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fases de 4gua e 6leo de uma emulséo.



10

15

20

25

30

35

“COMPOSICOES DE DEMULSIFICADORES DE POLIORGANOSSILOXANO E
METODOS PARA PREPARAR AS MESMAS”

CAMPO DA INVENCAO

A invengédo refere-se demulsificadores de poliorganossiloxano de uso particular na
separagao de agua emulsionada em éleo.

FUNDAMENTOS

Agentes demulsificantes quebram emulsdes e/ou misturas de solutos polares, como
agua e solventes nao polares como o petroleo. Eles sdo usados em fluidos funcionais (tais
como, mas nao se limitando a, fluidos de remog¢éo de metais, graxas, ferrugem e fluidos de
oxidagao, oleos hidraulicos, 6leos para compressores, combustiveis e fluidos para transfor-
mador) para inibir a formagdo de emulsdes, quebrar emulsées que se desenvolveram, e
para inibir a corros&o.

Emulsdes e misturas podem ser separadas por varios meios, incluindo mecanicos,
térmicos e quimicos. A separagao mecanica de misturas geraimente pode resuitar na sepa-
ragdo pelo menos parcial da solugdo aquosa e/ou fases de 6leo que podem estar presentes
na mistura, mas quando estas fases estdo presentes na forma de uma emulsdo, separagéo
mecanica muitas vezes ndo consegue oferecer um conveniente grau de separagdo. Varios
métodos quimicos foram disponibilizados para a separagéo de misturas na fase emulsiona-
da, mas varias industrias exigem ainda niveis adicionais de separa¢ao que daqui para frente
ndo foram devidamente providos por meios quimicos convencionais.

Entre as suas utilizagdes industriais, demulsificantes sdo comumente utilizados pa-
ra desidratar e dessalgar 6leo bruto durante a extragdo ou refinamento. Normalmente, du-
rante a produgdo de éleo bruto, a dgua fica emulsionada a ele para dar uma emulsdo de
agua em 6leo. Esta emulsdo de agua em de 6leo da origem a varios problemas a jusante;
corrosdo durante os processos de refinaria e maior exigéncia de energia para bombear a
emulsdo mais viscosa, sdo sO para citar alguns. Assim, demulsificantes sdo amplamente
utilizados em aplicagdes de campo de petréleo para quebrar a 4gua em emulsdes de 6leo
bruto.

Outros usos industriais incluem sistemas hidraulicos em que os demulsificantes de-
vem ser eficazes em altas temperaturas, frequentemente acima de 300 °C. A falha de um
demulsificante em um sistema hidraulico pode levar a uma falha catastréfica. Demulsifican-
tes também sédo frequentemente colocados em uso em sistemas hidraulicos para prevenir a
corrosdo. No mecanismo de inibicdo de corroséo presumido, o demulsificante adsorve sobre
a superficie do metal formando um filme protetor contra solutos polares.

Demulsificantes sdo conhecidos na técnica e, normalmente, compreendem misturas
de produtos quimicos de superficie ativa e o espectro de compostos utilizaveis foi ampliado

especialmente devido a introdug¢éo de determinados compostos de silicone organico para a
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quebra de emulsdes de petrdleo. No entanto, apesar do grande nimero de demulsificantes
disponiveis no mercado, ndo é possivel quebrar todas as emulsdes de petréleo/agua que
ocorrem rapidamente, de forma segura e eficiente e com pequenas quantidades de produtos
de adigao.

Ha ainda a necessidade de demulsificantes capazes de quebrar e/ou separar tais
emuisdes de forma mais eficaz.

SUMARIO DA INVENCAQ

Estes e outros objetivos foram alcangados, fornecendo um método para a separa-
cdo de emulsdes de 6leo e agua, o método compreendendo incorporar uma quantidade efi-
caz de demulsificante de pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano em uma
emulsdo compreendendo uma fase oleosa e uma fase aquosa, o demulsificador de polior-
ganossiloxano tendo uma estrutura molecular compreendendo uma cadeia principal de po-
lissiloxano de pelo menos duas unidades de siloxano covalentemente ligado a (i) um ou
mais grupos 6xido de alquileno compreendendo uma ou mais unidades de oxido de alquile-
no independentemente tendo 1 a 6 atomos de carbono, (ii) um ou mais grupos pendentes
tendo a féormula (CH,)B onde r equivale a 0 a 30 e B é um radical arila, e, opcionaimente
(iii) um ou mais grupos alquila pendentes com até 40 atomos de carbono.

Em um outro aspecto, a invengado se refere a uma composigdo que compreende:

a) uma quantidade eficaz de demuisificante de pelo menos um demulsificador de
poliorganossiloxano tendo uma estrutura molecular compreendendo uma cadeia principal de
polissiloxano de pelo menos duas unidades de siloxano covalentemente ligado a (i) um ou
mais grupos 6xido de alquileno compreendendo uma ou mais unidades de Oxido de alquile-
no pendente, independentemente tendo 1 a 6 atomos de carbono, (ii) um ou mais grupos
pendentes tendo a férmula (CHx)B onde r equivale a 0 a 30 e B é um radical arila, e, opcio-
nalmente (iii) um ou mais grupos alquila pendentes com até quarenta atomos de carbono;

b) uma fase aquosa e

c) uma fase oleosa.

A presente invengdo vantajosamente proporciona um método para demulsificar
emulsbes utilizando pelo menos um poliorganossiloxano tendo uma estrutura molecular
compreendendo uma cadeia principal de polissiloxano com um ou mais grupos de 6xido de
alquileno pendente, um ou mais grupos pendentes tendo a férmula (C;H,)B onde r é igual 0
a 30 e B é um radical arila e, opcionalmente, um ou mais grupos alquila com até quarenta
atomos de carbono. O método de demulsificagdo divulgado aqui € capaz de melhorar a se-
paragdo de componentes em emulsdes estabilizadas ao mesmo tempo sendo rentavel e
pratica em uma variedade de operagdes industriais.

DESCRIGCAO DETALHADA DA INVENCAQ

Em um aspecto, a invengéo é direcionada a um método para separar os componen-
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tes de uma emulsdo compreendendo uma fase oleosa e uma fase aquosa. O método com-
preende a incorporagdo de uma quantidade eficaz de demulsificante de um demuisificador
de poliorganossiloxano na emulsdo para separar a fase oleosa da fase aquosa.

A emulsdo pode ser, por exemplo, uma emulsdo agua em 6leo ou 6leo em agua. As
emulsdes particularmente aqui consideradas sdo aquelas em que o componente emulsifica-
do esta na forma de goticulas com tamanhos de gota na faixa de cerca de 0,1 microns até
200 microns, mais tipicamente cerca de 100-100 microns. O componente emulsificado pode
ser ndo estabilizado, mas & geralmente mais estabilizado por uma quantidade de estabiliza-
cdo de um surfactante e/ou sélido de particulado disperso.

A fase aquosa pode ser uma fase de agua emulsionada em uma fase oleosa conti-
nua (isto €, emulsdo de dgua em 6leo), ou uma fase aquosa continua contendo uma fase
oleosa emulsionada. Em ambos os casos, a fase aquosa pode ser essencialmente, agua
pura, ou, alternativamente, a dgua com quantidades variadas de materiais sélidos (particu-
lado), sal ou outros produtos quimicos.

A fase oleosa pode ser uma fase oleosa emuisionada em uma fase aquosa conti-
nua (isto &, uma emulsao de 6leo em agua) ou uma fase oleosa continua contendo uma fase
de agua emulsionada. Em ambos os casos, a fase oleosa é qualquer fase hidrofébica subs-
tancialmente insolivel com a fase aquosa. Por exemplo, a fase oleosa pode ser composta
por uma ou mais substincias hidrofébicas, normalmente liquidas, que individualmente ou
em combinacgéo, principalmente insolGveis com a fase aquosa. Tais substancias hidrofébicas
podem ser, por exemplo, lineares ou ramificadas ciclicas ou aciclicas, saturadas ou insatu-
radas, alifaticas ou aromaticas. Os hidrocarbonetos normalmente contém, pelo menos, seis
atomos de carbono e podem ser insubstituidos ou, alternativamente, substituidos por um ou
mais heteroatomos (por exemplo, grupos hidroxila, amino, carboxila, amida, anidrido, éster,
éter), enquanto os hidrocarbonetos permanecem essencialmente insoliveis com a fase a-
quosa.

Alguns exemplos de fases oleosas incluem, hidrocarbonetos C,-Csy halogenados ou
ndo halogenados, € mais particularmente, etenos halogenados ou n&o halogenados, butadi-
enos, pentanos, hexanos, heptanos, octanos, benzeno, tolueno, etilbenzenos, xileno, nafta-
leno, cresois, nafta, gorduras, 6leos lubrificantes, petréleo, gasolina, éleo bruto, éleos com-
bustiveis, combustiveis para jatos, 6leos para aquecimento, éleos de limpeza, 6leos vege-
tais, 6leos minerais e derivados do alcatrdo ou betume.

Sera entendido aqui que os termos poliorganossiloxano e organopolissiloxano sdo
intercambiaveis entre si. Também sera entendido que as estruturas de poliorganossiloxano
da presente invengao irdo presumir distribuigdes aleatérias dos diferentes blocos de cons-
trugdo no mesmo (isto é, unidades M, D, T e Q), e uma distribui¢éo de grupos (por exemplo,
oxido de alquileno, alquila e arila) entre as unidades M, D, T e Q para prover composi¢ao
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médias conhecidas na técnica.

Outros exemplos do que os de trabalho ou quando indicado em contrario, todos os
nimeros que expressam quantidades de materiais, condigdes de reagdo, tempo de duragéo,
propriedades quantificadas dos materiais, e assim por diante, declarados na especificagdo e
reivindicagdes devem ser entendidos como sendo modificados em todas as ocorréncias pelo
termo "cerca de".

Também sera entendido que toda a faixa numérica recitada aqui pretende abranger
todas as subfaixas dentro dessa faixa e qualquer combinagédo de varios terminais de tais
faixas ou subfaixas.

Sera adicionalmente entendido que qualquer composto, material ou substancia que
é expressa ou implicitamente divulgada na especificagdo e/ou recitada em uma reivindica-
¢8o como pertencentes a um grupo de compostos, materiais ou substancias de forma estru-
tural, composicional e/ou funcional, inclui representantes individuais do grupo e todas as
suas combinagdes.

O demulsificador de poliorganossiloxano tem uma estrutura molecular compreen-
dendo uma cadeia principal de polissiloxano de pelo menos duas unidades de siloxano co-
valentemente ligado a (i) um ou mais grupos 6xido de alquileno, e (ii)) um ou mais grupos
funcionais arila e (iii) opcionalmente um ou mais grupos alquila com até quarenta atomos de
carbono.

A cadeia principal de polissiloxano do demulsificador de poliorganossiloxano pode
ser linear, ramificada, ou estrutura polimérica reticulada de ligagdes -Si-O-(siléxi), e pode
incluir duas ou mais de uma combinac¢do de grupos M, D, T, e Q, onde, como é conhecido
na técnica, um grupo M representa um grupo monofuncional de formula R®SiO./,, um grupo
D representa um grupo bifuncional da formula R®SiO,;,, um grupo T representa um grupo
trifuncional da férmula RSiO3,, € um grupo Q representa um grupo tetrafuncional da férmula
SiO4». Alguns exemplos de classes de estruturas principais de polissiloxano incluem as
clésses de polissiloxanos MM, MDM, TD, MT, MDT, MDTQ, MQ, MDQ e MTQ e suas com-
binagdes.

O namero de unidades de siloxano na estrutura de polissiloxano pode ser duas (por
exemplo, MM), mas geralmente é pelo menos trés ou mais. Em uma modalidade, o nimero
de unidades de siloxano é pelo menos trés e inferior ou equivale a cerca de 500. Em outra
modalidade, o nimero de unidades de siloxano € inferior a 200. Por exemplo, para um tipo
MD,M de cadeia principal de polissiloxano, n pode ser 0, 1 ou um namero até cerca de 500,
ou, alternativamente, um nimero nio superior a 198.

Normalmente, os grupos R na coluna vertebral polissiloxano sdo independentemen-
te selecionados de hidrogénio (H), halogénio, e lineares ou ramificados, ciclicos ou aciclicos,
saturados ou insaturados grupos de hidrocarbonetos contendo um a vinte atomos de carbo-
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no e, opcionalmente, heteroatomo-substituidos com um ou mais oxigénio e/ou atomos de
nitrogénio. Alguns exemplos de grupos de hidrocarbonetos adequados para R incluir metil,
etil, n-propila, isopropila, n-butila, isobutila, sec-butila, t-butila, n-pentila, isopentila, neopenti-
la, n-hexila, n-octila, isooctila, n-hexenila, vinila, alila, butenila, butadienila, ciclopropano,
ciclobutila, ciclopentila, ciclohexila, ciclohexenila, fenila, grupos fenila alquilados, hidroxila,
metdxi, etdxi, isopropdxi, n-butiléxi, t-butildxi, isobutildxi, n-pentdxi, neopentdxi, n-hexoxi, n-
hept6xi, n-octéxi, fendxi, vinildxi, aliléxi, grupos 2-metoxietdxi, 2-etoxietéxi, 2-aminoetdxi,
metilamino, dimetilamino, benzilamino, etanolamino e dietanolamino.

Os grupos R sdo mais tipicamente grupos hidrocarbonetos, hidroxila ou grupos al-
c6xi contendo um a trinta atomos de carbono, e ainda mais tipicamente grupos metila, etila,
metdxi, etdxi, ou hidroxila. Um ou mais grupos R da cadeia principal de polissiloxano s&o
necessariamente recolocados ou substituidos por um ou mais grupos 6xido de alquileno e
um ou mais grupos alquila e/ou arila, de acordo com a estrutura molecular do demulsificador
de poliorganossiloxano descrito acima.

Os um ou mais grupos de éxido de alquileno covalentemente ligado a cadeia princi-
pal de polissiloxano compreendem um ou mais unidades de éxido de alquileno. Mais tipica-
mente, cada grupo de 6xido de alquileno compreende pelo menos um e até cerca de 100
unidades de 6xido de alquileno. Cada unidade de 6xido de alquileno independentemente
contém 1 a 6 atomos de carbono. Alguns exemplos de unidades de 0xido de alquileno inclu-
em unidades de metilenodxi (-OCH,), etilenodxi (-OCH,CH,), propilenodxi (-OCH(CH3)CHy),
trimetilenodxi  (-OCH,CH,CH,), butilenoéxi (por exemplo, -OCH,CH,CH,CH,-, -
OCH(CHj3)CH,CH,- ou -OCH(CH3)CH(CH;)-) e pentametilenodxi (-OCH,CH,CH,CH,CH,).

Em uma modalidade, o grupo de 6xido de alquileno contém apenas um tipo de uni-
dade de éxido de alquileno. Por exemplo, o grupo de éxido de alquileno pode ser um éxido
de polimetileno, 6xido de polietileno, 6xido de polipropileno ou éxido de butileno.

Em outra modalidade, o grupo de éxido de alquileno contém pelo menos dois tipos
diferentes de unidades de 6xido de alquileno. Por exemplo, o grupo de 6xido de alquileno
pode ser um copolimero tendo dois, trés ou quatro tipos diferentes de unidades de éxido de
alquileno selecionados a partir de unidades de 6xido de metileno (MO), 6xido de etileno
(EO), 6xido de propileno (PO) e 6xido de butileno (BO). Os copolimeros podem ser copoli-
meros de blocos, aleatério, ou copolimeros de enxerto. Alguns exemplos de copolimeros de
bloco incluem tipos de polimeros EO-MO, EO-PO, EO-BO, MO-BO, EO-MO-EO, EO-PO-
EO, PO-EO-PO e EO-PO-BO em que cada MO, EO, PO e BO nos exemplos acima repre-
senta um bloco de uma ou mais unidades de 6xido de alquileno indicado. De acordo com
outra modalidade da inveng&o, mais de um tipo de poliéter pode ser provido na molécula
(isto €, hidrossililagdo com misturas de poliéter), por exemplo, todos os poliéter EO e um

poliéter de todos PO no mesmo componente.




10

15

20

Em uma modalidade, o grupo de éxido de alquileno é ligado a cadeia principal de
polissiloxano diretamente, isto &, através de uma ligagdo de oxigénio silicio. Em outra moda-
lidade, o grupo de 6xido de alquileno é ligado a cadeia principal de polissiloxano indireta-
mente através de um ligante X, que liga um atomo de silicio da cadeia principal de polissilo-
xano grupo 6xido de alquileno.

