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Pfi zplisobu vyroby organopolysiloxanu s koncovymi
alkoxylovymi skupinami reaguje (A) organopolysiloxan s
koncovymi OH-skupinami s (B) alkoxysilanem, ktery
obsahuje nejméné tfi alkoxylové skupiny a/nebo jeho diléim
hydrolyzitem v pfitomnosti (C) kyselého esteru kyseliny
fosforetné obecného vzorce (1) (HO),0P(-O- [(CR'?),-
OJ[(CR*)4e-L-M, kde znamené a hodnotu 1 nebo 2, R' a R?
vodik, methylovy nebo hydroxylovy zbytek, b a d hodnotu 2
nebo 3, ¢ celé &islo od 2 do 15, e hodnotu 0 nebo 1, L zbytek
vybrany ze skupin -O-, -COO-, -O0C-, -CONR>-, -NR*CO- a
-CO-, R* a R* vodik nebo alkylovy zbytek s 1 a% 10
uhlikovymi atomy a M jednosytny uhlovodikovy zbytek s 1 aZ
20 uhlikovymi atomy pripadné substituovany hydroxylovymi
skupinami, fluorem, chlorem, bromem, alkoxyalkylovymi
skupinami s 1 az 10 uhlikovymi atomy nebo kyanovymi
skupinami, s tim, Ze zbytky R' a R? mohou na ka?dém atomu
uhliku nést pouze jeden hydroxylovy zbytek.
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Organopolysiloxanové hmoty zesitovatelné na elastomery za

odStépeni alkocholt

Oblast techniky

Vyndlez se tyka vyroby organopolysiloxanu s koncovymi
alkoxyskupinami a pouZiti té&chto organopolysiloxant jako

soucdasti RTV-1l-alkoxylovych hmot.

Pojem organopolysiloxany ma v ramci pfedlozeného vyna-

lezu zahrnovat dimerni, oligomerni a polymerni siloxany.

Dosavadni_ stav techniky

Organopolysiloxanové hmoty, které se za vylouceni vlh-
kosti mohou skladovat a za ptfistupu vlhkosti pri teploté
mistnosti zesituji za od$tépeni alkoholti, tak zvané RTV-1-
alkoxylové hmoty, jsou jiZz dlouho znamé. Sestavaji v pods-
tate z organopolysiloxan@l s koncovymi organyloxy-skupinami
a z dalSich slozek, zesitujiciho prostfedku s nejméné tremi
hydrolyzovatelnymi skupinami, katalyzatoru a pripadné
aditiv. Vyhodou téchto RTV-1-alkoxylovych systémi je, ze
pPri procesu zesiténi se uvolnuji jako $tépné produkty neza-
pachajici, neutralni a Zivotni prostredi neposkozujici alko-
holy.

Organopolysiloxany s koncovymi alkoxyskupinami se vyréa-
béji reakcemi organopolysiloxant s koncovymi skupinami -OH
s alkoxysilany. To se popisuje prikladn& v US-A 4 942

211. Nevyhodou u tohoto zplisobu je, Ze rekace pri teploté



mistnosti trva nékolik hodin. Pri zvysSené teploté se sice
doba reakce zkrati, je ale stale jesté tak dlouha, Ze se mu-
si cekat, nez se s vytvorenymi organopolysiloxany s koncovy-
mi alkoxyskupinami a dal$imi sloZkami mohou vyrobit RTV-1-

alkoxylové hmoty.

Urychleni reakce organopolysiloxani s koncovymi -OH
skupinami s alkoxysilany pomoci riznych katalyzatora je
znamé. Prikladné se v EP-A 763 557 provadi reakce v pritom-
nosti kyselych esterti kyseliny dialkylfosfore&né. Estery
kyseliny dialkylfosforecné se po reakci musi dezaktivovat
bazemi, protoze jinak organopolysiloxany s koncovymi alko-
xyskupinami depolymeruji a jejich schopnost zesiténi se

ztréaci.
Vynalez si klade za ukol, vyrobit organopolysiloxan

s koncovymi alkoxylovymi skupinami pro RTV-1-alkoxylové hmo-

ty co moZna nejjednodussim zplsoben.

