejemplo IT-E,
que didé una velocidad de desgaste media de 0,0018, perc en
lugarﬂde emplear una proporcidn en peso de grafito a orga-
nopolisiloxano de 1,5:1, como en ese ejemnlo, se varid la
proporcidn en peso. LoOs experimentos en los que la propor

cidn en peso eran de alrededor de 1:1 dieron una velocidad

| de desgaste de 0,0029 y una vida de servicio en instala-

cidn piloto de 15 a 22,5 horas. Los experimentos en 1los
que la proporcidn en peso de grafito a sdlidos de organopo
lisiloxano era de alrededor de 1,75:1 dieron una velocidad
de desgaste de alrededor de 0,0027 y una vida de servicio
de alrededor de 25,25 a alrededor de 30,5 horas. Esto in

"dica la inesperada superioridad de emplear une proporeidn

en peso de grafito a sdlidos de orgsnopolisiloxeno de al-

rededor de 1,5:1.

1374
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EJENPLO V .
(I) Se preparé un orgenopolisiloxano endure-
cible, termoestabilizable y ademds cursble, en el que los
grapos orgdnicos eran grupos metilo y fenilo y la propor-

cidén de grupos metilo & fenilo era de alrededor de 3,6:1,

.y en el que la proporcidn molar de los radicales orgdnicos

es decir radicales metilo y fenilo, 2 Ztomos de silicio
(proporcidn R:Si) era de alrededor de 1,4, empleando una
carga de unos 2,98 moles de dimetildietoxisilano, alrede-
dor de 2,31 moles de metiltrietoxisilano, y alrededor de
2,27 moles de feniltrietoxisilano., A esta carga se le
afiadieron uvnos 19,7 moles de agua y después unas 20 partes
por milldn de HCl, basadas en la carge de silano total,
Esta mezcla se calentd y se mantuvo a reflujo durante unas
4 horas., Antes de alcanzar el reflujo, el sistema de dos
ases se transforma en una séla fase. Una vez gue esta
disolucidn se concentrd eliminando algo de subproducto de
eﬁanoi y agva por destilacidn, se calentd ademés pars, pre-~
-curar la resina sith gelificacidn., =Rl procedimienta-gs, el

descrito de modo generdl en la patente de los EE.UU. n®

' 3.389.121. Después se afiadid xileno para formar una diso

lucidn que tenia alrededor de 80% de sdélidos de resina de
organopolisiloxano., Con la adicidén de este xilemno, y em~
pleando después un colector Dean-Starke, el sistema se so~
metié a reflujo durante cuatro horas, extrayéndose agua a
travds del colector (condensador) Dean-Starke durante todo
el periodo. ILa disolucidn de organopolisiloxano termoes-~
tabilizable ¥y adeqés curable se enfrid después a temperatu
ra ambiente, y se diluyd despuds con mds xileno para dar

une disolucidn de alrededor de 60% en peso de sélidos de

"




- . b

10

15

20

25

30

15098

-

" rededor de 19 a elrededor de 31,7 horas, respectivamente.

ey . iy

Hojn nam. 27

organopolisiloxano. Después se siguid de modo genersl el
procedimiento del Ejemplo II-E, usendo 1l misma carge, pe
ro usanfio esta disolucidn de resina de organopolisiloxano
en lugar de la disolucién de resina R-630, y sélo se afia-
dieron unos 90 gramos de xileno adicional; es decir se em
plearon 150 gramos de esta disolucidn de resina (que con-
tiene alrededor de 60% de sélidos de organonolisiloxano

ademéds curable y alrededor de 40% de xileno) en lugar de

los 150 gremos de R-630, y en luger de 150 gramos de-xilg
no adicional, sélo se emplearon unos 90 gremos. EL mate-

rial se pulverizd sobre los moldes y se curd, Ios moldes

de preforme mostraron una velocidad de desgaste de alwsde
dor de 0,0023. Ia viscosidad de la dispersidn que se pul
verizd era del orden de unos 550 & 600 cps. Ia misme @i~
solucidn de pulverizacidn se Giluyd despuds con mds xileno
hagta una viscosidad del orden de mmos 250 a 270 cps. Los
moldes se celentaron después para curar el organopolisiig
Xano. Estos moldes mostrardm una velocidad de desgaéte