O grupo de ligagédo X é tipicamente um grupo alquileno (-C,H,y), onde v é 1 ou um
niimero inteiro maior. Mais tipicamente, X € um grupo de ligagao de alquileno onde vé 1 a 6,
por exemplo, metileno (-CH,-), dimetileno (-CH,CH,-), ou trimetileno (-CH,CH,CH,). O ligan-
te X também pode ser ramificado como em C(CH3)2, -CH,CH(CH;3;)CH,- ou -
CH,C(CH3)2CH,. O ligante X também pode ser eterificado, como em [(-CHy-)u-O-(-CHz-)v]w,
onde u e v sdo independentemente 0, 1 ou um inteiro maior, € w € um ou numero inteiro
maior.

Os grupos funcionais alquila e/ou arila sdo covalentemente ligados a cadeia princi-
pal de polissiloxano. Os grupos funcionais alquila e/ou arila podem ser covalentemente liga-
dos diretamente a um ou mais atomos de silicio da cadeia principal de polissiloxano ou, al-
ternativamente, indiretamente através de um ligante, tal como X, como descrito acima.

De acordo com uma modalidade da invengdo, um método para separar emulsdes
de 6leo em agua, o método compreendendo incorporar uma quantidade eficaz de demulsifi-
cante de pelo menos um poliorganossiloxano em uma emulsdo compreendendo uma fase
oleosa e uma fase aquosa, o demulsificador de poliorganossiloxano de acordo com a formu-
la:

M', M3 M3, M% D' D% D, D% T' T T% T Qm
Em que
M'=R'R’™R*Si0) |
M? =R‘R°R®SiO1
M* =R'R®R’Si012
M*=R'"R"'R'%Si0,
D' =R"R'Si0z
D?=R"R'%5i0;,
D? =R'""R"!Si0,n
D* = R"*R?°Si0,1,
T' =RSiOs
T? =R*’SiOsn
T’ =R*Si0s
T* = R¥Si0s
Q=Si04n
e, R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR?%, R?,
R*R% R® RE R°, R"™ R'" R R™ R? sio grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbo-




10

15

20

25

no, R*, R', R% s30: (CpHan)-O-((C2H40)0-(C3Hs0)~(C4HsO)q-R*, n equivale a 0 a 6, o equi-
vale a 0 a 100, p equivale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + q 2 1; R’, R",
R s3do grupos alquila ramificados, lineares ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo 4 a
36 atomos de carbono, R'°, R'®, R** sdo grupos arila tendo a férmula geral (CH,,)B em que r
equivale a 0 a 30 e B é um radical arila, R"", R"?, R® s&o grupos arila tendo a férmula geral
(CH2)B, em que r equivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbo-
no; R? & um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono e R* & um hidrogénio ou um
grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, em que os subscritos a, b, ¢, d, e, f, g, h, i,
i, k, 1, m s&do zero ou inteiros positivos para as moléculas sujeitas as seguintes limitagées: 3
<a+b+c+d+e+f+g+h+i+j+k+1+m=<500,b+f+j21,c+g+k20,d+1hzle
(a+b+c+d)equivalea2 +i+j+k+|+2m.

Em uma modalidade especifica da invengéo, o demulsificador de poliorganossilo-
xano de acordo com a formula em acima identificada em que R' é CHs, OH ou OCH;, R?, R®
R’ R%, R®, R%, R, R™, R'®, R", R* sdo CHj;, e R", R'?, R® sdo CH.

Em uma modalidade especifica da invengédo: R' é CHs, OH ou OCH;, R%, R® R%, RS,
R® R?, R R" R, R R? sso CHs;, R? ¢ arila tendo a formula (CH,)B e R", R sdo ou
CH; ou arila tendo a formula (CH2)B, com condigdo de que o poliorganossiloxano contém
difenila, R" e R s&o C¢Hs.

De acordo com outra modalidade especifica da invengdo, o demulsificante € um po-
liorganossiloxano linear de acordo com a féormula:

Mla Mzb Msc M4d Dle Dzr D3g D4h

Em que

M'=R'R?R’SiOp,

M? = R*R’R%Si01

M® =R’R*R’Si01/,

M4 = RloRl IRIZSiOUZ

D' =R13R'4Si02/2

D? =R""R'®S8i0,

D =R'"R'%SiO

D* = R"*R*SiOz,

e R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR%, R? R®
R5, R®, R® R R™ R' R'® R'"s3o grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, R* e
R'® 580 (CnHzn)-O-((C2H40)e~(C3Hs0),-(C4Hs0)e-R?; n equivale a 0 a 6, o equivale a 100, p
equivale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde 0 + p + g =2 1, R” e R s&o grupos alquila
lineares, ramificados ou ciclicos, saturados e insaturados tendo 4 a 36 atomos de carbono;
R'® e R" sao grupos arila tendo a férmula geral (CHx)B em que r equivale a0a 30 e B é

um radical arila; R"", R'2, R sdo grupos arila tendo a formula geral (C;Hx)B, em que r equi-



vale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 4tomos de carbono; R* é um grupo alqui-
la tendo de 1 a 12 atomos de carbono e R?® é um hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1
a 12 atomos de carbono, 3sa+b+c+d+e+f+g+h+i+j+k+1+m=<500,b+f21,c

+g20,d+h =1, e amais b maus c mais d equivale a 2.
De acordo com uma modalidade especifica da inveng¢do, o demulsificante € um po-

liorganossiloxano de acordo com a estrutura:

/Sl*\\o Sli\\o SL\ f\>/\\
(.

0 N

\

Z

Em que X equivale a 1 a 498, L equivale a 1 a 300, K equivale a 0 a 300, J equivale
a 1 a 300, M equivale a 0 a 100, N equivale a 0 a 100, e O equivale a 2 a 33 € Z é um hidro-

génio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono.
De acordo com ainda outra modalidade da invencdo o demulsificante é um polior-

ganossiloxano ramificado de acordo com a férmula:
M', D'. D4 D’, D% T! T3 T T4 Qn
Em que
M' =R'R’R*SiO));
D' =R"R"Si0,;
D? =R"*R'$Si0,,,
D’ =R'R'"*Si0,,
D* = R¥R¥Si0,,,
=R%'SiOsp
=R¥Si0;

T’ = R¥SiOsp

T = R¥SiOs

Q=Si O

e R' & um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR®, R?, R?
R™, R R', R'®, R? s3o grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, R, R* s3o:
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(CoHan)-0-((C2H40)o-(C3sHs0),-(C4Hs0)q-R?, N equivale a 0 a 6, o equivale a 0 a 100, p equi-
vale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + q = 1, R"” e R® s&o grupos alquila
lineares, ramificados ou ciclicos, saturados e insaturados tendo 4 a 36 atomos de carbono;
R e R* s3o grupos arila tendo a férmula geral (CH,) B em que requivale a0 a 30 e B é
um radical arila; R® é um grupo arila tendo a férmula geral (C,H,,)B, em que r equivale a0 a
30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono; R*® é um grupo alquila tendo de
1 a 12 4tomos de carbono e R%* é um hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 ato-
mos de carbono, i+j+k+1+m>0,a=2+i+j+k+1+2m,3sa+e+f+g+h+i+j+k
+1m=<500,f+j21,g+k=20,h+121.

De acordo com ainda outra modalidade especifica da invengéo, o demulsificante é
um poliorganossiloxano linear de acordo com a férmula:

M!'D'.D*D% D% M'

Em que

M' =R'R’R’SiOy
D' =R"“R"Si0z
D? =R"R'$Si0,p .
D’ =R'"R'®Si0,1
D* =R"R¥Si0z,.

e, R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 4tomos de carbono, um OH ou OR?, R?,
R® R", R™, R, R" sao grupos alquila tendo de 1 a 12 a4tomos de carbono; R'® é (C,Hz,)-O-
(C2H40)o(C3Hs0)p(C4Hs0),-R* n equivale a 0 a 6, o equivale a 0 a 100, p equivale a 0 a 100
e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + g = | ; R" & grupos alquila lineares, ramificados ou
ciclicos, saturados ou insaturados tendo 4 a 36 atomos de carbono e R' é um grupo arila
tendo a formula geral (CHx)B em que r equivale a 0 a 30 e B é um radical arila; R?® é um
grupo arila tendo a féormula geral (CH,)B, em que r igual 0 a 30 ou um grupo alquila tendo
de 1 a 12 atomos de carbono; R é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono e
R% & um hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 4tomos de carbono, 1se+f+g +
h<498,f21,g20ehz21.

Em uma modalidade especifica da invengdo, o demulsificador de poliorganossilo-
xano de acordo com a férmula identificada acima em que R' é CH3, OH ou OCH;, R?, R* R™,
R" R', R'" sg0 CH; e R*® é CHs.

Em uma modalidade especifica da invengdo: R' é CH;, OH ou OCHs, R?, R® R,
R™ R' R' sdo CH;, R® é arila tendo a férmula (CH)B, com a ressalva de que o polior-
ganossiloxano contém R'® e R® s&o difenil CgHs.

O demulsificador de poliorganossiloxano descrito acima é incorporado a emulséo
em uma quantidade eficaz de demulsificante. A quantidade eficaz de demuisificante € uma

quantidade que causa a demulsificagdo pelo menos parcial, isto é, separagéo pelo menos
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parcial das fases de dleo e dgua da emuls&o quando utilizada sozinha ou com outro agente
demulsificante. Em modalidades particulares, a quantidade eficaz de demuisificante &, por
exemplo, uma concentracdo na faixa de cerca de 0.1-10,000 ppm, isto &, cerca 0.5-1,000
ppm, ou cerca de 5 - 500 ppm.

O demuisificador de poliorganossiloxano acima descrito pode, opcionalmente, ser
acompanhado por um ou mais de qualquer um dos demulsificantes orgénicos bem conheci-
dos comumente usados na técnica. Algumas classes de tais demulsificantes orgénicos co-
mumente usados incluem grupo hidrocarboneto contendo acido sulfénico (por exemplo, aci-
do dodecilbenzeno sulfénico), acidos carboxilicos (por exemplo, acidos graxos), acidos tio-
carboxilico (por exemplo, dioctilsuifossuccinato de sédio, DOSS), ésteres de acido carboxili-
co (por exemplo, ésteres de acidos graxos, ésteres de adipato, ésteres de tenofovir, e os
seus homodlogos de triol) acidos fosfinico, suifatos (por exemplo, lauril sulfato) e fosfatos;
polimeros ou copolimeros de 6xido de alquileno e seus ésteres (por exemplo, os copolime-
ros de 6xido de etileno — 6xido de propileno e/ou sua combinagdo com resinas de formaldei-
do ou di- ou poli-aminas); resinas fendlicas funcionalizadas com éxido de alquileno (por e-
xemplo, metileno ligado a butil-, octil-, ou nonilfenol tendo funcionalizagédo de copolimero
PO-EO de grupos fendlicos, ver, por exemplo, Patentes U.S 2,499,368, 2,499,370,
2,524,889 e 2,560,333), resinas epodxi (por exemplo, os derivados da reagéo de diglicidil bis-
fenol A com um alquileno glicol); diep6xidos; 6xidos de alquileno de amina (isto é, 6xido de
alquileno derivatizados de aminas, por exemplo, amida graxa oxialquilada e derivados de
aminas graxas descrito em Patente U.S No. 5,421,993 ou publicagdo U.S. No.
2005/0080221 (No. de série 684250)); alcoxilados de poliimina (ver, por exemplo, Patente
U.S. n° 3,907,701 e 4,387,028); poliéter de aminas (por exemplo, copolimeros EO, PO, e
EO/PO condensado com aminas graxas alcoxiladas e um acido dicarboxilico); tensoativos
catiénicos (por exemplo, com base em aminas quaternarias ou aminas quaternarias etoxila-
das, ver, por exemplo, Patente U.S. n © 3,974,220 e 4,451,671); bis-amidas (ver, por exem-
plo, aquelas divulgadas em Patente U.S. No. 4,536,339) e polimerbs a base de silicone ou
copolimeros faltando uma combinagdo de um ou mais grupos de 6xido de alquileno € um ou
mais grupos contendo oxirano e/ou contendo oxetano (por exemplo, polieteres de silicone
como divulgado em Patente U.S. n © 4,596,653 e terpolimeros de poliéter de alquilsilicone
conforme divulgado na Patente U.S. No. 5,004,559) e seus sais.

Quando o demulsificante organico é incluido, a relagdo de peso do demulsificador
de poliorganossiloxano (tanto as estruturas desta invencdo sozinhas ou em combinacéo
com outros silicones, que ndo fazem parte dessa invengédo) para o demulsificante organico é
geraimente na faixa de cerca de 100:1 a cerca de 1:1000, mais tipicamente na faixa de cer-
ca de 5:1 a cerca de 1:200.

A incorporag¢do do demuisificante pode ser alcangada por qualquer método conhe-
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cido na técnica de integralmente misturar o demulsificante com a emulsdo. O processo de
mistura pode usar, por exemplo, misturadores tipo misturadores de alta velocidade, ou mis-
turadores ou agitadores. A temperatura pode ndo ser ajustada dentro dos limites de tempe-
ratura ambiente (20 a 30 °C), ou ajustada, se necessario, por exemplo, a 40-1 50 °C por uma
quantidade adequada de tempo.

De acordo com outra modalidade, quando o demulsificador de poliorganossiloxano
da invengéo é usado sozinho ou acompanhado por silicone adicional e/ou demulsificantes
organicos, ele pode ser como uma mistura, solugédo, uma disperséo, isto &€, uma emulséo de
6leo em agua ou de agua em 6leo ou microemuls&o.

Em um outro aspecto, a inveng&o & direcionada a uma composi¢gdo que compreen-
de a quantidade eficaz de demulsificante de demulsificador de poliorganossiloxano, acima
descrito, e os componentes da emulsdo em que o demulsificador de poliorganossiloxano foi
incorporado. Por exemplo, a composi¢do pode incluir demulsificador de poliorganossiloxano,
uma fase aquosa e uma fase oleosa.

De acordo com outra modalidade, um preenchedor sélido (por exempio, lama de
perfuracdo e outros podem ser incluidos na composi¢cdo ou método descrito acima para e-
mulsdes de ruptura. Por "preenchedores sélidos" entende-se materiais sélidos sob a forma
de particulas, que é adicionado intencionalmente a uma emulsédo ou pelo menos a uma das
fases liqguidas da emulsdo, a fim de preencher uma lacuna ou modificar as propriedades da
emulsdo. Também contemplados, no d&mbito da invengédo, sdo essas quantidades residuais
ou restos de solidos que correspondem as quantidades normalmente encontradas apés a
remogao substancial de sélidos, por exemplo, filtragdo. Tais quantidades residuais ou restos
podem permanecer e ndo fornecem nenhuma func¢éo para a composigéo.

Um método de produgdo de componentes (a), isto €, o demulsificador de poliorga-
nossiloxano da presente invengéo consiste em reagir uma molécula da seguinte formula:

M", M', D" D"\ D% T, T'\ Qm

em que:

M, D", T", sdo os precursores de hidreto para as unidades estruturais M, De T
na composigdo da presente invengdo, e D*, é silicone-difenil (CsCs),SiOz2, em que as defi-
nigdes e relagdes sdo consistentes com aquelas definidas acima, sob condi¢des de hidrossi-
lilagéo, com:

1. um poliéxido de aiquileno olefinicamente modificado; tal como aliloxipolietilenegli-
col ou metaliloxipoliéxido de alquileno, os quais sdo incorporados aqui como exemplos, e
nédo estabelecidos para limitar outros possiveis componentes de 6xido de alquileno olefini-
camente modificado. Como aqui utilizada a frase “poliéxido de alquileno olefinicamente mo-
dificado" é definido como uma molécula que possui um ou mais grupos 6xido de alquileno

contendo uma ou mais ligagdes duplas de carbono-carbono, terminais ou pendentes. O poli-
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éter € um polidxido de alquileno olefinicamente modificado (a seguir designado "poliéter”) &
descrito pela férmula geral:

CH,= CHRY)(R**):0-(C2H40)o-(C3Hg0),-(CsHzO)-R?

onde; R? é H ou metila; R® é um radical alquila bivalente de 1 a 6 carbonos, onde
o subscrito pode ser 0 ou 1. Quando o poliéter € composto de grupos oxidéxido de alquileno
misturado (isto €, oxietileno, oxipropileno e oxibutileno) As unidades podem ser bloqueadas
ou aleatoriamente distribuidas. Um versado na técnica ira entender as vantagens da utiliza-
¢do de uma configuracdo bloqueada ou aleatéria. Exemplos de configurages bloqueadas
sdo: -(oxietileno),(oxipropileno)y-; -(oxibutileno).(oxietileno),-; e -
(oxipropileno),(oxietileno),(oxibutileno).-.

