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DESCRIPCION
Procedimiento para la preparacion de polimeres terminados en organiiodsilanc

La invencitn sa refiere a un procadimiento para preparar polimaros terminados en organiioxisilano, asi como a su uso para
produchy adhasivos y selladores.

Los sistemnas poliméricos gqus disponen de grupos alcoxdsiliio reactivos, en particular polidteres terminados an silano, se
conocen dasde hace mucho tiempo. Al contacto con ef agua o bien la humedad atmosférica, estes polimeros terminados
en alcoxisitano pueden condensarse entre si a tlempseratura amblante, eliminando los grupos alcoxt. Una de las aplicaciones
mas imporantes de estos materfalas as la produccidn de adhasivos, especialments sistemas adhesivos eldsticos.

Para la produccion de productos comercialments disponibles, son de particular imporiancia tres procedimisntos diferentes
para preparar polimeros ferminades en sianc. 8in embarge, en esle caso log tres procedimientos se caracterizan
raspectivamante por desventajas o bien problemas aspecificos:

fedl

1. La preparacion de los denominados poliuretanos terminados en silane a partir de polidteres, diisocianates y silancs
amincaiguiifuncionales. Lo desventajoso de este procadimionio ¢s la prolongacidn de ia cadena gue aparece
simulianeameante, va que una parte de los diisccianatos empleadoes con ambos grupos isocianato reaccionan con una
mokécula de polidter, con lo que se forman polimeros dimerizades con la doble masa molar, Esio conduce a un
aumente de i polidispersidad de Mw/Mn, 10 que, de nuevo, tiene como consecuencia que los productos
correspondientss presentan una viscosidad relativamente alta, referida a su masa molar media M. Masas molares
M altas son en este case cruciales para lograr las mejores propiedades mecanicas posibles de los materiales
erduracidos {p. &, alta resistencia al desgarro an comixinacion con un alto alargamiento de rotura). Por &l contrario,
para la mejor procesabilidad posible de los adhesivos ¢ selladores liquidos son deseables viscosidades bajas. Por
consiguiente, la imposibilidad de producir polimeros terminados en silano con ef mayor paso molscular posibie v al
mismo Hempo con ia menor viscosidad posible reprasenta una desventaja impotante.

2. Preparacion de polidteres terminades en silanc mediante afiacion de sus gnipos hidroxiio en posicion terminal con
postarior hidrosililacidon de los extremos da la cadena alifica formada en este caso. Lo desventajoso de aste
procedimiento ag el hacho de que, en particular, ia hidrosiitacidn no discure de forma complata, de modo que se
obtiene una proporcion slevada de exiremos de 1z cadena no silanizadoes v, por lo tanio, tampoco reficulables. Esto
tiene un impacto negativo on las propiedades mecanicas de los adheshos v selladores curados que pueden produgirss

a paitir de estos polimeros.

3. Preparacién de polidteres terminados en silano mediante reaccion de sus grupos hidroxiio en posicién terminal con
alcoxisiiancs iscclanatoaiguil-funcionales. Este procedimiento permile una terminacion casi completa de ia cadena,
sin que se produzca al mismo tempo una prolongacion de ia cadera vy, por consiguients, evita ias desveniajas de los
dos sistamas ariba descritos. Sin embargo, lo problematico es que los alcoxisilanos isccianatoalquiuncionales
necesarios para este procedimianto son altlaments oxicos, por o que se debe garantizar que ya no esién prasentes
&n el producto final, es declr, an el polimerg terminado en silano.

En sl estado ds ia téonica se describen difsrentes procedimientos sohre como se puads resolver este problema y comoe se
puadan evitar eventuales residuos de isocianate en el producto final. En el documento EF-A 1535340 las relacionas da
educto se afigen de modo qua e iscclanatesilane reaccione complatamante en las condiciones de reaccion elegidas an
cada caso. Sin embargs, un procedimisnic de este tipe es propense a errores, va gue incluse errores de dosificacion
peguenos conducen a que se dosifigue demasiado isocianatosilanc en ef polimero ferminado en silano o a una dosificacion
demasiado pequefia de isoclanatosilane, 16 que conduce a extremos de cadena no silanizados v, con glio, no reactives, lo
gua finalments tiene como consecuencla propiedades mecdnicas no suficlentements constantes de los adheshvos v
seliadores producidos a pariir de estos polimercs.

Para la solucion de ssta problematica, en of documento EP-A 18386523 se propone produciy los polimeros terminados en
sfiane an un procedimisnto continuo, en ef que &f isocianatosilano se emplea en axcesn vy, en una etapa posterior, se
mazelan los posivlas restos de isocianatosiiane que 1o han reaccionado con Un compuesio reactive con isacianate, p. g},
un alcohol © una amina. Lo desventgjoso de este procedimiento as, sin embargo, gue o products de captura de esta
reaccion, un di- ¢ tri-alooxistiano con funcidn uretano ¢ bien urea monomérico permanece &n ia mezcia de reaccidn y, por
consiguiente, influye en las propledades mecanicas del producto final endurecido. Los dialeoxisiiangs actiian en este caso
da forma suavizante, por e contrario los trialooxis entan la dureza debido a su capacidad para aumentar a
densidad de la rad.

Eldocumento DE 10 2007 (606147 Al da a conocer un procedimiento para la preparacion de silancs gue disponen de una
funcion isccianato, en &l gue los silanos se purifican tras su preparacion quimica y, tras ia purificacion, se manipulan
axclusivamente en una atmodsiera con una humedad relativa del aire infarior al 10 9%.

Eldocumento EP 3 546 468 A1 da a conocer un procedimiento en cuatio stapas, en el que enla tercera stapa ) ol material
del fondo se descarga total o parciaimente del sistemna de aparaio de divisidn, 1) se trala érmicaments y/o se purifica y/o
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se somele a un tratamianto posterior en presencia da alcohol v i} el material eliminado se aporta nuavamente a la segunda
o tercera etapa después del tratamiento térmico y,o de la purificacion v/o del post-tratamiento.

Con respecte al producto final, es decir, el adhesivo ¢ ssllador completamente formulado, esto pueds ser daseable en
casos particularas, pero también puada no serio.

Por lo tanto, desde el punto de vista de un productor de polimeros reticulantes de silano, seria deseable en cualquier case
padei proporcionar un producto gue esté en grar madida exento de silanos monoméricos adicionales, de modo gue &l
formulador de un adhesive o sellador tenga fa mdxima fbertad posible de formulacidn vy pueda decidir por si mismo st desea
afiadir o bien qué silanos monoméricos desea afadir a su formulacion final raspectiva.

