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Prezenta inventie se referad la un
procedeu de obtinere a unor rasini sili-
conice, utilizate ca pelicule protectoare pe
diverse suporturi: metale, lemn, produse
textile, hartie, izolatii electrice.

Rasinile siliconice sunt polimeri
siloxanici, cu structura reticulata pe atomul
de siliciu. Datorita stabilitatii termice ex-
celente, a bunelor proprietati mecanice
si electrice, a rezistentei la intemperii si
a unei foarte bune adezivitati, aceste tipuri
de rasini au dobandit o aplicabilitate prac-
tica deosebita.

Sinteza acestor rasini implica eta-
pele principale:

- hidroliza cu apa distilata in exces

a amesteculul de monomeri dizolvati intr-un
solvent corespunzator, etapa in care se
formeaza organosoloxani cu grupe -OH
libere;

- tratamentul termic, care duce la
condensarea grupelor -OH libere cu reticu-
larea polimerului si obtinerea rasinilor
intarite.

Literatura de specialitate recoman-
da folosirea monomerilor bf- li trifunctionali
sl numai arare ori introducerea in ames-
tecul de reactie a unor mici cantitati de
monomer tetrafunctional. Pentru rasinile
metilsiliconice, se recomanda utilizarea,
drept solventi, a metiletilcetonei, butano-
lulur,  dioxanului, a eterilor etilenei si
etilenglicolulut, a alcoolului izopropilic. Rolul
acestora este de a proteja produsul de
hidroliza de actiunea acidului clorhidric,
rezultat din reactie, asigurand de ase-
menea o dilutie corespunzatoare in mediul
de hidraliza.

Tratamentul termic se desfasoara
atat la temperatura, cat si de cele mai
multe ori, In prezenta unor catalizatori
specifici (saruri ale unor acizi organici).

Procedeele cunoscute vehiculeaza
cantitati mari de solventi, au consum
energetic crescut, pastreazad in structura
cantitati mici de catalizatori, consuma
cantitatl insemnate de monomer trifunctio-
nal, care este scump si deocamdata se
importa, rasinile rezultate nu prezinta o
foarte buna stabilitate, dupa numai cateva
luni aparand depuneri consistente de silice
si produsi de incatenare rezultati sub
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actiunea resturilor de catalizatori.

Astfel in RO 109087 este descris
un procedeu de obtinere a unor rasini
siliconice prin hidroliza amestecului metil-
clorsilan, dimetilclorsilan in raport molar
de 0,7...1,51n 75 ml acetat de butil, cu
un amestec de apa/acetat de butil =
1.5...4/1, iar condensarea gruparilor OH
se realizeaza in exclusivitate termic la
170°C, timp de 70...880 min. .

In RO 86255 este prezentat un
procedeu de obtinere a unor rasini sili-
conice utilizate ca pelicule protectoare pe
diverse suporturi din aluminiu, fier, zinc,
lemn, hartie si izolatii electrice, in care are
loc hidroliza amestecului monomerilor
metilclorsilan si fenilclorsilan in rapart in
greutate de 1,5 : 1, raport CH, : GiH, de
0,5...1:6,5...1, cu un amestec de apa
- alcool n-butilic : toluen, in greutate de
1..1.5:04...1:1...1,5, la temperaturi
de 20...200°C, timp de 2...8 h, fara
utilizarea unui catalizator de intarire.

Problema pe care o rezaolva inventia
este obtinerea unor rasini siloxanice
folosind in locul componentei trifunctionale,
tetraclorura de siliciu (SiCl,), ca monomer
tetrafunctional, folosit in cantitati inferioare
comparativ componetei trifunctionale.

Procedeul conform inventiei, inlatura
dezavantajele mentionate prin aceea ca
se hidrolizeaza un amestec de SiCl, :
(CH,),SICL, in raport molar 0,1...0,25, cu
un amestec apa/acetat de butil =
1.5...2,5/1 in raport volumetric, iar
condensarea gruparilor OH se realizeaza
in conditii termice, la 170...180°C, timp
de 200...480 minute.

