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Sposéb otrzymywania wodnej emulsji zywic silikonowych
nie zawierajacej rozpuszczalnikow organicznych przeznaczonej
do impregnacji wodoodpornej

1

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywa-
nia. wodnej emulsji zywic silikonowych nie zawie-
rajacej rozpuszczalnikow organicznych, przeznaczo-
nej do impregnacji wuodotddpomej materialébw po-
rowatych zwiaszeza budowlanych.

Stosowane coraz powszechniej w budownictwie
rézne porowate materialy krzemianowe odznacza-
ja sie znaczna chlonnoscia wody, co powoduje ob-
nizenie ich wlasnosci termoizolacyinych, a takie
prowadzi do erozyjnego niszczemia tych materia-
16w przy oddziatywaniu réinych czynnikéow at-
mosferycznych. - B

W celu zwiekszenia wodoodpornosci tych mate-
riatéw stosuje sie, do ich impregnacj, migdzy
innymi caly szereg $rodkéw silikonowych, ktére
pozwalaja uzyskaé zmaczne obnizenie wodochlon-
nodei materiatéw dochodzace do 90% materiatu
nielimpregncwanego.

Do typowych. impregnujacych Srodkéw siliko-
nowych nalezg roztwory zywic metylosilikcnowycn
w rozpuszczalnikach organicznych, kompozycje
oparte na olejach metylowodorosilikcnowych oraz
roztwory wodne alkilosilikonjanéw sodu potasu.

Ostatnio rozpoczeto stosowanie w budownictwie
wielobarwnych farb silikonowych, dajgcych po-
wioki hydrofobowe przepuszczalne dla gazow
i pary wodnej.

Wymienione wyzej $rodki hydnofobowe, oprocz
szeregu zalet posiadajg takze wady, na przyklad.

wiele z nich zawiera rozpuszczalniki organiczne
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jak na przyklad sSrodki i farby rozpuszczalnikowe,
a takze emulsje wiodne moztworéw zywic silikiono-
wych mnane mna przykiad z opisu patentowege
polskiego nr 100 383, stwarzajace wagrodenie tok-
syczne i poéaurwe.

Dogé¢ szeroko stosowane alkilosilikoniany sodu
lub potasu odznaczajg sie znaczng alkalicznos-
cig, co réwmiez wplywa na ograniczenie ich sto-
sowania jako s$rodkéw hydrofobowych zwlaszcza
w przypadku delikatnych materiatéw wrazliwych
na alkalia,

Znane s3 sposoby otmzymywania stabilnych
emulsji wodnych olejow silikonowych, a zwiasz-
cza metylosilikonowych i metyloswodonosilikiono-
wych o réznych lepkoSciach z uzyciem réinych
emulgator6w niejonowych i Jjonowych jak np.
opisane w opisach patentowych polskich 71 486,
73 620, 96 268, 98 573. Oleje te sg czystymi ciek-
lymi polimerami krzemoorganicznymi o gestosci
zblizonej do wody i ich emulgowanie jest sto-
sunkowo latwe a otrzymane emulsje nie zawie-
raja lotnych i palnych skladnikéw i sa. przez-
naczone do rdéinych zastosowan poza budowni-
ctwem.

Znana jest wrazliwod§é emulsji silikonowych na
temperatury zaré6wno na obnizone {ponizej 270 K)
jak podwyzszone (powyzej 300 K) i dotychezas
nie znane byly sposoby ich wygrzewania.

Stwierdzono, ze sposobem wedlug wynalazku
mozna otrzymaé emulsje wodne zywic silikono-
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wych, kt6ére nie zawieraja rozpuszczalnikéw or-
" ganicznych i réwnocze$nie nadaja dobre wilas-
nosci hydrofobowe impregnowanym materiatom.

Wymieniony sposéb polega na tym, ze do wod-
nego roztworu emulgatora niejonowego i/lub
anionowego tak dobranego, aby napiecie po-
wierzchniowe jego wodnego roztworu bylo zbli-
zone do napiecia powierzchniowego roztworéw
zywic silikonowych, dodaje sie roztwér malo
-czgsteczkowej - zywicy s111konoweJ, szybkoschng-
cej o wysokim stopniu usieciowania w kompo-
zycji rozpuszczalnikéw organicznych tworzacych
z wodg mieszanine azeotropows, emulguje sie,
a nastepnie odpedza sie rozpuszczalniki organiczne

azeotropowe; destylacji pod obnizonym
c1éxi_l ibm w temperaturze ponizej 320 K przy
intdnsywnym mieszaniu.