Por io tanto, & cometide de la invencién era propercionar un procedimiento para la preparacion de polimeros con
funcionalidad silano que no pfesente las desventajas del estado de la téenica descritas anteriormente ni oiras desveniajas
tales come, p. el., una decoloracion.

Objeto de la invercion as un procadimiento para la preparacion de polimeroes terminados en silano (8P de Formuia ()

YO-C{=0)-NH-HCR ) SIR A OR)e ol .

Tado porque en una 12 etapa del procedimienio al menos un polimere (OHP) de fa Formuta (I

YO )
se hace reaccionar con al menos un silang isocianate-funcional (1S} da la Formula (i)
O=0=N-{CRY%)p-SIR{0R%a {1,

con la condicién de gue los sHianos soa ‘ o-funcionales (IS} se emplean en tal cantidad gue por cada gripoe hidroxiio an
los compuestos {(OHP) existan al mano L':“~ grupos iscclanato en los sitanos (IS}, an donde

Y significa un radical de polimers x-valents,

s B pueden seriguales o diferentes y mprf,::wtan un radical hidrocarbonado monovalentie, eventualmente sustituido,

los R' pusden ser igusies o diferentas vy rapresentan un atomo de hidrdgeno ¢ un radical hidrocardonado monovalanie,

eventualmente sustituide,

los B2 pusden sar iguales o diferentes v representan un aiomo de hidrdgeno o un radical hidrocarbonado monovalente,
aventualmente sustituido,

X es un numero entero de 1 a 50, preferentemante 1, 2 0 3, de forma especiaimante preforents 2,

pusde sar igual 0 diferente v as B, 1 0 2, preferblemante Do 1, v

puede ser igual o diferente y es un nimere entero de 1 a 10, preferertemante 1, 3 0 4, de forma especialment

preferente 1 o 3, en particular 1,

)
[£

(o]

a continuacion en una 22 etapa del procedinientg, los grupos isocianato de los silancs (18) que no han
reaccionade en la mezcia de reaccidn obtenida en ia 12 etapa del procedindento se hacen reaccionar con al mencs un
alocohol (A) de la Formuda (V)

R3OH (v},

endonds
Re reprasenta un radical hidrocarbonado con 1 a 4 dlomos de carbong,

v, a continuacion, en una 3? elapa del procedimiento,

fa mezcla de reaccidn obtenida en ia 27 etapa del procadimiento se conduce a raves de una unidad de evaporacidn (VD)
en ia gue la mezcla de reaccitn en un espesor de capa de como maximo 5 om se somete a una presion de a o sumo 80
mbar y & lamperaturas de a o sumo 200 °C, en la que e carbamatosiiano {(O8) de Formuula (V)

RAO-C (=0} -NH-(CR2)-SiRa(0R%)54 o,

formado en ia 22 stapa dal procedimiento, en la que todas las varlables tienen & significado arriba mencionado, se evapora
al menos parcialmenis y se elimina.

El contenide de carbamatosiiano en la mezcla de reaccidn obienida segln ef procedimiento segiin Ia invencidn asciende
preferentemente a o sumo a 8,3 % en peso, de forma especiaimente preferente a io sumo a 0,2 % en paso, en particular
alo sumo a 0,1 % en peso, en cada caso referido al peso tolal de la mezcla de reaccidn.
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Elcontenido de carbamatosiiane se defermina en este case prefarantements segiin ef procadimiento descrito en el Elemplo

En af caso de la unidad de evaporador (VD) empleada segin la invenclon se puede tratar de cualguier unidad de
avaporador conocida hasta ahora tal come, p. &), un evaporador de pelicuia fing, de pelicula descendente ¢ de recorrido
corto, que se prefieren.

En la 3% etapa del procedimianio segin la invencion, sl espesor de capa preferido de la mezela de reaccion,
preferentemante an forma de una peticuia liquida en la unidad de evaperader (VI as preferentamente da comoe méxdimo
2 o, de forma especiaimente preferente de como maxime 1 om, an particular de como madmo 0,8 om, de manera muy
especialimeante praferida de como maximoe 0,3 em.

El carbamatosilang (G5} es en principio muy poco volalll y, ademas, puade formar enfaces de puentes da hidrdgeno con

los grupos uretano del polimero terminado en siano (8F). Por o tanto, no se puede eliminar en un periodo de tiempo
aceptable mediante destilacion convencional, en la que la mezcla de reaccién gue contiene el polimere (GF) v &l
arbamatos&ianc {C8) se agita en un malraz de laboratoric o en una caldera de produccion. Esto fambién se aplica sila

destilacitn se Heva a cabo a altas temperaturas dal fondo vy a un muy buen vacio. Al mismo tlempo existe af problema de
qus las alias temperaturas dal fondo conducen a reacciones sacundarias indeseables, p. g, deccloracion v/io a una
degradacion parcial del polimero (8P},

Tanto mas sorprendente fue of descubrimients de que el carbamatosilano (C8) se puede eliminar sin problemas de la
mezcia de reaccion mediante el procadimianto seglin 1a vencion en la unidad de evaporador empleada segin la
invencidn, también an condiciones sorprendentements suaves

Ejemplos de radicaies R son radicales alquilo, tales como of radical matilo, stile, n-propilo, iso-propile, 1-n-hutils, 2-n-hutilg,
so-butilo, terc-butilo, n-pentiio, iso-pentiio, neo-pentile, terg.-pentily; radicales hoxile, tales como el radical n-hedio;
radicaies haptiic, tales como el radical n-heplilo; radicalas octiie, tales como sl radical n-octilo, radicales iso-octilo y el radical
2.2, 4-timetiipentiio; radicales noniio, taia como af radical n-nonilo; radicales decilo, talas como ef radical n- don--o radicales
dodeciio, tales come &l radical n-dodeciio; radicales octadecilo, tales como ef radical n-octadecilo; radicales cicloalquilo,
tales como el radical ciclopentiio, cicioheaxilo, cicloheptile v radicales meliicicloheaxilo; radicales alquenilo, tales como el
radical vinflo, 1-propenile v el radical 2-propenilo; radicales arile, tales como ol radical fenilo, naftilo, antriio v fenantrilo;
radicales aicarilo, tales comeo radicalas o-, m-, p-iolilo; radicalas xililo v radicales atiffenilo; v radicales aralquiio, talas como
el radical bencilo, &l radical a- y el radical f-feniletilo.

Ejemplos de radicales R sustituidos son radicales haloalquilo, tales como of radical 3,3, 3-triflucre-n-propilo, el radical
2.2,2,2 .2 2 -hexafiuorcisoproplio y of radical heptafiuoroisopropilo, v radicales haloarilo, tales como ¢l radical o-, m- v p-
cigrofenito.