de alrededor de 0,0018, Ias vidas de servicio obtenidasg

fueron de alrededor de 16 a alrededor de 31 horas y de gl

(J) Se repitid el procedimiento de II-E, perq
se usd la disolucidn de orgenopolisiloxano al 60% produci~
da en el Ejemplo V-I en lugar de la disolucidn de R~630, ¥
la cantidad de la disolucidn de resina butiladd de melami-
na y formaldehido se redujo de 15 gramos a wnos 1,95 gramos
Los moldes de preforma con la capa curada de lubricante em
pelicula sdlida que definia una cavidad y que daba forma
al vidrio mostraron uwa velocided de desgaste de alrededon

de 0,0019 y une vida de servicio en instalacidn piloto de

A A ) 4 it e s i e e A s o b
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—alrededor de 12,5 a a}reaedor de 23,75 horas, )

(K) En otra ocasidn se empled una disolucidn
de orgaioyolisiloxano al 60%, que se habia prevarado del
modo deserito en V-I, usando la formulacidn del Ejemplo
II-E (pero sustituyendo la disolucién de R-630 por ésta),
Se obtuvo una velocidad de desgaste de alrededor de 0, 0015
con una vida de servicio en la instalacidén piloto de alre~
dedor de 19 a alrededor de 46 horas.

EJEMPLO VI

Para investigar la opersebilidad del grafito
coloidal se hizo un experimento empieéndo ésta (grafito’
coloidal n® 154, suministrado por Acheson Colloid Company
en forma de dispersidn de grafito cbloidal (20%) en aIQo_
hol 'isopropilico (80% en peso)), parae el que se muestra
wa distribucidn de tameiios en contador Couwlter en 1a gra—
fica adjunta, como curve A, La disversidn de pulveriza—
cidn se prepard combinando intimamente alrededor de 150
gramos de la disolucién de R-630, 675 gramos del grafiuo
coloidal del n? 154 (proporcidn en peso de sélidos de gre
fito a sdlidos de organopolisiloxano de alrededor de 1,5:1
y 15 gramos de la disolucidn Koprez 70-10, y tenle una vis
cosidad de alrededor de 560 cps 2 252C, Se hicieron va-
rias pasadas de pulverizacién y el espesor de la capa fina]
del grafito ligadb en el organopolisiquano curado era de
alrededor de 0,066 a 0,068 mm. El curzdo se efectud a
unos 343¢C Qurente alrededor de wia hora. EL uso de estos|
moldes de preforma empleando el grafito coloidal did una
velocidad de desgéste media de 0,0053 y una vida de servi-

cio de alrededor de 8 a unas 12 horas. Se advertird que
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~la velocidad de desgaste es significativamente superior que
las velocidades de desgaste obtenidas en la formacién de
articulbs de vidrio en los moldes de preforme empleando
los sistemes aqui congiderados; Asi pues, se advertird
gue se incurre en importantes desventajes econémiqas con
respecto a la frecuencia de los cambios de moldes si se

empleara un sistema de grafito coloidal.

EJENPLO VII

Se repitid el procedimiento general del Ejem
plo II-E, pero en luger de emplear el grafifo A-98, la dig
persidn se vrepard mezclando 20% en peso del grafito_b@?-s
empleado en el Ejemplo IXT y alrededor de 80% en peso dsl
grafito A-98 empleado en el Ejemplo II-D. Ios moldes de
esté experimento mostraron una velocidad de desgaste de al
rededor de 0,0026 y una vida de servicio de alrededor de
17,5 a elrededor de 26 horas.

EJEWPLO VITII

(L) De modo similar al anterior, se ohtuve wn

organopolisiloxano disyoniblé en el comercio, ademds cura~
ble, y termoestabilizable, de la Dow Corning Company. EL

materisl especifico empleado fué el indicado por Dow 805.

