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- ta dltima tecnologia de moldes de metal caliente. Con res|

loja s 1

FUNDAMENTO DE LA INVENCION

/ La presente invencidn se refiere a la téenica
de la fabricacién de vidrio, y mds particularmente se re-
fiere a una mejora de la técnica de fabricacidn de vidrio
en la que se emplean moldes de hierro calientesAo'de meval]
calientes.

Los articulos de vidrio se fabrican en la in-
dustria del vidrio por una de dos técnicas no similares.
Ps decir, la formacidn puede efectuarse por utilizacidr de
una tecnologia de moldes de pasta o puede hacerse por el
método no similar de emplear tecnologia de moldes de lierr

caliente o de metal caliente, denomindndose en adelaute eg

pecto a esta distincién entre tecnologia de molde en pasta
y tecnologia de molde de metal caliente, y tembién pera
ver una descripcidn de las técnicas para formar artfculos
de vidrio, puede hacerse referencia al Glass Engineering

Hendbook, por E. B. Shand, MsGraw Hill Book Company, 1958,
y al Handbook of Glass Manufacturs, Volumen 1, Ogden Pu-

blishing Company, 1953. Ia tecnologia del molde de pasta

implica una diferenciazl de velocidad rotacional 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 hdmedo por uso de agua. Ia propia pas-
ta es generalmente alguna forma de carbono adherente que
es poroso, y por ello capaz de absorber agua. Generalmen
te se indica que, con respecto a la operacidén del molde
de pasta, el vidrio se forma contra una capa limite de va-
por de agua que actda como smortiguador. Una de las carag)

teristicas de la pieceria de vidrio producida usando la
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Hajsu nam. 2

—tecnologia del molde de pasta es que, por la rotacién rela
tiva del molde de pasta y el vidrio, los articulos finales
de vidrio no tienen ninguna 1inea de unidn del molde. ILa
patente de los EE.UU. n? 2.573,337 deseribe el uso de un
organopolisiloxano curado para uso en un molde de pasta
cuando se formam, por ejemnlo ampollas de vidrio en mma méd
guina de ampollas o de cintas,

En la técnica no andloga de formar pieczus Ade
vidrio usando moldes metdlicos calientes, primero se trans
forme un vidrio fundido conformable en un varisdén, o pre-
forma pieza bruta, poniéndolo en contacto con una superfi-
cie que define una cavidad y que s¢ pone en contacto coa
el vidrio, o que da forma al vidrio, de un molde de pari-
aén o de preforma;y. y este parisdn, o preforma, se trens-
forma después en el articulo final en un molde soplado por
contado con wna superficie del mismo que define una cavi-
dad y que da forma al vidrio, 0 que se pone en contacto
con el vidrio. ILa formacidn del parisén, o preforma, y la
formacién del artfculo final a partir del vparisén o prefor
ma se efectda sin rotacidn relativa del vidrio y los mol-
des respectivos. Son tipicas de los aparatos que dan for-
me el vidrio, gque trabajan con moldes metdlicos calientes,
las mdguinag formadoras de vidrio I.S. convencionales, que
pueden trabajar, o bien en un tipo de operacidn de soplado
y soplade,- 0 en un tipo de operacidn de prensado y sopla-
do, y la mdquina formadora de vidrio Owens. Por cuanto
el uso de une formacidn en molde metdlico caliente no em-
plea un amortiguador de ﬁapor de agua, generalmente se con
sidera que en talés técnicas de formacidn el vidrio estd

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

ca conocen la importancia de las caracteristicas, por ej.
las caradcteristicas de la suverficie que define la cavidad
de un molde de metal caliente en el adecuado funcionamien~
to del proceso de formacidén. La superficie in%eripr,‘éﬁi
decir la superficie que define una cavidad, y que se péﬁe
en contacto con el vidrio o que da forma al vidrio, fiene
que poseer caracteristices, incluyendo la adecuada transmi

sién de calor y el desmoldeo adecuado del vidrio, de modo

que se eviten defectos indeseables de calidad. Ios moldes

metdlicos calientes tienen- ademds que funcionar lo bastan
te calientes para evitar un brusco enfriamiento del wvidrio
lo gue podria causar la formacidn de grietas superficia-~

les, En contraposicidn, se advertird que los moldes metd-

- licos calientes no deben trabajar demasiado’ calientes; por

. que el vidrio tenderd a adherirse a la superficie que defi

ne la cavidaed del molde y producir un articulo final que
tiene un defecto de calidad caracteristico de esta adhe-
sidn. Pare intentar ayudar a la operacidn global de for-

mar vidrio usando moldes metdlicos calientes, es préctica

" industrial el manchar, o frotar, estos moldes, vgra ayudar

2l desmoldeo del vidrio, con materiales tales como aceite,
grafito, grasas azufre, caucho, restos de zzpatos usados;

vy similares. Este tipo de revestimiento, o mancheado, .tie-
ne deficiencias yblimitaciones-fécilmente apreciables., Por
ejemplo, este ti?o de recubrimiento o manchado se hace ge-
neralmente basado en la valoracién subjetiva de los diver-
s0s Operarios de la_ﬁéquina de formar vidrio, y por lo tan

t0, no es de confianza, Otra deficiencia de esta técnica

es que, tipicamente, estos meteriales van incluldos en ve-

'
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—hicul%s orgdnicos voldtiles, vehiculos que, por contacto
con el molde metdlico caliente, se vaporizan rédpidsmente
y contaminan con sustancias polucionantes toda la zona de
conformacidn.

La patente Checoslovaca ne 128.236, titnl=da
"Lubricantes para moldes para vidrio", y su correépondicg
te resumen que aparece en Chemical Abstracts, Volumen 70,
1969, pag. 195, Abstract 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 vidrio fundide &
un molde", que describe grafito coloidal y una silicona.
El grafito coloidal es una suspensidn permanente de grafi-
to natural o sintético finamente molido, dispersado en wn
vehiculo liguido, ¥y usualmente se comercialize en forua
de un concentrado en dispersidn o en suspensién de alrede-
dor de 10 & 20%¢ en peso de grafito. E1 tamaiio de particu-
lé 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
ge verd en los ejemplos que siguen, el uso de grafito co-
loidal no es satisfactorio, ya que los grados de desgaste
(abrasidn) obtenidos usando tal material no son compati-
bles con las necesidades de la industria del vidrio, em-
pleando tecnologia de molde metdlico caliente, para logral]
una operacidén de formacidn del vidrio dé alta veloeidad,
alta calidad y bajo coste. .Con respecto a ﬂ&a descripeidn
del grafito coloidal, puede hacerse referencis & la Enci-

clopedia Kirk-Othmer de Tecnologia Quimica, Volumen 4,
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~1964, pdgina 325,

nente 0 s6lida sobre el molde como una superficie del mis~

Hoja ovun, 5

En la patente de los EE.UU., n? 3-347.656 se
resaltan algunes de las deficiencias de frotar los moldes.
Este patente aporta un lubricante sélide en pelicula so-
bre un molde, que por ejemplo estd formado-pdr mondxido’de
plomo en polvo en mezecla con grafito. ILa indeseaﬁilidaﬁ
de tal solucidn por la toxicidad del plomo, serd evidente
para los expertos en la técnica.