Preferiblemente, en el caso del radical R se trata de radicales hid;oca*bo ados monovalentes con 1 a 6 atomos de carbonio
eventualmente sustituides con dtomos de haldgeno, de manara espaciaimante preferida radicales alguiio con 1 0 2 dlomes
de carbono, en particuiar of radical metilo.

Ejempios de radicales R' son o atomo de hididgans, los radicales indicados para R, asi como radicaiss hidrocarbonados
unidos al atomo de carbono a través de un gnipo nitrdgeno, fosforo, oxigens, azuire, carbono o carbonile, eventualments
sustituidos.

Preferiblemente, en of caso del radical R se trata de un dtomo de hidrdgene o radicales hidrocarbonados con 1 a 20
atomos de carhono, en particular un atomo de hidrégeno.

Ejernplos dal radical R? son el atomo da hidrdgeno o ios elemplos indicados para of radical R

Preferiblemente, en ef caso del radical R? se trata de dtomo de hidrdgeno ¢ de radicales hidrocarbonados con 1 a 10
atomos de carbono, eventuaimente sustituidos con dtomos de haldgene, de manera especialments preferida radicales
alquilo con 1 a 4 dtomos de carbono, en particular el radical metilo o etiic.

Ejemplos del radical R? son radicales metile, atiio, n-propiic ¢ Hpropiio.

Preferiblements, en el caso del radical B se trata del radical matilo o etilo, de manera sspecialmente preferida del radical
matito.

Siempre gque sea posible, 88 ventajoso que los radicales R? v R® sean kéntices, va que de o sontrario no se pueds excluir
un intercambio de ios grupos aleoxi por los grupos alcoxisilane representados en la Farmula {§). For lo tanto, los radicales
2 y RO idénticos rapresentan una realizacion preferida de la invancidn,

Los radicales Y presentan preferiblamente masas molares medias numeéricas Mn de al menos 200 ¢/mol, de forma
4
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aspecialimente preferida de al mencs 50C g/mol, en particular de al menos 1000 g/mol. Log radicales Y presentan
preferbiemente masas molares madias numéricas M de a lo sumo 40000 g/mol, en particular de a io sumo 25000 g/mol,
an particuiar de a o sumo 20000 g/mol.

En af marco de la presente invencion, la masa molar media numeérica Mn se determina mediante cromatografia de exclusidn
por tamafio (SEC) frante a un patrdn da pollestirenc, en THF, a 80 °C, caudal de 1,2 mi/min y detaceidn con R {detector
del indice de refraccidn) en un conjunto de columnas Styragel HR3-HR4-HR5-HRS de Walers Comp. EEUUL con un
volumen de inyaccion de 100 ul

Ejernplos de radical polimérice Y son radicales poliméricos organicos, cuya masa molar madia numérica asclende a 200
hasta 40000 g/mol v que como cadena polimérica contienan polioxialquilenocs, tales como polioxietileno, polioxipropiieno,
polioxibutifeno, polioxiteramatilenc, copolimero de polioxietiienc-polioxiproiplenc v copolimere de  polioxipropilenc-
polioxibutiieno; polimeros hidrocarbonados, tales como  poliischutiieno v copolimaros de poliisobutiienc con isopreng;
policloroprenos; poliisoprenos; poliuretanos; polidsiares; poliamidas; pofiacrilatos; polimetacrilates; polimeres vinliicos o
policarbonaios.

Preferiblemeante, en el casc dal radical polimérico Y se trata de radicales de poligstar, poliéler, poliuretane, polialquilenc o
poliacdiate, de forma sspeciaimente preferida de radicales de poliuretanc, radicales polidster o radicales de
poliodaiguiienc, en particular de radicales de polioxipropiterno, con la condicion de que su masa molar media numérica
ascienda a 200 hasta 40000 g/mol, de manera aspecialmente preferida a 8000 hasta 22000 g/mol

La estructura de los polimeros {OHP) a emplear segdn [a invencion resulta de los significados posibles asf como preferidos
para los radicales ¥ arriba descrites. En el caso de log polimeros {OHP) a emplear se irata preferiblements de poliuretanocs
o polidteres, praferiblamente con una viscosidad de 10 a 1.000.000 mPas, de manara espaciaimente prefarida de 1000 &
300.00C mPas. De manera especialmente preferida se trata de polipropiienglicolas, preferentemante con una viscosidad
de 1000 a 40000 mPas.

En el marco de la presente invancion, 1a viscosidad se determina daspuds de controlar ia temperatura a 23 °C con un
viscosimetro rotacionat DV 3 P de la compaiia A, Paar (Brookfieldsysteme) uillizando un husilio 5 a 2,5 rpm de manara
correspondiente a la Norma 150 2585,

Los polimercs {OHP) empleados segtin la invencion son productos usuales eon el comercio o bien pueden prepararse
sequn procadimientos habituales en la quimica de polimercs.

En el caso de los silanos isocianato-funcionales {i8) empleados sagin la invencién sa trata preferiblemesnte de OCN{CHz)s-
SiOCHg)s, OON({CHeje-SHOCHs)s, QUN{CH2js-SI{OCH3)2CHe,  OCN{CH2)e-8KOCTaMs}oCHs,  OUN{CH2)-EHOCHg,
QUN{CH2-8I{O0aHsks,  OCGN{CHz)}-SHOCHCHa v OCN{CHz)-SHOCHs)CHs,  slende  particularmente  preferidos
QOCN{CH21-SI{OCHs)3 u QCN(CH2-Si{OCHg)2CHs,

Los polimeros {(i8) empleados segin la invencion son productos usuales en el comercio o blen pueden prepararse segdn
procedimiantos habiluales en quimica.

Praferiblements, el isocianaiosilanc {I5) se emplea en la 12 etapa del procedimiento en una canlidad tal que por cada grupe
hidroxiic del polimero (ORP) haya al menos 1,10, de manera sspecialmente preferida al menos 1,15 grupos isocianato en
los compuestos (18).

~a

La 1%y la 22 atepa dal procedimiento se Hlevan a cabo preferiblements en presencia de un catalizador (K). En este caso se
pueden amplear todos os catalizadores que se han utilizado hasta ahora para catalizar isocianatos con alcoholas.

Ejemplos preferidos para los catalizadores () empleados eventuaimenie segin la invencion son catalizadores que
contienan bismuto tales como carboxitatos de bismuto, talas como (2-etiihexancato} de bismuto, necdecancato de bismuto
o letrametilheplandionate de bismuto, catalizadores gua contienen, junto a bismuto, también olros metales, en particular
catalizadores mixios de bismuio v zing, catelizadores que contienen estafic fales como dilaurate de dicclilestafio, dxido de
dioctilestano, bis{acetlilacetonate} de dicctilestano, dilaurato de dhutilestano, dxido de dibtilestano, bis{aceliiacetonate} de
dibutiiestafio, catalizadores gque contienen zirconio, tales como aceatilacetonates de zirconio, catalizadores que contienen
hiarro, tales como aceiilacetonato de higrro, asi como fambién acetilacetonaies de otros metales.