Exemplos de poliéter sdo apresentados a seguir, mas ndo limitados a:

CH; = CHCH,0 (CH,CH,0);H; CH, = CHCH,O(CH,CH,0)sCH3;

CH, = CHCH,0 (CH,CH,0)4CH,CH(CH3)O)sH;

CH, = CHO(CH,CH,0)5(CH,CH(CH3)O)sH;

CH2 = C(CH;)CH,O(CH,CH,0),(CH,CH(CH3)O)5(=0)CHj,

CH, = CHCH,0 (CH,CH,0); (CH,CH(CH3)O),(CH,CH(CH,CH3)O).H;

2. um aromatico olefinicamente modificado:

Como usado aqui a frase "aromatico olefinicamente modificado” é definido como
uma molécula que possui um ou mais grupos arila contendo uma ou mais ligagées duplas
de carbono-carbono, terminais ou pendentes, conforme descrito pela férmula geral:

CH, = CH-B,,

onde, B4 é um radical arila monovalente, e,

3. opcionalmente, alquila olefinicamente modificada: como usada aqui a frase "al-
quila olefinicamente modificada" é definida como uma molécula que possui um ou mais gru-
pos alquila contendo um ou mais liga¢gdes duplas de carbono-carbono, terminais ou penden-
tes, conforme descrito pela férmula geral:

CH, = CH-R®

onde; R?® é um radical alquila monovalente tendo de 1 a 10 4tomos de carbono ou

Catalisadores de metais preciosos apropriados para preparar siloxanos organicos
substituidos também s&do bem conhecidos na técnica e compreendem complexos de rédio,
ruténio, paladio, 6smio, iridio, e/ou platina. Muitos tipos de catalisadores de platina para esta
reacao de adi¢do de olefinas SiH s&o conhecidos e catalisadores de platina podem ser usa-
dos para gerar as composigdes da presente invengdo. O composto de platina pode ser sele-
cionado daqueles que tém a férmula (PtCl,Olefna) e H(PtCl;Olefina), conforme descrito na
Patente U.S. N ° 3,159,601, incorporada por referéncia. Um material contendo platina adi-
cional pode ser um complexo de acido cloroplatinico com até 2 moles por grama de platina
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de um membro selecionado da classe consistindo em alcoois, éteres, aldeidos e suas mistu-
ras, conforme descrito na Patente U.S. No. 3,220,972 incorporada por referéncia. No entan-
to, outro grupo de platina contendo materiais Uteis nesta presente invengéo é descrito na
Patente U.S. N © 3,715,334, 3,775,452 e 3,814,730 (Karstedt). Fundamento adicional sobre
a técnica pode ser encontrado em J.L Spier, "Homogeneous Catalysis of HydrOSilation by
Transition Metals", em Advances in Organometallic Chemistry, volume 17, paginas 407 a
447, F.G.A Stone and R. West editors, publicado pela Academic Press (New York, 1979).
Aqueles versados na técnica podem determinar uma quantidade eficaz de catalisador de
platina. Geralmente uma quantidade eficaz varia de cerca de 0,1 a 50 partes por milhdo da
composicdo de siloxano organomodificado total.

Os seguintes exemplos mostram que as propriedades demulsificantes dos copoli-
meros de poliorganossiloxano, que devem ser utilizados em conformidade com a invengéo,
sdo superiores as conhecidas da técnica, os exemplos sendo dados a titulo de ilustragéo, e

nao por meio de limitagdo.

Exemplo 1
Preparagao de fluido de Polimetilhidrogeno-co-dimetilsiloxano
(CH3)3Si(OSi(CH;).)75(OSi(H)(CH;))3s0Si(CH3)s com a férmula média

(CH3)3Si(OSi(CHs)2)75(OSi(H)(CH3))360Si(CH3); foi preparado por polimerizagéo de polimeti-
Ihidrogenossiloxano de abertura de anel catalisado por acido com a férmula media
(CH3)3Si(OSi(H)(CH3))360Si(CH3); e octametilciclotetrassiloxano (D4, da Momentive Perfor-
mance Materials, Wilton, CT), na presenca de Tulison TP63, uma resina de troca ibnica aci-
da (IER, de Thermax Ltd, india). A reacdo foi realizada pela mistura de 216g de
(CH3),Si(OSi(H)(CHs3))360Si(CH3)s, 555g de D, e 7,5 g de IER a 60 °C por 24 horas em um
baldo de fundo redondo equipado com um condensador . Ao final da rea¢éo o |ER foi filtrado
e a fragdo final ndo volatil no copolimero resultante foi encontrada como sendo 92%. A es-
trutura média foi determinada por *Si-RMN.

Exemplo 2

Preparagéo de fluido de Polimetilhidrogeno-co-dimetilsiloxano
(CH3)3Si(OSi(CH3)2)75(OSi(H)(CH3))1330Si(CHs)s com a férmula média
(CH3)3Si(OSi(CHa3)2)75(OSi(H)Y CH3))13.30Si(CHs)s foi preparado por polimerizagdo de abertura
de anel catalisado por acido de hexametilssiloxano (MM, da Sigma Aldrich, E.U.A.) polimeti-
lhidrogenossiloxano com a férmula média (CH3);Si(OSi(H)(CH3)):60Si(CHs)s (da Momentive
Performance Materials, Wilton, CT) e D4, na presenca de Tulison TP63 IER. A reagéo foi
realizada através da mistura de 10,2 de MM, 216g de (CHj3);Si(OSi(H)(CH;))3s0Si(CHj3)s,
555g de D, e 7,5 g de IER, a 50 °C por 24 horas em uma bal&o de fundo redondo equipado
com um condensador. Ao final da reagdo o IER foi filtrado e a fragdo final ndo volatil no co-

polimero resultante foi encontrada como sendo 90%. A estrutura média foi determinada por
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»Si-RMN-

Exemplo 3

Preparagdo de  terpolimero Polimetilhidrogeno-co-dimetil-codifenilsiloxano
(CH3)3Si(OSi(CH;3)o( OSi(CeHs)2)2(OSi(H)(CH3))1330Si(CHz)s  com  a  féormula  média
(CH3)3Si(OSi(CH3),)( OSi(CeHs)2)2( OSi(H)(CH3))13,30Si(CHs)s foi preparado por polimeriza-
¢do de abertura de anel catalisado por acido de polidimentil-co-difenilsiloxano com a férmula
média (CHj3)3Si(OSi(CH;).)2(0Si(CsHs).).0Si(CHs); (de Momentive Performance Materiais,
Wilton, CT) e tetrametilciclo tetrassiloxano (D",) de Gelest, Tullytown, PA), na presenga de
Tulison TP63 IER. A reagdo foi realizada misturando 46.6g de polidimentilsiloxano co-
difenilsiloxano, 80g de D", e 1,5 g de IER em 80 °C por 24 horas em um baldo de fundo re-
dondo equipado com um condensador. Ao final da reagdo o IER foi filtrado e a fragé&o final
n&o volatil no copolimero resultante foi encontrada como sendo 90%. A estrutura média foi
determinada por »Si-RMN-

Exemplo 4 _
Preparagao de fluido de Polimetilhidrogeno-co-dimetilsiloxano
(CH3)3SI(OSI(CH3)2)2(OSI(H)(CHa))14OSI(CH3)3 com a formula média

(CH3)3Si(OSi(CH3)2)2( OSi(H)(CH3))140Si(CHs)s foi preparado por polimerizagéo de abertura
de anel catalisado por acido de MM, polimetilhidrogenossiloxano com a férmula meédia
(CH3)3Si{OSi(H)(CH3))360Si(CHs)s (da Momentive Performance Materials, Wilton, CT) e Dy,
na presencga de Tulison TP63 |IER. A reacéo foi realizada misturando 10 g de MM, 216g de
(CH3)3Si(OSi(H)(CH3))360Si(CHs)s, 15g de Dy e 2,5 g de IER a 50 °C por 24 horas em um
baldo de fundo redondo equipado com um condensador. Ao final da rea¢do o EER foi filtra-
do e a fragdo final ndo volatil no copolimero resultante foi encontrada como sendo 89%. A
estrutura média foi determinada por *Si-RMN-

Exemplo 5

Preparacgdo de fluido de Polimetilhidrogeno-co-dimetilsiloxano
(CH;)3Si(OSi(H)(CH3))140Si(CH3)3 com a férmula média
(CH3)3Si{(OSi(CHs3),)2(OSi(H)(CH3))140Si(CHs); foi preparado por equilibrio catalisado por
acidlo de MM e polimetilhidrogeno . siloxano com a formula média

(CH3)3Si(OSi(H)(CHs)):60Si(CH3)s (da Momentive Performance Materials, Wilton, CT), na
presenga de Tulison TP63 IER. A reagdo foi realizada misturando 10 g de MM, 216g de
(CH3),Si(OSi(H)(CH3))360Si(CHs); e 2,5 g de IER em 50 °C por 24 horas em um baléo de
fundo redondo equipado com um condensador . Ao final da reagdo o IER foi filtrado e a fra-
¢ao final ndo volatil no copolimero resultante foi encontrada como sendo 87%. A estrutura
média foi determinada por *Si-RMN.

Exemplo 6

Preparagéo de fluido de Polimetilhidrogeno-co-dimetilsiloxano
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(CH3)3Si(OSi(CHj)2)s5(OSi(H)Y CH3))360Si(CH3)s com a férmula média
(CH3)3Si(OSi(CH;).)75(0Si(H)(CH3))360Si(CHs); foi preparado por polimerizagéo de polimeti-
lhidrogenossiloxano de abertura de anel catalisado por acido com a férmula média
(CH;)5Si(OSi(H)(CH3))3:0Si(CHs)s (da Momentive Performance Materials, Wilton, CT) e D,,
na presenga de Tulison EER TP63. A reagdo foi realizada pela mistura de 216g
(CH;);Si(OSi(H)(CH;))30Si(CHs)3, 630g de D4 e 7,5 g de IER em 60 °C por 24 horas em um
baldo de fundo redondo equipado com um condensador. Ao final da reagéo o IER foi filtrado
e a fragdo final ndo volatil no copolimero resultante foi encontrada como sendo 90%. A es-
trutura média foi determinada por #Si-RMN.

Exemplo 7

Preparacgo de (CH;)sSiO(Si(CH3)20)75(Si(R?)(CH3)0),

(SI(R*)(CH3)O)20( SI(R*)(CH3)0)14Si(CHa)s

Na férmula acima, R® é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropil.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagdo de hidrossililagdo entre
Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a féormula medida CH, =
CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a pressdo atmosférica, o
qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um condensador € uma en-
trada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do Exemplo 1. O rea-
tor foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvi-
do em 8.4g de AMS foi adicionado ao frasco de reacdo. A reacgdo foi exotérmica e a tempe-
ratura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagio foi mantida até que
todas o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em seguida, 4,9 g de poliéter
de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi¢gdo imediata de 11.4g de catalisador
de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator. Essa reagdo foi
também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A mistura de reagio
virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi mantido a 100
°C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como foi confirmado
por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagéo no reator durante 30 minutos

Exemplo 8

Preparagdo de (CHs)sSiO(Si(CHs)20)7s(Si(R*)(CH3)0)s,s

(Si(R®)(CH3)O)z35(Si(R*)(CH3)0)10Si(CHs)s

Na férmula acima, R> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratorio é obtido pela reagéo de hidrossililacéo entre
Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a férmula média de CH, =

CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a presséo atmosférica, o
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qual foi equipado com uma sonda de temperatura, agitador, um condensador e uma entrada
de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do Exemplo 1. O reator foi
aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em
6.0g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reagao foi exotérmica e a temperatura do
reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagao foi mantida até que todo o AMS
foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Entdo 8.5g de poliéter de alila acima foi
carregado no reator seguido pela adicdo imediata de 13.3g de catalisador de Karstedt con-
tendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator. Essa reag¢ao foi também exotérmi-
ca e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A mistura de reagéo virou de um siste-
ma heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi mantido a 100 °C por mais trés
horas até que todos os hidretos foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR). O
copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator durante 30 minutos e em seguida
removido.

Exemplo 9

Preparagéo de (CH3)3sSiO(Si(CH3),0)75(Si(R?)(CH3)O)s 75

(SiI(R®)(CH3)0)23,8(Si(R*)(CH3)0)65Si(CHs)s

Na féormula acima, R*> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)SOH, R® é um grupo n-octila e R* & radical 2-fenilpropil.

Este material preparado em laboratério € obtido pela rea¢édo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 3,9 g de AMS foi adicionade ao frasco de reagéo. A reagéo foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagdo
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 14,1g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi¢do imediata de
13.3g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao rea-
tor. Essa reagéo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A
mistura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento
foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos
(como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agita¢@o no reator
durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 10

Preparagéo de (CHa3)3SiO(Si(CH3)20)75(Si(R?)(CH3)0)A(Si(R*)CH3)O)ss 4
(Si(R*)(CH3)O)3 6Si(CHs)
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Na férmula acima, R®> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagéo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média de CH, = CHCH,(OCH,CH;)sOH. Um reator de vidro coberto por nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 2.2g de AMS foi adicionado ao frasco de reacdo. A reagao foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagdo
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 17,1g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata de
14.5g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao rea-
tor. Essa reacgdo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A
mistura de reagéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento
foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos
(como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator
durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 11

Preparagéo de (CH3)sSiO(Si(CH;),0)rs(Si(R?)(CH3)0) 108

(Si(R%)(CH3)O)21 6(Si(R*)(CH3)O)s6Si(CHa)s

Na formula acima, R®> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* & radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela rea¢do de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
féormula média - CH,CH,CH,(OCH,CH,);OH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 2.2g de AMS foi adicionado ao frasco de reacdo. A reagao foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reacéo
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 26.4g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigéo imediata de
12.3¢g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao rea-
tor. Essa reagéao foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca de 110°C. A mis-
tura de reagéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi

continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como
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foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitacdo no reator du-
rante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 12

Preparagédo de (CH3);SiO(Si(CHs),0)75(Si(R%)(CH3)O)10

(SI(R%)(CH3)O)10,8(Si(R*)(CH3)0)14,4(Si(CHs)s

Na férmula acima, R* é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagédo de hidrossililagao entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média de CH, = CHCH,(OCH.CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador € uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de reac¢do. A reac¢do foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagao
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 26.4g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi¢do imediata de
6.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina para o
reator. Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C.
A mistura de reagéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimen-
to foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos
(como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagao no reator
durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 13

Preparag&o (CH3)3SIiO(Si(CHs)20)75(SI(R*)(CH3)O)10.8

(SI(R%) (CH5)O) 5 (Si(R*) (CH5)0)21Si(CHs)s

Na formula acima, R?> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® & um grupo n-octila e R* & radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em Iaboratério € obtido pela reagéo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvida em 12,5 g de AMS foi adicionado ao frasco de reag&o. A reagao foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagéo
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
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da, 26.4g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata de
2.8g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator.
Essa reagdo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A mis-
tura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi
mantido a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como foi
confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator durante
30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 14

Preparagédo de (CH;)sSiO(Si(CH3),0)75(Si(R)(CH3)O)os

(Si(R*)(CH3)O)16.2(Si(R*)(CH3)0)sSi(CHs)s

Na férmula acima, R®> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média de CH, = CHCH,{OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto por nitrogénio a
pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 5.4g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reacdo foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagao
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 26.4g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi¢géo imediata de
9.2¢g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator.
Essa reagdo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A mis-
tura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi
continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como
foi confirmadd por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator du-
rante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 15

Preparagéo de (CHs);SiO(Si(CHs),0)75(Si(R?)(CH3)0)16.2

(Si(R®)(CH3)0)s 4(Si(R*)(CH3)0)14.4Si(CH3 )3

Na féormula acima, R? é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* & radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
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condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de reagéo. A reagéo foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagao
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 39.6g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata de
3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator.
Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca de 110 °C. A mistura
de reacgéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi conti-
nuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como foi
confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agita¢éo no reator durante
30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 16:

Preparagéo de (CH;)sSiO(Si(CH;),0)75(Si(R?)(CH3)O)21 6

(SI(R*)(CH3)0)s 4(Si(R*)(CH3)0)sSi(CHs)s

Na férmula acima, R? é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,);OH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropil.