La 0S5 Alemana 2.303.861 se refiere a un li-

bricante pulverizable para moldes de recipientes de vidriol

que se pulveriza después de cada ciclo de moldeo. El lu-
bricante pulverizable implica el uso de grafito en ur po-
limero orgdnico sélido finamente dividido, con una proper
cidn de grafito a polimero orgdnico de alrededor‘de-lzo,l
2 1:15. La DE-0S 2.303.861 no cita en ningén lugar, sin

embargo, le formacidn de un lubricante en pelfcula perma-

mo que define una cavidad, gque se pone en contacto con el
vidrio o que da forma al vidrio, ya que describe la pulve
rizacidn después de cada ciclo de moldeo. _

Se adverti}é por lo antedicho que en la téc-
nica de dar forma al vidrio empleando tecnologia de molde
metdlico caliente, en la que en las 6peraciones de confdg
macién no hay ninguna rotacidén relativa del vidrio y el
molde, existe la necesidadbde proporcionar un agente des-
moldeante o lubricante del vidrio sobre la supéerficie que
define la cavidad del molde, gue no presenta problemas.dé
toxicidad, j que de como resultado altes’ eficacias de pro.

duccidn, con formacidn de piezas de 2lta calidad a bajo

coste, y que ademds no precisa de la emisién al medio am-~

-

4
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~biente adyacente de las cantidades importantes de contami-
nantes que se emiten actualmente por frotamiento con las
sustancias manchantes que se emplean generalmente en la in
dustria.

Segin esta invencidn, se proporciona une me-
jora en los métodos de formacidn de articulos de vidric en
los gque 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 cana de un lubrican
te en pelicula sélida que define una cavided y gque se¢ pone
en contacto con el vidrio, 0 un desmoldeante del vidrio en
forma de pelicula sdlida. BEsta cava satisface las nczcei-
dades de la técnica, ya que tiene las caracteristicas e
operacidn necesarias para dar una mayor eficacia en la for
macidn del vidrio con mayor calidad y menores costes, ¥
que minimiza grandemente, si no elimina, la contaminacidén
ambiental en las dreas de formacidn, contaminacién que an-
teriormente resuliaba de la necesidad de recubrir por fro-
tamiento.

As{ pues, se proporciona una mejora en proce~
dimientos para formar articulos de vidrio del tipo en el
gue un vidrio caliente gue puede conformarse se tranaforma
en una preforma, o parisdn, por contacto con una superfi-
c¢ie que define una cavidad formadora del vidrio de un mol-
de de preforma metdlico caliente, o molde del parisén, y
la preforma se convierte después en el articulo de vidrio
final, tal como por ejemplo un recipiente de vidrio, por
contacto con une superficie que define una cavidad formado
ra- del vidrio de un molde de soplado; la mejora reside

esencialmente en emplear, como superficie que define una




10

15

20 .

25,

30 -

15098

caqui se considera tiene una distribucidén de tamafios en tan
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-cavidﬁd, que da forma ai vidrio o que se pone en contacto
con el vidrio, del molde metdlico caliente de preforma,
una cana o pelicula de un lubricante sélido, o agente de
desmoldeo del vidrio, capa que es esencislmente grafito no
coloidal dispersado en un aglutinante de orgenopolisiloxg
no termoestable y curado, estsndo presente el grafito «n
una cantidad suficiente para dar a la capa una cualidad
de desmoldeante del vidrio.. Es decir, en lugar de former
el parisdén, o ovreforma, en un molde del parisén o prefor-
ma por contacto con la superficie metdlica que define la
- cavidad de ese molde, esta superficie que define la cavi-
dad estd provista ahora de una capa lubricante en pelicu-
la sélida. Esta capa se forma aplicando una dispersidén

. del grafito no coloidal en una disolucidn en un disolven~
te orgdnico de un organopolisiloxano soluble en disolvenw-
tes, ademds curable, termdestabilizable, sobre la sunerfi
cie de metal, que define la cavidad, del molde, vara dar.
una capa gue define la cavidad, cuya superficie aescubler‘
ta se empleard para el contacto con el vidrio en la opera

c¢idn de dar forma al v;drio. El grafito no coleoidal que

.10 por ciento en peso en la que sustancialmente todas, pox
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 partlculas, 0 2l menos una cantldad
mayorltarla, tal como por e;emnlo 50-T0% en peso aproxima
damente de las partlculas son de menos de 1 micra,

En otra realizacidn de esta 1nvenci6n, ademés—
~de tener el molde de preforma.la capa sdélida indicada an

'Ajariormente; tembién el molde de soplado estd provisto. de
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-una capa lubricante en forma de pelicula sélida del modo
indicedo onteriormente, siendo el tamafio del grafito én la
capa sobre el molde de soplado no mayor que el tamaiio del
grafito empleado para formar la capa del molde de la pre-
forma, y preferiblemente, para dar una superficie extvcma-
damente lisa al articulo de vidrio, el tamafio dellgrafito
serd menor que el empleado para formar la capa sobre el
molde de preforma,

Como se indica de modc general anteriormente,
la capa de lubricante para el vidrio en pelicula sdlida se
forma sobre el molde de prefofma, 0 el molde de sopladu,
aplicandé sobre la superficie metdlica normal que define
una cavidad y que se pone en contacto con el vidrio, de
un molde de preforma, o molde de soplado, convencional,
una dispersidn del grafito en una disolucidén en un disol-
vente orgdénico de un organopolisgiloxano termoestabilizablel
y ademds curable. Se empleardn ventajosamente técnicas
convencionales para preparar la superficie de metal que
definé 15 cavidad del molde de soplado o molde.de prefor-
ma para recibir la dispersidén. Es decir, en la realiza-
cidn preferida la superficie del molde se preparard usando
téenicas convencionales de chorreado con areng e impriﬁa~
cidn. Fn 1la operacidén de imprimacidn pueden emplearse im
primadores convencionales, tales como por ejemplo los fog
fatos, siendo imprimadores convencionales particularmente
adecuados los compuestos de amino-organosilicio. Son |
ejemplos de imprimadores satisfactorios los desceritos, por
ejemplo, en'la patente de los EE.UU, ne 3.088.847, asi co-
mo en la Memoria descriptiva de la patente Britdnica n®

952.992. Son imprimadores particularmente adecuados los
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— compuestos de smino-organosilicio ilustrados en la Patente