Este material es una disolucidn al 504 en peso de un orga

nopolisiloxano termoestabilizable y ademds curable en to-

lueno. Se combinaron y mezclaron intiﬁamente unos 360 gra
mos de esta disolucidn, unos 270 gramos del grafito A~98,

unos 220 gramos de xileno, unos 36 gramos de la disolucidn
de melamina-formeldehido butilada Koprez 70-10, y unos

1,6 gramos del Thixin R, para formar unz dispersidn pulve-
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| ficie que definia la cavidad de moldes de preforma, y se
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reticuld durante alrededor; de una hora a unog 343°C, para
dar =& los moldes de prefofma una capa que da forma al vi-
drio, y que define una cavidad, del grafito unido & un or
ganopolisiloxano termoesfable curado. Cuendo se evalud,
se obtuve una velocidad de desgaste de alrededor de 0,0022
y una vida de servicio del orden de alrededor de 24 .a alre

dedor de 31 horas, S

(M) De modo similar al del Ejemplo VIIIli; se
empled un organopolisiloxano ademds curable y térmoes@abi;
zable obtenible de la General Electric Company con I;Hééng
minacidn SR-240. Este materisl se suministra iguelmente
en forma de wna disolucidn &l 50% en peso de un organupoli
siloxano ademds curable y,fermoestabilizable en tolueno.
Los materiales se combinaron en las mismas proporcidﬁéé
que las indicadas en el Ejemplo VIII-L, salvo gue, natursl
mente; se empled la disalucidn de SR-240 en lugar de Dow
805. La dispersidén resultante tenfa una viscosidad de 2l
rededor’ de 1260 cps. a unos 259C. Los moldes con la capa
de lubricante en pelicula sdlida producidos con este sis~
tema mostraron una velocidad de desgaste de alrededor de
0,0031 y una vida de serviclo del orden de unas 16,75 a
unas 22 horas,

(N) Se produjo un organopolisiloxano soluble
en disolventes, ademds curable y termoéstabilizable, pre-
-curado, siguiendo los principios de la patente de los EE.
UU. n? 3.389.121, empleando una mezcla de mondmeros de con
densacidn de metiltrietoxisilano y feniltrietoxisilano,

siendo de alrededor de 4:1 la proporcién de feniltrietoxi

i
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—silano a metiltrietoxisileno. Asi pues, este materisl te~

- de desgaste media de alrededor de 0,0026 y una vida dé’éeg

| una mezcla de mondmeros de condensacidn de alrededor de
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nfa una proporecidn de R:Si de alrededor de 1:1, y la pro-
poreidn de restos metilo a restos fenilo era del orden de
alrededor de 0,25:1., Esta resina se disolvid después en
xileno empleando 90 gramos del organopolisiloxano'ademéSz
curable y 60 gramos de xileno pars producir una disolucidn
Esta disolucidn se usd después del modo indicado en el
Ejemplo II-E para dar una capa lubricante en pelicula sdli

da sobre las moldes. ILos moldes mostraron une velocidad

vicio de alrededor de 15 a alrededor de 18,75 horas.

(0) De modo similar, se prepard una resina si
guiendo los principios de la patente de los EE.UU. n2
3.389.121 pafa producir un organopolisiloxano endurecible,

termoestabilizable y ademds curable, pre-culado, empleando

4 moles de feniltrietoxisilano, 1 mol de metiltrietoxisile
no, y‘alrededor de 0,5 moles de dimetildietoxisilano. BEs
ta composicidn tendria una proporcidn R:Si de alrededer de
1,09:1 y una proporcidn de restos metilo a restos fenilo
del orden de alrededor de 0,5:1. Este materizl se transfo;
mé en una disolucidn disolviendo alrededor de 90 gramos
del organopolisiloxano ademds curable en 60 gramos de xi-
leno. Estae disolucidn se usé después en lugar de la diso-
lucidén de R-630 del Ejemplo II-E para formar una capa del
grafito unido o dispersado en el organopolisiloxano curado
termoestable. ILos moldes con esta capa sobre si tenian °
una velocided de desgaste de 2lrededor de 0,0021 y una vi
da- de servicio de alrededor de 19,5 horas.