De manera particularments preferida, an &l caso de los catalizadores (K} eventualments empleados segan a invencidn se
trata de carboxilates del bismuto, slendo pasticularmante preferidos (2-stilhexanoato) de blsmuto, necdecanoate de bismuto
o sus mezclas.

Eiempios de catalizadores (K) adquiribies en el comearcio son Borohi® Kat 22, Boreh® Kat VP 0243, Borehi® Kat VP 0244 y
OMG 215 ftodos de OMG-Borchers), neodecanoats de Bi de las companiias Chemos o American Elements, Reaxis MSA
70 ¢ Reaxis C 718 de la compafiia Reaxis, cataiizadores BICAT® (The Shepherd Chemical Company, EE.UU y K-Kal® K-
348 (KING INDUSTRIES, INC,, EELULL
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En las etapas 12 y 2% del procedimients seqin la invencion se emplean catalizadores (K) en cantidades de preferiplemente
1 a 1060 ppm en peso, de forma especiaimente preferida de 2¢ a 600 ppm an peso, en particular de 60 4 400 ppm en
neso. Ei date ppm en peso describe en este caso 1 parle en peso de catalizador (K} por cada 1000000 de partes en peso
de ia mezola de reaccidn. En o caso de que la 12 vy la 28 etapa del procedimiento se fleven a caho en presencia de
catalizadeores (K), estos se afiaden preferidements durants la 12 etapa dal procedimiento. £n el caso de la 22 etapa dal
procedimiento no tiens ugar adicion renovada alguna de catalizador, va que el catalizador (K} afiadido en la 12 etapa del
procedimiento puede catalizar ambas elapas dei procedimiento.

£n el caso da los componentas empgleados en el procedimiento segin la invencion se puede tratar en cada caso de un fipo
de un components de asiz tipo ¢ de una mazela de al menoes dos tipos de un componenia raspectivo.

La 1% etapa del procedimiento seqin la invencion se lleva a cabo preferiblemente a lemperaturas entra 20 °C vy 180 °C, de
marnara particularmente preferida entre 40 °C y 180 °C, an particular entre 50 °C y 120 °C.

La 2% etapa del procedimianio seqln la invencidn se lleva a cabo preferiblamente a femperaturas entre 20 °C vy 180 °C, de
marnara particularmente preferida entre 30 °C y 130 °C, en particular entre 40 °C y 100 °C.
Las etapas 1% v 22 del procadimiento seqin la invencion se llevan a cabo independientemente una de otra, preferblements
a una prasion de 100 a 2000 vPs, de manaera particularmente preferida a 900 a 1100 hPa.

Preferiblemente, of alcchol {A) de ia Férmula (V) se emplea en ia 22 etapa del procadimiento en una cantidad que por cada
grupo isacianato gue gqueda después de fa 12 elapa del procedimiento hava al menos 1,20, de manera particularmente
preferida al menos 1,5, da manera paddicuiarmenta preferida al menos 1,8 grupos hidroxiio an el alcohol (A}

En este ¢aso, ne es necesario determinar analiicaments &l contenide de gnipos isccianate antes de la 2% etapa del
procedimiento. Bs mas fach calcular la cantidad de grupos isocianato gue gquadan del exceso de silanos isocianato {(I8)
funcionales de la Férmula (i) empleados en fa 12 atapa del procedimiento. Prefariblemante, fas cantidades de aplicaciin
del alcohol (A) preferidas, particularmente prefaridas v especialmente preferidas ariba mencionadas utilizadas an la
segunda etapa del procedimiento se refieren g estas cantidades calculadas de grupos isocianato.

Freferiblemneants, fa mezcia de reaccion durante ia 3% elapa del procadimianto segin fa invencidn se expone en la unidad
de aveporador (VD) a una presién de a lo sumoe 20 mbar, de manera especialmente preferida de a lo sumo 10 mbar, &n
particular de a io sumo 5 mbar.

Praferiblemente, la mezcia de reaccion durante la 3% etapa del procedimiento sagiin la invengidn se expone en la unidad
de evaporador (VD) a una temperatura de a lo sumo 180 °C, de manera especiaimente praferida de a lo sumo 180 °C, en
particilar de a o sumo 140 °C.

Preferiblemente, la 3% etapa dei procedimiento segiin la invencion se lleva a cabe de tal manera que la mezcla de reaccidn
en la unidad de evaporacion (VI presente un tempo de permanencia medio de a o sumo 20 minutes, de manera
aspecialmente preferida de a lo sume 10 minutos, de manera particularmente preferida de a 1o sumo 5§ minutos,

Todas las efapas del procedimiento segin fa invencién se llevan a cabo preferentemente en una atmdsfera de gas
protector, preferentements argdn o nitrdgeno.

Naturalmerte, junto a fas etapas 1 a 3 dal procedimiente segun la invencion, el procadimiento sagin ia invencidn tamixién
puede presentar olras elapas del procedimients, gue en principio también pueden llevarse a cabo entre las etapas 1a 3
del procadimiento. Sin embargo, e procedimiento seglin la invencidn no presenta preferentemente, a excepcidn de as
atapas 1 a 3 del procedimionto segiin la invencion, otras stapas del procedimienio.

El procadimiento segidin la invencion se puade llevar a cabo de forma continua, p. e}, llevande a cabo las 12y 2% aetapas del
procedimiento en uno o varios reactores de twbos ¢ reaclores de bucle, en cascadas conectadas en serie de varios
reaciores con agitador o tambign en cada caso an un solo reactor con agitador, al que se alimentan continuamente nuevos
aductos, mientras que al mismo fempo se refira continuaments mezola de reaccidn. También son imaginables
combxinacionas de varios tipos de reactoras. La 22 etapa de reaccidn también puede tener lugar en este caso en un reackor
sin agitacion ¢ blen en un tangue {(intermedio), siempre que previaments se haya realizado fa mezcladura a fondo necesaria
de todas las materias primas necesarias para esta elapa en una unidad de mezcia adecuada.