" ¥ que tiene une superficle gue se pone en contacto con el

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

-de la pelfcula durante su uso y';a formacidn del afticu;o

Hoja ndm, 9

Britdnica n2 952.992 en la Tabla I, como por ejemplo el ma
terial de eminosilicio denominado D, asi como las combina#
ciones de estos compuestos de amino-orgenosilicio con los
compuestos epoxidicos en ella indicados. ILa éplicacién de
la disversidn de grafito en la disoluecidn en un disolven—
te orgdnico del organopolisiloiano ademds- curable y termo
estabilizable y endurecible, puede hacerse igualmente'usag
do técnicas convencionales, taies como el'recubrimien%o
por fluencia y el recubrimiento por pulverizacidén. De pa-
80, hay que hacer constar que cuando se hace aqui referen-
cia al tamafio de particula del grafito, el tamafio que se

cita es del grafito afiadido a la disolucidn de organcpolii
giloxano para formar la dispersién. Después de aplicar

la dispersidn a la superficie metdlica que define la cavi
dad del molde de soplado, y después de la evaporécidn Gel
disolvente, se efectia el curado final del organopolisilo
xano de modo que se forme la capa de lubricante en pelicu
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 lubricente en pelicula sdlido una vez for-

guracidn y el contorno genersl de la superficie previa de |
metal que define la cavidad, serd equilibrada, de modo qua

no sea demasiado gruesa para causar el descascarillamiento

de vidrio, y que no sea tan delgada que la pelicula pueds

dar un fallo prematuro por rotutajde la pelicula. En.geng
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-ral, se encontrard que los espesores de la capa final del
orden de alrededor de 0,05) 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 zlrededor de 0,063 a 0,07
mn, da resultados excelentes para el molde de preforma 0

molde del parisdn; con el molde de soplado el espesor de-
seado serd de alrededﬁr de 0,025 a 0,051 mm, preferiblemen
te de alrededor de 0,025 a slrededor de 0,037 mm., Para,
ver algunas de las consideraciones generales implicadas en
la formacidn y aplicacidn de lubricentes sdlidos, puede

verse la referencic de Solid Lubricents, por M. E. Campbel

J. B. loser y E. Sneegas, NASA, Washington, D.C. mayo 1966
pédgs. T-17.

Los organopolisiloxanos empleados son organo
polisiloxanos solubles en disolventes, ademds curables, en
durecibles, termoestabilizables. Estos materiales son
bien conocidos en la téenica, y son productos de hidréli-
sis:f condensacidn de silanos hidrolizables: Es decir,
son productos de hidrdlisis y condensacidn de silanos gque
tienen grupos hidrolizables sobre ellos, como por ejemplo
grupos halogenuro, tipicamente el grupo cloruro, o grupos
aledxido, en los que la parte de alcohilo del aledxido tig
ne de 1 a alrededor de 5 dtomos de carbono. Los organopo
lisiloxanos termoestabilizables, solubles en disolventes,
ademds curables preferidos serdn organovolisiloxanos eh
los que los grupos orgénicos son gruvos alcohilo inferio~

Tes, por ejemplo grupos alcohilo de Cl a 03, 0 grupos fe-

y condensacidn del respectivo silano hidrolizable sdlo, o

pueden ser productos de hidrdlisis y condensacidn de mez~

K2

1,
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- ventajosamente agui. Se obtendrdn resultados muy desea-

" 1;2:1 y alrededor de 1,6:1. Como se ha indicado enteriop

Hojn nivu. 11

pueden ser simnlemente mezelas de 2 6 mds organopolisiloxg
nos ademds curables y termoestabilizables. Los orgasnopoli
siloxenos »nreferidos son los métilfenilsiloxanos termoesta
bilizsbles, endurecibles y ademds curables. Como es sabi-
do en la téenica, estos tipos de organopolisiloxanos ade-
més curables, termoestabilizables, pueden describirse ha-
ciendo referencia a su proporcidén R:Si, donde R indica los
moles de radicsles orgédnicos unidos directamente 2 los &t9)

mos de silicio. Tal como se considera en la préctica pre-

ferida de esta invencidn, los organopolisiloxanos tendrdn |

una proporcidn R:Si de 1:1 o més, hasta menos de alrededor
de 2:1. A proporciones superiores a 2:1, los organopolisi
loxanos son tipicemente aceites y no son los organopolisil

xanos ademds curables, termoestabilizables que se empl=an

bles usando organopolisiloxanos ademds curables, termcestai.

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

1:1 o més, y hasta 1,6:1, obteniéndose resultados especial

mente finos con une proporcidn R:Si de entre alrededor de

mente en la realizscidn preferida, el organopolisiloxano
ademés curable, ftermoestabilizable es un meti}fenilsiloig
no. Asi pues, en la prdctica preferida, 'comd se deduce-
fécilmente de las proporciones R:Si dadas anteriormente;
estos siloxanos pueden prepararse hidrolizando los silanos
hidrolizables apropiados para obtener la proporeién RiSi
deseada. Por ejemplo, estos materiales pueden obtenerse
por hidrdlisis y condensacidn de una mezcla de mondmeros

condensable e hidrolizable de metiltriclorosilano, fenil

o
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pueden prepararse por hidrdlisis y condensacidn de metil~
trietoxisilano, feniltrietoxisilano y dimetildietoxisilano
Naturalmente, como se ha dicho antes, pueden emplearse
otros alcoxisilanos y otros halosilanos, asi como mezclas
de los mismos, Ademds, como se ha dicho anteriormente, la
proporcidn R:Si puede ser 1:1, lo que indica que el orgeno
polisiloxano puede ser un alcohilo inferior-polisiloxano,
como por ejemplo meti}polisiloxano: fabricado por ejemplo
a partir de metiltriclorosileno y metiltrielcoxisilanoes,
tales como por ejemplo metilirietoxisilano, o el orgenopo
lisiloxano puede ser un fenil—organopolis;loxano tal como
el fabricado, por ejemplo, a partir de un femilitriclorosi
lano o un feniltria;coxisilano, como por ejemplo fenilrrie
toxisilano, © mezclas de ellos.

El disolvente orgénico para el orgenopoligi-
loxano ademds curable, termoestebilizable y endurecible,
gue se usa para formar su disolucidn en un disolvenve or-—
génico, y en la que se dispersa despuds el grafito tal co-
mo aqui se considera, serd seleccionado de modo usual por
los expertos en la técnica, Ejemplos de disolventes incly
yen el alcohol etilico, alcohol propilico, benceno, dteres
cetonas, por ejemplo acetona, sus mezclas, mezclas por
ejemplo de alcoholes mineréles, acetato de isobutilo y
éter monometilico de etilenglicol, y disolventes arométi-
cos, como por ejemplo xileno y tolueno. Se obtienen resul
tados particularmente buenos usando, por ejemplo, xileno.
La concentracidn del orgénopolisiloxano ademds curable,
termoestabilizable en la disolucidn de disolvente orgdnico

también se seleccionard de modo usual por 1os expertos en
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~la té%nica, pero se obtiene una operacidn bastente conve-

vente orgénico de alrededor de 10 a alrededor de 35% en pe

s0 de sélidos de orgenopolisiloxano, obteniéndose una one-

rededor de 25 a 35% en péso de organopolisiloxanos. Un
sistema esvecialmente preferido es, por ejemplo, de'élredg
dor de 30% en peso de organopolisiloxano en xileno,
Se combina intimamente grafito no coloidal

en particulas, seco, con la disolucidén en disolvente, para
former una dispersidn del grafito en ella, Ventajocamsnte
la proporcidn en peso de grafito a sélidos de organopulisi|
loxano al formar la disperéién serd del orden de alrededor
de 0,8:1 a alrededor de 2:1, & preferiblemente alrededor de
1:1 a elrededor de 2:1, logréndose resultados excelentes:
usando una proporcidn de alrededor de 1l:1 a-alrededor de

1,75:1, y siendo superior una proporcidn de i,S:l. Con
| reSpeéto al tamafio del grafito, véase la gréfica adjunta,
que es una representacidn gréfica convencional semilogarid
mica para varios grefitos del tanto .por ciento en peso {e}
de ordenadas) de particulaé que son mds gruesas que el dij
metro de particula indicado (eje de sbeisas) en micras.

