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dra de polisiloxano 7 a articulos recubiexios con dlchas e

grandes proporciones de aceites de silicona. Los aceltbes

ANTECEIENTES DE TA INVENCION.

L2 nresernte invencidn se refiere a commosiciones

nara

SR SRS 4 . = :
TevesSsinlientp que cortviersen precondensalias Zormalorss dg T2
- —he - A—

posiciones. -

.2Zn las composiciones para revestimientos se han utiig
zado, ya sea como componentes mayoritarios o mihéritarios;
va:ios_yolisiloxanos mezc;ados normalmente con otos mote—
riales cue afectan a las propiedades de los revestirientos.
Veanse las Patentes de los EE,UU. .5.655.565 (rCIonald, 1072)
¥ 3.062.765 (0sdal,l962), que describen descubrimientos de
la tecrolozia de las composiciones que contienen polisiloza
no. Osdal utiliza pequeiias cantidades -de resina de polisilo
hientos de fluoreczrbono. Sin embargo,'ée ha deécuﬁiarto
que los revestimientos a base de resina de polisilozono
tienden a cuartearse o a formar grietas cuando se aplican
nara sumentar suj duracidn, en capaé relativaaente sruesas,

de espesores superiores a 20 micras gﬂm).

L

. ¢ . . . 2 — -~ oy 4
zz »asinas de polisiloanae homopolirero = oo =&s
£ i w

< L - T de o - E 3N
coras fe copolinmoro, tales como azzuellas gue rerociomsm cond

ep6xidos, se ubtilizan a vecos como revestimientos para el

desgrrendiniento de alimentos perecederos-en combinacidn con

son fluidos que facilitan la aplicacién de los revesbimien-|

tos y mejoran la separacidén de residuos de alimentos quena-;
dos. Estos revestimientos se formulan a veces.para teupera-

turas relativemente bajas. Tas splicaciones de estos reves~!
. - . §

QUALITY
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linercs ¥y mezclag de organopolisiloxamos con ciertos mate-

timientos son, entre otras, las bandejas de confiteria,
que pueden recubrirse frecuentemente o incluso antesf&e ca-
da uso. Veanse las Patentes de los ZE.UU, 3.419.514 (Had-
lock, 1968), 3.308.080 (Haenni, 1967) y 3.801.522 (Vasta,
1974). Los fluidos de polisiloxano mejoran las proniedades
de desyrendimiento de estos revestimientos, aunque los re-
vestimientos a base de fluidos tienen una duracién limita-
da y no pueden utilizarse muchas veces sin volver a recu-
brir. Las aplicaciones tipicas de los revestimientos qura-
deros son para recipientes caseros de cocinar y para coci-‘
nar a la parrilla o en el horno, Dichos articulos estédn
tratados con un revestimiento no adhesgivo que dura tanto

como el artlicule de cocinar mismo.
Los .siloxanos especiales, homopolimeros y copo-

riales orgdnicos, como polieteres, se usan, algunas veces,
para revestimientos no adhesivos ﬁe bandejas de pan o cde
materiales consolidados resistentes a las tensiones térmicad
¥ embientales, tales como compuestos de moldeo. Vease
Patentes de los EE.UU. 2,672.104 y 2,672.105 (Clark, 1954).

La Patente de los EE,.UU, 3.423.479 (Hendricks, 1969) deseri-

be composiciones de revestimiento de polieter, contenien-
do hasta 30% de polisiloxanos, ¥ la Patente de los EE.UU.
3.536.657 (Noshay y col., 1970) describe composiciones de-

revestimiento conteniendo polieteres y copolimeros polieters

polisiloxanos. En ambas patentes, los polieteres incluyen
polisulfonas particulares, y los revestimientos son, general
mente, termopldsticos. |
El negro de carbén y el grafito pulverizado han sido

afiadidos a revestimientos de podlisiloxano delgado para me-
jorar las caracteristicas de transferencia de calor. Vease
la Patente de los EE.UU, 3.078.006 (Price y col. 1963).

En Defensive Publication 1937,005- Vasta publicado

——
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el 5 de Agosto de 1975 por la Oficina de Patentes y Harcas
Registradas de EE.UU. se han descrito algunos intentos para
fabricar un revestimiento duradero para recipientes de co-
cina. Una disolucidn de resins. de polisulfona se mezcle
con, hasta 25% en peso, del totel de un aceite de silico-
na o wma resina de silicona pars producir revestimientos
de 50 um de grueso, norﬁalmente, awnque tambien pueden

llegar a tener 250 am.
Seria deseavle disponer de un revestimiento, & base

de »esina de polisiloxaxo, mas duralero, gue puliese ari=c&

se en capas gruesas sin gue se agrietase y sin la necesilal

de user miltiples cepas Iinas.