En este caso, en la 12 stapa de reaccion se dosifican de preferencia conjuntamente los compuastos (OHP) e (IS y,
eventualmente, el catalizador (K, v se mezcian antes o en la respectiva unidad de reactor utilizada. La

mazcla de reaccidn obienida en este caso s& afiade entonces en la 2 stapa da reaccidn también de nuevo el alcohol (A)
antes ¢ en ia unidad de reactor utiizada en cada caso. Es posibie una nuava adicién de catalizador (K}, pero no se prafiers,
porgua &l catalizador uiilizado en la 12 etapa del procedimiento puede servir para la catdlisis de la 22 elapa del
procedimiento.
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La 3 etapa de reaccion segin la invencion se lleva a cabo entoncas preferiblemante también de forma continua en la
unidad de svaporacion (VD). Agui pusds tener sentido que la instalacion para la realizacion del procedimiento segun la
invencion disponga de un tangue de burhujas, desde el cual se dosifica la mezcla de reaccidn con velocidad constante a
ia unidad de evaporador (VD) utifizada en cada caso. Por supuesio, tamblén as posible flevar a cabo la &2 etapa del
procedimiento por separado en el tempo vio en &l espacic de las dos primeras atapas del procadimiento.

El procedimisnto segun la invencidn también se puade llevar a cabo de forma discontinua, p. 8)., en un reactor con agitador,
an of gue inicialments en la 12 otapa del procadimiento se hacen reaccionar os componentes {OHP) & {18} entre si,
eventualmente en presencia del catalizador (K} v, a continuacion, en la 2% etapa del procedimianto se afade
dostficadamente alcohol {A) Es posible una dosificacidn renovada da un catalizador (K) en ia 22 atapa del procedimiento,
pare no se prefiere.

Una variante del procedimiento discontinuo sagin ia invencidn tambidn puede praver ia realizacidn de ia 12 elapa del
procedimianio &n un primer raactor, p. ef, una caldara con agitador, v la realizacion de la 22 etapa del procedimiantc enun
segundo reactor. Al igual gue en ef caso del procedimiento continug, este segundeo reactor ne tiene que ser agitado
obligatoriamente ¢l los respectivos eductos fueron bien mezclados previamente en una unidad mezcladora separada. Por
fo tanto, un tangue {infermadio) puede servir también aqul come reaclor para la segunda stapa de reacclon.

La 32 etapa de reaccidn seqiin fa ivancidn se lleva a cabo preferiblemente de forma continua en una unidad de evaporador
(VD) ambién en ef caso de una realizacion discontinua de las dos primeras elapas del procedimianioc. En este caso, ia
dosificacion de la mezcla de reaccién en ia unidad evaporadora (VD) utilizada en cada caso tiene lugar preferiblements
desde un tangue intermedio o de burhujas, preferiblemente a velocidad constante. Por supuasto, también es posible an
aste caso Hevar a cabo ia 32 etapa del procedimiente por separade en &l tlempo vio en of espacio de les dos primeras
etapas del procedimiento.

En ol case de que la mezcla de reaccion obienida an fa 2% etapa del procedimiento contanga todavia alcohol {A), dste se
elimina en gran parte ¢ blen incluso por complate a partlr de la mezcla de reaccion junio con of carbamatosiiano (C38) de
la Férmula (V) en la 32 etapa dal procedimiento. Por i tanto, la mezcia de reaccion segln fa invencién contiene daspués
de la 3 etapa dei procedimiento preferentemente a io sumo 3 % en peso, de forma especialmente preferida a lo sumo §)1
% en peso, en particular a lo sumo G,05 % en peso de alcchol {A), en cada caseo referido al peso total de la mezcla de
reaccion.

El camlizador (K), eventualimente empleado, parmanece prefariblements en la mezala de reaccidn. Después de la 37 etapa
del procadimiento no tiene lugar tratamisnto adicional aiguno de la mezela de reaccion.

&l procedimianto segarn la invencian tiene [a veniaja de gue as rdpido v sencillo de llevar a cabo vy gue como eductos se
pueden emplear materias primas facimenta disponilles.

El procedimiento segdn ia invencidn tfiene la ventaja de gque ia mezcla de polimeros oblenida esta exenta de
isocianatosilanos toxicoidgicos.

El procediniento sequn la invencion tiene la ventaja de que ia mezcla de polimercs ohienida estd exenta ¢ es muy pobre
an carbamatosiianos (G5} monomércos, que pueden influlr en las propiadades mecanicas de ios adhasivos, selladoras ¢
materiales de revestimiento que se pueden producir a partir de esta mezeia polimérica.

Ademds, & procedinmdento segin la invencidn poses la ventaja de que los polimercs reticuiables con silano
correspondientements preparados son comparativamante estables al almacenamiento v reaccionan solo muy lentamente
cort ia humedad dol alre sin adicidn de un catalizador de enduracimiento adicional. Esto no sdlo fagilita su almacenamiento,
sino también su posterior procesamiento.

Otra veniaja del pocedimiento segiin la invencion es que los polimeros preparados se pueden continuar utiizando
directamente, p. g, en la produccidn de masas reticulables.

Los polimeros terminados en silano praparados segiin ia invencidn se pueden emplear alll donde se hayan empleado
tamiyién hasta ahora polimeros terminados en sianc.

En particular, se adecuan para su uso en masas reticuiables, en particular en adhesivos vy selladores endurecibles a
temperatura amblente, asli como en revestimientos. La produccion de revestimiantos, adhesivos v selladores reticulantes
de sitano a partir de los comespondientes polimeros va se ha dascrito muchas veces an la bibliograffa, 0. &, an los
documentos ER-A 1535840 A (parrafo {0032}-{0054] asi como Elemplos 5-7), WO 13078330 A2 {pagina 27, finsa 10 a
pagina 40, nea 7 asf como Elemplos 3-7, 9, 10}, WO 13026654 A1 (pagina 17, linea 28 a pagina 37, linea 24 asi como
Ejemplos 1-8) o WO 11131508 Al {pagina 10, linea § a pagina 18, linea 34 asi como Ejemplos 1-3}. Las formulaciones de
endurecimiento por humedad basadas en polimeros lemminados en silano descritas en asios documentios, las olras
sustancias constitutivas gue pasan a emplearse, asi como los procadimientos alll descritos para la preparaciin dae
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formulaciones correspondiantes también se han de incluir en el contenide de divulgacién de esta descripeian, al igual gus
fas aplicaciones alll descritas para revestimientos, adhesivos y selladores formulados terminados.

En ios Ejemplos gue se describen a continuacion, todos los datos sobre i3 viscosidad se refieren a una temperatura de 20
°C. A menos que se indigue lo contrario, los Ejemplos sigulentes se lievan a cabo a la presion de la aimdsiera circundante,
ag declr, a aproximadaments 1000 hPa, v a temperalura ambienie, es deci, a aproximadamente 20 °0, ¢ a una
temperatura que se ajusta cuando los reaccionanies se combinan a femperatura ambiente sin calentamianio ¢ enfriamient
adicional.