Por conveniencia, la grédfica incluye, en forma de lineas

del eje de ordenadas que se extienden respectivamente de

las curvas B a F. Las curvas se basan en el andlisis por

mafio, ello significa un andlisis de tamafios (granvlométri
'cos) por contador Coulter. El grafito, que sorprendente~

mente y del modo mds ventajoso se emplea para formar la

niente empleando, por ejemplo, una disolucidén en un disol |

racidn muy conveniente con una disolucidn del orden de al-

de trazos, las lineas de 90% mds gruesas y 10% mds gruesas

Contador Coulter, y, cuando se hace referencia aqui al %z |

[¢]
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—superficie que se pone en contacto con el vidrio, y que
define la cavidad, de la capa o recubrimiento lubricante
en pelicula sélida sobre el molde de preforma, serd grafi-
t0 que tiene 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 drea definida aproximadamente por (1) la
curva B, (2) la curva P, y (3) las lineas de 90% y (4) de
10% mds gruesas del eje de ordenadas, y preferiblemente en
el drea definida aproximademente por: (1) curva C, (2) cur
va E, ¥y (3) las lineas de (3) 90%4 y (4) 10% mds gruesas
del eje de ordenadas. Se obiienen resultados muy netebles
usando grafito que tiene una curva de distribucidn de tama

fios en el drea aproximadamente definida por la curva B y

ximadamente por la curva C y la curvd E, prefiriéndose es-
pecialmente un grafito que tiene una distribucidn de tama-
flos del orden de la curva D. Lo gque anteccde describe de
modo general el grafito a emplear sobre la capa lubricaente
en pelicula sdlide sobre el molde de preforma. En la raa-
lizacidn en 1a>que el molde de soplado estd de modo simi-
lar provisto de una capa del lubricante sdlido en pelicula
de grafito dispersado en el organovoliamiloxano termoesta-
ble y curado, el grafito empleado para formar la capa en
- el molde de soplado serd de un tamafioc no mayor que el em~
pleado para formar la capa sobre el molde de preforma, y,
preferiblemente, serd de tamafio menor; si, por ejemplo,
el grafito empleado para el molde de soplado es de un tama
fio mayor que aproximadamente el de la curva D, serd desea-
ble suavizar la superficie de la capa lubricente eﬁ pelicu

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

la curva F, y preferiblemente dentro del drea definida apry

W
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en disolvente orgdnico del orgenopolisiloxano ademds cura
ble, termoecstabilizable que se aplica sobre la superficie
de metal que define la cavidad del molde de preforma, o
del molde de soplado, puede comprender ademds otros mate-
riales. Estos otros materiales incluyen, por ejemplo, ma
teriales que aumentan la velocidad de curado del organopo
lisiloxano, en cuyo caso los activadores de curado estardn

presentes en una cantidad suficlente para activar tal curs

do. Tipicamente, los activadores de curado estardn presen

tes en una cantidad de menos de alrededor del 15% en peso
basado en los sdlidos de organopolisiloxgno. Tos activado
res de curado que Se emplean se seleccionan del modd usual
por 1los expertos en la técnica, y son materiales que se en
plean convencionalmente para-curar organopolisiloxanos ade
mds curgbles. Son activadores de curado particularmente
adecuvados, conocidos per se para curar organopolisiloxa-
nos, la resina de condensacidn parcial de melamina y For-
maldehido, expresidén gue comprende en su definicidn las re
sinas de condensacidn parcisl de melamina-formaldehido al-
cohiladas. Estes resinas de melamina-formaldehido alcohil;
das son tipos de melamina~-formaldehido en los que la alco-
hilacidn se efectda con alcoholes de alcohilo.inferior, 0
sus mezclas, como por ejemplo los alcoholes de alcohilo

de C

nistrado por la Koppers Chemical Company como XKoprez-70-10

1 a 05. Uno de tales materiales adecuados es el sumi-

que es resina butilada de condensacidn parcial de melamina

y formaldehido. Cuando se usan, por ejemplo, las resineas

activar el curado del organopolisiloxano, se obtendrdn re-

LR34
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~sultados muy satisfactorios usando entre alrededor de 0,54
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 orgenopolisiloxano. Se obten
drdn resultados excelentes, sin ningin efecto perjudicial
en las velocidades de desgaste ni en la operacidn de pro-
cedimiento de dar forma al vidrio, emplesndo, por ejemplo,
alrededor de 13 a 14% en peso de la resina de condensacidn
parcial de melamina y formaldehido, con respecto 21 peso
de sdlidos de organopolisiloxano. Otros sctivadores de
curado particularmente adecuados incluyen los dcidoe foa-
féricos, tales como los descritos en la patente de los
EE.UU, n? 3.654.058, prefiriéndose especizlmente el 4dcido
fenilfosfdénico, por ejemplo en una cantidad de alredader
de 5% en peso bagado en organopolisiloxano. Ademds, la
dispersidn puede incluir coadyuvantes convencionales, ¢oO-
mo por ejemplo tixotropos convencionales que se emplean pa
ra ajﬁstar la reologia de le dispersidn y dar el flvjin mds
adecuado al modo en gue la dispmersidn se aplica sobre la
superficie metdlica del molde que define la cavided. Ti-
picamente, estos tixotropos estdn presentes en cantidades
nméds bien pequeflas, como por ejemplo de menos de 2 6 3 % en
peso, basado en los §dlidos de organopolisiloxano. Estos
tixotropos son bien conocidos en la técnica, 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
Hp;eérse 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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—1la disolucidn de organopolisiloxano sobre la supexrficie
que define la cavidad de un molde de soplado, o molde de
preforma, convencionzl, se deja que se evapore el diSolveg
te y después el organopolisiloxano se calienta durente un
5 tiempo y 2 una temperatura suficientes pare conve?tirlo en
un orgenopolisiloxano duro, curado y termoestable. Esto
da como resultado la formacidn de una capa o recubrimien-

to, que tiene una superficie que se pone en conitaeto con

el vidrio y que define una cavidad, que actda como el lu-
- 10 bricante en pelicula sdlida de la.invencidn, capa que in-
cluye el grafito dispersado en el aglutinante de organébg
lisiloxeno curado. Como se advertird, naturalmente, soi

se emplea un activador de curado y/o un tixotropo, el aglu
tinante inecluird igualmente estos materiales. En .general,
15 como se verd aqui, el aglutinante costituird del orden de
2l menos alrededor de 89% en peso, y tipicamente al menos
alrededor del 85% del peso del organopolisiloxano termoes
' table~y curado. '

Aungue la presente invencidn se ha descritn
20 con suficiente detalle particular para permitir que los