W sposobie tym stosuje sie jako zywice siliko-
nowe — zyivvice'al‘kilo i lub alkilo-arylosillikono-
we maloczgsteczkowe szybkoschngce o stosunku
molowym R/Si w zakresie od 1,0 do 1,3 naj-
korzystniej 1,05 do 1,20, a zwlaszcza zywice me-
tylosilikonowe lub metylofenylosilikonowej przy
czym stosunek molowy CH,/Si jest nie mniejszy
niz 0,85. Zywice te zawieraja dodatkowo reaktyw-
ne grupy silanolowe w ilosci nie mniejszej niz
0,20%. Roztwér takiej zywicy przygotowuje sie
w rozpuszczalnikach organicznych .przy czym ge-
stoéé tego roztworu lezy w ponizej 1,2 g/ml, naj-
korzystniej wynosi 0,995 do 1,008 g/ml.

Jako rozpuszczalnikvi stosuje 'sie kompozyc-
je rozpuszczalnik6w organicznych tworzacych
z wodg mieszaniny azeotropowe o zawarto$ci
wody powyzej 10% wagowych, zwlaszcza weglo-
wodory - aromatyczne jak toluen tworzacy azeo-
trop o zawartosci ok. 18% wody i ksyleny two-
rzace azeotropy o zawarto$ci wody okolo 40%.

Jako emulgatory stosuje sie produkty addycji
tlenku -etylenu do alkinofenoli o stopniu zoksy-
etylowania od 2 do 25, do alkoholi tluszczowych
do estr6w pentaerytrytu i/lub siarczany wyzszych
alkoholi. tluszczowych w kompozycji z wodg tak
dobrane, aby ‘napigcie powierzchniowe ich wod-
nych roztworéw bylo ponizej 40 mN/m rajkorzys-
tniej 28—35 mN/m. Stosunek emulgatoréw do zy-
wicy silikonowej utrzymuje si¢ w granicach od
0,1 do 20%, najkorzystniej od 2 do 10% wago-
wych. '

Proces uwalniania emulsji od rozpuszczalnikow
organicznych prowadzi sie na drodze azeotropowej
destylacji, podczas dobrego mieszania, pod obni-
zonym cis$nieniem ponizej 13 kPa, korzystnie po-
nizej 3 kPa i w temperaturze ponizej 320 K, ko-
rzystnie ponizej 310 K do czasu catkowitego za-
niku fazy organicznej w destylacie i osiggnigcia
wiasciwe] gestoéci.

v Otrzymane emulsje wedlug wynalazku nie za-
wierajg rozpuszczalnik6bw organicznych i chara-
kteryzujg sie: dosé wysokg stabilno$cig nie roz-
warstwiajac sie podczas co najmniej 30 minuto-
wego wirowania na wir6éwce laboratoryjnej przy
okolo 3500 obr/min, duzym stopniem dyspersiji
i jednorodno$cia przy wymiarach ziarn emulsji
ponizej 2 pm, obnizeniem wodochlonnosci im-
pregnowanych nig materialdéw po wyschnigciu (od-
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parowaniu wody i wygrzaniu w temperaturach po-
wyzej 373 K w ciggu kilku godzin, zaleznie od ro-
dzaju materiatu i sposobu impregnacji, co najmniej
0 80% w stosunku do materialéw nieimpregnowa-
nych. Tak otrzymana emulsja zywicy silikonowej
jest niepalna i nie stwarza zagrozenia wybucho-
wego.

Emulsja wodna zywicy silikonowej nie zawiera-
jaca rozpuszczalnikéw organicznych przeznaczona
jest przede wszystkim do impregnacji wodood-
pornej w wytworniach prefabrykatéw, materialéw
o znacznej wodochlonnosci, gdzie ze wzgledéw
zdrowotnych i pozarowych nie mozna stosowaé
S§rodkéw hydrofobowych zawierajgcych palne
i toksyczne rozpuszczalniki, a zwlaszcza w pra-
cach wymagajagcych. podwyzszonych temperatur.
Emulsja ta moze zostaé wykorzystana takze jako
grunt pod farby elewacyjne, jako dodatki do
réznych farb emulsyjnych oraz jako $rodki hyd-
rofobowe do materialdéw izolacyjnych zwlaszcza
pochodzenia krzemianowego.