. Resumen de la invencidn

La presente invencidn describe uma composicidén de
revestimiento que consiste, esencialmente, en un preconden-
sado de polisiloxano aue puede enframarsa y former una re-
sina y un 5-30%, preferiblemente 10-20% en peso, de un ma-
terial orgénico en forme de particulas,que agui se denomina
como modificador, puesto que modifica las caracteristicas
del revestimiento para mejorar la resistencia frente al
agrietamiento. Dicho modificador tieme un tamafio de parti-
cula del orden de 0,1-15 um, preferiblemente 0,5-5 -1, Eg
mas- tenaz que el revestimiento entramado hecho a partir de
wa composicidn detrevestimientO'y ademas el modificador
tiene un coeficiente de_friccién estdtico contra la resi-
na de polisiloxano mas alto que el de politetrafluoroeti-
leno. Agui los porcentajes estdn basados en el peso combina-
do de la resina de polisiloxano 0 precondensados formzdores
de resina ¥y el modificadbr, excepto donde se establece de
otra manera.

Preferibleﬁente, el precondensado formador de resi-
na de polisiloxano es un precondensads formador de resina
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i de poligiloxano que tiene una o mas unidades

ol
Py f
S~ 0 51~ 0 Sli—- 0 8i—0 31— 0
I I l
433' a, =X b, =X c, "X d, CH3 e

en donde X es un gfupo funcional que

permite el entramado por su sitio,>y a,

b,¢,d ¥y e son de una magnitud tal y es~

tén en propbrciones t2les que proporcio-

nan a la resina un grado de substituweidn, .

medido como la razén de grupos fenilo

nas grupos metilo a dtomos de silicio;

de, al menos, 1,0, aproximadamente, y

una razdn de grupos fenilo a dtomos de

silicio de, al menos, 0,3, eproximada- -

mente, ,
Preferiblemente, X es un grupo hidroxilo. El.contenido de
hidroxilos unidos a silicio es, de al menos 3%, aproxima- -
damente, preferiblemente, al menos 4#, aproximadsmente, ba-
sado en el peso del precondensado. Los precondensados en
log oue las unidades se fepiten en cualquier orden de for-
ma arbitraria tambien estdn incluidos. |

El modificador es, preferiblemente, un sulfure de

poliarileno (mas preferiblemente sulfuro de polifenileno),
una sulfona de poliarileno, una resina de poliamida~imida,
o un 4cido poliparahidroxi benzoico. Es deseable que el
modificador sea compatible con el polisiloxano, ¥ que no
reaccione con é1. Las gomas de polisiloxano que cﬁmplen
los criterios de las reivindicaciones estdn incluidos entre
los modificadores. Los tamafios de las particulas utilizadas
aqui son promedios aproximados que se miden opticamenté con
un microscopio en la composicidén de revestimiento o en un

revestimientp que ha sido aplicado sobre un sustrato.
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tervalo. A espesores menores, se liberan las tensiones y el

Las composiciones de revestimientos consisten,
esencialmente, en el precondensado y el modificador, ya que
pueden eiadirse diversos aditivos, tales como aceites, pig-
mentos, colorantes, endurecedores, compuestos para favore-
cer la formacidén pellculas, fluorocarbonos, agentes super-
ficiales activos, disolventes para los polisiloxanos;~trans-
portadores de liquidos, agentes coalescenies, catalizadores,
etc., que no afectan, materialmente, las caracteristicaas
bdsicas y nuevas de la invencidn;.que pvermite la formacién
de revestimientos gruesos, resistentes al agrietaamienic, y
duraderos.>De forma analoga, asunque se prefieren homopolri-
meros simoles de los polisiloxanos definidos, +tambien se
pueden usar,mézclas Y copolimeros de varios polisiloxetos.
Sin embargo, en los covolimeros heterogeneos, con otros res-
tos orgdnicos, tales como los epéxidos, las ventajas de la
presente invercidn son mucho menos necesarias y no caen
dentro de su lcance. '