' expertos en la técnica prepasren y usen de modo rutinario
la presente invencidn, se dan a continuecidn sin embargo

- varios ejemplos que ilustrardn mas la invencidn con respec
to a moldes de preforma.,

25 Por conveniencia, éuando en los ejemplos que
siguen se hace referencia a la resina R-630, ésto se refig
i . re 2 una disolucidén de resina de organopolisiloxano endure
cible y termoestabilizable (60% en peso de sdlidos de resi
na en xileno), en la que los grupos orgénicos son grupos

30 metilo y fenilo, es decir un metilfenilsiloxeno, y en la

15098
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-que 18 provorcidn de estos grupos orgdnicos, es decir la
sroporcidn de radicales metilo y fenilo por dtomo de sili
cio (proporcién 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, bamdndose ambos datos en el
andlisis, Ademds, por conveniencia se citen varios grafi-
tos: en los ejemnlos. El grafito denominado 007-S corres-
ponde al andlisis de tamafios ilustrsdo de modo general por
la curva C, el grafito denominado A-38 corresponde en gene
ral al endlisis de tamafios reoresentado por la curva D, y
el grafito denominado UC~-38 corresponde al andlisis dc ta
mafios reoresentado por la curva E. Istas curves represen
tan los promedios de al menos dos andlisis distintos de t2
mafiog por contador Coulter para cada grafito.

El contador Coulter especifico empleado era
un lodelo T fabricado y suministrado por Coulter Electro
nics Inc.; la téenica empleads era la téenica convencional

en que se emplean miltiples aberturas de 400, 140, 0 v
30 micras y un electrolito de alrededor de 4 gramos de clo
rvro de litio en 100 ml de una disolucidn del cloruro de
litio en metanol. Iloe grafitos 00t-3 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 Unidn Carbide Chemical Compa-
ny. En general, estos grafitos pueden describirse como
grafitos de horno eléetrico, o sintéticos, y se suministra
en forme de material seco en particulas. Dy modo similar,
¥y vor conveniencie, en log ejemplos siguientes se hace re-
ferencia a un activador de curado, o catalizador, denomina
do Koprez 70-10. Esta resina se pucde obiener en el comer

cio de la Koppers Chemicol Company, y es una disolucién en
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—un disolvente orgdnico de una resina de condensacidn par-
cial butilada de melamina y formaldehido, estando los séli
dos de resina en alrededor de un 80% en peso en aleohol
n-butilico.

En los ecjemplos que siguen, los moldes de prg
forma se prepararon empleando wna pulverizacidn de movi-
miento vertical alternante. Es decir, los moldes abiertos)
sg cerraron y su superficie ‘que-define la caviéad se pulve
rizdé empleendo una tobera de pulverizacidn en movimiento
vertical hacia arriba y abajo en 3602, Bspecificamente,
se dispuso un carro que se movie neumdticamente en direc—
cidn vertical, y este carro transportaba un miembro tubﬁp
lar dispuesto verticalmente al que estaba unido, en su par
te inferior, vna tobera de pulverizacidn de 360¢; las por
ciones de la cavidad del molde se pulverizaron suministran
'ao_las dispersiones anhidras, como se describe en los ejem
plos, 2 la tobera de pulverizecidn a través del miembro
tubular, pudiendo tramsvirar ls pulverizacidén mientras el
carro se movia hacia arriba neumditicamente. Antes de la
pulverizacidﬁ, las superficies del molde que definen las
cavidades fueron primerc chorresdas con arena de modc.cqﬁp
veneional, y después impriﬁadas con imprimadoreS’copvéhé
cionales. El material especifico empleado en el suminis-
tredo en el comercio por Union Carbide corporation como ma
terial A.P. 132, Los moldes, después de curar el organopo
lisiloxeno para dar sobre el molde una capa de grafito dis
persado en un aglutinante de organopolisiloxano curado,
que tiene una superficie que define una'cavidad, que 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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~loto que tenfa méguinas I.S. convencionales, nara formar
lo que se conoce en el comercio como frascos de vidrio GB-
-121. [Tas méquinas I. §. emplearon los moldes metdlicos
calientes preparados y se hicieron funcionar en una opera-
cidn de soplado y soplado, sunque es cvidente que un modo
de operacidn de prensado y soplado es igualmente satisfee
torio. Es decir, en la operacidn de formacidn una carga
de vidrioc caliente conformable se transformé en un perisdén
o preforma, en un molde de parisdn o preforma, sin ninguna
rotacidn relativa de los mismos, y despuds el parisdn, o
preforma, se transformd en el frasco final en un molde de
soplado, también sin ninguna rotacidn relativa del viério
y el molde. En los ejemplos que siguen, no se aplicé la
capa de lubricente en pelicula sdlida que aquf se conside
‘ra & la seccidn anular del cuello y la porcidn del fondo,
aunque es evidente que se ouede hacer.

Finalmente, en los ejemplos que siguen se dan
las félocidades de'desgaste, as{ como ia vida de serviecio
de los moldes., Ia vélocidag de desgaste es el pardmetro
usado para valorar la calidad de la capa de lubricente en
pelicula sgdlida del molde de preforma. La velocidad de
desgaste se expresa como pérdida de espesor del recubri-
miento por unidad de tiempo, y se da en mm/hora. Asi pues
cuanto mayor es el mimero, mayor es el grado de desgaste.
Los moldes de preforma se recubren, y se mide el espesor
del recubrimiento, o cape lubriconte en pelicula sdlide,
en seis puntos, tres por cada lado del molde con las ca-
vidades abiertas. ILos puntos usrdos estén a 2,5 cm de la
parte superior de la cavidad, a 2,54 cm de la parte infe-

rior, y aproximadamente en el centro del molde de prefor-

p
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~ma. Se usen 10s mismos puntos cuando las medidas dexeépé
sor se repiten una vez que ha habido desgaste por uso en
el molde metélico caliente para el proceso de dar forma
al vidrib. El espesor del recubrimientoe se mide usando un
5 | medidor de espesores magnético de tipo 7000, fabricado por
‘H, Pinsley and Company Ltd., Londres, Inglaterra.' Los mol
des se montan después en la mdquina conformadora, en este
caso una méquina I.S. de fabricacidn de frascos, y se ha-
cen frascos hasta que ya no son de la calidad deseada, es
10 decir hasta que falla el recubrimiento del molde. El fa-
1lo del recubrimiento del molde es: el momento en gue aue-
da al descubierto cualguier parte del metal no recubierto
del molde. Tipicamente, este hecho causa la adhesidén del
vidrio a la superficie 2l descubierto de metal, creando un
15 defecto en la superficie del vidrio. Se retira entonces
el molde de oreforma de la mdguina y se hacen las medidas
de espesor del recubrimiento en los mismos: seis puntos;
; .| La diéminuci6n de espesor del recubrimiento en cada punto
dividida por el tiempo-que ha estado funcionando el molde
20 es la velocidad de desgaste en ese punto. El promedio de
las seis velocidades de desgaste en diferentes puntos @el
molde de preforma es la velocidad de desgaste del matserial
de recubrimiento, o capa lubricante en pelicula Sélida, p§.
ra ese molde particular. ILa velocidad global de desgaste
25 para la capa particular de lubricante en pelicula sdlida,
- que se da, se calcula tomando el promedio de las velocida
des de desgaste de cada molde individuael que se recubrié’
con ese material y que se usé en la mdquina de dar forma
al vidrio. El mimero de moldes de preforma usados con un

30 material dado de recubrimiento fué siempre superior a dos,
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-y lo mds tipicamente cuatro.