Este material preparado em laboratorio é obtido pela reagdo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média de CH, de CHCH,(OCH,CH,);OH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 5.4g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reacao foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagéo
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 52.8g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata de
3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator.
Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A mis-
tura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi
continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como
foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator du-
rante 30 minutos € em seguida removido.

Exemplo 17

Preparacéo de (CH3)sSiO(Si(CH3)20)75(Si(R%)(CH3)O)21 6

(SI(R®) (CH3)O)10.5 (Si(R*) (CH3)0)36Si(CHs3)3

Na férmula acima, R® é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
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CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® & um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reacédo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestirenc (AMS) e um poliéter com a
formula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 2.2g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reagao foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reacao
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 52.8g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata de
6.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator.
Essa reac¢ao foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de 110 °C. A mis-
tura de reagao virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o0 aquecimento foi
continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como
foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdao no reator du-
rante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 18

Preparagdo de (CH3);SiO(Si(CH;),0)75(Si(R%)(CH3)O)a1 6

(SI(R*)(CH3)0)14,4Si(CHa)s

Na formula acima, R*> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH ¢ R* é radical 2-fenilpropil.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagéo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, AMS e um poliéter com a formula média de CH, =
CHCH,(OCH,CH,)sOH. A coberto de nitrogénio em reator de vidro pressdo atmosférica, o
qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um condensador e uma en-
trada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do Exemplo 1. O rea-
tor foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvi-
do em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de reagio. A reagéo foi exotérmica e a tempe-
ratura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagdo foi mantida até que
tudo o AMS ¢é consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em seguida, 52.8g de poliéter
de alila acima foram carregados no reator seguido pela adi¢do imediata de 50mL de tolueno
contendo catalisador de Karstedt equivalente a 5ppm de Platina ao reator. Essa reagéo foi
também exotérmica e aumento de temperatura de cerca de 100 °C. mistura de reag¢io virou
de um sistema heterogéneo para um homogéneo e continuou a 100 °C por mais cinco ho-
ras, quando todos os hidretos foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR). Solven-
te foi removido sob pressédo reduzida e o copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no
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reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 19:

Preparagdo de (CHs)sSiO(Si(CH;),0)75(Si(R*)(CH3)0)21 6

(Si(R*)(CH3)0)14.4Si(CHs)s

Na férmula acima, R? é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH»(OCH,CH,),,OH e R* & radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagéo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, AMS e um poliéter com a férmula média de CH, =
CHCH,(0CH,CH,)1,0H. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a pressdo atmosférica, o
qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um condensador e uma en-
trada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do Exemplo 1. O rea-
tor foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvi-
do em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reacao foi exotérmica e a tempe-
ratura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reacao foi mantida até que
tudo o AMS é consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em seguida, 81.3g de poliéter
de alila acima foram carregados no reator seguido pela adigdo imediata de 50mL de tolueno
contendo catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm de platina ao reactor. Essa reacgao foi
também exotérmica e aumento de temperatura de cerca de 100 °C. A mistura de reagéo
virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e foi continuada a 100 °C por mais
cinco horas, quando todos os hidretos foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR).
Solvente foi removido sob presséo reduzida e o copolimero foi permitido resfriar com agita-
¢ao no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 20

Preparagéo de (CH3);SiO(Si(CH;).0)7s(Si(R?)(CH3)0)a16

(Si(R®) (CH3)O)s.4 (Si(R?) (CH3)0)o9Si(CHs)s

Na férmula acima, R*> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH3(OCH,CH,)4,(OCH,CH(CH3)),OH, R3 é um grupo n-octila e R* & radical 2-
fenilpropil.

Este material preparado em laboratorio € obtido pela reagdo de hidrossililagao entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média de CH, = CHCH,(OCH,CH.), 1,(OCH,CH (CH3)) 40H . Um reator de vidro
coberto de nitrogénio a pressédo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de tempe-
ratura, um agitador, um condensador € uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de
hidreto de polissiloxano do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Kars-
tedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 5,9 g de AMS foi adicionado ao frasco
de reagdo. A reagao foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro

de 2 minutos. A reagdo foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado
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por H-NMR). Entdo 106.3g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela
adicdo imediata de 3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm
de platina ao reator. Essa reagéo foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca
de 110 °C. A mistura de reagao virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo € o
aquecimento foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram
consumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agi-
tacdo no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 21

Preparagdo de (CHs);SiO(Si(CH3)20)75(Si(R?) (CH3)O)a1 6

(Si(R®) (CH3)0)5.4 (Si(R*) (CHs )O)o 9Si(CHs)s

Na férmula acima, R? é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)12(OCH,CH(CH3))1s0H, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-
fenilpropil.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagéo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média CH, = CHCHy(OCH,CH,)1,(OCH,CH (CH5))1s0OH. Um reator de vidro coberto
de nitrogénio a pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura,
um agitador, um condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidre-
to de polissiloxano do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt
equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 5,9 g de AMS foi adicionado ao frasco de
reac¢ado. A reacgdo foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de
2 minutos. A reagdo foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por
H-NMR). Entéo 225.3g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigéo
imediata de 3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de plati-
na ao reator. Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de
110 °C. A mistura de reagéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo € o a-
queciménto foi mantido a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram con-
sumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagédo
no reator durante 30 minutos € em seguida removido.

Exemplo 22:

Preparagao de (CH3);SiO(Si(CH;),0)75(Si(R?) (CH3)O)16.2

(Si(R*)(CH5)0) 5.4 (Si(R*)}(CH3)O)14.4Si(CHs)s

Na férmula acima, R® & um copolimero de poliéter tendo a formula meédia
CH,CH,CH,(OCH,CH,)1,(OCH,CH(CH,)),OH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-
fenilpropil.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
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férmula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)12(OCH,CH (CH3));OH. Um reator de vidro cober-
to de nitrogénio a pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura,
um agitador, um condensador € uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidre-
to de polissiloxano do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt
equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de
reacgdo. A reagao foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de
2 minutos. A reagdo foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por
H-NMR). Em seguida, 80.3g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela
adicao imediata de 3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm
de platina ao reator. Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura aumentou para
cerca de 110 °C. A mistura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogé-
neo e o aquecimento foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos
foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar
com agitagdo no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 23

Preparagao de (CH3);SiO(Si(CHs),0)75(Si(R?)(CH3)O)16.2

(SiI(R®) (CH5)O)s.4 (Si(R*)(CH3)0)14.4Si(CHs)3

Na férmula acima, R? é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH(OCH,CH,)12(OCH,CH(CH;))1sOH, R® é um grupo n-octila e R* ¢ radical 2-
fenilpropil.

Este material preparado em laboratério € obtido pela rea¢do de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média CH, = CHCH,(OCH,CH;)12(OCH,CH (CH3;))1sOH. Um reator de vidro coberto
de nitrogénio a pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura,
um agitador, um condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidre-
to de polissiloxano do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt
equivalente a 5 ppm da Platina foi dissolvido em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de
reacgdo. A reagdo foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de
2 minutos. A reagao foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por
H-NMR). Entdo 176g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo
imediata de 3.1g do catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de plati-
na ao reator. Essa reagdo foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca de
HOOC. A mistura de reagao virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o a-
quecimento foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram
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consumidos (como foi confirmado por H-NMRY). O copolimero foi permitido resfriar com agi-
tagdo no reator durante 30 minutos e em seguida removido. |

Exemplo 24

Preparagdo de (CH3)s;SiO(Si(CH;),0)75(Si(R?)(CH3)O 6.2

(Si(R®)(CH3)0)s 4 (Si(R*) (CH3)0)14,4Si(CHs)s

Na féormula acima, R> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)ss (OCH,CH(CH3))4OH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-
fenilpropil.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagédo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média CH, = CHCH,(OCH,CHy,)3s (OCH,CH (CHj3))41OH. Um reator de vidro coberto
de nitrogénio a pressédo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura,
um agitador, um condensador € uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidre-
to de polissiloxano do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt
equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de
reagdo. A reagao foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de
2 minutos. A reacgao foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por
H-NMR). Entdo 379g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo
imediata de 3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de plati-
na ao reator. Essa reagdo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca de
110 °C. A mistura de reacgéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o a-
quecimento foi mantido a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram con-
sumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitacéo
no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 25

Preparagdo de (CHs)3SiO(Si(CHz)20)75(Si(R?)(CH3)0)s 2

(Si(R®) (CH3)0)s (Si(R*) (CH3)0)Si(CHs)s

Na férmula acima, R? é uma mistura de dois copolimeros de poliéter tendo a férmu-
la média-CH,CH,CH,(OCH,CH)12(OCH (CH3) CH,)1s0H e-CH,CH,CH,-(OCH,CH,)35(OCH
(CH3) CH,)4/OH de tal forma que o peso molecular médio combinado é de cerca de 2250
g/mol, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagéo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 2, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e mistura de poliéte-
res com a féormula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)2(OCH,CH(CH;))sOH ¢ CH, =
CHCH,(OCH,CH.)3s (OCH,CH (CHj3))41OH em uma razéo molar de 3:01. Um reator de vidro
coberto de nitrogénio a pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de tempe-

ratura, um agitador, um condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de
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hidreto de polissiloxano do Exemplo 2. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Kars-
tedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 1,5 g de AMS foi adicionado ao frasco
de reagao. A reacgio foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro
de 2 minutos. A reagdo foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado
por H-NMR). Entdo 106.8g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela
adicédo imediata de 4.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm
de platina ao reator. Essa reagéo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para
cerca de 110 °C. A mistura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogé-
neo e o aguecimento foi continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos
foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar
com agitagédo no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 26

Preparagdo de (CH3)3;SiO(Si(CHs)20)75(Si(R?)(CH3)O)s

(Si(R%) (CH3)O)s (SI(R?) (CH3)O)1 2 Si(CHa)s

Na formula acima, R? é uma mistura de dois copolimeros de poliéter tendo a férmu-
la média -CH,CH,CH,(OCH,CH2),,(OCH (CH3) CH;)15s0H e -CH,CH,CH,-(OCH,CH,)3s (OCH
(CH3) CH,)4OH tal que o combinado peso molecular médio € de aproximadamente 2250
g/mol, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério € obtido a partir da reacéo de hidrossililagéo
entre hidreto de polissiloxano Exemplo 2, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e mistura de
poliéteres com a férmula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)12(OCH,CH (CHj3))1sOH e CH, =
CHCH,(OCH,CHj,)36 (OCH,CH (CH3))41OH em uma razdo molar de 3:1. Um reator de vidro
coberto por Nitrogénio a pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de tempe-
ratura, um agitador, um condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de
hidreto de polissiloxano do Exemplo 2. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Kars-
tedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 0,9 g de AMS foi adicionado para o
frasco de reagéo. A reagéo foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C
dentro de 2 minutos. A reagdo foi mantida até que todos os AMS foi consumido (como foi
confirmado por H-NMR). 164.4g Depois de poliéter de alila acima foi carregado no reator
seguido pela adigdo imediata de 2,8 g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equiva-
lente a 5 ppm de platina ao reator. Essa reagéo foi também exotérmica e a temperatura au-
mentou para cerca de 1 a 10 °C. A reacdo de uma mistura heterogénea ligado sistema para
um homogéneo e o aquecimento foi mantido a 100 °C por mais trés horas até que todos os
hidretos foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido
resfriar com agitaga@o no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 27

Preparagao de (CH;)3;SiO(Si(CH3),0)x(Si(R?) (CH3)O)s
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(Si(R®) (CH3)O)s (SiR*0),Si(CHs)s

Na féormula acima, R* é um copolimero de poliéter tendo a féormula média de
CH,CH,CH,(OCH,CH,);,OH, R® & um grupo n-octila e R* é radical fenila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 3, 1-octeno e um poliéter com a férmula média de CH, =
CHCH,(OCH,CH,)120H. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a pressdo atmosférica, o
qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um condensador e uma en-
trada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do Exemplo 3. O rea-
tor foi aquecido a 74 °C e 137g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido
pela adigdo imediata de 20.7g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a
10 ppm de Platina ao reator. Essa reagdo foi também exotérmica e aumento de temperatura
de cerca de 100 °C. A mistura de reagao virou de um sistema heterogéneo para um homo-
géneo e continuou a 100 °C por mais quatro horas, quando todos os hidretos foram consu-
midos (como confirmado pela H-NMR).

Exemplo 28

Preparagdo de (CH;)sSiO(SI(CH;),0)(Si(R?) (CH3)0)  (Si(R®)  (CH3)O)s
(SiR*20),Si(CHa)3

Na férmula acima, R> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical fenila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reacédo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 3, 1-octeno e um poliéter com a formula meédia de CH, =
CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a pressédo atmosferica, o
qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um condensador e uma en-
trada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do Exemplo 3. O rea-
tor foi aquecido a 74 °C e 88.9g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido
pela adigdo imediata de 20.7g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a
10 ppm de Platina ao reator. Esta reagdo também foi exotérmica e a temperatura subiu para
cerca de 100 °C. A mistura de reagéo virou de um sistema heterogéneo para um homogé-
neo e foi continuada a 100 °C por mais quatro horas, quando todos os hidretos foram con-
sumidos (como foi confirmado por H-NMR).

Exemplo 29

Preparagdo de (CH3);SiO(Si(CHs),0),(Si(R?) (CH3)O)s

(Si(R®) (CH3)0)s (SiR*0),Si(CHs)s

Na férmula acima, R®> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH;CH,)12(OCH,CH(CH5)),0OH, R® é um grupo n-octila e R* é radical fenila.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagéo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 3, 1-octeno e um poliéter com a férmula média de CH, =
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CHCH,(OCH,CH,)12(OCH.CH (CHj3)),OH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a pres-
sdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um con-
densador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano do
Exemplo 3. O reator foi aquecido a 74 °C e 180g de poliéter de alila acima foi carregado no
reator seguido pela adi¢gdo imediata de 20.7g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno
equivalente a 10 ppm de Platina ao reator. Essa reacéo foi também exotérmica e temperatu-
ra aumentou para cerca de 100 °C. A mistura de reagéo virou de um sistema heterogéneo
para um homogéneo e foi continuada a 100 °C por mais quatro horas, quando todos os hi-
dretos foram consumidos (como foi confirmado por H-NMR).

Exemplo 30

Preparagéo de (CHs);SiO(Si(CH;3),0)(Si(R*)(CH3)0)s

(SI(R®) (CH5)O)s (Si(R?) (CH3)0)2Si(CHs)s

Na formula acima, R®> é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH2CH,):,0H, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério foi obtido a partir da reagdo de hidrossilila-
¢do entre hidreto de polissiloxano Exemplo 4, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um polié-
ter com a férmula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,),,OH. Um reator de vidro coberto de
nitrogénio a pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um
agitador, um condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de
polissiloxano do Exemplo 4. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equiva-
lente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 8.2g de AMS foi adicionado ao frasco de reagao. A
reacao foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos.
A reagao foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR).
Entao 158¢g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata
de 23.4g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao
reator. Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca de 110 °C. A
mistura de reagéo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento
foi mantido a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como
foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitacdo no reator du-
rante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 31

Preparagado de (CH3)sSiO(Si(R?) (CH3)0)s (Si(R?) (CH3)0)s (Si(R*) (CH3)0)sSi(CHs)s

Na férmula acima , R2 é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,):,OH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropil.

Este material preparado em laboratério é obtido pela reagdo de hidrossililagédo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 5, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média de CH, = CHCH,(OCH,CH.)12(OCH,CH (CHj3))1sOH. Um reator de vidro co-
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berto de nitrogénio a pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de tempera-
tura, um agitador, um condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de
hidreto de polissiloxano do Exemplo 5. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Kars-
tedt equivalente a 5 ppm de platina foi dissolvido em 16.8g de AMS foi adicionado ao frasco
de reagao. A reagdo foi exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro
de 2 minutos. A reagao foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado
por H-NMR). Entdo 158G de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi-
¢ao imediata de 23.99g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de
platina ao reator. Essa reagéo foi também exotérmica e a temperatura aumentou para cerca
de 110 °C. A mistura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o
aquecimento foi mantido a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram con-
sumidos (como foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagéo
no reator durante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 32

Preparagéo de (CHs);SiO(Si(CH3)20)s (Si(R®) (CH3)O)s,s5 (Si(R®)(CH3)O)z2 5 (Si(R?)
(CH3)0)sSi(CHs)3

Na férmula acima, R* é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH(OCH,CH,)sOCHs, R® é um grupo n-octila e R* & radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagéo de hidrossililagdo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 6, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
férmula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)sOCH,;. Um reator de vidro coberto de nitrogénio
a pressao atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador € uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
Exemplo 6. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm de
platina foi dissolvido em 2,7 g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reagédo foi exo-
térmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagao foi
mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Entdo 20g de
poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi¢éo imediata de 11.7g de ca-
talisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator. Essa rea-
¢ao foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca de 110 °C. A mistura de reagéo
virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi continuado a
100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como foi confirma-
do por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator durante 30 minu-
tos e em seguida removido.