La invencidn tambien incluye sustratos revesti-
dos con composiciones de revestimiento condensadas que con-
tienen polisiloxano entramado en forma de fase continua en
la.que se ha dispersado una fase discontinua del modifica-
dor orgénice en particulas. El grosor del revestimiento tieo
ne, preferiblemente, de 20-125u m, aproximadamente, y mas
preferiblemente de'25~75/um (1-3 mils). Aunque las ventajas
de la invencidén se consiguen mejor con revestimientos de
20—12§p.m de espesor, tambien se obtiene ventajas simila-

res con revestimientos cuyo espesor cae fuera de dicho in-

revestimiento es mas tenaz que sin el modificador. A. espe-~

sores mayores, .lz 1ibergcidﬁ de tensiones y la eliminacidén

o disminucidén del cuarteamiento siguen siendo ventajosas.
El tamafio medio de las particulas del modificador -

es, preferihlemente, menor que la mitad del espesor del re-

_.7.-___. - '_‘_t‘;,'_:::_'if-___mﬂ ‘ b o]
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vegtimiento. Lo mas deseable es que sea menor que la cuarta

parte del espesor del revestimiento. -
La invencidén tambien ineluye los procedimientos
para la vroduccidén de sustratos revestides por aplicacidn

y condensacién de un revestimiento, cuya composicidn es la

antes mencionada,

Degeriveidn detallada de la invencién

Una fase dispersa, relabivamente registente, de
aditivo modificador, que resiste adecuedamente el desliza-
miento contra el polisiloxanc, disminuye le tendenciz de-

los revestimientos gruesos de polisiloxano a cuartearse o

a formar grietas. Las particulas del modificador se disper-|

san mas o menos uniformemente en la fase continua de resi-’
na de polisiloxano. Aungque los solicitantes no quigren atar-
ge o ninguna teoria concreta, las'ventéjas conseguidas con
la presente invencidn pueden deberse a que las particulas.
dispersadas bloquean las grietas y absorben las tensiones
creadas en la composicidn de polisiloxano a medida que esta
se condensa para formar un revestimiento en forma de peli-
cula gruesa. :

Se cree que la invencidn tiene uma aplicacién'ampiia
en el campo de resinas de polisiloxano. Egtas resinag se
encuentran en composiciones para revestimiento en forme dé‘
precondensados formadores de resinas de distintos pesos no—
leculeres, que contienen funciones, generalmenfe, funciones
silanol, que, al reaccionar, se entrecruzan faormando una
natriz macropélimérica, rigida y tridimensional, El material
en forma de particulas, adherente y relativamente tenaz, uti
lizado en la presente invencidn se dispersa en el interior
de est2 matriz. Los precondensados son, en general, de pe—
so molecular relativamente bajo, tal como 1000 o 1100, y

=uchas de las moldculas del precondensado tienen trés o mas
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-las composiciones preferidas y con el fin de obtener los

grupos funcionales que, cuando se condensan, originen la
formacién de uma resina con una matriz rigida, entramada y
tridimensional. Preferiblemente, la matriz es dura y tiene
un grado de elongacién bajo, tal como 2-4%. Este comporta=
miento contrasta con el dellos elastémeros, que son blendos
¥ tienen un grado de elongacidn elevado, tal como 30% o mas,
'E1 entramemiento de los polisiloxanos puede conseguirse me-
diante técnicas conocidas en este campo, tales como cztdli-
sis y calefacciéﬁ. El entramamiento puede producirse por gru
pos hidroxilo, haldgeno, grupos hidrocarbiloxi ¥y grupes
aciloxi. - ' , _ ‘

" Las resinas de polisiloxano ¥y los precondensgados
formzdores de resinas de esta invencidn pueden preparzrse
mediante‘tégniéas conocidas por los téenicos en la materia,
Las proporcioneé deseadas de dimetildiclorosilano, metilfe«
nildiclorosilano ¥, a veces, dimetildiclorosilano se hidro-
lizan para'dar, generalmente, estructuras ciclicas. Ertonces
las estructuras ciclicas se polimerizan con dcidos o bases
dando lugar al precondensado formador de resina., Es eviden-
te que-hay que utilizar las prOporciones‘adecuadas de los
mondmeros seleccionados para lz obtencién de una férmula es-

tructural determinada, con el fin de obtener las razones de

vrecondensados formadores de resina deseados. Por ejemplo,
los expertos en la materia saben que si a,b,c ¥y e son cero