Podstata vvyvnalezu

Predmétem vynalezu je zp@sob vyroby organopolysiloxanu

s koncovymi alkoxylovymi skupinami, pri kterém reaguje
(A) organopolysiloxan s koncovymi OH-skupinami s

(B) alkoxysilanem, ktery obsahuje nejméné tfi alkoxylové

skupiny a/nebo jeho dild&im hydrolyzatem v pfitomnosti
(C) kyselého esteru kyseliny fosforedné obecného vzorce (1)

(HO) ;0P (-0-[ (CR' ) p-01_[ (CRZ,) 41_-L-M) (3-a) (1)



kde znamena

a hodnotu 1 nebo 2,

Rl a4 Rr2 vodik, methylovy nebo hydroxylovy zbytek,

b a d hodnotu 2 nebo 3,

c celé ¢islo od 2 do 15,

e hodnotu 0 nebo 1,

L zbytek vybrany ze skupin -O-, -C00-, -00C-, -CONR3-,
-NR*CO- a -co-,

R3 a r4 vodik nebo alkylovy zbytek s 1 az 10 uhlikovymi
atomy a

M Jjednosytny uhlovodikovy zbytek s 1 az 20 uhlikovymi
atomy pripadné substituovany hydroxylovymi skupinami,
fluorem, chlorem, bromem, alkoxyalkylovymi skupinami s

1 az 10 uhlikovymi atomy nebo kyanovymi skupinami,

s tim, Ze zbytky R1 a R2 mohou na kazdém atomu uhliku nést

pouze jeden hydroxylovy zbytek.

Proces probiha jiz pri teploté mistnosti selektivné
S mimoradné vysokou reakéni rychlosti, takze bezprostredné
po smiseni komponent (A), (B) a (C) se mise vytvoreny orga-
nopolysiloxan s koncovymi alkoxylovymi skupinami p#ipadné po
pfimiSeni dal$ich soudasti pouzit jako RTV-1-alkoxylova hmo-

ta.

Dalsi vyhoda tohoto zp@isobu spo¢iva v tom, Ze pri ném
neprobihaji z4dné vedlejs$i reakce a prikladné na linedrnim

organopolysiloxanu nebyla pozorovdna tvorba T- a Q-jednotek.

Kyselé estery kyseliny fosforeéné (C) se nemusi bezp-

rostrfedné po reakci desaktivovat.



S vyhodou znamena c celé ¢islo s hodnotou 2 as 10,
obzvlasté 2, 3, 4 nebo 5.

S vyhodou znamena L zbytek -O-.

S vyhodou znamena M uhlovodikovy zbytek s 1 az 20 uhli-
kovymi atomy pripadné substituovany alkoxyalkylovymi skupi-
nami s 1 az 10 uhlikovymi atomy, obzvlastée nesubstituovany-

uhlovodikovy zbytek s 5 az 18 uhlikovymi atomy.
S vyhodou znamenaji Rl a RZ? vodik.
S vyhodou maji b a d hodnotu 2.
Jako organopolysiloxan s koncovymi skupinami -OH (A) se
s vyhodou pouziji linearni a,omega-dihydroxypoly- (diorgano-
siloxany obecného vzorce (II)
HO-[R,Si0] -H (1I1)
kde znamena
R jednosytné uhlovodikové zbytky s 1 az 8 uhlikovymi
atomy pripadné substituované fluorem, chlorem, bromem,
alkoxyalkylovymi skupinami s 1 az 4 uhlikovymi atomy
nebo kyanovymi skupinami a
m znamena takové hodnoty, které odpovidaji viskozité
organopolysiloxanu (A) s koncovymi OH- skupinami 0,05

az 1000 Pa.s.

Priklady uhlovodikovych zbytka R jsou linearni a cy-
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klické nasycené a nenasycené alkylové zbytky, jako methylovy
zbytek, arylové zbytky jako fenylovy zbytek, alkarylové
zbytky jako tolylovy zbytek a aralkylové zbytky jako benzy-
lovy zbytek.

Vyhodné jako zbytek R jsou nesubstituované uhlovodikové
zbytky s 1 az 6 uhlikovymi atomy, pfidemz methylovy zbytek

je obzvlaste vyhodny.

Organopolysiloxany (A) maji s vyhodou viskozitu 100 az
700 000 mPa.s, obzvlasté 20 000 az 350 000 mPa.s, vzdy

méfeno pri teploté 23 °C.
Alkoxysilany (B) maji s vyhodou obecny vzorec (III)
RS,uSi(OR6)4_p (I11)
kde znamena

R> a RO jednosytné uhlovodikové zbytky s 1 az 13 uhlikovymi
atomy pripadné substituované fluorem, chlorem, bromem,
alkoxyalkylovymi skupinami s 1 a2 4 uhlikovymi atomy

nebo kyanovymi skupinami a
i hodnotu 0 nebo 1.