Ejempio 1a: Preparacion de un polipropilenglics! con grupos terminales rimetoxisiliipropilo v una masa molar
meadia de 12000 g/maol

En un recipients de reaccion de 500 mi con posibiiidades de agitacién, enfriamisnto v calentamiento adicionales se
disponen 400,0 g (33,33 mmol} de un polipropilenglicol terminado en hidroxi con una masa molar media M de 12000 g/mol
{disponible comercialmenta baic fa denominacion Acclaim 12200 de Covestro AG, D-Leverkusen) y se seca durante 2 h ¢
80 °C v 1 mbar con agitacién. A continuadion se rompe el vacio con nitrdgeno. Toda ia reaccion siguiente se leva a cabo
hajo una atmosfera de gas protecior de nitrégeno.

Para fevar a cabo la terminacion con silano, al polidter secado a 80 %C se afiaden gota a gota, mediante una pipeta
Eppendarf primeraments 16,42 g (80,00 mmol) de isocianalopropii-irimetoxisiano (disponible comerciaimente bajo la
denominacién GENIOSIL® GF40 de Wacker Chemie AG, D-Miinchen) v, a continuacidn, 0,82 g de catalizador Borchi 315
{un catalizador gue contiens neodecancale de bismuto de la compafia Borchers). Esto corresponde a un vaior de 150
ppm en paso de catalizador, referido al peso total de la mezcia de reaccion. Directamente despusds de afladir el catalizador,
se produce un calentamiento de fa mezcla de reaccidn hasta 83-84 °C. Despudés, la mezcla se agita a una temparatura de
80 <.

9

Después de 80 min, se enfria a 680 °C y se afaden §,64 g (20,00 mmaol) de metanol. A continuacién se agita durante otros
30 min. Luego se loma una muestra de la mezela de reaccién y se examina en busca de rasiduos de iscclanatosilanc
aventualmeante lodavia presentas madiante anadlisis IR. La muestra esta fbre de isocianatos.

Finalmentg, la muestra se hace pasar a través de un evaporador de recorido corte con limpladores de Teflon y un circuito
de enfriamiento intemo a una velocidad de dosificacion de 160 g/h. Bl evaporador de recorrido corto tiene un diameire da
8 om v una longitud de 26 cm. La temperatura de la pared del evaporador de recorrido corto es de 130 °C v la presion
aplicada es de 1 mbar. El producto final se recoge en el drenagje del forndo del evaporador de recorido corto. Ef rendimient
as con 411 g casi cuantitative.

Ejemple 1 Preparacion de un polipropiienglico! con grupos terminales trimetoxisiiilpropiio v una masa molay
media de 12000 g/mol

Se procede de igual manera que en el Ejlempic ta, realizéndose las siguientes maodificaciones:
¢ Enirala 22 etapa del procedinviento {reaccidn cont metanal) v ia 3¢ etapa del procedimianto (pelicula fina) se toma
ina muastra de 50 g de la mezcia de reaccion.
s [Durante la siguients etapa de formacion de pelicula fina de la mezcla de reaccion restante, el avaperador de
recorrido corto se hace funcionar con una emparatura de la pared de 110 °C.

Ejemplo comparative To{V): Preparacion de un polipropilenglicol con grupoes ferminales trimetoxisiiiipropiio yuna
masa molar madia de 12000 g/mol

Se trata de la muestra de 50 ¢ que se tomd de 1z mezcla de reaccidn en el Ejempio 1b antes de la stapa final de pelicula
fina.

Ejemplo comparative 1d{V): Preparacién de un polipropilenglicol con grupos terminalies trimetoxisitiipropiio y una
masa molar media de 12000 g/mol

Se procede de igual manera que en el Ejempio 1a, realizandose las siguientes modificaciones:

+ Enlugar de ia stepa final de palicula fing, se lleva a cabo una destiiacidn discontinua. Para ello, of matraz de
reaccion en el gue se llevaron a cabo ias etapas 1 v 2 del procedimisnio esta provisto de un refrigerador Claisern.
Luego se raduce fa prasidn a 1 mbar v ia mezcla de reaccién se calienta a 130 0. La destilacion al vacio se lieva
a cabo durante 1 h con agltacidn intensiva de ia mezela de reaccidn y, a continuaciin, se toma una muasira.

¢ Despuéds se prosigue oon la destiiacion al vacio durants ofra hora ¥y se vuelve a tomar una muesira.

Ejemplo comparative Te{V): Preparacion de un polipropilenglicol con grupos terminalies rimstoxisiiilpropiio y una
masa molar media de 12000 g/mol
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S procede de igual manera que en el Eemple 1d(V), realizéndose la sigulente modificacidn:

~

¢ Lgdestilacidn al vacio se lleva a cabo a una temperatura de 180 °C en lugar de 130 °

Ejemple 2: Determinacion de propiedades de las mezclas poliméricas obtenidas.

Las viscosidades se determinan ytlizandoe ef procedimiento descrito en la descripeidn.

Los fndicas de color Hazen sa detarminan de manera correspondienie a la Norma IBO 8271, Parte 2.
El contenido de carbamatosiianoe {carhamato de N-(3-timeatoxisiliipropil)-C-metilo) se determina mediants un procedimisnto
de espacic de cabeza de GC. Este procadimiento se complica por dos preblemas:

1. Dado que el contenido de mrbam’amoiiano es muy bajc v depends fuertamente de la composicion de la matriz, no
astéd claro sise pl]bdb ytilizar UNa curva de calibracion uniforme para todas las muestras.

2. No existe una "muestra cero” para crear una curva de calibracidn {es decir, una muestra completamente sin

carbamatositano), ya que se forman pequeias cantidades de carbamatosiiane come subproducto durante la primara

atapa da sintasis {es declr, la reaccidn anire el polimero vy el isocianatosiiano}, también sin la adicién de meatanol,

Por o tante, se ha acreditado un procedimienio en of gue de cada una de las mezclas de polimercs a analizar se toman
en cada caso tres muestras de 50 ¢, de las cualeg una parmansacs sin umbi()?:-, ofra con un $,30 % en peso de
carbamatosifane ¥ otra con un 0,60 % en peso de carbamatosiianc. S luego se miden estas res musstras uliizando
espacio de cabeza de GC s obtienen tres ecuacones con dos ingdgnitas mteg'a o los re\r-ectivos picos de
carbamatosiiance (Al = x " ¢; A2 = x " {c + 0,3); A3 = x ” {¢ + 0,8}, en donds A1, A2, AS reprasentan las arsas de pico
integradas, X eprexema &l factor de pfopofcmnahdad y © rapresenta fa concentracaon da carbamatosilano buscada). El
pico de carbamatosiiano es facil de reconocer, va gue as el Gnico pice qua difiere significativamante entre los espectros de

GC de las tres musastras.