¥ la estructura se hace unicamente con

e
X a

la comnosicidn resultante seria dioxido de silicio hidrata-
do que no es un precondensado formador de resina. Qtro ejem-|

plo, si b,c ¥ 4 son cero y la resina estuviese hecha unica-

mente a base de

e, M ':'::.;.:.‘::':'.i?:.__‘.___ a8 R
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el nroducto resultante seria un elast@Ymero mas que una

resina, .
Aunque con enterioridasd vodian conseguirse -

peliculas o revestimientos de polisiloxano mas delgados o
menos duraderos, la presente invencidn permite el use de
tales volisiloxanos nara producir revestimientos mucho nas-
gruesos, Los fluidos o aceites de polisiloxano que no ‘se
entramen de manera significativa no son une parte necesa-.
ria de los revestimienfos de esta invencidn, aunque tambien
pueden ser incluidos. La degradacidn térmica de los aceites
de polisiloxano puede producir productos resinosos entra-
mados que son mas duraderos que los acéeites en los révestiu
mientos,

Para los usos que requieren temmeratursa eleva-
das, tales como las aplicaciones en recipientes de cocina,
para los que la vresente invencidén es particularmente ade-
cuada, es desezble que los revestimientos sean termoeste-
bles, mes que termopldsticos, Generalmente, los constituyen~
tes de las composiciones de revestiniento son termoestadbles,
por lo gue pueden seleccionarse para obtener revestimien-
tos termoestables.

El cuarteamiento es la formacidn de pequefiag grie-—
tas durante, o inmediatemente después de lz condensacidn
de un revestimiento y se debe a las tensiones creadas en .
dicho revestimiento por la contraccion que se produce duran-
te la condensacidén. Si la resistencia y la ductilidad del
revestimiento son insuficientes para absorber dichas tensio-

nes, todo el revestimiento puede cuartearse. Estas grietas
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na de -olisiloxano. Le combinacidn de friccidn y mayor te-

. culas-de modificadér ¥ la matriz de polisilozano : el coefi-
| ciente estdtico de friccidn contra el polisiloxane deberia

ser meyor que el de politétrafluoroetileno contra el polisid

- 10 - .

son, por sunuesto, fatales para los revestimientos ¥y perju-
dican su durabilided y su comportamiento como antiadhesivo.
Frecuentemente, el cuarteamiento del revestimiento adovia
la forma familiar de grietas triaxiales, conocidas normal-
mente como patas de gallo, debido a su parecido -con les mis-
mas, Tales grietas tambien se parecen, a veces, a las grie-
tas del barro, por lo que tambien se denominan asi. Ademads
de formarse en la condensacidn , dichas grietas tambien pue-
den formerse con el uso, debido 2 tensiones térmicas, mecd~
nicas o ambientales. o
Es importante gque el modificador, adends de poseer

una friccidn adecuada que tienda 2 ewitar su deslizamiento

en la resina de la fase continua, sea mas tenaz que ia resi-

nacidad es imnortante para la disminueidn de las tensiones
y'de lz formacidn incipiente de grietas en la resina de poli
siloxaro ague es relativamente aquebradiza, El cuarteamiento
¥ la formacidn de grietas se reduce al minimo diszersando
las tensiones y terminande las microgrietas dondeqguiera
Que se formen antes de Que puedan propagarse hasta un grado
peligroso.

Con el fin de evitar el deslizamiento- énire-lds partie

loxzno. E;to aumenta la efectividad del modificador para
evitar él crarteaniento. Se ha descubierto que la resisten-
cia al cuartesmiento de los revestimientos de polisiloxano
rellenos'con particulas de politetrafluoroetileno no es ade-
cuada, Por tanto, el coeficiente estdtico de friccidn del
modificador debe ser mayor que el de politetfafiuoroetileno
contra el polisiloxano. Para aeterminér los coeficientes

estdticos de friceidn relativos debe tenerse<en cuenta cual-
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quier efecto de adherencia del modificador al polisiloxano,
por ello es conveniente dque los grados de adherencia sean
mayores que el del politetrafluorcetileno a polisiloxano.
El coeficiente estdtico de friccidén de un mate=
rial sobre otro es la razén de la fuerza necesaria para que
uno empiece a moverse sobre el otro, a la fuerza total que
los presiona uno contra otro. For tento, el coeficiente es-

tdtico de friccién representa la tendencia a evitar el des-

lizamiento o el movimiento entre dos cuerpos. Les coeficien- .

tes de friccidn pueden determinarse mediante varias técni-
cag, por ello, para su medida puede utilizarse cualqﬁi;é
técnica de confianze que sirva para‘comgarar, sobre polisi—
loxano, un material modificador dado con politetra_fiuqre-
tileno, Puede utilizarse ASTM standard D1895-75. El céefi-
ciente estdtico de friccidn de politetrafluoretileno éohtra '
acero y contra si mismo es 0,04, gproxima&amente. El coefi-
ciente estdtico de friccidn del modificador contra el poli-
siloxano debe ser, preferiblemente, al menos, 25/% mayor que
el del politetrafluoretileno.