Castedné hydrolyzaty alkoxysilanu (B) vznikaji hydroly-
zou a kondenzaci obzvlasté 2 az 4 alkoxysilanti. Castecéné
hydrolyzaty (B) jsou prikladné hexamethoxydisiloxan a

hexaethoxydisiloxan.

S vyhodou znamenaji R> a RO vZdy nesubstituované uhlo-

vodikové zbytky s 1 az 6 uhlikovymi atomy, obzvlaste
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methylové, ethylové a propylové zbytky.

Kyselé estery kyseliny fosforedéné (C) obecného vzorce
(I) stabilizuji RTV-1-alkoxylové hmoty vyrobené z organo-
polysiloxani s koncovymi alkoxyskupinami p#i skladovani. Ob-
zvlasté zlstava téméf konstantni doba tvorby povlaku RTV-1-

alkoxylovych hmot a je rovnézZ podchyceno i zbarvovani.

V obecnych vzorcich (I) az (III) jsou vsechny zbytky R,
R1 az R6 a rovneéz vsSechny indicie a, b, ¢, d, e, m a L neza-

visle na sobé& stejné nebo rozdilné.

Ve vSech vzorcich plati ¢tyfmocnost kfemikového atomu.

Pfikladné je n + o nejvyse 4.

Kyselé estery kyseliny fosforedné (C) se pridavaji
v mnozstvi 0,1 aZ 50 hmotnostnich dilt, obzvlasgté 2 az 20
hmotnostnich dilt, vztaZeno na 500 hmotnostnich dilna

organopolysiloxanu (A) s koncovymi OH- skupinami.

Pridavek alkoxysilanu (B) k organopolysiloxantim s kon-
covymi OH- skupinami (A) se provadi s vyhodou v prebytku
z hlediska stechiometrickych pomé&rti. Aby mohla reakce orga-
nopolysiloxant s koncovymi OH- skupinami (A) s alkoxysilany
(B) probéhnout pokud moZno Uplné, mizZe se s vyhodou pouzit
10 az 60 hmotnostnich dild, obzvlasté 20 a2 50 hmotnostnich
dild alkoxysilanu (B) na 500 hmotnostnich dilt organopolysi-
loxanu (A) s koncovymi OH- skupinami. Pfebytek alkoxysilanu
(B) nezreagovany pf#i reakci neni v organopolysiloxanu s kon-
covymi organyloxylovymi skupinami ani v RTV-1-alkoxylovych
hmotach nevyhodny a mtze proto zlstat v reakénim produktu.
Pfebytek alkoxysilanu (B) puasobi jako zesitujici komponenta

v RTV-1-alkoxylovych hmotach.



»

L

.
LN X ]

Reakce se s vyhodou provadi pri teplotiach + 20 a® +
50 °C, obzvlasté pri teploté mistnosti. Reakéni doba ¢ini

Vv zavislosti na pouzitych alkoxysilanech (B) 1 az 20 minut.

Reak¢ni doba se pri reakci ridi jednak reaktivitou pou-
zitého alkoxysilanu (B), jednak podle pouzZitého kyselého

esteru kyseliny fosforedéné (C).

Obzlvasté vyhodné ¢ini reakéni doba pri teploté mist-
nosti 2 - 5 minut, coz je pravé pro vyrobu RTV-1-alkoxylo-

vych hmot zptsobem v jednom kroku vyhodné.

Vynadlez se tyka také RTV-1-alkoxylovych hmot, které
obsahuji reakéni produkt vyrobeny vyse popsanym zplisobem,
ktery jako podstatnou slozku obsahuje organopolysiloxan

s koncovymi alkoxylovymi skupinami .

Navic k vy$e uvedenym sloZkam mohou RTV-1-alkoxylové

hmoty obsahovat dalsi znamé slozky.

Dalsi slozky, které se s vyhodou mohou pouzit pri prip-
rave RTV-1-alkoxylovych hmot Jjsou bis(trialkoxysilyl) alkany
s 1 az 12 uhlikovymi atomy, u kterych maji alkoxylové zbytky
vyznam OR6, prikladnée bis(triethoxysilyl)ethan.

