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57) Rezumat: Prezenta inventie se refera la un
proceden de obtinere a unei emulsii siliconice,
antispumante, care consta in dispersarea avansata,
in apa, a 10...20 parti in greutate ulei polidimetil-
siloxanic cu viscozitate intre 350 si 2000 cSt,
aditivat cu 1...2% SiO,, urmata de incalzire si
agitare la 140....150°C, timp de 3...4h, in pre-

zenta de 3...6% emulgator neionic si 0,5...1%
alcool polivinilic, fata de apa, prin introducerea
treptata a cantitatii corespunzatoare de apa si
omogenizare prin treceri succesive, printr-0 moara
coloidala, urmata de sterilizare la 120....130°C,
timp de 1...2 ore.
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Prezenta inventie se referd la un proce-
deu de obtinere a emulsiei siliconice
antispumante pentru medii apoase, utiliza-
td pentru combaterea spumei in industria
chimicd, farmaceuticd si textila.

Prevenirea si combaterea fenomenelor
de spumare in unele procese din industria
chimicd, fermentatie, vopsirea textilelor
se realizeazd in mod frecvent prin intro-
ducerea in mediu a unor agenti antispu-
manti.

Dintre agentii antispumanti folosifi n
industria chimic8, farmaceuticd sau ali-
mentard, cei pe bazd de polimeri siloxa-
nici lichizi s-au dovedit superiori prin
capacitate mare de distrugere a spumei si
rezistentd in timp a efectului antispumant
la concentratii mici de produs.

Se cunosc numeroase procedee de
obtinere a antispumantilor pentru medii
apoase ce contin lichide siliconice condi-
tionate sub forma de emulsii apoase.

Aceste procedee utilizeazd siliconi de
tipul uleiurilor polidimetilsiloxanice, poli-
metilsiloxani cu grupe reactive Si - H sau
alfa - W siloxandioli, cu diferite viscozi-
tdti, sau copolimeri polisiloxani - polieti-
lenglicol, uneori cu adaosui de materiale de
umpluturd de naturd anorganicd §i emul-
gatori de tip anionic, cationic §i neionic
[Brevete Franta: nr. 1257811; RO 71092;
FR 1577374; CA vol. 111 (1989; 9281 K)]

Procedeele cunoscute, prezintd deza-
vantajul cad folosesc produse de plecare
siliconice si aditivi de stabilizare mai greu
accesibili, sau emulgatori formati in situ,
iar emulsiile nu sunt suficient de stabile in
timp.

Procedeul conform inventiei constd in
dispersarea avansatd in apa a 10 ... 20
parti in greutate ulei polidimetilsiloxanic

.
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(UMD de 350 ... 2000 cSt), aditivat in
prealabil cu 1 ... 2 % SiO, de ardere, cu
suprafafd specifici de minimum 200 m2/g,
prin incilzire si agitare la 140 ... 150°C,
timp de 3 ... 4 h, in prezentd de 3 ... 6 %
emulgator, ales dintre alcooli grasi sintetici
sau alchilfenoli polietoxilati si a 0,5 ... 1 %
fatd de apd, alcool polivinilic, prin introdu-
cerea treptatd a cantitdfii corespunzitoare
de apa si omogenizare prin treceri succesi-
ve printr-o moard coloidald, urmatd de ste-
rilizare la 120 ... 130°C, timp de 1 ... 2 h.

Procedeul conform inventiei, prezintd
avantaj prin faptul ci este simplu si accesi-
bil, conducind la emulsii care prezintd
performante, cum sunt:

- emulsia siliconicd antispumantd, dato-
ritd proprietdtilor specifice componentei
siliconice (insolubilitate Tn mediu care spu-
meazi, capacitate mare de rdspandire pe
suprafete lichide), actioneazd prin reduce-
rea tensiunii superficiale la interfata lichid/-
gaz, cu formarea unor pelicule superficiale
condensate pe suprafata lamelei de spumi,
ii reduce elasticitatea superficiald si pro-
voacd spargerea bulelor de spumd;

- actioneazd, in concentrafii reduse, cu
efect prelungit, utilizindu-se 1n conditii
economice avantajoase:

- se disperseazd cu usurintd in api;

- ca gi componenta siliconicd utilizatd,
produsul nu este toxic si poate fi utilizat in
industria farmaceuticd gi alimentari;

- poate fi supus sterilizdrii termice pentru
utilizare in procese de biosinteza.