Lz tenacidad es un pardmetro distinto a la blandu-.
ra, Un material puede.ser mas blando que otro y aderds mas
auebradizo. El criterio importante en 1a.presente invencidn |
es la tenacidad del modificador con respecto a la del poli-
siloxano. Cusndo el modificador es mas tenaz que un adheren-
te al polisiloxano, las grietas que se forman en el poligi-
loxano tienden a2 ser detenidas por las particulas del modi- |

ficador, que tambien tienden a absorber las fensiones. ILa

tenacidad es la tendencia a resistir la formeeién y propaga- '

cién y de grietas y puede definirse como la propiedad de
absorber energia antes de que se produzeca unz fractura. Eﬁ
cuerpos consolidados, no en revestimientos, se representa
normalmente por el area comprendida bajo una curva de ten-
sidn-deformacién. Ia tenacidad implica, tanto ductilidad,
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I resulta Gtil para la comprensidén del comporiamiento de re-

como resistencia y es, por tanto, lo contrario de los para-

wvestimientos, particularmente en el contexto de la pressnte

' gue no- forman facilmenté revestimientos pueden preparerse

'mediante varias técnicas, tales como polimerigar "in situ"

fugitivos due pueden quemarse 0 vaporizarse.

tar el agrietamiento equivalente a la de otras composiciones

'similares con mayores cantidades de sulfuro de polifenile-

-12 —

metros conbinados de fragilidad y falta de resistencia.
Aunque el concepto de tenacidad se encuentra, normalmente,
en lag artes y cliencias de los materizles consolidados,ta-

lee como barras o léminas metdlicas, dicho concepto tzmbien

invencidn. _

Para determinar la tenacidad relativa de un mate—
rialeueden utilizardse varias pruebas. bLas pruebas mas im-
portantes para los propésitos de la presente invencion son
aquellas que permiten conocer el grado relabivo de tenaci-
dad de un revestimiento. Segin esto, waa prueba zdecuada -
serfa la formacidén de un revestimiento del material = Do~

bar sobre un sustrato que puede disolverse sin dafiar el re-

vestimiento, ¥ enbtonces obtener una curva tensidn-deformacidn

mediante una prueba de tensidn sobre el revestimiento solo,

Por‘ ejemplo, puede formarse un revestimiento de polisiloxa-

no sobre 2luminio y luego disolver el a2luminio, guedando,

de esta forma, una pelicula de polisiloxano. Los materiales

para former el revestimiento o utilizar agentes coalescentes

Les cantidades $ntimas de modificador dependen de
12 naturaleza y del tamafio de la particula del meterial.
Zor ejemnlo, las composiciones para revestimiento de esta
invencidn que contienén sulfuro de polifenileno y que han
sido molidas durante mucho tiempo; teniendo, por tento, pe-

quefios temafios de particula, tienen una capacidad para evi-

no que han sido molidas durante tiempos mas cortos y tienen,
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por tanto, mayores tamefos de particula.
Al contrario que los modificadores de la presen~

te invencidn, los nolvos metdlicos, los materiales tenaces

pero resbaladizos y no adherenies, tales como las resinas.

fluorocarvonadas, incluidos el politetrafluorcetileno y los
polimeros'etilenow propileno perfluorados, y los materinles
adherentes pero relativamente'frégiles, tales como los pPig-
mentos a base de 8xidos, grafito y carbdn negro, generalmen-
te no permiten la produccidn de revestimientos de volisilo-

xano, duraderos ¥y resistentes al agrietamiento, de espeso-

res mayores de 25Mm, aproximadamente, Posiblemwente, tn ma-
’

terial a base de particulas formando multicapas aue tuviese
ura tenacidad y friceién adecuadas en el exterior y ﬁéﬁo—
res en el interior podria alcanzar los requerimientdé de
esta invencidn, -

El uulfuro de nollarlleno preferido en este inven-
cidén es el sulfuro de pollfenlleno, tal como se describe en
la Yatente de los EZ,UU. 3,487.454 (Oates y col., 1969). El
sulfuro de polifenileno puede obtenerse‘éomercialmente con
el nombre de "Ryton"V-l de la compafiia Phillips Petroleum.

Las sulfonas de poliarileno utilizadas con la
invencidn incluyen "Astrel" 380 fabricada por Minnesota
Nining and Manufactufing Company y otros productos de la
Union Carbide Corporation y la ICI Ltd,, tal como se deseri-
be en la Patente de los EE.UU. 3.981.945 (Atwood y col.,
1976).