Exemplo 33 -

Preparacéo de (CH3)3;SiO(Si(CH3)20)75(Si(R?) (CH3)O)s,2

(Si(R%) (CH3)0)z5 8 (Si(R*) (CH3)0)sSi(CH3)3
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Na formula acima, R® é um copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropila.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagéo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano Exemplo 1, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com a
formula média de CH, = CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio a
pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador de Karstedt equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvida em 3g de AMS foi adicionado ao frasco de reagéo. A reacao foi exo-
térmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagao foi
mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em seguida,
12.7g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adi¢cdo imediata de
14.7g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao rea-
tor. Essa reagéo foi fambém exotérmica e a temperatura subiu para cerca de 110 °C. A mis-
tura de reagdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi
continuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como
foi confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagdo no reator du-
rante 30 minutos e em seguida removido.

Exemplo 34

Preparagdo de fluido de Polimetilhidrogeno-co-dimetilsiloxano ramificado
((CH3);3Si042)2 s0Si(CH3)2)75(OSi(H)(CH3))36(SiO2) com a férmula média acima foi preparado
por polimerizacdo de polimetilhidrogenossiloxano de abertura de anel catalisado por acido
com a férmula média de (CH3)3Si(OSi(H)(CHs))360Si(CHa)s, resina MQ, com a férmula média
((CH3)3Si042)1o(Si02)1 0 € uma viscosidade de 1000-20000 cSt e D, (todos da Momentive
Performance'MateriaIs, Wilton, CT), na presenca de Tulison TP63 IER. A reagao foi realiza-
da pela mistura de 216g (CHj3);Si(OSi(H)(CH3))360Si(CH3)3, 555g de D4, 22.2g de resina MQ
e 7,5 g de TP63 IER a 80 °C por 24 horas em um baldo de fundo redondo equipado com um
condensador. Ao final da reagdo o TP63 IER foi filtrado e a fragdo néo-volatil final do copo-
limero resultante foi equivalente a 88%. A estrutura média foi determinada por *°Si-RMN.

Exemplo 35

Preparag&o de ((CH;);Si0)2.5(Si(CH3)20)75(Si(R?(CHz)O)6.2

(Si(R®) (CH3)0)s 4(Si(R*) (CH3)O)14,4 (SiO5)

Na férmula acima, R? copolimero de poliéter tendo a férmula média
CH,CH,CH,(OCH,CH,)sOH, R® é um grupo n-octila e R* é radical 2-fenilpropil.

Este material preparado em laboratério € obtido pela reagédo de hidrossililagéo entre
hidreto de polissiloxano do Exemplo 34, 1-octeno, alfametilestireno (AMS) e um poliéter com
a formula média de CH, de CHCH,(OCH,CH,)sOH. Um reator de vidro coberto de nitrogénio
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a pressdo atmosférica, o qual foi equipado com uma sonda de temperatura, um agitador, um
condensador e uma entrada de nitrogénio, foi carregado com 40g de hidreto de polissiloxano
do Exemplo 1. O reator foi aquecido a 74 °C e catalisador Karstedt, o equivalente a 5 ppm
de platina foi dissolvido em 8.6g de AMS foi adicionado ao frasco de reagdo. A reacao foi
exotérmica e a temperatura do reator aumentou para 100 °C dentro de 2 minutos. A reagéo
foi mantida até que todo o AMS foi consumido (como foi confirmado por H-NMR). Em segui-
da, 39.6g de poliéter de alila acima foi carregado no reator seguido pela adigdo imediata de
3.1g de catalisador de Karstedt contendo 1-octeno equivalente a 5 ppm de platina ao reator.
Essa reagao foi também exotérmica e a temperatura subiu para cerca de 110 °C. A mistura
de reacgdo virou de um sistema heterogéneo para um homogéneo e o aquecimento foi conti-
nuado a 100 °C por mais trés horas até que todos os hidretos foram consumidos (como foi
confirmado por H-NMR). O copolimero foi permitido resfriar com agitagao no reator durante
30 minutos e em seguida removido.

TESTES DE EFICIENCIA DE DEMULSIFICANTE COM OLEOS BRUTOS

Nos seguintes testes exemplares das novas estruturas de silicones, sozinhas ou em
combinagdo umas com as outras, com demulsificantes organicos e com outros demulsifican-
tes de silicone serdo descritos.

Os demulsificantes orgénicos foram:

ORG A: Kemelix 355 IX, um alcoxilado modificado, com 100% de ativos, disponivel
de Croda, East Yorkshire, UK.

) ORG B: Voranol CP6001, um poliol poliéter, disponivel de Dow Chemical Co., Mi-

dland, Michigan

ORG C: Voranol EP1900, um poliol poliéter, disponivel de Dow Chemical Co., Mi-
dland, Michigan

ORG D: Kemelix D501, uma etilenodiamina alcoxilada, com 100% de ativos, dispo-
nivel de Croda, East Yorkshire, UK.

ORG E: Kemelix 3422X, um alcoxilado polimérico, com 100% de ativos, disponivel
de Croda, East Yorkshire, UK.

ORG F: Kemelix 3515X, um alcoxilado polimérico, com 100% de ativos, disponivel
de Croda, East Yorkshire, UK.

ORG G: Voranol CP1421, um poliol poliéter, disponivel de Dow Chemical Co., Mi-
diand, Michigan.

ORG H: Voranol CP3040, um poliol poliéter, disponivel de Dow Chemical Co., Mi-
dland, Michigan.

ORG |: Uma embalagem para demulsificantes orgénicos, competitiva, que € atual-
mente utilizada pafa separar a emulsdo de 6leo cru que nés estudamos (sua composigdo é
desconhecida).
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ORG J: Demulsificante organico #8619 de Baker Petrolite, Sugar Land, TX, USA.

ORG K: Witbreak DRM-9510, um demulsificante organico, disponivel de Akzo No-
bel, Netheriands.

ORG L: Kemelix 3575X, uma resina fendlica alcoxilada, com 81% de ativos, dispo-
nivel de Croda, East Yorkshire, UK.

ORG M: Kemelix D310, uma resina fendlica alcoxilada, com 88% de ativos, dispo-
nivel de Croda, East Yorkshire, UK.

ORG N: Kemelix D317, um poliol modificado, disponivel de Croda, East Yorkshire,
UK.

DM046: embalagem para demulsificantes orgénicos de Baker Petrolite, Sugar Land,
TX, USA.

Os demulsificantes de silicone comparativos foram:

Silbreak 400, Silbreak 401, Silbreak 402, Silbreak 323, Silbreak 329, Silbreak 603,
Silbreak 638, Silbreak 1324 e Silbreak 1840 s&o polidimetilsiloxanos modificados, disponi-
veis de Momentive Performance materials, Wilton, CT.

Silwet L-8610:um copolimero do 6xido de etileno e siloxano linear, com 1700 g/mol
de massa molecular, 100% de ativos, disponivel de Momentive Performance materials, Wil-
ton, CT.

Um SIL A: um terpolimero de polieter de epdxi-silicone feito em laboratério, o qual
era anel aberto com aminas de dietanol e teve a férmula

(CH3)3SiO(Si(CH3),0);00(Si(R?)(CH3)0);0(Si(R*)(CH3))0)20Si(CHs)s,

Em que, R? é uma mistura de dois copolimeros de poliéter tendo a férmula média -
CH,CH,CH,(OCH,CH;)13(OCH(CH3)CH.)1,0H e -CH,CH,CH2-(OCH,CH.)33
(OCH(CH3)CH,)4,OH tal que o peso molecular médio combinado & de cerca de 2200 g/mol,
e R® é um grupo epéxido contendo a férmula (CH,);OCH,CH(O)CH..

SIL B: um terpolimero de poliéter de epdxi-silicone feito em laboratério, que era anel
aberto com aminas de dietanol e tinha a férmula

(CHa)3SiO(Si(CH3)20)300(Si(R?)(CH3)0)(Si(R*)(CH3)0)4Si(CHs)s,

onde, R? & uma mistura de dois copolimeros de poliéter tendo a formula média -
CH,CH,CH,(OCH,CH,)13(OCH(CH3)CH2)1s0OH e -CH;CH,CH2-(OCH,CH)33
(OCH(CH3)CH,)4,0H tal que o peso molecular médio combinado é de cerca de 2200 g/mol,
e R® & um grupo epéxido contendo a férmula (CH,);OCH,CH (O) CH..

SIL C: um terpolimero de poliéter de epdxi-silicone feito em laboratério, que era a-
nel aberto com aminas de dietanol e tinha a férmula

(CH3)3SIO(Si(CH3)20)300(Si(R*)(CH3)O)1s(Si(R*)(CH3)0)10Si( CHa)s,

Em que, R? é uma mistura de dois copolimeros de poliéter tendo a férmula média -
CH,CH,CH,(OCH,CH.)13(OCH(CH3)CH,)1s0H e -CH,CH,CH,~(OCH,CH,)33(OCH
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(CH3)CH,),,0H tal que o peso molecular médio combinado é de cerca de 2200 g/mol, e R® é
um grupo epoéxido contendo a férmula (CH,);OCH,CH(O)CH..
‘Testes de desemulsificagdo com éleo bruto A:

Método de ensaio: Os seguintes métodos de ensaio para avaliar os demulsificantes

foram realizados: os tubos de vidro cénicos de 100 ml ASTM D4007 padrdo (cerca de 37
mm de didmetro e 200 mm de altura de Imeth AG, Alemanha) foram utilizados para o teste
da garrafa. Cem mililitros de éleo bruto foram adicionados ao tubo e o demulsificante diluido
foi adicionado como uma solugdo a 10% em xileno. Os demulisificantes ndo foram sollveis
em Xxileno nesta concentragdo e foram entdo diluidos em 2 —metilpropan-1-ol. A injegéo foi
realizada com uma microsseringa em cima da superficie do éleo bruto.

Um rack de 8 tubos cénicos foi utilizado para realizar os testes em garrafa. O rack
foi agitado com a méo por 60 segundos, em angulo de 30 ° em dire¢éo horizontal (os tubos
foram agitados para baixo, cabega de tubos sendo para baixo), seguido por 60 segundos de
pausa utilizado para abrir os tubos de desgaseificagdo e, novamente, 60 segundos agitando.
O volume de agua separado foi gravado depois de um tempo definido.para exemplos 36-39,
com ou sem centrifugacdo de tubos grandes. |

A secura da fase oleosa foi medida apés o método de ensaio ASTM D4007. Apés o
processo de separacgdo de fase cerca de 6 mL de amostra foi tirada de cima da fase oleosa
e, em seguida, adicionada ao tolueno pré-aquecido (60 °C) em um tubo de centrifuga coni-
co, graduado (até o nivel 50%). Os tubos foram, entédo, fortemente agitados por alguns se-
gundos. Os seguintes parametros foram registrados:

% de agua livre: a porcentagem de agua separada no tubo graduado apds a centri-
fugagao (1500 rpm / 5 min)

% Total da agua: a porcentagem de agua encontrada no tubo graduado apés a adi-
¢do de 1-2 gotas de um “conta-gotas knockout” DMO46 (de Baker Petrolite, Sugar Land, TX,
E.U.A.), mantendo o tubo a 60 °C durante pelo menos 10 min e centrifugagdo a 1500 rpm / 5
min.

% Emulséo Interfacial: % total de agua menos % de agua livre.

Em alguns dos testes, a qualidade da interface (entre a fase aquosa separada e a
fase oleosa bruta) também foi avaliada e classificada, "S" significa interface suave (por tor-
¢do do tubo a interface se move facilmente), "M", significando interface de qualidade média
(por torgdo do tubo a interface se move com dificuldade) e "H" para o interface dificil (por
torgao do tubo a interface ndo se mexe no todo). Um "V" foi acrescentado se a propriedade
foi melhorada (que significa "muito"). Oleo bruto A do Oriente Médio e foi coletado diaria-
mente em um tanque apds o separador de gas — 6leo antes do ponto de inje¢do de demulsi-
ficante. (A emulsdo era estavel e até mesmo a agua livre ndo separada no dia seguinte, con-

firmando que néo existe demulsificante no bruto).
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O dleo bruto foi de offshore, tinha um API de 28, uma agua de corte de ca. 18%, um
teor de H,S baixo e tinha pouco ppm de polidimetilsiloxano (PDMS) como anti-espumante.
Os tubos foram aguecidos a 60 °C (caps aberto) apds a adigdo de nosso silicone. Esta tem-
peratura corresponde a condi¢do de demulsificagdo no campo.

Um componente de demulsificantes:

Na Tabela 1 a porcentagem de separagdo da agua foi calculada apds 15, 30 e 60
minutos, com 100 ppm ativos de demulsificantes, a 60 °C. Do silicone comparativo, Silbreak
1840 mostrou 33% de separagdo de agua apos 60 min. Silbreak 638 e Silbreak 1324 exibi-
ram uma emulsao residual muito baixa na fase oleosa superior, o que significa que eles po-
deriam ser usados na formulagéo de outros demulsificantes. ORG C levou a 14% de sepa-
ragdo da agua, com uma alta emulséo residual (% interface) na fase oleosa alta. Exemplos
16 e 17 levaram a 10-11% de separagéo de agua apds 1 hora com o mesmo tipo de quali-
dade de fase oleosa superior do que o ORG C. Exemplo 27 teve um comportamento diferen-
te no sentido de que ele separou apenas 2% de &gua, mas a fase oleosa superior teve e-
muls3o residual baixa e alta porcentagem de teor de agua total. Exemplos 11 e 12 levaram a
fase oleosa mais seca, mesmo em comparagdo com produtos organicos, mesmo elas ndo
mostrando nenhuma separagéo da agua depois de 1 hora a 60 °C.

Tabela 1

Resultados de Desemulsificagéo para 6leo bruto A, a 60 °C e a 100 ppm ativos de

um componente demulsificante.

Demulsificante | Separac¢édo de agua (%) FASE OLEOSA SUPERIOR
Apés 15| Apdés 30 | Apés 1h % agua|% agua| % inter-
min min livre total face

Oleo bruto A 0 0 0 0 18 18

Silbreak 323 0 0 0 4 12 8

Silbreak 329 0 0 2 2 9.4 74

Silbreak 638 0 0 0 13 13 0

Silbreak 1324 |0 0 0 8 6 2

Silbreak 1840 17 31 33 2 9 7

Silwet L-8610 0 0 0 11 16 5

Silbreak 401 0 1 2 2 14,4 12,2

Silbreak 402 0 0 0 0 34 34

SILA 0 0 0 0 4,2 4,2

SILB 0 0 0 0 4,2 4,2

SILC 0 0 0 0 2,4 2,4

ORGC 0 0 14 3 14 11

ORG G 0 0 0 6 18 12
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ORGH 0 0 0 12 18 6
Exemplo 27 0 0 2 16 18,8 2,8
DMO 46 0 0 0 3 17,7 14,7
Exemplo 11 0 0] 0 0 1 1
Exemplo 12 0 0 0 0 1 1
Exemplo 14 0 0 0 0 12 12
Exemplo 15 0 0 0 0 9 9
Exemplo 16 0 0 11 0 13 13
Exemplo 17 0 0 10 4 16 12
Exemplo 18 0 0 2 6 16 10
ORGF 0 0 0 0 2,2 2,2

Misturas de Demulsificante: em seguida, mistura de dois silicones foi testada e veri-
ficou-se que misturas contendo as estruturas de demulsificante de novo silicone superou os
demulsificantes organicos e os silicones individuais. As Tabelas 2/a e 2/b mostram as me-
lhores misturas classificadas de acordo com a porcentagem de dgua separada apdés uma
hora e apés 24 h (+ 30 minutos a 60 °C), e de acordo com a secura da fase oleosa superior.