ILa vida de servicio de un molde con la capa
lubricahte sélida en velicula devende, naturalmente, de
la velocidad de desgaste y también del espesor de la capa.
Un factor adicional muy importante, con resvecto & la vi-
da de servicio, es el grado de uniformidad de la carge del
vidrio conformable en el molde. &s decir, para oblener vi
das de servicio extrapolables a nartir de las velocidades
de desgaste, es extremadamente importante que el vidrio
conformable se reparta uniformemente en el molde, para evi
tar cualquier localizacidn de desgaste en una zona. Hatu-
ralmente, tal localizacidn da una vida de servicio errénea1
que no representa bien las caracteristicas de la capa lu-

bricante en pelieula sélida, ya que un drez o zona pcyusfia

y si se hubiera obtenido una carge uniforme se hubiera ob-
tenido una vida de servicio significativamente mayor. ILas
vidas de servicio que se dan en los ejemplos son los inter
valos de los moldes respectivos cuzndo la calidad del vi-

drio se hace indeseable.

EJEMPLO T

(A) Se preparé una dispersidn combinando inti
mamente alrededor de 150 gramos de xileno, 150 gramos de
la disolucidn de resina R-630, 135 gramos de grafito del
ne 38 y 15 gramos de la disolucidén de resina butilada de
melamina y formaldehido (Koprez 70-10). Despuds se mezclé
ron intimamente la dispersidn de grafito en la disolucidn
en disolvente orgdnico del organopolisiloxano ademds cura~

ble y la resina de condensacidn parcial de melamina y for-
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—maldehido 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 curé du
rante una hora a alrededor de 3432C, para efectuar el cu-
redo final de la resines de organopolisiloxano ade@és cura
ble, y dar a cada molde una capa de un lubricante en peli
cula sdlida, en el que el grafito estaba dispersado en el
aglutinante curado. Esta caps sdlida, en lugar de la su~-
perficie metdlica anterior, se transforma ahora’en la su-
perficie que define la cavidad y que da forma al vidrio
del molde de preforma. ILos moldes se emplecaron después
como moldes de preforma en wna méquinsg I.S. y mostrarqﬁ
una velocidad de desgaste media de alrededor de 0,0029 y
une vida de servicio de 11 & alrededor de 22,5 horas,

' (B) Se repitié sustancialmente el procedimien
to del Ejemplo I-A, pero se omitié la resina de melamina
N fofmaldehido butilada, y el curado se hizo usando un ci
clo de alrededor de una hora & unos 930C, después una hord
a 2609C, y dos horas a alrededor de 3152C. Ios moldes de
preforma, cuando se evaluaron en la mdquina I.S., mostra-
ron una velocidad de desgaste de alrededor de 0,003 y una
vida de servicio de alrededor de 22 & alrededor de 23,5
horas.

(¢) se répitid el procedimiento A anterior,
excepto en que la resina R-630 era un nuevo lote y.tenia
menor viscosidad. Cuando se hizo ésto, se obituvo una ve-
locidad de desgaste de alrededor de 0,0021, y la vida de

servicio era de unas 26 a unas 29 horas.
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EJEHPLO TI ,

(D) 8e repitid sustencizlmente el procedimien
to del Ejemolo I-B, excepto en que, en lugar de cmplear el
grafito del n® 38, se empled grafito A-98, siendo sustancifl
mente la misma la proporcidn en peso de grafito a sélidos
de organopolisiloxeno, es decir una proporcidn en’peso de
alrededor de 1,5:1 y se usaron ademds alrededor de 0,8 gra
mog de THIXIN R, un tixotropo muy conocido, fabricado por
Baker Castor 0il Company. Los moldes mogtraron una velo-
cidad de desgaste media de elrededor de 0,0021, y una vi=-
da de servicio en la instalacidn piloto de alrededor de
24 a unas 27,5 horas.,

(E) Se repitid sustanéialmente 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 organopolisiloxeno, ¥
la dispersidn inclufa 0,8 gramos de Thixin R. Ia veloci-
dad de desgaste de estos moldes era de alrededor de 0,0018
y tenian una duracidn en la instalacidn piloto de 12 a 32
horas.

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

' (G) Se repitié en general el procedimiento
del Ejemplo II-F, excepto en que la cantidad del material
de melamina y formaldehido butiledo se redujo en un factor
de 10; es decir, se siguid el Ejemplo II-F, empleando el
grafito A-98 en é1 indicado, pero la cantidad de la diso-

lucidn de resina butilada de melamina y formaldehido se re
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—dujo a unos 1,5 gramos en lugar de 15 gramos. Estos moldes
dieron una velocidad media de desgaste de 0,0027 y una vi-
da de sérvicic en instalacidn piloto de 13 a wnas 26,5 ho-

‘Tash

BJENPLO TIX
(H) Se siguid el procedimiento del Ejemplo

‘II~E, usendo le misma proporcidn en peso de grafito a sdli
dos de organopolisiloxsno, pero en lugar de emplear el gra
fito A-98 gse emvled grafito 007-S. Estos moldes mostraron
una velocidad media de desgaste de 0,00255 y una vida de
servicio en instalacidn piloto de alrededor de 14,5 a ali-
rededor de 19,75 horas. »

EJEMPLO IV ,
Se repitié el procedimiento del Ejemplo II-E,
| que dié una velocidad de desgaste media de 0,0018, pero enj
'1ugar-de emplear una proporcidén en peso de grafito a orgas-
nopolisiloxano de 1,51, como en ese ejemplo, se varid la
proporcidn en peso. Los experimentos: en los que la propor
| cidn en peso eraﬁ de alrededor de l: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 loé
que la proporcidn en peso de grafito a sdlidos de 0rganopo|
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. Eg%o'ig
dica la inesperada superioridad de empléar vna proporcidn |
en peso de grafito a sélidos de organopolisiloxano de al-
rededor de 1,5:1,
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EJENPIO V ,

(I) Se prevard un orgonopolisiloxano endure-

cible, ftermoestabilizable y ademds cursble, en el que los
grupos organicos eran grupos metilo y fenilo y la propor-