Dale se pak mohou pti pripraveé RTV-1-alkoxylovych hmot
pouzivat kondenzacni katalyzatory, zpevinujici plnici latky,
nezpevnujici plnici latky, pigmenty, rozpustna barviva, von-
né latky, zmékdéovadla, jako treba pri teploté mistnosti ka-
palné dimethylpolysiloxany s koncovymi blokac¢nimi trimethyl-
siloxylovymi skupinami nebo estery kyseliny fosforec&né, fun-

gicidy, organopolysiloxany pryskyficného druhu, véetné orga-



nopolysiloxant sestavajicich z (CH3)3Si01/2— a Si04/2— jed-
notek, Cisté organické pryskyfice, jako homopolymery nebo
smésné polymery akrylonitrilu, styrenu, vinylchloridu nebo
propylenu, pricemz se takové &isté organické pryskyrice, ob-
zvlasté smésné polymery styrenu a n-butylakrylatu mohou vy-
rabét jiz v pritomnosti diorganopolysiloxant obsahujicich

v koncovych jednotkach vzdy jednu hydroxylovou skupinu vaza-
nou Si-vazbou polymeraci uvedenych monomert pomoci volnych
radikalt, dale inhibitory koroze, polyglykoly, které mohou
byt esterifikovany a/nebo etherifikovany, inhibitory oxida-
ce, stabilizdtory proti zvysenym teplotdm, rozpoustédla,
prostredky k ovlivnéni elektrickych vlastnosti, jako vodivé
saze, prostredky na ochranu proti plameni, prostredky na
ochranu pted svétlem, prostfedky na prodlouzeni doby do
tvorby povrchové vrstvy, jako silany s merkaptoalkylovymi
zbytky vazanymi vazbou SiC, a rovnész prostredky ke tvorbé
bun€k, prikladné azodikarbonamid. Rovnéz se mohou pridavat
prostredky ke zlepsSeni prilnavosti, s vyhodou amino-alkyl-

funkéni silany jako gama-aminopropyltriethoxysilan.

S vyhodou se pouziji kondenzadéni katalyzatory. RTV-1-
alkoxylové hmoty mohou podle vynadlezu obsahovat libovolné
kondenzac¢ni katalyzatory, které se i dosud pouzivaji pri vy-
robé hmot, které jsou za vyloudeni vody skladovatelné, za

pfistupu vody pfi teploté mistnosti zesituji na elastomery.

Pfiklady takovych kondenzacnich katalyzdtort jsou orga-
nické sloudeniny cinu, zinku, zirkonia, titanu a hliniku.
Vyhodné z téchto kondenzadnich katalyzatord jsou butyltita-
naty a organické slouceniny cinu, jako di-n-butylcindi-ace-
tat, di-n-butylcindilaurat, a reakéni produkty silan® nebo
jejich oligomert, které obsahuji jako hydrolyzovatelné sku-

piny v molekule nejméné dva jednosytné uhlovodikové zbytky,

seee
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pfipadné substituované alkoxyskupinou, s diorganocindiacyla-
ty, pricemz v té&chto reak&nich produktech jsou vSechny vazby
atomu cinu nasyceny atomy kysliku ve vazbe =Si0Sn=, ptipadne

jednosytnymi organickymi zbytky, véazanymi vazbou SnC-.

S vyhodou obsahuji RTV—l-alkoxylové hmoty plniva.
Priklady plniv jsou nezpevriujici pPlniva, tedy plniva s po-
vrchem BET az do 50 mz/g, Jjako kremen, infusoriova hlinka,
kremi¢itan véapenaty, kremiditan zirkonicity, zeolity, prasky
oxidd kovii, jako oxidy hliniku, titanu, 2Zeleza nebo oxid zi-
necnaty, pripadné jejich smésné oxidy, siran barnaty, uhli-
Citan vapenaty, sadra, nitrid kremiku, karbid kremiku, nit-
rid boru, skelny prasek a prasek z plastickych hmot, jako
pfikladné prasek polakrylnitrilu; zpeviiujici plniva, tedy
plniva s povrchem BET vét3im nes 50 mz/g, jako pyrogené vy-
robena kyselina kremi¢ita, srazena kyselina kremicita, saze,
jako retortové saze a acetylenové saze a smésné oxidy
kfemik-hlinik s vétgim povrchem BET; vlaknitd plniva jako

asbest a rovnéz vlakna =z plastickych hmot.

Uvedena plniva se mohou hydrofobizovat, prikladné oset-
renim organosilany pfipadné organosiloxany nebo kyselinou
Stearovou nebo etherifikaci hydroxylovych skupin na alkoxy-
lové skupiny. MaZe se pouzit jeden druh plniva, miZe se ale

také pouzit smés nejméné dvou plniv.

Pri pouziti kyseliny kiemi&ité samotné jako jediného
Plniva se mohou vyrabét transparentni RTV-1-alkoxylové

hmoty.