Procedeul conform inventiei utilizeaza
pentru prepararea emulsiei siliconice anti-
spumante un ulei polidimetilsiloxanic cu
structurd liniard, blocat cu unitdfi trimetil-
siloxi denumit "MOLDOSIL UMD", de
tipul:

2= 250550
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obtinute prin echilibrarea ciclurilor polidi-
metil-siloxanice cu 4 ... 6 unitifi dimetil-
siloxi, in prezenta hexametildisiloxanului
ca intrerupitor de lan{ si sursd de grupe
trimetilsiloxi, in catalizi acida.

Viscozitatea polidimetilsiloxanului utili-
zat este de 500 ... 2000 cSt.

Imbunititirea efectului  antispumant
conform prezentei inventii s-a realizat
prin aditivarea uleiului polidimetilsiloxa-
nic cu bioxid de siliciu de ardere tip
SIOPIR, cu suprafata specificd de circa
200 mzlg.

Dispersarea avansatd a uleiului silico-
nic aditivat in api pentru obtinerea unei
emulsii de tip U/A stabile, conform pre-
zentei inventii s-a realizat in prezenta
unui emulgator neionic AG - 5 din clasa
alcoolilor grasi sintetici cu peste 15 atomi
de carbon pe lant polietoxilat. Valoarea
balantei hidrofil - lipofil (HLB) a emulga-
torului pentru stabilizarea dispersiilor de
ulei siliconic trebuie sa fie 9 ... 12. Pen-
tru o mai bund stabilizare a emulsiei, se
utilizeazd conform prezentei inventii ©
solutie de alcool polivinilic 10 % in apa.

Emulsia siliconicd antispumantd a fost
obtinutd in concentratie de 10, 15 si 20
% silicon, in functie de domeniul de
utilizare.

in cele ce urmeazi se dau 5 exemple
de realizare a inventiei, in laborator si
pilot.

Exemplul 1. A. fntr-un vas de reactie
din sticld, prevdzut cu capac, sistem de
agitare, s-au introdus 500 g ulei polidime-
tilsiloxanic (MOLDOSIL UMD), cu vis-
cozitatea de 350 cSt, 10 g SiO, de ardere
SIOPIR - cu suprafata specifica 200 m2/g
si 0,5 g stearat de zinc. Amestecul a fost
incalzit la 140... 150°C cu agitare mode-
ratd timp de 3 ... 4 h. Dupé racire, uleiul
aditivat are aspect omogen, translucid si o
viscozitate de 600 cSt.

B. Din uleiul siliconic aditivat s-au
transvazat 480 g intr-un vas de emulsio-

10

15

20

25

30

35

40

45

4

nare cu capacitatea de 6 I, prevdzut cu
capac metalic, agitator tip ancord, antrenat
de un motor electric, palnie de picurare. S-
au introdus sub agitare 172 g emulgator AG
- 5, topit la circa 50°C, si 250 ml solutie de
alcool polivinilic 10 % si 4000 ml apa
demineralizatd in portiuni mici. Dupd
terminarea addugirii componentelor, s-a
mai agitat o ord, dupd care emulsia forma-
ti a fost recirculatd de 2 ... 3 ori intr-o
moard coloidald, pentru omogenizare
avansata.

Produsul obtinut este o emulsie albd,
omogend i stabild de tip U/A, cu un
continut de 10 % silicon, stabilitate buna la
centrifugare la 3000 rotatii/minut si la
dilutie.

Emulsia are un efect antispumant in
solutie de alchilbenzensulfonat de sodiu la
concentratie de 0,2 ... 0,4 g/1, in timp de
maximum 70 s are loc distrugerea spumei.

Exemplul 2. S-a procedat ca la exemplul
1, cu deosebirea cd s-a utilizat un ulei
polidimetilsiloxanic de 960 cSt, care, dupd
aditivare cu SiO, (2 %), a ajuns la 1765
cSt. Cu acest ulei s-a preparat o emulsie 10
% componentd siliconicd, in conditiile
aritate la punctul 1B.

Exemplul 3. S-a procedat ca la exemplul
2, cu deosebirea cd s-au utilizat 500 g ulei
aditivat cu viscozitatea de 1765 cSt, cu 100
g emulgator AG - 5, 125 ml solutie alcool
polivinilic 4 % si 1775 ml apd deminerali-
zatd. Emulsia obtinutd contine 20 % com-
ponent siliconicd, este omogenad si stabild
la centrifugare si la dilutie. Are un efect
antispumant la o concentratie de 0,1 %,
timpul de distrugere a spumei de maximum
30 s.