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

es decir radicales metilo y fenilo, a dtomos de silicio
(vroporcidén R:Si) era de alrededor de 1,4, empleando una
carge de unos 2,98 moles de dimetildietoxisilano, alrede~
dor de 2,31 moles de metilirietoxisilano, y alrededor de
2,27 moles de feniltrietoxisilano. A esta carga se le
afindieron unos 19,7 moles de agua y después unas 20 paries
por milldn de HC1l, basadas en la carga 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
fases se transforma en una séla fase. Una vez gque esis
disolucidn se concentrd eliminando algo de subproducto de
etanol y agua por destilacidn, se calentd ademds pars pre-
-curar la resina siihgelificacidn. El procedimicnto es el
descrito de modo generdlen la patente de los EE.UU. n@
3.389.121. Despuds se afiadié xileno para formar una diso
lucidn que tenia alrededor de 80% de sdlidos de resine de
organopolisiloxano. Con la adicidn de este xileno, y em-
pleando después un colector Dean-Starke, el sistemra se so-
metid a reflujo durente cuatro horas, extrayéndose agua a
travds del colector (condensador) Dean-Starke durante todo
el periodo. Ia disolucidn de organopolisiloxano termoes—
tebilizable y ademds curable se enfrid después & temperaty
ra ambiente, y se diluyd después con mds xileno para dar

una disoluecidn de alrededor de 60% en peso de sélidos de




\ o~ v—————

o r—————b s ot g 40 o i w wa g

10

20

25

30

15098

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

. na y formaldehido se redujo de 15 gramog & unos 1,5 gramos

Hoja nvun, 27

”organqpolisiloxano. Despuds se siguid de moéorgeneral ei
procedimiento Cel Ejemplo II-E, usandc la misma carga, ve
- ro usendo esia disolucidn de resina de organopolisiloxano
en luger de la disolucién de resina R-630, y sdlo se afig-
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 sdélidos de organovolisiloxano
ademds curable y alrededor de 40% de xileno) en lugar de
los 150 gramos de R-630, y en luger de 150 gramos de xile
no adicional, sélo se emplearon unos 90 gramos. E1 mate-
rial se pulverizd scbre los moldes y se curd. Los moldes
de preforma mostraron una velocidad de desgaste de al?e&g‘
dor de 0,0023. ILa viscosidad de la dispersidn que se -pul
verizd era del orden de unos 550 2 600 cps. Ia misma &i-
solucidén de pulverizacidn se diluyé Gespués con mds xileno
hasta una viscosidad del orden de unos 250 a 270 cps. 10s
moldes se cealentaron después para curar el organopolisilo
Xano. Estbs moldes mostrarom una velocidad de desgaste
de alrededor de 0,0018. Las vides de servicio obienidas

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

(J) Se repitid el procedimiento de II-E, pero
se vsé la disolucidn de orgemopolisiloxano al 60% produci-
da en el Ejemplo V-I en luger de la disolucidn de R-630, ¥

la centidad de la disolucidn de resina butilada de‘melami-

Los moldes de preforma con la capa cursda de lubricante en
pelicula sdlida que definfa una cavidad y que daba forma
al vidrio mosiraron una velocidad de desgaste de alrededor

de 0,0019 y una vida de servicio en instalacidn piloto de
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~alrededor de 12,5 a alrededor de 23,75 horas,

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

EJEMPLO VI
Para investigar la operabilidad del graiitc

coloidal se hizo un experimento emplezndo ésta (grafito

| coloidel n? 154, suministrado por Acheson Colloid Company

en forma de dispersién de grafito coloidal (20%) en alcoe-~
hol isopropilico (80% en peso)), para el que se muesira
una distribucidn de tamafios en contador Coulter en la gré-
fica ad junta, como curva A, ILa disversidn de pulveriza-
cién se prepard combinandoe intimamente alrecdedor de 150
gramos de la disolucidn de R-630, 675 gramos del grafito
coloidal del n? 154 (proporeidn en peso de sélidos de gra
fito a sdlidos de organopolisiloxano de alrededor de 1,5:1
¥y 15 gramos de la disolucidén Kopreg 70-10, y tenia unz vis
cosidad de alrededor de 560 cps a 252C. Se hicieron va-
rias pasadas de pulverizacidn y el esvesor de la capa final
del grafito ligedo en el organopolisiloxano curado ersa de
elrededor de 0,066 a 0,068 mm. Il curado se efectud a
unos 3439C durante alrededor de una hora. El uso de estos
moldes de preforma empleando el grafito coloidal did una
velocidad de desgaste 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 ve%pciaad de desgaste es significativamente superior gu
las velocidades de desgaste obtenidas en la formacién de
articulos de vidrio en los. moldes de preforma empleando
| los sistemas aqui considerados. Asi pues, se advertird
que se incurre en importantes desventajas econdmiqas con
respecto & la frecuencia de los cambics de moldes si se

- empleara un sistema .de grafito coloidal.

Se repitid el procedimiento general del Ejem
plo II-E, pero en lugsr de empléar el grafito A-~98, ia dis
persidn se yreperd mezclando 20% en veso del grafito 007-S
empleado en el Ejemplo III y élrededor de 80% en peso del
grafito A-98 empleado en el Ejemplo II-D. Los moldes de
este experimento mostraron une velocidad de desgaste de al
rededor de 0,0026 y una vida de servicio de alrededor e
17,5 a alrededor de 26 horas.

EJENPLO VIII

(L) De modo similar al anterior, se obtuvo un

ble, y termoestabilizzble, de la Dow Corning Company. El
material especifico empleado fué el indicado por Dow 805.
Este material es una disolucidn al 5C% en peso de un orgg,

nopolisiloxano termoestabilizable y ademds curable en to-

mos de esta disolucidn, unos 270 gramos del grafito A-98,
unos 220 gramos de xileno, unos 36 gramos de la disolucidn
de melamina-formaldehido butilada KOprez 70-10, y unos

1,6 gramos del Thixin R, para formar una dispersidn pulve-~

organopolisiloxano disponible en el comercio, ademds cura-—{

W

' lueno. Se combinaron y mezclaron Intimemente uncs 360 grat -
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~rizable. Esta disnersidn se aplicé después sobre la super
ficie que definia la cavidad de moldes de preforms, y se
reticuld durante alrededor de una hora a unos 3439C, para
dar & los moldes de preforma una capa que da forma al vi-
drio, ¥ que define una cavidad, del grafito unido a un ox
ganopolisiloxano termoestable curado. Cuando se evalud,
gse obtuvo una velocidad de desgaste de alrededor de 0,0022
y vna vida de servicio del orden de alrededor de 24 a alre
dedor de 31 horas,

(1) De modo similar al del Ejemplo VIII-L, se
empled un organopolisiloxano ademds curable y termoesiabil
zable obtenible de la General Electric Company con le decno
minacidn SR~240, Este material se suministra igualmente
en forma de une disolucidn al 50% en peso de un organcpoli
siloxano sdemds curable y termoestabilizable en tolueno.
Los materizles se combinaron en las mismas proporciones
que lgs indicadas en el Ejemplo VIII-L, salvo que, natural
mente, se empled la disélucidn de SR-240 en lugar de Now
805. Ia dispersidén resultante tenfa una viscosidad de al
rededor de 1260 cps. & unos 252C. Los moldes con la cap2a
de lubricante en pelicula gdlida producidos con este sis-
tema mostraron una velocidad de desgaste de alrededor de
0,0031 y una vida de servicio del orden de unas 16,75 a
unas 22 horas,