K zesiténi RTV-1-alkoxylovych hmot postaci obvykly
obsah vody ve vzduchu. Zesiténi, pokud se pozaduje, je

mozné provadét za vySSich nebo niz$ich teplot, nez je



teplota mistnosti, pfikladné pri -5 °C az 10 °C nebo pri
30 °C az 50 °C.

RTV-1-alkoxylové hmoty podle vynadlezu se vyborné hodi
prikladé jako tésnici hmoty pro spary, véetné kolmo
probihajicich spar, a podobnych dutin o svétlé $ifce
pfikladné 10 az 40 mm, prikladné na budovach, pozemnich vo-
zidlech, vodnich a leteckych dopravnich prostredcich, nebo
Jako lepidla nebo tmelici hmoty prikladné pfi zhotovovani
oken nebo pfi vyrobé vitrin, rovnés také k vyrobé prikladné
ochrannych povlakdl, nebo jako elasticka tvarova télesa
a rovne€z pro izolaci elektrickych nebo elktronickych zarize-

.

ni.

V dale popsanych prikladech se vSechny tdaje vztahuji na
dily s procentni sazbou hmotnosti, pokud neni uvedeno jinak.
Dale jsou vs$echny udaje viskozity vztazeny k teploté
25 °C. Pokud neni uvedeno Jinak, provadi se dale uvedené
priklady pri tlaku okolni atmosféry, tedy asi prri
1000 hPa, a pri teploté mistnosti, tedy asi pfi 20 °C, pri
teploté, kterd se ustavi po smichani reakénich slozek pfi

teploté mistnosti bez dodatedného ohifevu nebo chlazeni.

Priklady provedeni vvnalezu

Priklad 1

V planetovém misicdi s pfipojenim na vakuum se za ne-
pfistupu vody smisi 500 g dimethylpolysiloxanu, ktery v kon-
covych jednotkach obsahuje vzdy jednu hydroxylovou skupinu
a ma viskozitu 80 000 mPa.s pri teploté 23 °C s 350 g poly-

dimethylsiloxanu s trimethylsiloxylovymi skupinami v konco-



vych jednotkach a o viskozitée 100 m2/s (23 °C) a 10 g smési

alkoxylovanych estert kyseliny fosforec¢né vzorca
(OH)ZPO[(OCH2CH2)3_4—O—(CH2)11_14-CH3]1.

Bezprostfedné nato se najednou pfida 25 g methyltrimet-
hoxysilanu a homogenizuje se ve vakuu po dobu 5 minut. Po-
tom se v uvedeném poradi prida za dodreni podminek techniky

michdni obvyklé pro RTV-1-hmoty
13,5 g gama-aminopropyltriethoxysilanu,

80,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kfemi¢ité s povrchem
150 m2/g podle BET a

5,0 g reakéniho produktu, ktery se vyrobi Sestihodinovym
zahtfivanim smési sestavajici ze 4 dilu tetraethylsilikatu
a 2,2 dilu di-n-butylcindiacetatu na teplotu 120 °C pri tla-
ku okolni atmosféry za michani a soucasného oddestilovani

vznikajiciho ethylesteru kyseliny octové.

Po homogenizaci ve vakuu se kompaund plni do obalé tés-
nych proti pronikéni vlhkosti. Po uplynuti rdznych &asovych
intervald se odebiraji vzorky a stanovuje se doba tvorby po-
vrchové vrstvy ze vzniklého elastomeru (pri teploté 25 °C/
50 % vlhkosti vzduchu). Ziskané vysledky jsou uvedeny v ta-
bulce 1.

Stanovuji se nasledujici mechanické vlastnosti

elastomeru
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Shore A : 10

Pevnost v tahu : 1,0 N/mm2

Protazeni : 560 %

Odpor proti pokracdovani trhliny : 2,7 N/mm

Hodnota napéti pri 100 % protazeni : 0,2 N/mmz.

Priklad 2

Postupuje se analogicky jako v prikladu 1. K 600 g
a,omega-dihydroxypolydimethylsiloxanu z prikladu 1 se v uvedeném

poradi primisi nasledujici ingredience

280,0 g polydimethylsiloxanu s koncovymi skupinami —Si(CH3)3—

10,0 g alkoxylovaného esteru kyseliny fosforecné podle
prikladu 1

25,0 g vinyltrimethoxysilanu

15,0 g gama-aminopropyltriethoxysilanu

70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kremicCité s povrchem
150 m2/g podle BET a

5,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-

butylcindiacetdatu podle prikladu 1.