Uma avaliagdo da qualidade da interface também é apresentada na Tabela 2/b. To-
dos os melhores candidatos deram uma interface suave ou uma interface de qualidade mé-
dia. Com 4 misturas binarias (SIL B / Exemplo 27 (75:25), SIL B / Exemplo 27 (50:50), SIL C
| Exemplo 27 (50:50), Exemplo 12 / Exemplo 27 (50:50)), de silicones em uma taxa de tra-
tamento de 100 ppm que pode chegar a 83% de separagdo de &gua apds apenas 1 hora
(em comparagéo a 33% com apenas um silicone). Quatro a seis horas depois, a temperatu-
ra ambiente, as misturas Exemplo 12 / Exemplo 27 e Exemplo 11 / Exemplo 27 ppm (50:50)
a 100 ppm levaram a 98% de separagédo da agua. A mistura de Silbreak 402 e Exemplo 27
(50:50) e 100 ppm levou a 83% de separacao de agua. Todas estas misturas tiveram melhor
desempenho na separag¢do da agua do que ORG F / Exemplo 27 (50:50), 100 ppm e levou a
uma fase oleosa superior contendo menos do que 2% de agua. A reducdo da taxa de trata-
mento para 50 ppm ndo diminuiu muito a eficiéncia de demulsificagdo de algumas dessas
misturas.

Tabela 2/a

Testes de desemulsificagdo com 6leo bruto A, a 60 °C e a 50-100 ppm ativos de
misturas de demulsificante.

Melhores sistemas de desempenho, com base na taxa de separacdo de agua

Melhores  de- | Ppm de | % de | Melhores de- | Ppm de de- | % de a-
mulsificantes demulsifi- agua mulsificantes mulisificante | gua sepa-
cante separada rada apos
apés 1h a 1ha 60 °C
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60 °C + 4-6h a
24°C

SIL B/ Exemplo | 100 83 Exempioc 12 /| 100 98
27 exemplo 27
(75:25) (50:50)
SIL B / Exemplo | 100 83 Exemplo 11 /| 100 94
27 (50:50) exemplo 27

(50:50)
SIL C / exemplo | 100 83 SIL B / exemplo | 100 89
27 (50:50) 27 (75:25)
Exemplo 12 /| 100 83 SIL C / exemplo | 100 89
exemplo 27 27 (50:50)
(50:50)
Silbreak 402 /| 100 78 SIL B / exemplo | 100 86
exempo 27 27 (50:50)
(50:50)
SIL B / exemplo | 100 72 Silbreak 402 /| 100 83
27 (25:75) exemplo 27

(50:50)
Exemplo 11 /{100 72 SIL B / exemplo | 100 78
exemplo 27 27 (25:75)
(50:50)
SIL B / exempo | 50 67 SIL B / exemplo | 50 67
27 (50:50) 27 (50:50)

SIL B / exemplo | 50 64

27 (25:75)

Tabela 2/b

Testes de desemulsificagdo com 6leo bruto A, a 60 °C e a 50 a 100 ppm ativos de

misturas de demulsificante.

Melhores sistemas de desempenho, com base na separacédo de agua durante a noi-

te e no teor de agua residual total na fase oleosa superior

Melhores | Ppm  de-
demulsifi- mulsificante
cantes

% de
agua

separa-
da apés
1h a 60
°C du

Qualidade
de interface

Qualidade | Melhores
de &gua demullsifi-
cantes

Pp demul-

sificante

% total
de
agua
em
fase
oleosa
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rante a superi-

noite or
Exemplo 100 98 Médio Exemplo 100 1
12 / exem- 1"
plo 27
(50:50)
Exemplo 100 97 Médio Exemplo 100 1
11 / exem- 12
plo 27
(50:50)
SIL C /|100 7} Médio Exemplo 100 1,4
Exemplo 11 / exem-
27 (50:50) plo 27

(50:50)
SiL B /|100 92 Claro SiL. B /|100 1,8
Exemplo Exemplo
27 (75:25) 27 (75:25)
SIL B /|100 89 Claro Exemplo 100 2
Exemplo 12 |/ exem-
27 (50:50) plo 27
(50:50)

SiL B /]|100 87 Claro
Exemplo
27 (25:75)
Silbreak 100 86 Médio
402 / E-
xemplo 27
(50:50) v
SL B /|50 72 Médio
Exemplo
27 (50:50)
ORG F /| 100 72 Médio
Exemplo
27 (50:50)

As melhores misturas em separagdo da agua e secura do 6leo superior eram mistu-
ras SIL B / Exemplo 27 (75:25), Exemplo 12 / Exemplo 27 (50:50) e Exemplo 11 / Exemplo

27 (50:50). Elas eram muito melhores do que os componentes individuais da mistura (siner-
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gia) e melhores do que uma mistura de um orgénico e um silicone como ORG F / EXEMPLO
27 (50:50) a 100 ppm.

Demulsificagdo de 6leo Bruto B:
Um demulsificante de componente: 6leo bruto B também foi do Oriente Médio. Ele

tinha um teor de enxofre elevado, AP| 33 ° e um corte de agua de 10%. Foram testados os
melhores silicones puros e as melhores misturas encontrados para o dleo bruto A. A demul-
sificacdo em testes de garrafa também foi feita a 60 °C. Os resultados podem ser encontra-
dos na Tabela 3 com 100 ppm de demulsificantes.

Tabela 3

Demulsificagdo de 6leo bruto B a 60 °C e 100 ppm ativos de um demulsificantes de

componente
Demulsifi- | % de separagéo de agua FASE OLEOSA SUPERIOR
cante Apos 15 | Apés 30 | Apés 1 | % livre de | % de agua | % de inter-
min min h agua total face calcu-
lada
Oleo bruto | 0 0 0 10 10 10
B
Silwet L-|0 5 28 3.6 4,2 0,6
8610
Silbreak 0 25 30 0,2 1,2 1
402
SILB 0 0 2 0 0,4 0,4
SiLC 70 75 80 0,4 1,4
ORGC 0 0 0 1 1
Exemplo 0 28 90 0,6 0,8 0,2
27
Exemplo 0 0 0 0 4.8 4,8
11
Exemplo 0 0 0 0 24 2,4
14
Exemplo 35 55 70 0 0,8 0,8
16
Exemplo 70 72 80 0 1,4 1,4
17
ORGF 0 0 0 0 2,2 2,2
ORG A 15 35 45 4 4.4 0,4
Silbreak 60 70 70 22 24 0,2
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323

Silbreak 0 70 75 1 1,2 0,2
603

Silbreak 70 75 80 0,4 1,6 1,2
1840

Para silicones de 6leo bruto B por conta propria apresentaram melhor separacao da
agua do que no 6leo bruto A. Silbreak 1840 e Silbreak 603 foram demulsificantes de silicone
eficientes, com uma percentagem de agua de separag¢do, apés uma hora de até 80%. Sil-
break 1840 teve uma velocidade rapida de separacdo neste 6leo. Ambos estdo dando uma
fase oleosa superior seca com 1,2 e 1,6% de agua total. Exemplo 27 deu o melhor (mas
mais lento) resultado de separagéo alcangando 90% de separagdo de agua. Exemplo 17 e o
exemplo 14 foram bons candidatos, pois eles permitiram 80% de separag¢éo de agua apos
uma hora.

Misturas de Demulsificantes: A Tabela 4 mostra os resultados obtidos para as me-

Ihores misturas usadas com dleo bruto A e também algumas novas misturas testadas para o

6leo bruto B.
Tabela 4 v
Demulsificagdo de dleo bruto B, a 60 °C, com misturas de demulsificante.
Mistura de | Demulsifican- | % de separagdo de agua FASE OLEOSA
demulsifi- | tes ativos SUPERIOR
cante (ppm) Apbs 15| Apos 30| Apés1h | % livre| % de| % de
min min de a-|agua interfa-
gua total ce cal-
culada
Oleo bruto | 0 0 0 0 0 10 10
B
SIL B/ e-| 100 100 100 100 0 0 0
xemplo 27
(75:25)
Silbreak 100 72 80 82 1,2 1,6 1,4
402/ e-
xemplo 27
(50:50)
Exemplo 100 98 100 100 0,4 0,4 0
11 / exem-
plo 27
(50:50)
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ORG F /| 100 90 93 95 0,2 0,4 0,2
exemplo
27 (50:50)

ORG F /| 100 0 0 70 0 0,2 0,2
siwet  L-
8610
(50:50)

Silbreak 100 45 55 70 0,4 1 0,6
1840  /
ORG A
(75:25)

Silbreak | 100 Nd 60 70 2 2 2
603/ ORG
A (75:25)

SIL B /]100 Nd 80 80 0,2 0,2 0
ORG A
(75:25)

SIL B /100 Nd 90 90 0 0 0
exemplo
18 (50:50)

SIL B /100 Nd 85 88 0 0 0
exemplo
27 (50:50)

SIL B /{100 Nd 82 85 0 0,2 0,2
exemplo
27 (25:75)

ORG A /| 100 60 70 70 0,4 0.8 0,4
ORG F
(75:25)

SIL B /[100 75 82 85 0 0,2 0,2
exemplo
27 (75:25)

SIL B /|100 80 82 82 0 04 0,4
exemplo
27 (50:50)

Nd: ndo determinado
Duas misturas SIL B / Exemplo 27 (75:25), Exemplo 11 / Exemplo 27 (50:50), resul-
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taram em uma separacgado de agua de 100%, muito rapidamente (15-30 min) e uma fase ole-
osa seca, que foi uma grande melhoria em comparagdo com o Unico demulsificantes de
componente. Outras boas misturas foram SIL B / Exemplo 18 (50:50) e SIL B / Exemplo 27
(50:50). Uma diminuigdo da taxa de tratamento de algumas misturas boas diminuiu apenas
ligeiramente o desempenho das misturas.

Testes de demulsificacdo com éleo bruto C: 6leo bruto C também foi do Oriente

Médio, a partir de pogos de offshore. Ele tinha um APl de 29 ° e um corte de agua de 10%.
O teor de H,S do bruto era baixo. Oleo bruto C foi coletado diariamente antes do separador
de dleo de gas. O dleo bruto do tubo foi coletado em latas e deixado degaseificar. Tempera-
tura do bruto coletado é cerca de 37 °C. Em laboratério, a temperatura do bruto desce e os
testes de garrafa foram executados entre 27 e 29 °C. Os resultados séo apresentados na
Tabela 5. Nesta tabela, os percentuais de separagao foram calculados apés 30 min, apos 30
min + centrifugagéo, e ap6s 30 min + centrifugagdo + pouca agitagéo para simular o proces-
so0 de demulsificagéo.

Apds a centrifugagéo (simulando o corte no tanque de demulsificagéo), a taxa de
separagdo aumentou devido a presenga de demulsificante. A centrifugagéo de 6leo puro
levou a separagéo de agua zero, indicando que a centrifugagéo por si sé ndo causa a sepa-
racdo, sem a agdo de demulsificante. A qualidade da interface (entre a fase aquosa separa-
da e a fase oleosa) também ¢é apresentada na Tabela 5.

Tabela 5

Resultados de demulsificagdo para éleo bruto C, API = 29 °, Corte de Agua de 10%
a 27 — 29 °C com um demulsificante de componente

Qualidade | Demulsificante | Demulisifican- | Separagdo de agua (%) Fase oleosa superior
de inter- tes ativos Apbs | Apos 30| Apds | % % % e
face (ppm) 30 min + cen- | 30 min | Agua | 4gua | mulsdo
min | tifugacdo | + cen- | lire |total | interfa-
tif. + cial
pouca
agita-
¢éo
Nd Oeo bruto| 0 0 0 0 0 1,6 1,6
puro C
M Silbreak 323 | 100 0 40 45 0 1,6 1,6
S Silbreak 1840 | 100 0 52 55 0 1,4 1.4
S Siwet L-8610 | 100 0 12 08 (162208
S Exemplo 27 100 0 15 0 1,6 22
Nd Exemplo 11 100 0 0 0 1,8 1,6
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Nd Exemplo 15 100 0 0 0 0 1,0 1,8
S Exemplo 17 100 0 22 25 0 24 1,0
Nd Exemplo 18 100 0 2,0 24
Nd ORGA 100 0 0,4 1,6

nd: ndo determinado

A Tabela 5 mostra que o exemplo de 17 levou a uma meihor separagdo da agua
(25%) e uma melhor secura do éleo (com 1% de &gua total no inicio da fase oleosa) do que
ORG A. Ele também apresentou uma melhor secura de éleo do que demulsificantes silicone
Silbreak 323 e Silbreak 1840.

Misturas de demuisificantes: misturas de demulsificantes de silicone foram também

testadas para melhorar a taxa de separagdo de agua e secura do 6leo. A Tabela 6 mostra
varias misturas classificadas de acordo com a porcentagem de agua separada, ap6s "30
minutos + centrifugacéo” e "depois de 24 h (+ 30 minutos a 60 °C), e de acordo com a secu-
ra da fase oleosa superior para 6leo bruto C.

A tabela 6 contém os resultados de alguns dos melhores demulsificantes. A mistura
de Exemplo 11 e Exemplo 27 mostra os melhores resultados de demuisificagdo na propor-
¢do de 50:50 e 100 ppm ativos, correspondendo a uma sinergia entre os dois silicones em
comparagdo com os componentes individuais. A 50 ppm ainda apresenta boas propriedades
de demulsificagdo, melhor do que para o melhor ORG A orgéanico a 100 ppm ativos (ver Ta-
bela 5).

A mistura de Exemplo 27 e SIL B também mostra bons desempenhos de demulsifi-
cagdo em comparagao aos componentes individuais, uma sinergia entre um demulsificante
silicone novo e um comparativo.

Tabela 6

Testes de demulsificagdo com as melhores misturas de demulsificantes de silicone,
usando éleo bruto C, a 27 — 29 °C

Qualidade | Demulsificante | Nivel | Separag&o de agua (%) Fase oleosa superior
de interfa- de Apds | Apds 30 min | Apos 30 | % % % emul-
ce ativos | 30 + centrifuga- | min  +| 4gua | 4gua | sdo inter-
(ppm) | min | ¢do centrif. + | livre | total facial
pouca
agitacdo
Nd Oleo bruto | Xileno | 0 0 0 0 1,6 16
puro C puro
S Exemplo 11 /| 100 |35 98 100 0 0,0 0,0
exemplo 27
(50:50)
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S Exemplo 11 /|75 21 88 N 0 02 0,2
exemplo 27
(50:50)

S SILB/exem-{100 |O 90 90 0 04 0,4
plo 27 (50:50)

VS SIL B/ exem-| 100 |0 67 80 0 04 |04
plo 27 (25:75)

S SIL B/ exem- | 75 0 80 80 0 10 |10
plo 27 (50:50)

S SILB/exem-|100 |0 60 78 0 0,2 0,2
plo 27 (75:25)

H Exemplo 11 /| 50 0 60 77 0 12 1.2
exemplo 27
(50:50)

Testes de demulsificacdo com bleo bruto D:

Oleo bruto D veio do Oriente Médio, a partir de pogos de off-shore e tinha um API
de 25 ° e um corte de agua de ca. 18%. Separacdo da agua foi registrada em 27-29 °C por
30 min e depois centrifugagdo dos tubos de 100 mL foi realizada. A centrifugacdo de dleo
bruto puro levou a separagédo da agua zero, indicando que a centrifugagédo por si s6 néao
causa a separagao sem a a¢ao de demulsificante.

Silicones foram testados individualmente para ver seu desempenho neste éleo bru-
to. Os resultados com 100 ppm individual, silicone e demulsificantes organicos sdo apresen-
tados na Tabela 7.

Exemplo 17 levou a 74% de separagdo da agua, com um 6leo mais seco do que si-
licones comparativa Silbreak 1840 ou Silbreak 323. Alguns problemas de reprodutibilidade
ocorreram com este produto também de um dia para o outro. No mesmo dia Exemplo 17
levou a mais separacédo da agua com um outro 6leo mais seco que ndo o melhor organicos
ORG D (37% de separagao de agua e 3,8% de agua total na fase oleosa superior). Com
Exemplo 17 a secura do 6leo superior é inferior a ORG B, o que levou a fase oleosa superior
mais seca (préximo a Silbreak 1840), no entanto, sem separag¢éo de agua visivel no tubo.

Tabela 7.

Resultados de demulsificagdo com 6leo bruto D, a 27-29 °C e 100 ppm de taxa de

tratamento com um demulsificante componente.