La resina de poliemida-imida utiligada con la in-
veacidn es, wreferiblemente, un .4dcido poliamico parcialmen-
te imidizzdo, tal como la resina AI 10, que puede obtenerse
de Amoco. Otros dcidos poliamicos relacionados, parcial o
totalmente imidizados, aue tambien resultan adecuados, asi.
como los métodos para su orenaracién se describen en la Pa-

tente de los EE.UU. 3.,179.634 (Edwards, 1965).

-
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El dcido poliparahidroxi benzoico preferido pa-
ra ser utilizado con la invencidn puede conseguirse, con el

nombre de "Ekonol" 6000, de la Carborundum Company. La Pa-

- tente de los EB,UU. 3.974.250 (Cottis y col. 1976) descri-

be composiciones relacionades.

lejor modo

En la préctica de esta invencidn pﬁeden utili-
garse varias resinas de poiisiloxano. Los ejemnlos ilus—
tran las reivindicaciones. Los distintos tinos de resina
de poiisiloxano due se ﬁtilizan se identifican por as de-
signaciones de producto bajo las cuales los venden la Dow
Corning Corporation ¥ la General Electric Company con las
letras clave DC 'y SR; respectivanente.

Bl pigmento de dioxido de titanio que se ha uti-
lizado en los ejemplos es el "Ti-pure" 900 y lo vende la
Du Pont Company; la alumina es "reactive Alumina" A-15 SG
¥ la vende Alcoa; el negro canzl es "Indo-Tex" CB, que es
vendido por Sid-Richardson Company; y el éxido de hierro es
éxido de hierro rojo R-2200 vendido por Pfizer Inc,

En los ejemplos siguientes los materiales que se
indican fueron mezmclados y molidos durante 24 horas, d=2ndo
lugar a un tamafio medio de particula del'modificador, gene-
ralmente del orden de 2-3 um. Después de molidas, las par-

t{culas suelen estar'redondeadas ¥ tienen'unvtamaﬁd bastan—~

- te uniforme., Das formulaciones resultantes se filtran,a

través de un tamiz de malla 100 (segiin el Standzrd de los
EE.UU.,sobra tamafio de tamices) y se aplican sobre sustra-
tos de 2luminio pulidos con arena para formar wna pelicu-
la seca de 25-50u m. Los sustratos revéstidos se secan al

aire y luego se colocan en un horno a 425°C (8009F) nasta

| que 1a temperatura del metal alcanza los 4252C (800F).
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Aplicacidn indugtrial

| En todos los ejemplos siguientes, los revestimien-
tos tuvieron wn aspecto satisfactorio. No se cuartearon ni
se formaron grietas y pudieron usarse satisfactoriamente
en recipientes para cocinar, demostrando una duracidén sus-
tancial. En los éjemplos, todas las partes'porcentajes Y
proporciones se dan en peso. ,

Como alternativa a los procedimientos de los ejem=
plos, y preferiblemente para revestimientos de mayores gro-—
sobes, el revestimiento secado 2l alre pusde precalentarse
a 150-2052C (300-4009F) durante un tiempo adecuado paca
ayudar a prevenir la formacidn, en grado significativo, de
espumag ¥y burbujas, a las temperaturas mas elevadasﬂdel ca-
lentamiento definitivo. los revestimientos deben calentarse
a temperaturas adecusdas y durante tiempos convenientes
para que se condeﬁsen las resinas de ﬁolisiloxano ﬁxiliza-
das. Hormalmente debe calentarse é temperaturas comprendi-
das en el interval& de 205—48090(400—9009F), ¥ preferible~
mente a 370-4259C(700-8009R), Las temperaturas y tiempos
que se utilizan dependen de la naturaieza del polisiloxa~
no,'tal COLO conoceﬁ-los expertos. Sin embargo, para que la|
manufactura sea rdpida, lasktemperatgras de calentamiento

‘se eligen suficientemente elevadas para que el tiempd nece-

sario sea lo menor posible, tal como, por ejemplo, hastz 5
minutos, Si los revestimientos contienen sulfure de polifeni
leno y se pretende que para su uso estén en contacto con

la conida, la temperaturs de calentamiento deberia ser su-
perior a 3702C (700¢F), Tambien pueden formarse revesti-
nientog mas gruesos por superposicidén de varias caﬁas. En
este c2go, es preferible precalentar cada capa antes de apli
car la capa siguiente. Log revestimientos de esta invencidn
se aplican, generalmente y preferiblemente, sobre la super-

ficie del metal, mo obstante, tambien pueden utilizarse
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tratanientos de suverficie e imprimaciones.