Doba tvorby povrchové vrstvy ze vzniklého elastomeru je uvedena

v tabulce 1.
Priklad 3

Postupuje se analogicky jako v prikladu 1. K 500 g
a,omega-dihydroxypolydimethylsiloxanu z prikladu 1 se v uvedeném

pofadi primisi nasledujici ingredience

380,0 g polydimethylsiloxanu s koncovymi skupinami -Si(CHgz)3-
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10,0 g alkoxylovaného esteru kyseliny fosforedné podle
prikladu 1

25,0 g methyltrimethoxysilanu

10,0 g 3-(2-aminoethylamino)-propyltrimethoxysilanu

70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kremic¢ité s povrchem
150 m2/g podle BET a

4,0 g reak¢éniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-
butylcindiacetatu podle prikladu 1.

Doba tvorby povrchové vrstvy ze vzniklého elastomeru je uvedena

v tabulce 1.
Priklad 4
Postupuje se analogicky jako v pfikladu 1. Smisi se

500,0
380,0 g polydimethylsiloxanu s koncovymi skupinami -Si(CHj) 3-

a,omega-dihydroxypolydimethylsiloxanu podle prikladu 1

Ve

10,0 g alkoxylovaného esteru kyseliny fosforec¢né podle
prikladu 1
25,0 g methyltrimethoxysilanu
8,0 g gama-aminopropyltriethoxysilanu
70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny krfemicCité s povrchem
150 m2/g podle BET a
4,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-

butylcindiacetatu podle prikladu 1.

Doba tvorby povrchové vrstvy ze vzniklého elastomeru je uvedena

v tabulce 1.
Priklad 5

Postupuje se analogicky jako v prikladu 1. Smisi se
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500,0 g «, omega-dihydroxypolydimethylsiloxanu podle prikladu 1

380,0 g polydimethylsiloxanu s koncovymi skupinami -Si(CHj3)3-

10,0 g alkoxylovaného esteru kyseliny fosforec¢né podle
prikladu 1

25,0 g vinyltrimethoxysilanu

25,0 g aminofunk&niho siloxanu : ekvilibrovany produkt z
aminopropyltriethoxysilanu a kondenzatu/hydrolyzatu
z methyltriethoxysilanu s aminovym Cislem 2,2

70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kfemic¢ité s povrchem
150 m2/g podle BET a

5,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-

butylcindiacetatu podle prikladu 1.

Doba tvorby povrchové vrstvy ze vzniklého elastomeru je uvedena

v tabulce 1.

Tabulka 1 (doby v minutéch)

Doba Priklad Priklad Priklad Priklad Priklad
ulozeni 1 2 3 4 S
bez pri-

stupu

vlhkosti| TM |so0°c| ™™ |[50°C| TM |50°C| TM |50°C ™ |50°C

7 dni 17 20 15 20 10 10 40 42 15 25

14 dni 18 20 17 25 10 12 38 45 16 35

21 dni 20 25 18 30 14 17 35 50 15 30

T - teplota mistnosti



P¥riklad 6

V planetovém misi¢i s pripojenim na vakuum se za ne-
p¥istupu vody homogené smisi 600 g polydimethylsiloxanu,
ktery v koncovych jednotkach obsahuje vzdy jednu hydroxylo-
vou skupinu a m& viskozitu 80 000 mPa.s pri teplote 23 °C,
300 g polydimethylsiloxanu s trimethylsiloxylovymi skupinami
v koncovych jednotkach a o viskozite 100 mz/s pri teplote
23 °C a 10 g alkoxylovanych estert kyseliny fosforec¢né podle
prikladu 1.

Bezprostifedné nato se ptrida 35 g methyltrimethoxysilanu

a homogenizuje se ve je$té po dobu 5 minut. Potom se v uve-
deném poradi ptridaji za dodrZeni podminek techniky michani

obvyklé pro RTV-1-hmoty postupné nasledujici ingredience

15,0 g gama-aminopropyltriethoxysilanu,

70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kfemic¢ité se speci-
fickym povrchem 150 m2/g podle BET a

5,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-butyl-

cindiacetatu podle prikladu 1.

Po homogenizaci za snizeného tlaku se kompaund plni do
obalfi té&snych proti pronikani vlhkosti. Po jednodennim
skladovani p¥i teploté mistnosti se stanovi doba tvorby po-
vrchové vrstvy 10 minut (pri teplote 25 °C/50 % relativni
vlhkosti vzduchu). Po dal$im 7-mi dennim skladovani pri

teploté 50 °C ¢ini doba tvorby povrchové vrstvy 15 minut.
P¥riklad 7

Opakuje se priklad 6. Do predsmési stejného slozeni se

véak nasledujici ingredience pridaji ve zménéném poradi



70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kfemic¢ité se speci-
fickym povrchem 150 m2/g podle BET

15,0 g gama-aminopropyltriethoxysilanu

5,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-butyl-

cindiacetdtu podle prikladu 1.