(N) Se produjo un organopolisiloxano soluble
en disolventes, ademds curable y termoestabilizable, 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 proporcidén de feniltrietoxi

tes
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~s11333 a metiltrietoxisilano. 4Asi pues, este material te-

nia una proporcidn de R:Si de alrededor de 1l:l, y la pro-
poreidn de restos metilo a restos fenilo era del orden de

alrededor de 0,25:1. Ista resina se disolvid después en

xileno empleando 90 gramos del organopolisiloxano ademds:

curable y 60 gramos de xileno para vroducir una disolucidn
Esta disolucidn se usé desoués del modo indicado en el
Ejemplo II-E para der una capa lubricante en pelicula sdli
da sobre les moldes. ILos moldes mostraron una velocidad
de desgaste media de alrededor de 0,0026 y una vida de ser
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. n®

3.389.121 para producir un organopolisiloxano endurecible,|

termoestabilizable y ademds curable, pfe~cu1ado, empleando
una mezcla de mondmeros de condensacidén de alrededor de

4 moles de feniltrietoxisilano, 1 mol de metiltrietoxisila
no, yvalrededor de 0,5 moles de dimetildietoxisilano. Es
ta composicidn tendria una proporcidn R:Si de alrededor de

1,09:1 y wna pr0porcidq de restos metilo a restos fenile

del orden de alrededor de 0,5:1. Este materizl se transfog

né en una disolucidn disolviendo alrededor de 90 gramos
del organopolisiloxano ademds curable en 60 gramos de xi-
leno. BEsta disolucidn se usé después en luger de la diso-
lucidn de R~630 del Ejemplo II-E para formar una capa del
grafito unido o dispersado en el orgaﬁbpolisiloxano curado
termoesteble, Los moldes con esta capa sobre si tenian
una velocided de desgeste de 2lrededor de 0,0021 y una vi |
da de servicio de alrededor de 19,5 horas.

(P) Siguiendo los principios de la patente de

[ 3]
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—los EE.UU. 3.389.114 se prepard un organopolisiloxano ade-
més curable, termoestabilizable, pre-curado, empleando sé-
lo metiltrietoxisilano como mondmero condensable. Unos

90 gramos de este organopolisiloxeno termoestabilizable y
ademds curable, soluble en disolventes, se combingron inti
mamente con unos 210 gramos de xileno y unos 32 gramos de
aleohol isovropilico, juntamente con unos 135 gramos de
grafito A-98, unos 15 gramos de la disolucidn de melamina-
~formaldehido butilada, Koprez 70-10, y unos 0,8 gramos
del material Thixin R. El orgsnopolisiloxano preparado de
este modo tenia una proporcidn R:Si de alrededor de 1:l,
Esta disversidn tenia una viscosidad de 2lrededor de 140
cpsy ¥y se aplicd sobre la superficie que define la cavidad
de moldes de preforma, para obtener una capa de lubricante
en pelicula sdlida. El curado se hizo en alrededor de tna
horea a unos 3439C. Ia velocidad de desgaste media de es—
tos moldes de preforma era del orden de alrededor de
0,0021 y se obtuve una vida de servicio del orden de O a

unas 18,5 horas.

EJEMPLO IX

Se siguid el procedimiento indicado en gene~
ral antes con respecto al Ejemplo II-E, con referencia a
la preparacién y formacidn de un mdlde de preforma que te~
nia sobre si una capa lubricante en pelicula sdlida que
definfa una cavidad y que daba forme al vidrio. Ademés,
se prepara un molde de soplado de sustancialmente el mismo
modo, salvo que en lugar de emplear el grafito A-93, en la
dispersidn que se aplica se emplea un grafito fabricado y

suministrado por la Joe Dixon Company con su denominacidn
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—200-42, grafito que tiene una distribucidn de tamafios en
contadoxr Cculter de alrededor de la representada por la
curva B. Asi pues, la unica modificacidn en el molde de
soplado es el uso de un grafito que no era mayor que el ta
mafio empleado -pars el molde de nreforma, y preferiblemente
es menor. Cuando se trabaja con la mdgquina I.S5. se obtie-
nen resultados excelentes en términos de velocidad de des—
gaste en el molde de preforma, asi como en la produccidn
de une sunerfmc:e lisa de alta cealidad sobre el articulo
resultante en el molde de soplado.

Lo antedicho muestra de modo general la inss-
perada suverioridad de la presente invencidn con relacidn
al uso de grafito coloidal, observdndose que con la presen
te invencidn se obtienen velocidades de desgaste sustsn-
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 lubricante sélica
en pelicula, que como es obvio, representa grafito unifo
a2 una aglutinente termoestable endurecido de organopelisi
loxano, y que, como se ha indicado anteriormente, puede
incluir ademéds vn sctivador de curado tal como la resiﬁa'
de melamina-formaldehido butilada indicada, y opcionalmen-
te coadyuvantes adecuados, como por cjemplo un tixotropo,

- era. del intervalo de alrededor de 0,056 a alrededor de-
0,071. Ademés, cuando se pulverizen las dispersiones para

" obtener el material sobre el molde que después se cure, se
encuentra gue los megjores resultados se ‘obtienen si la pul
verizacidn se hace bajo ciertas condlclones- es dec1r,

la pulverizacidn de la dispersidén, cuando se aplica a la
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—superficie que define la cevided del molde, sc ajustard

de tal modo que la eveporaeidn del disolvente, antes de
que la dispersién entre en contacto con 12 superficie del
molde, no sea tan severa que sdlo lleguen sdlidos a la su
perficie del molde que se estd pulverizando, y aue tampoco
la pulverizacidn esté ten himeda que la dispersidn, cuan-
do alcanza la superficie del molde, fluya porque hay dema
giado disolvente presente. _

En la memoria descriptive y los ejemnlos an-
teriores, y en las reivindicaciones que siguen, cuando se
hece referencie al tamaflo del grafito, se entenderd netu-
ralmente que se hace referencié el grafito seco en pari/-
culas que se emplea inicialmente, es decir el grafito que
se afiade para formar la dispersidn que se aplicz sobre la
superficie del molde que define la cavidad., Ademés, cusn
do se hace referencia en las reivindicaciones & variso
curvas y & las lineas de 90% y 10% mde grueses, ha de an-
tenderse que la gridfica adjunta se incorpors, de hecho, en

las reivindicaciones.
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REIVINDICACTONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten

te de Invencién’en Espafia, por VEINTE afios, son los que

~se recogen en las reivindicaciones siguientes:

12.- Un procedimiento para producir un artizu
1o,de‘vidrio, que.comprende transformar vidrio calierte
conformable en una preforma poxr contacto coﬁ una superfi-
cie 9ue da forma al vidrio y que define una cavidad de un
molde metilico caliente, sin rotacién relativa de dicho
vidrio y dicha superficie, y transformar después dicha
preforma en dicho articulo en un molde de soplado sin ro-
técién relativa de dicho molde de soplado y'dicha prefor-
ma. | '

2a.- UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR UN ARTICU
Lo DE VIDRIO.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujoshque se acompafian y
con los fines que ée han especificado.

Esta Memoria consba de treinta y cinco hojas

escritas a mAquina por una sola cara.

Madrid, 28.SE1.1978
P.4, /
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