Ejemnlo 1
Polimetilfenilsiloxano
XR-6-2230(Dow Corning) 29,25
Xileno : ‘ 2,81
Acetato de butilo - 25,53
Acetato:de celosolve ' 14,51
Metil isobutil cetona 6,26
Octoato de zinc al 8% en nafta VHP o 1,83
Silicona fluida DC~200 ‘ 0,21
Pigmento de didxido de titanio 7,21
Pigmento de alunina T433
Suifuro de polifenileno
"Ryton"V~1l - ' 5,16
100,00
Ejemplo 2
_ Lo mismo-que ei Ejemplo 1, excepto:
Pigmento de dioxido de titanio : 6,1L
Sulfuro de polifeniieno ; - 0,00
Sulfona de poliarileno
"Astrel" 360 - , 4,61
Ejemplo 3
V Lo mismo que el Ejemplo 1, excepto:
Sulfuro de polifenileno : ' 6,00
Resina de Poliamida-imida AL 10 5,16
- Ejemplo 4.
i Lo mismo que el Ejemplo 1, excepto:
Sulfuro de polifenileno B , 0,60

Acido rolivarahidroxibenzoico

"Ekonol" 6000 5,16

S :::::::3‘_._,_....‘5
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Polimetil~

fenil-

siloxano
DC 801
DC 803
DC 805
DC 8064
DC 840
SR 112
SR 82
SR 240

Xileno

Cectoato
de zine
al 8% en

Pignento
de dioxi-
do de tita
nio

Pigmento

Sulfuro de
polifeni-

leno

Ejemplos

17,

5=12

6

7

9

48775- -——
58,50

it -

10 _11 12

58,50

48,75

o 8

58,50 -
48,75

A ———

nafta VMP 1,83

7,32

de alumina 7,33

"Ryton"V-l 5,16

1,8

753

753

551

3 1,83

2 7,32

3 7y33

6 5,16

1,83

7,32

T,33

5,16

8,50

1,83

7,32

T433

5,16

26,00 25,64 25,64 25,64 26,00 25,64 26,00 25,54
Nafta ViP 3,61 3,61 3,61 3,61 3,61 3,61 3,61 3,61

1,83 1,83 1,83

Ty32 T,32 7,32

7533 7,33 17,33

5,16 5,16 5,16
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{ Polimetilfenil—

siloxano
XR-6-2230
Xiieno
Acetato de butilo
Acetato de celosolve
Hetil isobutil
cetona
Octoato de zinc
2l 8% en nafta VIP
Silicona fluida
DC-200

~Pigmento de alumina

Talco micronizado
Sulfuro de

polifenilenc

" "Ryton" V-l

| Pigmento de dioxidq

de titanio

Negro canal
Oxido de hierro
Pigmento de mica

revestido con

2
"Afflairt NP 152D

(Du Pont)

pigmento de Ti0

Eiemplos 13-~16

P ———

13 14 15 1.6
28,99 29,36 30,41 29,25
2,79 2,82 2,92 2,81 -
25,53 25,62 26,54 25,53
14,39 14,56 15,08 14,51
6,26 6,28 6,51 6,26
1,45 1,47 1,52 1,83
0,21 0,21 0,22  -—-
9,35 10,36 10,73 6,00
e — ——— 3,55
5,12 5,18 5,37 5,16
7,1
S 1,23 4,14 0,09 ——
4,94
—— —— 0,61  —=m




10

18

20

25

30

Ejemplo 17

¥ileno 6;,58
Acetato de n~butilo 559,57
Acetato de celosolve 318,03
Hetil isobutil cetona 137,22
Octoato de zinc al 8% V _
en nafta VIP 73,2
Resina de silicona XR=-6-2230 1206,0
Piginento de didxido de titanio 285,6
Pigmernto de alumina : . 294,4
Sulfuro de polifenileno
"Ryton" V-1 207,2

Ejemplo 18
Dispersién PTFE en agua con 60/% de sélidos-
730 (Du Pont) . - 26,0
Btilenglicol | | 26,0

Afisdir esta composicidén a la composicidén del Ejem-
plo 17 y moler durante 15 minutos.