Po homogenizaci za snizeného tlaku se kompaund plni do
obal®t t&snych proti pronikani vlhkosti. Po jednodennim
skladovani pri teploté mistnosti se stanovi doba tvorby po-
vrchové vrstvy 10 minut (pfi teploté 25 °C/50 % relativni
vlhkosti vzduchu). Po dal$im 7-mi dennim skladovani pfi

teploté 50 °C ¢ini doba tvorby povrchové vrstvy 15 minut.

P¥riklad 38

Opakuje se priklad 6. Do predsmési stejného slozZeni se

pridaji dal$i ingredience nasledovné

70,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kremi¢ité se speci-
fickym povrchem 150 mz/g podle BET
5,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-

butylcindiacetatu podle prikladu 1.

Po homogenizaci za snizZeného tlaku se kompaund ulozi po
dobu 3 hodiny za vyloucdeni vlhkosti a nadsledné se primisi
15,0 g gama-aminopropyltriethoxysilanu . Po opakované homo-
genizaci za snizeného tlaku se kompaund plni do oball tés-
nych proti pronikani vlhkosti. Po jednodennim skladovani
pri teploté mistnosti se stanovi doba tvorby povrchové vrst-
vy 12 minut (pfi teplote 23 °C/50 % relativni vlhkosti
vzduchu). Po dal$im 7-mi dennim skladovani pri teplote

50 °C &ini doba tvorby povrchové vrstvy 15 minut.
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Priklady 6 az 8 ukazuji, Ze poradi pridavani latky pro
zlepseni ptilnavosti gama-aminopropyltriethoxysilanu ma na
dobu tvorby povrchové vrstvy zanedbatelny vyznam. Okamzita
neutralizace alkoxylovanych esterdl kyseliny fosforecné ba-

zickou latkou ke zlepseni prilnavosti tak neni nutna.
Priklad 9

V planetovém misi¢i s pripojenim na vakuum se za ne-
pristupu vody homogené smisi 550 g polydimethylsiloxanu
s koncovymi hydroxylovymi skupinami a viskozitou 80 000
mPa.s pri teploté 23 °C, 325 g polydimethylsiloxanu s tri-
methylsiloxylovymi skupinami v koncovych jednotkach, 50 g
methyltrimethoxysilanu a 10 g alkoxylovaného esteru kyseliny
fosforec¢né podle prikladu 1. Asi po 10 minutdch se pridaji
nasledujici ingredience a promichd se do vzniku homogeni

veskeré hmoty

15,0 g gama-aminopropyltriethoxysilanu
73,0 g pyrogenni, hydrofilni kyseliny kfemicité se speci-
fickym povrchem 150 m?/g podle BET
5,0 g reakéniho produktu z tetraethylsilikatu a di-n-bu-
tylcindiacetatu podle ptrikladu 1 a

200,0 g mleté kridy osSetfené kyselinou stearovou.

Po jednodennim skladovéani pri teploté mistnosti se sta-
novi doba tvorby povrchové vrstvy 15 minut. Po dalSim 7-mi
dennim skladovéani pri teploté 50 °C ¢ini doba tvorby po-

vrchové vrstvy 20 minut.



Prfriklad 10

Ptiklad 9 se opakuje, avsSak s tou zm&nou, Zze se misto
mleté kiidy oSetfené kyselinou stearovou pouzije stejné

mnozstvi mleté, neosetrené kridy.

Po jednodennim skladovani pfi teploté mistnosti se sta-
novi doba tvorby povrchové vrstvy 20 minut, po dal$im 7-mi
dennim skladovani pfi teploté 50 °C ¢ini doba tvorby po-

vrchové vrstvy 25 minut.
P#fiklad 11

P#iklad 9 se opakuje, avSak s tou zmé€nou, Ze se misto
73 g pyrogeni, hydrofilni kyseliny kfemicité se specifickym
povrchem 150 m2/g podle BET pfimisi jen 50 g a misto 200 g
mleté kridy oSetfené kyselinou stearovou se pouzije stejné
mnorstvi srazené kridy osSetfené kyselinou stearovou s po-

vrchem 19 mz/g.

Po jednodennim skladovéani pri teploté mistnosti se
stanovi doba tvorby povrchové vrstvy 15 minut, po dalsim
7-mi dennim skladovani pri teploté 50 °C ¢ini doba tvorby

povrchové vrstvy 25 minut.