Se dau, In continuare, trei exemple
de realizare a procedeului conform
inventiei.

Exemplul 1. intr-un reactor pre-
vazut cu agitator, refrigerent, termometru,
barbotor si palnie de picurare, se introduce
amestecul de hidroliza format din 400 m
apa distilata si 150 ml acetat de butil. Din
palnia de picurare se adauga amestecul
de monomeri (13,5 ml SiCl,, 140 mi
(CH;),SICl, st 75 ml acetat de butil).
Reactorul este mentinut la temperatura
scazuta, iar manomerii se dozeaza cores-
punzator astfel ca temperatura in reactor
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sa nu depaseasca 20°C. Dupd adugarea
integrala a amestecului de monomerti, in
scopul eliminarii acidului clorhidric rezultat
din reactie, cat si a definitivari hidrolizei,
amestecul de reactie se mai agitd 75
minute la temperatura mediului. Se separa
stratul organic, care este adus apoi la pH
neutru prin spalari succesive cu apa
distilata.

Produsul de hidroliza este concen-
trat la 85+3 %, prin distilarea acetatului
de butil.

Produsul de hidroliza astfel concen-
trat este supus unui tratament termic la
175°C, timp de 200 min. In finalul trata-
mentului termic, se elimina apa rezultatd
in urma reactiei de condensare prin
distilare.

Rasina astfel obtinuta are un aspect
usor galbui, opac, avand urmatoarele
caracteristici fizico-chimice (determinate
pentru solutia de 60 % in acetat de butil)
- n™"=1,4427: d*°=1,103; n*°_=512;
grupe OH % = 2,07; randament % = 94,7,
timp uscare (230°C] = 0,75 ore.

Exemplul 2. Intr-o instalatie identica
cu cea din exemplul 1, se introduce
amestecul de hidroliza format din 400 ml
apa distilata, 125 ml acetat de butil. Din
palnia de picurare se adauga amestecul
de monomer (30 ml SiCl,, 140 ml
(CH.),SICl, si 75 ml acetat de butil). In
continuare se respecta intocmai madul de
tucru si conditile impuse la exemplul 1.
Rasina obtinuta in acest caz are aspect
galbui, opac, prezentdnd urmatoarele
caracteristici fizico-chimice (determinate
de solutie 60 % in acetat de butil), n*°,=
1,4355; d°°=1,099; n*°_=889; grupe
Presedintele comisiei de examinare: Ing.
Examinator: Ing. Puscas Corina
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OH % = 1,83; randament = 95,8 %; timp
uscare (230°C) = 0,5 ore.

Exemplul 3. Intro instalatie identica
cu cea din exemplul 1, se introduce
amestecul de hidroliza format din 400 ml
apa distilata si 150 ml acetat de butil. Din
pélnia de picurare se adauga amestecul
de monomeri (18,8 ml SiCl,, 120 ml
(CH,).SICl, st 75 ml acetat de butil). In
continuare, se respecta intocmai modul
de lucru si conditiile impuse la exemplul
1 cu exceptia duratei tratamentului termic
care in acest caz este de 480 min.

Rasina astfel obtinutd are acelasi
aspect galbui si opac, asemanator celor-
lalte doua obtinute anterior, prezentand
urmatoarele caracteristici fizico-chimice
(determinate pentru solutia de 60 % in
acetat de butil), n*°,=1,4449; ¢°=1,110;
n®°_=533; grupe OH % = 0,32; randa-
ment = 93,3 %; timp uscare (230°C) =
0,6 ore.

Revendicare

Procedeu de obtinere a rasinilor
siliconice prin hidrolizarea unui amestec
de monomeri, urmata de condensarea
termica, necataliticd a produselor de
hidroliza, caracterizat prin aceea ca se
hidrolizeaza un amestec de GSiCl,
(CH,),SICL in rapart malar 0,1...0,25, cu
un amestec apa/acetat de butil =
1,5...2,5/1 in raport volumetric, iar
condensarea gruparilor OH se realizeaza
in conditit termice, la 170...180°C, timp
de 200...480 min.
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