Dade que dos scuacionas con dos Incognitas va se pueden rasolver malemalicaments, se pueden calcular aqul tres
soluciones para la concantracion ¢ ulilizande las distintas posioilidades de combinaciones. Por supuesto, esios deben
conduci, dentro del marce de la precision de la medicién, es decl, con una tlerancia de snor del contenide de
carbamatosiiang de + 10 % del valor medido respective, al mismo resuitade. S este no fuera el caso, se debe repelir ia
madicion.

Nota: Dade que las dosificacidn exacta arriba descrita de cantidades fan pequefias de carbamatosilano no s facit en la
practica, tambidn s puade trabajar con una cantidad de dosificacién ligeramente diferente. S‘mplemente 8 necesario
anotar esta desviacidn e introduciy el valor dosificado exacto en la ecuacion correspondients. Es decl, si, por eiemplo, se
dosificd accidantaimente un 0,32 9 en paso en lugar dal 8,30 % an peso previsto, se puede ¢ OTEiancii a pesar de alio con
fa madicién, Sin embargo, en el calculo final, la ecuadion correspondients debe ser entoncas AZ = x * {c + (1,32}

Para llevar a cabo la medicion del espacio de cabeza se pesa una mussira de 0,5 g en un frasquito del espacio de cabeza
de 20 miy se sopla cuidadosaments of frasqguitc con nitrégenc durante aprox. 30 5 aniles de cerrarde. A continuacion, el
frazquitc se calienta a 150 °C durante 30 min, despudés de lo cual la mezcla de gases que se encuentra por encima de la
muestra se conduce pasa directamente a la GO a través de un capllar de transferencia caliente a 170 °C. Se realizan
determinaciones por duplicade para todas las muestras. Los siguientes resuitados representados en la Tabia 1 se ohilenen
con las mezelas de polimeros preparadas en los Ejsmplos 1a a le

Tabla i:
Ejemplo 1a ik 1e v} id (¥} 1 h* 1d {V)2 h* le {¥}ihn* le{¥i2h*
Temperatura en 13 etapa 3 {°C] 138 118 - 130 120 180 180
Viscosidad [Pas] 7.3 7,2 7.1 7.2 7.1 7.3 7.5
indice de color Hazen 18 17 37 31 42 28 302
Contenido de carbamatosilano [% 0,014 0,024 Q3,70 8,68 {,64 Q.50 8,41
2n peso}
* Los Ejermplos marcados "1 h" describen fa muestra después de un periodo de destifacidn de 1 hy los Ejemplos marcados "2 h"
describen ia muestra después de un perfodo de destilacion de 2 b,

Ejemple 3: Preparacion de un polipropiienglicel con grupos erminales trimetoxisillipropiienc y una masa molar
media de 18000 g/mol

Se procede de igual manera que en el Ejermpic 1h, realizandose ias sigulentes modificaciones:
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= Enlugar de 4000 g de un polipropilenglico! terminado en hidroxi con una masa molar media Mn de 12000 g/mol,
se emplean 400,0 g (22,22 mmol} de un poliproplienglicol terminado en hidroxi con una masa molar media Ma de
18000 g/mel {disponible comerciaiments baje 1a denominacidn Acclaim 18200 da Covestro AG, D-Leverkusen).
= Eniugar de 16,42 ¢ (80,00 mmol) de isoclanatopropil-trimatoxisifane se afiaden gota a gofa 10,85 ¢ (53,38 mmol
dei mismo isocianatosiiane.
&n lugar de 0,64 ¢ (20,00 mmaol) de metanol se utllizan solo 0,48 g (13,33 mmaol) de metlanol.
Después de finalizar ia 2% stapa del procadimiento {= reaccion con metansl), se toma una muestra de 50 gramaos
muestra 17).

e
i
s Lacantidad restante de producto se somele como se describe en ef Ejempio 1h a ia 3° etapa del procedinvient
pelicuia fina a 110 °C). Bl producto obtenido en este case se denomina "Musstra 2%

Todos los demas parametros permanscen sin cambios.

ey

Ejemple 4: Determinacion de propledades de ias mezclas poliméricas ohitenidas.

Las viscosidades, los Indices de color Hazen v los contenidos de carbamatosiians {carbamaio de N-{3-trimatoxisiliipropih-
O-matilo) se determinan de la misma manera que se describe en gl Ejemnplo 2

Con las muestras producidas en el Ejemple 3, se obtienen los siguientes rasultados representados en la Tabla 2.

Tabla 2:
Fjemplo 3 Muestra 1 {comparacién) Muestra 2
Temperatura en {3 etapa 3 {°C} - 110
Viscosidad [Fas] 26,3 26,5
{ndice de color Hazen 13 i3
Contenido de carbamatosilano [% en pesol 0,49 0,039

Ejempio 5: Preparacion de un polipropilenglicol con grupos terminales alfa-mstiidimetoxisiliimetilo y una masa
modar media de 120800 g/mol

Se procade de lgual manera que en ef Ejempio 1a, realizandose ias sigulentes modiiicacionss:

*  Enlugarde 1642 ¢ (8000 mmol) de is ma-’opropsi Hrimeloxisitane se emplean 12,8 g (80,00 mmaol) de alfa-
isocianatometi-metil-dimetoxisifano {(adguirible en &l comercio bajo la denominacion GENIOSIL® XL 42 de
Wacker Chemis AG, D-Miinchen).

¢ Después de finafizar ia 2° etapa dael procedimiento {= reaccidn con metanol), se toma una muestra de 50 grames
{"muestra 1.
s Lgcaniidad restante de pfoducto sa someta como se describe en of Ejlemplo 1a a la 3% etapa del procedimiento
e ii(‘lj 2 fina}, en la que & evaporador de recormido corto se hace funcionar con una femperatura de la pared de

80 “C. Bl producto obtenido en este ¢aso se denomina "Musstra 2%,

Todos ios demas pardmetros permanecen sin cambios.
Ejempio §: Determinacion de propledades de fas mezclas poliméricas obtenidas.

Las viscosidades v los indices de color Hazen de ias muestras dal Elemplo § se determinan de ia misma manera que se
describe en el Ejemplo 2. La determinacion del contenido en carbamato de alfa-N-{metil-dimetoxisilimetil}-O-metilo tiene
fugar de manera equivalente a la determinacion de carbamatesilanos descrita en el Ejemple 2. La tnica diferencia estriva
en el hecho de gue, por supueste, se analiza ei pico de GC de espacic de cabeza para o carbamatosilano aqgui a
determinar.