Qualidade | Demulsificante | Agua separada (%) Fase oleosa superior

de interface Apos | Apés 30| Apés 30| % agua| % agua| % emul-
30 min + [ min + cen- | livre total sdo inter-
min centrifu- trif. + pouca facial
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gacdo agitagéo
Nd Oleo  bruto | 0 1 1 0 6,0 6,0
puro D
M Silbreak 1840 | 0 40 46 0 0,8 0,8
M Silbreak 323 0 20 46 0 52 52
Nd Silbreak 603 0 1 2 0 52 5,2
Nd Siwet L-8610 | 0 3 3 0,8 44 3,6
Nd Silbreak 402 0 0 0 0 3,0 3,0
Nd ORGB 0 0 0 0 0,6 06
Nd SiLB 0 1 1 0 1,9 1,9
Nd SILB 0 1 2 0 3,6 3,6
H SILC 0 10 10 0 2,0 2,0
Nd ORGC 0 1 1 0 4,4 4,4
Nd Exemplo 27 0 10 10 0,2 4,0 38
Nd Exemplo 11 0 0 0 0 24 24
Nd Exemplo 15 0 1 1 0 52 52
S Exemplo 17 0 51 74 0 44 44
M Exemplo 17 0 17 26 0 9,0 9,0
H Exemplo 18 0 17 17 0 5,1 5,1
S ORGD 0 35 37 0 38 38
Nd ORGE 0 3 3 0 28 28
Nd ORGF 0 1 1 0 1,1 1,1
nd ORGA 0 2 2 0 3,2 32

Misturas de demulsificantes: Mistura de varios silicones também foram testadas pa-

ra melhorar o desempenho de demulisificante com éleo bruto D. A Tabela 8 mostra que o
maximo de 80% de separagdo de agua foi alcangada com a mistura de dois silicones para
6leo bruto D e 6leo mais seco do que com um silicone apenas (ver Tabela 7). Algumas si-
nergias podem ser mostradas entre dois silicones ou com um silicone e um demulsificante
organico. As melhores misturas em separagdo da agua foram Exemplo 1 / Exemplo 27
(50:50) e ORG F / Exemplo 27 (50:50), ambos os quais apresentaram os melhores resulta-
dos de demulsificagdo que os componentes individuais sozinhos. Misturas de Exemplo 11 /
Exemplo 27 (50:50) e SIL B / ORG E (75:25), forneceram a fase oleosa superior mais seca,
que foi muito mais seco do que com os componentes individuais.

A mistura Exemplo 11 / Exemplo 27 (50:50) a 100 ppm ativos foi a melhor mistura
de demulsificante para ambos o 6lec bruto C (ver Exemplo 38) e éleo bruto D a 27-29 °C e
ap6s a centrifugagéo.

Tabela 8.
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Testes de demulsificagdo com 6leo bruto D a 27-29 °C com misturas de demulsifi-

cante.
Qualidade | Demulsificante | Nivel | Agua separada (%) Fase oleosa superior
de interfa- de Ap6s | Apoés 30 min | Apos 30 | % % % e
ce ativos | 30 + cenfrifuga- | min  + | agua | agua | mulsdo
(ppm) | min | ¢do centrif. + | livre | total | interfa-
pouca cial
agitagdo
Nd Oleo bruto puro | Xileno | 0 1 0 0 60 |60
D puro
S Exemplo 11 /| 100 0 80 80 0 12 |12
exemplo 27
(50:50) 100
ppm
S Exemplo 11 /| 100 1 71 77 0 06 |06
exemplo 27
(50:50) 100
ppm
VS Exemplo 11 /| 100 0 63 69 0 08 |08
exemplo 27
(50:50) 100
ppm
VS Exemplo 11 /| 200 0 74 80 0 0,1 0,1
exemplo 27
(50:50) 200
ppm
S ORF / exemplo | 100 0 63 74 04 (16 [12
27 (50:50) 100 |
PPM
Nd SILB/ORGE | 100 0 0 0 0 06 |06
(75:25)

Testes de eficiéncia de demulsificacdo com 6leo bruto E:

A separagédo de fase de uma amostra de 6leo bruto E, um éleo bruto pesado (API:

10) contendo cerca de 36% em peso de agua demulsificante, de Alberta, Canada foi estu-

dado. O ndmero acidico das a amostras foi de cera de 1,5 mg KOH/g, o conteudo de asfal-

teno foi de cerca de 4%, o contetdo de sélidos filtrados foi de 660 Ib/1000bbl e o contetido e
o conteuido de sal foi 1180 1b/1000 bbl
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Procedimento de teste de dleo bruto E: A amostra bruta foi homogeneizada primeiro

aquecendo a cerca de 60 °C e depois completamente, agitando o recipiente com a méo por
varios minutos. Cem gramas de emulsdo de éleo bruto foram cuidadosamente vertidos em
frascos de vidro de prescrigdo, os quais tinham marcas em intervalos de 10 ml ("San-Glas
Ovals-Flint", feita por Owen-Brockway, IL, E.U.A.) e tampa com rosca. O demulsificantes de
silicone foram diluidos a 30% com xileno. Em primeiro lugar, os frascos com a amostra de
6leo bruto foram aquecidos por 5 min em banho de éleo, que foi a 85 °C. Em seguida, os
frascos foram virados duas vezes, seguido por agitagdo com um agitador orbital Bamstead /
Labline Max 2000 por 10 min, a 270 agitagdes / min e, em seguida, colocando as garrafas
de volta no banho a 85 °C. Ap6s uma hora de aquecimento, os frascos foram agitados no-
vamente com o agitador orbital por mais 10 minutos e depois colocados de volta no banho a
85 °C. Ap6s 30 minutos, os frascos foram virados dez vezes de lado com um movimento de
balango. Depois de uma hora os frascos foram invertidos suavemente, horizontalmente, vin-
te vezes para quebrar os “ovos” na interface. Apds cerca de 20-22 horas, os frascos foram
retirados do banho de 6leo e a qualidade da interface de agua / éleo bruto foi inspecionada e
volume, em porcentagem (%) da fase aquosa separada foi medido. O teor de &gua do 6leo
bruto separado foi medido com dois métodos: 1.) Uma amostra pequena (0,05-0,5 mi) foi
retirada do meio da fase oleosa bruta. O conteudo de agua desta pequena amostra foi me-
dido com titulacdo de Karl-Fischer usando um titulador Brinkman Titrino Workcell com "751
GDP" e solugédo de titulador Hidranal Compésito-2; 2.) Cerca de 15 mi de amostra foram
extraidas do fundo da fase oleosa com uma seringa e depois vertidas em 12,5 ml em tubos
de vidro de centrifugagdo com fundo cénico Kimble até 50% da marca e, em seguida dilui-
dos até 100% com tolueno. As amostras diluidas foram centrifugadas por cinco minutos a
2500 rpm com uma centrifuga IEC HN-SII. A quantidade de agua separada foi gravada ("a-
gua livre"). A quantidade de agua total foi medida pela adigdo de 1-2 gotas de conta-gotas
knockout (DM046 de Baker Petrolite) e misturar a emuisdo e a aquecendo em banho-maria,
seguido de centrifugagdo como acima. O conteido de “emulsdo” do bruto foi calculado sub-
traindo o contetdo de “agua livre" a partir do conteudo total de agua.

A Tabela 9 ilustra que o desempenho de demulsificagdo competitivo pode ser al-
cangado com as novas composigdes de silicone. Por exemplo, as combinagdes de Organi-
cos M, Silbreak 400 e Exemplo 10 ou Exemplo 11 superam todos os demulsificantes orgéni-
cos testados (ultimos seis testes).

Tabela 9. Resultados de testes de demulsificagdo com 6leo bruto H, a 85 °C
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ppm ppm ;'Egi;fg: E tb;‘sz“u?;zn TESTE DE CENTRIFUGA. APOS 20.22h
# DEMULSIFICANTE, COMO E (ATIVOS) |INTERFACE |%DE Acua | % DEASUA [ DEAGUA| LD,
1 Em branco 0 0 - 8 25.85 ;] 34 | 28
2 ORGI 300 150 371 1.55 0.51 1.44 0.83
3 ORGJ 400 120 38 B° 1.77 0.60 1.70 1.10
4 plo11 400 120 368 2.72 1.8 16 03
5 plo12 400 120 366 2.54 0.6 1.6 1
6 plo17 400 120 36 2.64 1.8 2 0.2
7 Exemplo 18 400 120 26 19.35 [ 16 10
8 Exemplo 29 400 120 29 8.30 2.8 4.4 1.8
9 Exemplo 30 - 400 120 198 20.53 B 18 12
10 Exemplo14 400 120 25 16.89 0.2 - 12 11.8
11 | 8618+Exemploi7: 1:2 133+267 40+80 30 13.50 3.2 13 0.8
12 8619 plo22, 1:1 200+200 80+60 28 B 8.13 3.6 12 84
13 ORG J+Exemplo 10, 1:1 200+200 60+60 378 0.80 0.6 0.8 0.2
14 ORG J* 10, 1:1 200+200 60+60 39 BB 3.08 0.8 5.2 3.4
15 ORG J 1010, 1:1 200+200 60+60 328 8.21 1.2 8 6.8
16 ORG J+Exemplo10, 1:1 200+200 40+80 34 B 8.75 1.6 10 8.4
17 ORG J* pio10, 1:2 133+267 40+80 34 BB 2.67 1.2 3.2 2
18 ORG J+ plo10, 1:2 133+267 40+80 328 5.10 0.6 45 398
19 ORG J+Exemplo10, 1:2 267+133 80+40 39 B8 2.35 0.8 28 2
20 ORG J* plott; 11 2004200 60+60 308 0.77 0.4 0.9 0.5
21 ORG J+Exemplo11; 1:1 200+200 60+60 338 396 | 08 2 1.2
22 ORG J#+ 11; 1:2 133+267 40+80 338- | 7.38 0.8 3.8 3
23 ORG J+Exempio11; 2:1 287+133 80+40 338 77 1.6 3 14
24 ORG J* Exemplo12; 1:1 200+200 60+60 358 77 0.8 24 1.6
25 ORG J+Exemplo12; 1:1 200+200 60+60 368 .02 1.2 4.8 3.6
26 ORG J+Exemplo12; 1:2 133+267 40+80 358 .25 0.2 14 1.2
27 ORG J+ ploi2; 1:2 133+267 40+80 348 181 | 04 2 1.8
28 ORG J*Exemplo12; 2:1 267+133 80+40 38 68 2.45 0.8 34 2.6
29 ORG J+Exemplo12: 1:1 200+200 20+80 32 11.25 24 12 9.6
30 ORG J+Exemplo22; 1:1 200+200 80+60 338 2.40 1.6 238 1.2
3 ORG J 1023; 1:1 200+200 60+60 38 0.83 0.8 1.2 | 04
32 ORG 1023; 1:1 200+200 60+60 358 .54 1.6 ] 6.4
33 ORGJ pio23; 1:2 133+267 40+80 3438 81 2.8 5 2.2
34 ORG J*Exemplo23; 2:1 267+133 80+40 37 .63 2 3.8 1.8
35 ORG J+Exemplo24; 1:1 200+200 60+60 38 1.08 1.2 1.8 0.4
36 ORGK 400 120 | 38 2.09 0.6 2 14
37 ORG K+Exemplo12;1:1 200+200 60+60 37 2.06 1.8 2 0.4
38 ORG K+Exemplo12;1:1 200+200 80+60 38 4.93 1.2 44 3.2
39 ORGL 400 120 368 2.13 6.5 23 18
40 ORG L+ ploi2;1:1 200+200 50+60 37 5.06 1.8 49 3.1
T ORGL+ 1211 200+200 60+60 38 3.02 0.4 3 28
| 42 ORG M 400 120 378 2.06 15 24 0.9
43 ORG M plo12;1:1 200+200 60+60 38 2.21 2 2 0
44 ORG M+Exemplo12;1:1 200+200 80+60 37 3.15 3.2 38 0.6
45 ORG N 40 120 378 212 0.33 1.3 0.97
46 ORG N+Exempio12;1:1 200+200 60+60 34 4.10 0.8 38 3
a7 ORGN pio12:1:1 200+200 60+80 38 3.09 0.8 2 1.2
48 Silbreak 400 400 120 34 5.98 333 8.80 347
49 oiﬁx,;ﬁ""fik::?o' 13341334133 | 40+40+40 38 1.13 0.8 0.8 )
50 ORGM ’S":’:"a;'fﬁfo’ 133+133+133 | 40+40+40 38 0.91 0.4 0.8 0.4
51 ORGM 's":’:’ﬂ'f:?‘” 13341334133 | 40440440 | 40 0.66 0.4 08 02
52 O M aioreak 400 | 1000100+100 | 30+30+30 | 33 307 | o8 3 22
53 ORG M «Sibreak 400% | 10041004100 | 30+30+30 [ 388 | 233 | o8 16 | o8
54 — Ts":’:::‘t , | 10001004100 | 30e30e30 | 20 0.88 0 0 0

* B: interface folgada; BB: interface muito folgada

Embora a invengdo tenha sido descrita com referéncia a uma modalidade preferida,
aqueles versados na técnica irdo entender que véarias mudangas podem ser feitas e equiva-
lentes podem ser substituidos por elementos dos mesmos, sem se afastar do escopo da
invencgdo. Pretende-se que a invengdo nédo seja limitada a modalidade particular divulgada
como o melhor modo para a realizagdo desta invengao, mas que a invengéo ird incluir todas
as modalidades que estejam inseridas no escopo das reivindicagdes anexas. Todas as cita-
coes referidas aqui sdo expressamente incorporadas neste documento para referéncia.
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REIVINDICACOES
1. Composi¢gdo, CARACTERIZADA pelo fato de que compreende:
a) uma quantidade eficaz de demulsificante de pelo menos um demulsificador de

poliorganossiloxano tendo uma estrutura molecular compreendendo uma cadeia principal de
polissiloxano de pelo menos duas unidades de siloxano covalentemente ligadas a (i) um ou
mais grupos 6xido de alquileno pendentes compreendendo uma ou mais unidades de oxido
de alquileno, tendo, independentemente, 1 a 6 atomos de carbono, (ii) um ou mais grupos
pendentes tendo a férmula (C,Hz)B em que r equivale a 0 a 30 e B € um radical arila, e, op-
cionalmente (iii) um ou mais grupos alquila pendentes tendo até 40 4tomos de carbono;
b) uma fase aquosa e
c) uma fase oleosa.
2. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o poliorganossiloxano tem a férmula:
M', M, M3, M% D' D% D?, D% T'i T4 T% T% Qm
em que
M'=R'R?R’SiO .
M2 =R*R’R®Si0,2
M3 =R'R®R%Si0:
M*=R"R"R'*Si0/;,
D! =R"R"Si0;;
D? =R"*R'%Si0;,,
D? =R'"R'3Si0;,
D* =R'""R¥Si0:n
T' = R¥'SiOsp
T? = R¥Si0s2
T? = R¥Si0s
T* = R¥Si0s2
Q=SiOun
e, R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR?%, R?,
R®*R% R% R%, R% R, R', R, R"®, R* sdo grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbo-
no, R*, R, R% 530 (C,H2n)-0-(C2H40)o-(CsHsO)p-(C4Hs0)-R%, n equivale a 0 a 6, o equiva-
le a0 a 100, p equivale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + q 2 1; R", RV, R®
sdo grupos alquila ramificados, lineares ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo de 4 a
36 atomos de carbono, R, R'®, R%* sdo grupos arila tendo a férmula geral (CHz)B em que r
equivale a 0 a 30 e B & um radical arila, R"", R", R® s3o grupos arila tendo a féormula geral
(CH)B, em que r equivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbo-
no; R% & um grupo alquila com 1 a 12 4tomos de carbono e R*® é um hidrogénio ou um gru-
po alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, em que os subscritos a, b, ¢, d, e, f, g, h, i, ],
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k, I, m sdo zero ou inteiros positivos para as moléculas sujeitas as seguintes limitagdes: 3 <
atb+c+d+e+f+g+h+i+j+k+I1+m=500,b+f+j=z1,c+g+kz20,d+h+iz1,e
(a+b+c+d)equivalea2+i+j+k+1+2m.

3. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 2, CARACTERIZADA pelo fato de
que R' é CHs, OH ou OCHs, R?, R® R%, R%, R®R?, R"*, R™, R'®, R", R*' s&o0 CH;, R* é uma
arila tendo a féormula (CHz)B e R'!, R" sdo ou CH; ou uma arila tendo a féormula (CHx)B,
com a condicdo de que se o polissiloxano contém difenila, R' e R sdo CgHs

4. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 2, CARACTERIZADA pelo fato de
que R! é CH,, OH ou OCH;, R?, R® R®, R®, R R?, R"®, R", R'®, R"®, R?! sdo CH;, e R"", R,
R? s&o CHs.