Exemplul 4. S-a procedat ca la exemplul
3, cu deosebirea cd, dupd omogenizarea
emulsiei, a fost supusd unui tratament de
sterilizare termici. Emulsia a fost introdusa
fntr-un vas de reactie si incalzita sub
agitare la 120 ... 130°C, timp de o ord. S-a
continuat agitarea pana la rdcire la tempe-
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ratura camerei. Emulsia 1si pistreazd
aspectul si structura uniformd. Efectul
antispumant a fost testat in procesul de
obtinere a penicilinei la o concentrafie de

6

2 --- 3 treceri consecutive.

S-au obtinut 48,5 kg emulsie siliconicid
antispumantd omogend, stabild, cu un
continut de 20 % silicon. Efectul antispu-

0,2 g/, cu rezultate bune. 5  mant a fost testat cu rezultate bune pentru

Exemplul 5. S-a procedat ca la exem- combaterea spumei la latexurile de ABS si
plul 1, cu deosebirea cd emulsia a fost cauciuc natural, la fabricatia abrazivilor pe
obtinutd intr-o instalagie pilot. suport, la fabricarea suspensiilor apoase de

A. Aditivarea uleiului siliconic s-a erbicide, la obtinerea concentratelor emul-
ficut intr-o autoclavid emailatd de 20 I, 10 sionabile de ungere si rdcire pentru
prevazutd cu incdlzire §i agitare, in care industria de rulmenti, in procesele de bio-
s-a introdus 10,3 kg ulei polidimetilsilo- sintezd a penicilinei si la prepaarea sucuri-
xanic (MOLDOSIL UMD), cu viscozi- lor din fructe.
tatea initiald de 700 cSt, cu 200 g SiO%
aerosil cu suprafata specifici 380 g/cm 15 Revendicare
si 20 g stearat de zinc, la 140°C, timp de
4 h, cu agitare moderatd. Dupd aditivare, Procedeu de obtinere a unei emulsii
uleiul are o viscozitate de 1100 cSt. siliconice,antispumante, pentru medii apoa-

B. 10,3 kg ulei aditivat a fost trans- se si biosintezd, prin emulsionarea unui
vazat in vasul de preemulsionare cu capa- 20  sortiment de ulei polidimetilsiloxanic aditi-
citatea de 100 1, prevdzut cu agitator vat cu silice, in prezenta alcoolului polivi-
centrifugal. S-au addugat sub agitare 3 kg nilic ca agent de dispersie, cu apa si omo-
emulgator AG - 5, topit la 50°C, si 3 kg genizarea compozitiei intr-o moard coloida-
solugie alcool polivinilic 10 %, dupd care, 14, caracterizat prin aceea ca se realizea-
in portiuni mici, la intervale de 3 ... 10 25  zd prin dispersarea avansatd in apd a 10 ...
min, s-au introdus 34 1 apd. Dupd doza- 20 % 1in greutate ulei polidimetilsiloxanic,
rea componentelor si a apei se mai conti- cu structurd lineard, blocat cu unitdfi
nuid agitarea 30 min. Omogenizarea emul- trimetilsiloxi de tipul:
siei se realizeazd in moara coloidald prin

o
(CH,), $i-O- —Sli—O -Si(CHy), 7= 2503550
CH, |

cu viscozitate de 350 ... 2000 cSt, aditivat 30  in proportie de 3 ... 6 % si a unui agent de
in prealabil cu 1 ... 2 % SiO, de ardere cu dispersie, ca, alcoolul polivinilic 0,5 ... 1 %
suprafatd specificd la minimum 200 m2/g fatd de apd, prin introducerea treptatd a
prin incilzire si agitare la 140 ... 150°C, cantitdfii corespunzdtoare de apd si omoge-
timp de 3 ... 4 h, in prezenta unui emul- nizarea, prin treceri succesive printr-o moara
gator neionic din clasa alcoolilor gragsi 35  coloidald, urmatd de sterilizare la tempe-

sintetici sau a alchilfenolilor polietoxilati

ratura de 120 ... 130°C, timp de 1 ... 2 h.

Pregedintele comisiei de inventii: ing. Ordaganu Cornelia
Examinator: chim. Gruia Amelia
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