(P) Siguiendo 1los principios de 1la patente de

(5]
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—~los EE.UU. 3.389.114 se prepard un organopolisiloxano ade-

'mds curable, termoestabilizable, pre-~curado, empleando sé-

1o metiltrietoxisilano cogb mondmero condensable. Unos

90 gramos de este organ0pdlisiloxano termoestabilizable ¥y
ademds . curable, soluble en disolventes, se combinaron inti
mamente con unos 210 gremos de xileno y unos 32 gramos de
alcohol isovnropilico, juntamente con vnos 135 gramos de
grafito A-98, unos 15 gramos de la disolucidn de melamina-
~formaldehido butilada, Koprez 70-10, y unos 0,8 grarios
del material Thixin R. El organopolisiloxano preparado de
este modo tenfa una proporcidn R:Si de alrededor de l 1.
Esta dispersidn tenia une viscosidad de alrededor de- 140
cps, ¥y se aplicd sobre la superficie que define la cav1dad
de moldés de preforma, para obiener una capa de lubricante
en pelfcula sdlida. El curado se hizo en alrededor de una
hora a unos 3432C., ILa velocidad de desgaste media de es-
t0s moldes de preforma era del orden de alrededor de
0,0021 y se obtuvo una vida de servicio del orden de 9 a

unas 18,5 horas.

BIENPLO IX

Se siguid el procedimiento indicado en gene-
ral antes con respecto al Ejemplo II-E, con referencia &
la preparacidén y formacidn de un molde de preforma gue te-
nia sobre si una capa lubricante en pelicula sdlide qué
definfz una cavidad y que daba forma al vidrio. Ademds,
ge prepara un molde de soplado de sustancialmente el mismo
modo, salvo que en lugar de emplear el érafito 4-98, en lg
dispersidn que se aplica se emplea un grafito fabricdado y

suministrado por la Joe Dixon Company con su denominacidén
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~200-42, grafito que tiene una distribucidn de tanaiios en
contador Coulter de alrededor de la representada por la
curva B. Asi pues, la vnica modificzcidn en el molde de
soplado es el uso de un grafito gue no era mayor que el ta
5 mafio empleado-para el molde de uvreforma, y preferiblemente
es menor. Cuando se trabaja con la mdquinz I.S. se obtie-
nen resultados excelentes en términos de velocidad de des-|
gaste en el molde de preforma, asi como en la produvccidn
de una superficie lisa de alta calidad sobre el articulo
10 resultante en el molde de soplado.

' Lo antedicho muestra de modo general la ines-
perada superioridad de la presente invencidn con relacidn
al uso de grafito coloidal, observéndose que con le presen
te invencidn se obtienen velocidades de desgaste sustan-~
15 cial y significativamente inferiores, de por ejemplo alre-
dedor de 0,0032 e inferiores.

Con respecto a lo anterior, puede decirse en

general que el espesor de la capa final lubricente sdiida
en pelicula, gue como es obvio; representa grafito uniﬁo
20 a2 una sglubtinente termoestzble endurecido de organopolisi
loxeno, y gue, como se ha indicado anteriormente, puede
incluir ademés un activedor de curado tal como 1a resina
de melamina-formaldehido butilada indicada, y opcionalmen-
te coadyuventes adecuados, como por ejemplo un tixotropo,
25 era. del intervalo de alrededor de 0,056 & alrededor de
0,071. Ademds, cuando se pulverizan las dispersiones para
"obtener el material sobre el molde gue despuds se curs, se
encuentra que los mejprés resultados se obtienen si la pul
verizacidn se hace bajo ciertas condiciones; es decir,

30 la pulverizacidn de la dispersidn, cuando se aplica a la

. - .
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!
de tol modo que la eveporacidn del disolvente, antes de

~euperficie que define la cavidad del molde, se ajustard

que la dispersidn enire en contacto con la superficie del
molde, no sea tan severa que sélo lleguen sélidos a la su
perficic del molde que se estd pulverizando, y que tampoco
la pulverizacidn estéAtaﬁ humeda que la dispersidn, cuan-
do alcanza la superficie del molde, fluya porque hay dema
siado disolvente presente. - -
En la memoria descriptiva vy los ejemplos'gn-
teriores, y en las reivindicaciones gue siguen, cuantc se
hace referencia al tamafio del grafito, se entenderd natu-
ralmente gue se hace referencié al grafito seco en parti-
culas que se emplea inicialmente, es decir el grafito que
se aflede para formar 1la dispersidn que se aplica sobre la
superficie del molde que define la cavidad. Ademds, cuan
do se hace referencia em las reivindicaciones a variss
curvas y a las: lineas de 90% y 10% mds gruesas, ha de en~
tenderse que la gréfica adjunta se incorpora, de hecho, en

las reivindiceciones.
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- REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propis y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten—
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los gue se
recogen en las reivindiceciones siguientes: '