5. Composigédo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o poliorganossiloxano tem a formula:

Mla Mzb Msc M4d ch sz Dsg D4h

em que

M' =R'R?R*Si0)
M? = R*R’R®Si0,,
M? = R’R*R’Si0y
M*=R'R"'R'%8iO112
D' =R"“R"SiO;n

D> =R"R'®Si0y

D’ =R'"R"Si0;

D* = RRYSiOy,

e R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR%; R?, R®
R® R% R? R% R™, R' R R' sgo grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, R* e
R 550 (CyHan)»-0-(C2H40)e-(C3Hs0)p-(C4Hs0)-R%; n equivale a 0 a 6, o equivale a 100, p
equivale a 0 a 100 e q equivale a0 a 50, desde que o +p+q=1; R e R'” sdo grupos alqui-
la lineares, ramificados ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo de 4 a 36 atomos de
carbono; R e R'® sdo grupos arila tendo a formula (CHx)B em que r equivale a0 a 30 e B
é um radical arila; R"", R'2, R*® sdo grupos arila tendo a formula geral (CH,,)B, em que r e-
quivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono; R% é um grupo
alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono e R%* é um hidrogénio ou um grupo alquila tendo
de 1 a12 4tomos de carbono, 3<sa+b+c+d+e+f+g+h=<500,b+f21,c+g20,d+h
= 1, e a mais b mais ¢ mais d equivale a 2.

6. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de

que o poliorganossiloxano tem a féormula:
M', D' D} D, D% T" T T% T Qnm
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em que
M' =R'R?R*SiO\
D' =R"R"Si0z
D? =R"*R'*Si0,,
D’ =R'"R"3Si0,,,
D% =R"R?Si0,,,
T' =R?'Si03,,
T? = R¥Si0;,
T® =R¥SiOy
T* =R¥*SiOsn
Q=Si0un
e R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR?, R? R®
R, R™ R, R'®, R¥ sdo grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, R'®, R* s3o:
(CaH2n)-O-(C2H40)o-(CsHs0)p-(C4Hs0)-R*%, n equivale a 0 a 6, o equivale a 0 a 100, p equi-
vale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + q = 1, R"" e R* sdo grupos alquila
lineares, ramificados ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo de 4 a 36 4tomos de car-
bono; R'® e R** sdo grupos arila tendo a férmula geral (C;Hx)B em que r equivale a 0 a 30 e
B & um radical arila; R?® é um grupo arila tendo a formula geral (CH,)B, em que r equivale a
0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono; R?® ¢ um grupo alquila com
1 a 12 atomos de carbono e R® & um hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 ato-
mos de carbono, i+j+k+1+m>0,a=2+i+j+k+1+2m,3sa+e+f+g+h+i+j+k
+1+ms500,f+j21,g+k20h+121.
7. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o poliorganossiloxano tem a férmula:
M'D'.D* D’ Dy M'
em que
M' =R'R?R*SiO),
D' = R'3R'dSi02/2
DZ = R15R16Si02/2 .
D’ =R'"R"Si0,,
D* =R'"R¥Si0,5
e, R' & um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR%; R?,
R®R™, R R R sao grupos alquila tendo de 1 a 12 4tomos de carbono; R é (C,Ha,)-O-
(C2H40)o(C3H50),(C4Hs0)4-R% n equivale a 0 a 6, o equivaie a 0 a 100, p equivale a 0 a 100
e g equivale a 0 a 50, desde que 0 + p + g = 1 ; R" é grupo alquila linear, ramificado ou ci-
clico, saturado ou insaturado tendo de 4 a 36 4tomos de carbono e R'® é um grupo arila ten-
do a férmula geral (C;H,,)B em que r equivale a 0 a 30 e B é um radical arila; R® é um grupo

arila tendo a férmula (CHy)B, em que r equivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a
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12 4tomos de carbono; R% é um grupo alquila com 1 a 12 atomos de carbono e R* & um
hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, 1 <e +f+ g+ h <498, f
z21,gz0ehz1.

8. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 7, CARACTERIZADA pelo fato de
que R & CHs, OH ou OCH;, R% R®R%, R%, R%: R®, R, R", R'®, R" sd0 CH; e R® é CH,.

9. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 7, CARACTERIZADA pelo fato de
que R' é CH,, OH ou OCHs, R?, R® R"™, R™, R'®, e R sd0 CHs, R® ¢ uma arila tendo a for-
mula (CH)B, com a condigsio de que se o polissiloxano contém difenila, R e R sdo CgHs.

10. Composigéo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de

que o poliorganossiloxano tem a estrutura:

Z

em que X equivale a 1 a 498, L equivale a 1 a 300, K equivale a 0 a 300, J equivale
a 1 a 300, M equivale a 0 a 100, N equivale a 0 a 100, e O equivale a 2 a 33 e Z € um hidro-
génio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono.

11. Composigdo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que adicionalmente compreende pelo menos um demulsificante organico selecionado do
grupo consistindo de &cidos sulfénicos, acidos carboxilicos, acidos tiocarboxilicos, esteres
de acidos carboxilicos, acidos fosfinicos, polimeros de 6xido de alquileno, copolimeros de
oxido de alquileno, resinas fendlicas funcionalizadas com éxido de alquileno, resinas epéxi,
oxidos de alquileno de amina, alcoxilados de poliimina, aminas de poliéster, tensoativos ca-
tionicos, bis-amidas, e polimeros a base de silicone e copolimeros a base de silicone.

12. Composigao, de acordo com a reivindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano é utilizado em uma concentra-
cdo de 0,1 a 10.000 ppm da composigéo total.

13. Composicdo, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano é utilizado em uma concentra-
¢do de 0,5 a 10.000 ppm da composi¢ao total.
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14. Composigdo, de acordo com a reivindica¢do 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano é usado em uma concentragao
de 5 a 500 ppm da composigéo total.

15. Composicéo, de acordo com a reivindica¢do 1, CARACTERIZADA pelo fato de
que o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano compreende uma mistura, uma
solugdo, uma dispersdo, uma emuisdo de 6leo em agua, uma emulsdo de dgua em dleo,
uma microemulsdo ou combinag¢des dos mesmos.

16. Método para a separagdo de emulsGes de d6leo e agua, CARACTERIZADO pelo
fato de que o método compreende incorporar uma quantidade eficaz de demulsificante de
pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano em uma emulsdo compreendendo
uma fase oleosa e uma fase aquosa, o demulsificador de poliorganossiloxano tendo uma
estrutura molecular compreendendo um polissiloxano de cadeia principal de pelo menos
duas unidades de siloxano covalentemente ligadas a (i) um ou mais grupos 6xido de alquile-
no pendentes compreendendo uma ou mais unidades de 6xido de alquileno tendo, indepen-
dentemente, 1 a 6 atomos de carbono, e (ii) um ou mais grupos pendentes tendo a férmula
(CHz)B em que r equivale a 0 a 30 e B é um radical arila, e opcionalmente (iii) um ou mais
grupos alquila pendentes tendo até 40 atomos de carbono.

17. Método, de acordo com a reivindicacdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o poliorganossiloxano tem a férmula:

M', M% M3 M% D', D} D’ D% T; T4 T% T Qm
em que
M'=R'R?R’SiO1,
M?=R‘R°R’Si0:
M = R'R*R°Si0112
M*=R"R'"R%Si01
D' =R"R'Si0,,
D? =R"R'Si0,,
D® =R"R'%i0,,
D* = R"R¥Si0;,
T' =R*'SiO3,
T? =R*¥Si0
T =R¥Si0s
T* =R¥Si0s
Q =SiOu4n
e, R' & um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR?; R?,
R3, R, R®, R8, R®, R™®, R, R', R R? sdo grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de car-
bono, R*, R™, R s40: (CoHa)-0-(C2Hs0)o-(CsHeO)s-(C4HsO)-R*, N equivale a 0 a 6, o e-
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quivale a 0 a 100, p equivale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde queo +p + q 2 1; R’,
R'", R® sdo grupos alquila ramificados, lineares ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo
de 4 a 36 atomos de carbono; R'’, R'®, R sdo grupos arila tendo a férmula geral (C.H,,)B
em que r equivale a 0 a 30 e B é um radical arila; R", R", R?® s&o grupos arila tendo a for-
mula geral (CH)B, em que r equivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 d&tomos
de carbono; R & um grupo alquila com 1 a 12 atomos de carbono e R*® é um hidrogénio ou
um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, em que os subscritos a, b, ¢, d, e, f, g,
h, i, j, k, I, m s&o zero ou inteiros positivos para as moléculas sujeitas as seguintes limita-
cdes:3<a+b+c+d+e+f+g+h+i+j+k+1+m<500,b+f+j21,c+g+kz20,d+
h+lzl,e(a+b+c+d)equivalea2+i+j+k+I1+2m.

18. Método, de acordo com a reivindicagdo 17, CARACTERIZADO pelo fato de que
R' & CHs, OH ou OCH3; R2, R?, R®, R%, R®, R%, R"®, R™, R'¢, R"®, R*' sdo CH,, R® ¢ arila ten-
do a formula (CHz)B e R, R ou sdo CH; ou uma arila tendo a formula (CHz)B, com a
condigéo de que se o polissiloxano contém difenila; R'® e R* sdo CgHs.

19. Método, de acordo com a reivindicagao 17, CARACTERIZADO pelo fato de que
R' é CH,;, OH ou OCHs, R% R® R®, R®, R®, R%, R, R", R'¢, R'®, R* sdo CH; e R", R, R®
sdo CH;.

20. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o poliorganossiloxano tem a férmula:

Mla Mzb M3c M4d Dle sz D3g D4h

em que

M' = R'R’R’SiOyp,

M? = R‘R°R®Si0,,

M? = R'R*R’Si0,

M4 = RIORI lRlZSiOln

D' =R"R"Si0;n

D? =R'"R'%SiOy

D? =R'"R'%5i0;

D* =R'*R¥SiOsn

e R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR?; R?, R?
R®, R® R? R’ R"™ R' R'"® R'"s3o grupos alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, R* e
R 580 (CyHan)-0-(C2H40)e~(CsHs0),-(C4Hs0)e-R?; n equivale a 0 a 6, o equivale a 0 a 100,
p equivale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + q 2 1; R” e R’ s&o grupos
alquila lineares, ramificados ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo de 4 a 36 atomos
de carbono; R e R'® sdo grupos arila tendo a férmula geral (C;Hx)B em que r equivale a 0 a
30 e B é um radical arila; R, R'2, R sdo grupos arila tendo a formula geral (CHz)B, em
que r equivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono; R?® é um
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grupo alquila com 1 a 12 4tomos de carbono e R ¢ um hidrogé&nio ou um grupo alquila ten-
do de 1 a 12 4tomos de carbono, 3<sa+b+c+d+e+f+g+h<500,b+f21,c+g20,d
+ h 21, e a mais b mais ¢ mais d equivale a 2.
21. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o poliorganossiloxano tem a formula:
M', D' D% D’ D% T' T3 T% T Qm
em que
M' =R'R'R’SiO\,,
D' =R"R"Si0,,
D? =R"R"*Si0z,,
D*=R'"R'*Si0,,
D* =R'""R¥Si0,,
T' =R¥Si0sn
T? = R®SiO3p
T? =R¥Si0s
T* = R*SiOsp
Q=2S8i0un
e R' & um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR%; R?, R®
R® R'™ R R'" R?' sdo grupos alquila tendo de 1 a 12 4tomos de carbono, R'®, R s3o:
(CaH2n)-0~(C;H40)e-(CsHg0)o~(C4Hg0)-R%, n equivale a 0 a 6, o equivale a 0 a 100, p equi-
vale a 0 a 100 e q equivale a 0 a 50, desde que o + p + g = 1; R" e R* sdo grupos alquila
lineares, ramificados ou ciclicos, saturados ou insaturados tendo de 4 a 36 atomos de car-
bono; R'® e R sdo grupos arila tendo a férmula geral (CH,) B em que r equivale a0 a 30 e
B é um radical arila; R® é um grupo arila tendo a férmula geral (C,Hz)B, em que r equivale a
0 a 30 ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono; R* & um grupo alquila com
1 a 12 atomos de carbono e R?® é um hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 ato-
mos de carbono, i+j+k+|l+m>0,a=2+i+j+k+|+2m,3<a+e+f+g+h+i+j+Kk
+|+m<500,f+j21,g+kz20,h+121.
22. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que

o poliorganossiloxano tem a férmula:
M'D'. DD’ D% M,
em que

M' =R'R*R*SiO),

D1 = RISRMSiOyz

D2 = R]5R16Si02/2 .

D? =R'"R"Si0z,

D* =R'*R¥Si0z,
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e, R' é um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, um OH ou OR*; R?,
R? R™ R™ R R' sdo grupos alquila tendo de 1 a 12 4tomos de carbono; R'® & (C,Hzn)-O-
(C2H40)o(C3Hs0)p(C4Hg0)-R?%, n equivale a 0 a 6, o equivale a 0 a 100, p equivale a 0 a 100
e q equivale a0 a 50, desdequeo+p+q=z21,; R'” é grupo alquila linear, ramificado ou ci-
clico, saturado ou insaturado tendo de 4 a 36 atomos de carbono e R'® é um grupo arila ten-
do a férmula geral (C;H,)B em que r equivale a 0 a 30 e B € um radical arila; R ¢ um grupo
arila tendo a formula geral (CH,)B, em que r equivale a 0 a 30 ou um grupo alquila tendo de
1 a 12 4tomos de carbono: R?® é um grupo alquila com 1 a 12 4tomos de carbono e R® é um
hidrogénio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono, 1 <e +f+ g+ h <498, f
21,9g20eh=1.

23. Método, de acordo com a reivindicagdo 22, CARACTERIZADO pelo fato de que
R' é CHs, OH ou OCH3; R?, R, R, R", R R'™ sdo CH;, R* é uma arila tendo a formula
(CH)B, com a condigdo de que se o poliorganossiloxano contém difenila, R" e R® s&o
CeHs

24. Método, de acordo com a reivindicagdo 22, CARACTERIZADO pelo fato de que
R'é& CHs, OH ou OCH;, R% R®, R"™, R, R, R' sdo CH;; e R é CH,

25. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o poliorganossiloxano tem a estrutura:

i Si

Y
/Si\\o Si\\ox Si\ Si\0 \o

em que X equivale a 0 a 498, L equivale a 1 a 300, K equivale a 0 a 300, J equivale
a 1 a 300, M equivale a 0 a 100, N equivale a 0 a 100, e O equivale a 2 a 33 e Z é um hidro-
génio ou um grupo alquila tendo de 1 a 12 atomos de carbono.

26. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
adicionalmente compreende pelo menos um demulsiflcante orgénico selecionado do grupo
consistindo de acidos sulfénicos, acidos carboxilicos, acidos tiocarboxilicos, ésteres de aci-
dos carboxilicos, acidos fosfinicos, polimeros de 6xido de alquileno, copolimeros de dxido

de alquileno, resinas fendlicas funcionalizadas com 6xido de alquileno, resinas epéxi, 6xidos
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de alquileno de amina, alcoxilados de poliimina, aminas de poliéster, tensoativos catidnicos,
bis-amidas, e polimeros a base de silicone e copolimeros a base de silicone.

27. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano é utilizado em uma concentragdo
de 0,1 a 10.000 ppm da composigéo total.

28. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano € utilizado em uma concentragéo
de 0,5 a 1000 ppm da composigéo total.

29. Método, de acordo com a reivindicagado 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano é usado em uma concentragéo de 5
a 500 ppm da composigéo total.

30. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato de que
o pelo menos um demulsificador de poliorganossiloxano compreende uma mistura, uma so-
lugdo, uma dispersdo, uma emulsédo de 6leo em agua, uma emulsédo de agua em oleo, uma

microemulsdo ou combinagbes dos mesmos.



RESUMO

“COMPOSICOES DE DEMULSIFICADORES DE POLIORGANOSSILOXANO E
METODOS PARA PREPARAR AS MESMAS”

A invengdo refere-se a um método para separar emulsdes de 6leo e agua, o méto-
do compreendendo incorporar uma quantidade eficaz de demulsificante de um demulsifica-
dor de poliorganossiloxano em uma emulsdo compreendendo uma fase oleosa e uma fase
aquosa. A invengéo também refere-se a composi¢des contendo demulsificador de poliorga-
nossiloxano e as fases de agua e éleo de uma emulséo.
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