Con las muestras producidas en el Ejemplo 5, se obtienen los sigulentes resultados representados en la Tabla 3

Tabia 3:
Ejemplo 5 Muestra 1 {comparacién) Muestra 2
Temperaturs en |3 etapa 3 {"C - 3G
Viscosidad [Pas] 7.A 7.4
{ndice de color Hazen 2 2
Contenido de carbamatosilano [% en peso] 8,59 Q,057

Ejemplo 77 Preparacion de un polipropilenglicol con grupos terminales alfa-mstiidimetoxisiliimetilo y una masa
molar media de 180800 g/mol

10



ES 2998 241 T3

Sa procede de igual manera que en el Ejemple B, realizandose ias siguientes modificacionas:

s Enlugar de 400,0 g de un polipropilenglicol terminado en hidroxd con una masa molar media M de 12000 g/mol,
s& emplean 400,0 g (22,22 mmal) de un poliproplienglicol terminado en hidroxi con una masa molar media Ma de
18000 g/mol {disponible comearcialments bajo fa dencominacion Acclaim 18200 de Covastro AG, D-Leverkusen).

¢ Enlugar de 12,90 g (80,00 mmel} de alfa-isocianatometiimetil-dimetoxisilano se afaden gota a gota 8,60 ¢ (53,33
mmol} del mismo isocianatosilana.

4 i lugar de 0,64 g (20,00 mmol) de matano! se utilizan solo 0,43 g (18,33 mmol} de metanol,

¢ Como an ef Ejemple 5, tambien aqui, tras finalizar la 22 etapa del procedimianto {= reaccidn con metanol), se
foma una muestra de 50 gramos {("muestra 17).

s Lacantidad restante de producto se somate como se dascribe en af Bjemplo 1 a la 32 slapa del procadimiento
{pelicuia fina a 110 °C). El producto cbtanido en este caso se denomina "Muestra 2"

Todos los demas parametros permanecen sin cambios.

Eiemplo 8: Delerminacion de propledades de las mezclas poliméricas oblenidas.

Las viscosidades, los indices de color Hazen vy los contenidos de carbamatositano (carbamaio de alfa-N-(meatil-
dimetmdsiliimetil-O-metilo) se determinan de fa misma manera que se describe en ef Ejemplo 2.

Con las muastras producidas en ef Ejemplo 7, se obtlenan los siguientes resultados representados en la Tabla 4.

Tabla 4:
Ejemplo 7 Muestra 1 {comparacion) Miuestra 2
Temperaturs en |3 etapa 3 {"C - 110
Viscosidad [Pas] 26,2 26,2
{ndice de color Hazen g g
Contenido de carbamatosilano [% en peso] 8,40 0,050
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento para la preparacion de polimeres terminados en sliane (SP) de Formuda ()
Y4O-C{=0RNH-{CR -SSR {OR 24l {1,

caracterizado por que
en una 1% etapa del procedimiento al menos un polimers (CHP) de la Formula ()

YA{OH {1
& hace reaccionar con al menos un silang isecianato-funcicnal {IS) de la Formula (i)
C=Ca=N-{OR 20 8i{0R3, {1,

con la condicidn de que los slianos isocianato-funcionales (1S} se emplsen en fal cantidad que por cada grupo hidroxd
los compuestos (OHP) existan al menos 1,05 grupos iscclanato en los silancs (IS}, en donde

Y significa un radical de polimero x-valente,

los R puaden serigualas o diferentes y reprasentan un radical hidrocarbonado monovalents, eventualmante sustiuido,

log R'  pueden ser iguales o diferertes v representan un atome de hidrdgeno o un radical hidrocarbonadoe monovalents,

eventualmente sustituido,

fos B2 puaden ser iguaies ¢ diferenies v rapresentan un dlome de hidrdgeno o un radical hidrocarsonado monovalente,
eventualmente xustttu-do

X &8 un NUMers en tero de 1 a80,

a puade seriguai o rente vesO, 102y

b puede ser igual o diferents v es un nimere entero de 1 a 10,

a continuacion er una 22 etapa del procedinnientg, los grupos isocianato de los silancs (18) que no han
reaccionade en la mezcia de reaccidn obtenida en ia 12 etapa del procedindento se hacen reaccionar con al mencs un
alechol (A) de la Farmula (V)

FSOH {iv},

an donde

R3 reprasenta un radical hidrocarbonado con 1 a 4 alomos de carbono,

v, a continuacion, en una 3° elapa del grocadimianio, ia mezela de reaccion cbtanida en 1a 28 stapa del procedimiento sa
conduce a fravés de una unidad de evaporacion (VI en fa que ia mezala de reaccidn en un aspesor de capa de como
maximo 5 om se somete a una presidn de a o sumo 80 mbar v a femperaturas de a lo sumo 200 °C, en la que &l
carbamatosilanc (T8} de Formula (V)

RIO-C =00 -NH-(CR )-SR OR)34 o,

formado en ia 2? etapa del procedimienio, en {a que das las variables presentan el significads aniba mencionado, se
evapora al menos parclalmente v se elimina.

2. Procedimianto sagiin la reivindicacion 1, caracterizado por que o contenido de carbamateosifano en fa mazcla de
reaccion oblenide segdn ef procedimiento segun la invencidn asclende a o sumo a 0,3 % en peso, referido al peso otal
de ia mezcla de reaccion.

3. Procedimiento segin fa reivindicacion 1, caracierizade por gue e contenido de carbamatosilano en ia mezcla de
reacciGn obtenida segin &l procedimients segiin fa invencién asciende a o sumo a 0,1 % en peso, referido al peso tofal
de la mezcla de reaccion,

4. Procedimianto seglin una o varias de las relvindicacionas 1 a 3, caracterizado por gue of isocianatosiianc (1IS) enla 12
etapa del procedimiento se amplea en una cantidad tal gue por cada grupo hidroxiio del polimere (OHF) haya al mencs
1,10 grupos isocianato en los compuestos {18},

5. Procedimiento sagin una o varias de las relvindicaciones 1 a 4, caractorizado por que la 12 v ia 28 etapa del
procedimiento se flevan a cabe en presencia de un catalizador (K},

&. Procedimiento segun una o varias de las relvindicaciones 1 a 5, caracterizado por que fa 3 stapa del procedimient
se fleva a cabo de fal manera gue la mezcla de reaccion en la unidad de evaporacion (VD) presente un tlempo de
0

ue
parmanencia medio de a lo sumo 20 minuios.

12
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7. Procedimianto seqin una o varas de ias reivindicaciones 1 a §, caracterizado por gue la mezcla de reaccidn durants
fa 3° etapa def procedimienic en ia unidad de evaporador (VD) se expone a una temperatura de a lo sumo 180° C.

8, Procedimiento segén una o varas de las relvindicaciones 1 a 7, caracterizade por que todas las etapas del
procedimianto se levan a cabo an una atmdésfera de gas protaciorn

13
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