En resumen la Patente de Invencidn que se solicita
deberé recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

l.~ Un procedimiento para la preparacién de una
composicién de revestimiento basada en un precondensado
formador de resina de polisiloxano y 5-30% en peso, aproxi-
midamente, de un modificador orgdnico en forma de particu-
las, medido como porcentaje del peso combinado del precon
densado y del modificador, donde el precondensado tiene

una o més de las unidades
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| dificador

'con dcidos

20

0

i 0l X CH
_— 3 P A I
[ 1 l P 3 ]; _
'-"13’5.*0 ?i'—C- Si —~ 0~ 3i— Q 31— o
, | t ¥ J
—073 2, X b, LX ., X -4, ‘cH N

'donde X es un grupo funcional que admi
te un'entramado por su sitio ¥ a,b,c,d ¥ e

son de una magnitud tel ¥ estédn en propor¢io-
nes ta}es,que porporcionan s la resina

un grado de substitucidn, medido como la
razdn de grupos fenilo mas.érupos netilo

o dfomos de silicio de ,2l menos,l,o, 2pro—

ximadamente,y unma razén de grupos fenilo

. e fiomos -de-silicio de, &l menos, 0,3,

asroximadamente, ¥y
donde el modificador tiene un tanafio medio ds
partlcllﬂ comprendido en el intervalo de O 1—l§ﬂ-m, y donde

el modlif 1c dor es m s te rap que el revestimiento entramado

hecho a periir de una comn051c1én de reves timiento y el mo--j

tienen un coeficiente de fricecidn est xbico contra

la resina de polisiloxano més alio que el politetrafluorce~

tileno, cuyo procedimiento comprende:

g) Preparar el precondensado formador de resina de

Ipolisiloxzno por reaccidn de hidrélisis de las proporciones

deseadas de dimetildiclorosilano, notilfenildiclorosilano Y

a veces, dinme

‘turas ciclicas que se someten a reaccibén de polimerizacidn

o bases para dar lugar al precondensado formador

de resinas;

b) Comblnar el precondensado con -un 5-30% en peso,
aproxlmadamente, de un mod111cador organico en forma de par-

ticulas.

tildriclorosilano para dar, generalmente estrug)

Lok reemmenroe s
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2.~ Un procedimiento segin la rgivindicacién 1,
donde X es el grupo hidroxilo, ¥ elhcéntenido de hidroxi-
los, uzidos a silicio es de, al menos 3%, aproximidemente,
basado en el péso del precondensado. _

3.,- Un procedimiento segin la reivindiéaéién.l,
dende el contenido de hidroxilos unidos a siliéio‘eé de,
al meros 4% aprox1madam=nue. . ‘

4. Un procedimiento segin la reivindicscibén 1, don-
de el modificador es seleccionado del’grupoAformado nor
sulfuro de poliarileno, sulfona-de poligrileno, polizmida-
imida y &cido poliparahidroxi benzoico.

5. Un procedimiento seglin la reivindicacibn .4, don-
de el nodificador es sulfuro de poliarileno. -

6. Un procedimiento segin la_feivindicaciéﬁ 5, doa-
de el suifuro de poliarileno es sulfufo de polifenileno.

7. Un procedimiento segln la reivindicacifn u;jdon;
de el modificador es sulfora de poliarilemo.

8. Un procedimiento segfn la reivindicacidnm 4, don-
de el nodificador es poliamidanimida.

9. Un procedimiento segﬁn ia reivindicacibn 4, don-
de el noéificador es écmdo DollparahldrOYl—benZOlco. |

10, Un prouedlmlento seglin la reiv;ndlcaclén 1,
donde el tamafio medio de particula del modlflcado“ esté

comprendido en el lntervalo de 0,5-5 p m.

11. Un procedimiento seglin la rexvmndlcaclon 1, don

de la cantldad del modificador esta comprendlda en el inter!

valo de 10-20% aproximddamente. )
12. Un proéedimiento segin la:reivindicacién l,'dqg

de X es un grupo hidroxilo, teniendo un contenido ce hidro-
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‘sado en el peso del precondensado, el tamafo medio de la paj

- 22

ticula del modificador esti comprendido en el intervalo de
0,5-5 p m y la cantidad del modificador estd comprendidas
en gl intervalo de lO-ZQ%raﬁroximédamente. 7
Ai 13. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
queiha de recaer la Patente ‘de Invencidn que se solicita:
por UN PROCEDIMLENTO PARA A PREPARAGION DE UNA COMPOSIGION
DE REVESTIMNEENTO. |

" Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presenﬁelmemoria deseriptiva que consta de veintidos péginas

mecanografiadas.

Madrid, %L de agosto/de 1.9/8
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