18.~ Un procedimiento mejorado para formar
un articulo de vidrio en el gue un vidrio calienic confor-
mable se transforma en una preforma por coniacto con una
superficie que da forma al vidrio y gue define una cavidad
de un molde de preforma metdlico caliente, y dicha prefor-
ma se convierte en dicho articulo por contacto con une-sur
perficie que da forms al vidrio y que define wns cavidad,
de un molde de soplado, y en el gue dicha formacidn de la
preforma y dicha formacidn del articulo se hacen sinfromg
cidn felativa del vidrio y los moldes citados, y en el que
una de dichas superficies que dan forma al vidrio y yue de
finen una cavidad es una capa sélida que comprende um lu-~
bricante sdlido dispersado en un aglutinante de organopoli
siloxano, en el gue la mejora consiste en que dicha suver-
ficie gue da forma 2l vidrio y que define una cavidad de
dicho molde de preforma lleva dicha capa sdlida, y dicha
capa conste esenciaslmente de grafito no coloidsl, presente
en una cantided suficiente para dar una cualided de desmol
deo de vidrio adicha capa, un organopolisiloxano, y hasta
15% en peso, basado en el organopolisiloxano, de un activa
dor de curado del siloxano.

28,~ Un procedimiento segin la reivindicacidn
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.18, ev el gue dicho grafito emplesado en dicha cepa sdlida

tiene una curva de distribucidén de tamafios en la que‘entre
aproximadamente la porcidq de 90% y aproximadamente 10% de
més grosor, dicha curva cée en el 4drea aproximadamente de-
finida por las curvas B y F y las lineas de 90% y 10% de
més grosor del eje de ordenadas en la grifica sdjunta, y
en el que dicho aglutinante consta esencialmente del pro-
ducto obtenido curando dicho organopolisiloxano en presen
cia de una cantidad eficaz activadora de curado de un &c-
tivador de curado de siloxano.

38.~ Un procedimiento segin la reivindicacién
18, en el que dicha superficie que da forma al vidrio ¥y
que define una cavidad de dicho molde de soplado lleva tan
bién dicha cepa sdlida, y en ellque la distribucidn de ta-
mafios del grafito en esta dltima capa es menor qué la dis
tribucidn de tamafios del grafito usado en dicha capt del
molde de preforma.

- 42, Un procedimiento segin la reivindicaciény
25, en el que dicho grafito tiene una distribucién de ta-
wafios dentro del drea definido aproximadamente por la cur
va C y la curva E,. '

58,~ Un procedimiento segin la reivindicacidy

18, en el que dicho grafito tiene una distribucién de ta-

mafios dentro del drea definida aproximadamente por la cur

ve B y la curva F, teniendo dicha capa sdélida una veloci-
dad de desgaste de menos de alrededor de 0,0032.

8,- Un procedimiento segin la reivindicacidn

28, en el que dicha drea estd definide aproximadamente pox

lag curvas C y E y dichas 1ineas de 90% y 10% mds gruesas,

78 .- Un procedimiento segin la reivindicacidn
p
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24, eQ el gue dicha proporcidn en peso de dicho grafito a
dicho organopolisiloxano éstd entre alrededor de 0,8:1 y
alrededor de 2:l. /

88,.~ Un procédimiento segin la reivindicacidn)
72, en el que dicha proporcidn es de alrededor de 1l:1 a
alrededor de 1,75:1. '

98,- UN PROCEDIMIENTO NEJORADO PARA FORKAR
UN ARTICULO DE VIDRIO. :

Tal y como se ha descrito en la Memoria gue
antecede, representado en los dibujos que se acompaﬁaﬁ-y
para los fines que se han especificado.

Este Memoria consta de treinta y siéte ho jes
escritas 2 méquina por uma sola cara,

Medrig, 28 SE.1978
P.d.




Illll' T

160

Illlll

100

Lhetlo on Brualgry

EENT IR TEN



	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