P¥riklad 12

Postupuje se analogicky jako v prikladu 1. V nasledu-

jicim poradi se smisi

93,0 g a, omega-dihydroxypolydimethylsiloxanu podle prikladu
1,2 g alkoxylovaného esteru kyseliny fosforecné podle

pfikladu 1 a



19

3,5 g methyltrimethoxysilanu.

Méti se viskozita smési, byly naméreny nasledujici

hodnoty
po 1 hodiné 64 000 mPa.s
po 2 hodinach 64 400 mPa.s
po 3 hodinach 60 800 mPa.s

Pfikl1lad 13 (srovnavaci priklad)

Postupuje se analogicky jako v prikladu 1. V nasledu-
jicim poradi se smisi
95,3 g a,omega-dihydroxypolydimethylsiloxanu podle pfikladu 1
1,2 g di-2-ethylhexylfosfédtu (podle EP-A 763 557) a

3,5 g methyltrimethoxysilanu.

Méri se viskozita smési, byly naméfeny nasledujici

hodnoty
po 1 hodiné 32 000 mPa.s
po 2 hodinéach 12 000 mPa.s
po 3 hodinach 2 000 mPa.s

Di-2-ethylhexylfosfat depolymeruje organopolysiloxan

s koncovymi alkoxylovymi skupinami.
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PATENTOVE NAROKY

Zpisob vyroby organopolysiloxanu s koncovymi organyl-

oxylovymi skupinami,

vy

(A)

(B)

(©)

kde

a

znacujicdi s e t im , Ze se necha reagovat
organopolysiloxan s koncovymi OH-skupinami s

alkoxysilanem, ktery obsahuje nejméne tri alkoxylové

skupiny a/nebo jeho dil¢im hydrolyzatem v pfitomnosti
kyselého esteru kyseliny fosforecné obecného vzorce (1)

(HO) 40P (-0- [ (CRY),-01 [ (CRZ) 4] -L-M) (3_, (1)
znamena

hodnotu 1 nebo 2,

Rl a RrZ vodik, methylovy nebo hydroxylovy zbytek,

b a

C

d hodnotu 2 nebo 3,

celé c¢islo od 2 do 15,

hodnotu 0 nebo 1,

zbytek vybrany ze skupin -0-, -CO00-, -00C-, —CONR3-,
-NR*CO- a -CO-,

R4 vodik nebo alkylovy zbytek s 1 az 10 uhlikovymi
atomy a .

jednosytny uhlovodikovy zbytek s 1 az 20 uhlikovymi
atomy pripadné substituovany hydroxylovymi skupinami,
fluorem, chlorem, bromem, alkoxyalkylovymi skupinami s

1 az 10 uhlikovymi atomy nebo kyanovymi skupinami,
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s tim, Ze zbytky Rl a R? mohou na kazdém atomu uhliku nést

pouze jeden hydroxylovy zbytek.

2. Zplsob podle naroku 1,
vyznacujici s e t im, Ze se jako organopoly-
siloxan s koncovymi skupinami -OH (A) pouZije linearni

a,omega-dihydroxypoly(diorgano)siloxany obecného vzorce (II)
HO-[R,Si0] -H (11)
kde znamena

R jednosytné uhlovodikové zbytky s 1 az 8 uhlikovymi
atomy pripadné substituované fluorem, chlorem, bromem,
alkoxyalkylovymi skupinami s 1 az 4 uhlikovymi atomy

nebo kyanovymi skupinami a

m znamend takové hodnoty, které odpovidaji viskozité
organopolysiloxanu (A) s koncovymi OH- skupinami 0,05
az 1000 Pa.s.

3. Zpusob podle naroku 1 nebo 2,
vyznacujici s e t im , Ze alkoxysilany (B)

maji obecny vzorec (III)
ROuSi(OR®) , _p (I11)
kde znamena

R3 a R® jednosytné uhlovodikové zbytky s 1 az 13 uhlikovymi
atomy pripadné substituované fluorem, chlorem, bromem,
alkoxyalkylovymi skupinami s 1 az 4 uhlikovymi atomy

nebo kyanovymi skupinami a
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o hodnotu 0 nebo 1.

4. RTV-1-alkoxylové hmoty, které zahrnuji reakc¢ni produkt

vyrobeny podle nékterého z narokt 1 az 3, ktery jako pods-

tatnou slozku obsahuje organopolysiloxan s koncovymi alkoxy-
lovymi skupinami.
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