Istote wynalazku obrazuja nastepujace przyk-
tady:

Przyklad I. Do 50 czgéci wagowych 60%
roztworu toluenowego z dodatkiem butanolu zy-
wicy metylosilikonowej o stosunku molowym grup

CH4/Si=1,08 dodano 30 cze$ci wagowych ksylenu*

uzyskujac roztwér o gestosei 1,005 g/ml i na-
" pieciu  powierzchniowym 30mN/m. Otrzymany
roztwor dodawano porcjami, przy intensywnym

mieszaniu mieszadiem o 600 obr/min i w tem-
peraturze okolo 293 K, do roztworu skladajgcego
sie z 40 czeSci wagowych wody destylowanej
i 4 cze$ci wagowych oksyetylowanego oktylofenolu

o stopniu zoksyetylowania 22, ktérego gestosé¢ wy- -

nosi 1,006 g/ml, a napiecie powierzchniowe
35 mN/m, Po wymieszaniu roztworéw mieszanine
emulgowano przez trzykrotne przepuszczenie przez
mlyn koloidalny przy regulowanym
tarcz w temperaturze 298—308 K. Otrzymang
emulsje rozcieniczono powoli 80 cze$ciami wago-
wymi wody przy intensywnym mieszaniu, a .na-
stepnie dyspergowano przez ponowne przepusz-
czenie emulsji przez miyn koloidalny w tem-
peraturze ponizej 310 K. -

Z otrzymanej emulsji oddestylowano pod préznig
azeotropowo rozpuszczalniki organiczne. Proces
zatezania emulsji przebiegal przy podci$nieniu
okolo 3,5 kPa i w temperaturze od 293 K do 308 K.
Proces prowadzono na zestawie destylacyjnym
umozliwiajagcym ocene iloSciowg zawarto$ci fazy
organicznej w otrzymanym azeotropie. Destylacje
prowadzono do zaniku fazy organicznej w naczy-
niu przelewowym. Otrzymano okolo 30% wodng
emulsje zywicy metylosilikonowej nie zawierajgca
rozpuszczalnikéw organicznych. Gesto§é wynosita
1,065 g/ml i lepkosé 4,7 mPa.s. Emulsja charakte-

‘ryzowala sie wysoka stabilnoscig nie rozwarstwia-

jac sie podczas 30 minutowego wirowania na
wiréwce laboratoryjnej przy okolo 3500 obr/min.
Emulsja obserwowana pod mikroskopem przy
powigkszeniu 500 X byla do§é jednorodna a wy-
miary ziarn emulsji byly ponizej 2 pm.
Otrzymana emulsja nie wykazuje temperatury
zaplonu tzn. pary nad ciecza sg niewybuchowe.

rozstawie
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Wodochlonno$é betonu komérkowego impregnowa-
nego przez zanurzanie w ciggu 40 minut w emul-
sji rozciehczonej do 6% i wysuszeniu w tem-
peraturze 393 K w ciggu 4 godzin obniza sie
o 85% w stosunku do betonu komérkowego nie-
impregnowanego i badanego w tych samych wa-
runkach (przez wazenie ksztaltek po 24 godzinach
zanurzenia w wodzie).

Przyktad II. Do roztworu skladajacego sie
z 70 czeSci wagowych wody destylowanej i 3
cze$ci wagowych siarczanowanego alkoholu laury-
lowego, ktérego gesto§é wynosila 1,003 g/ml,
a napigcie powierzchniowe 27 mN/m, dodawano
szybko mieszajac 150 cze$ci wagowych 40% roz-
tworu zywicy metylofenylosilikonowej o stosunku
grup CH,/Si=0,90 i CBHE/Si=0,30 w mieszaninie
toluenu i ksylenu z dodatkiem izopropanolu o ge-
stosci 1,002 g/ml a napieciu powierzchniowym
26 mN/m. Po wymieszaniu kompozycje emulgo-
wano przy pomocy homogenizatora laboratoryj-
nego stosujac 14 000 obr/min. Emulsje rozcienicza-
no powoli 50 czeSciami wagowymi wody, a na-
stepnie homogenizowano przy uzyciu tego samego
mieszadla z szybkoscig 14000 obr/min, w ciagu
6 min,

Otrzymang emlusje poddano azeotropowemu od-
pedzaniu rozpuszczalnikéw organicznych na zes-
tawie laboratoryjnym do destylacji proézniowej
wyposazonym .- dodatkowo w  trojkat Perkina
umozliwiajacy ocene zawarto$ci fazy organicznej
w destylacie.

Proces zatezenia emulsji przebiega przy pod-

ci$nieniu okolo 2 kPa i w temperaturze od . 293
do 303 K do zaniku fazy organicznej w trojkacie
Perkina.
Otrzymano 35% wodng emulsje zywicy metylo-
fenylosilikonowej nie zawierajacej rozpuszczalni-
k6w organicznych o gesto$ci 1,07 g/ml i lepkoSci
12 sekund wedlug kubka Forda nr 4.

Otrzymana emulsja charakteryzuje si¢ wysoka
stabilnoscia, nie rozwarstwiajac si¢ podczas 60
minutowego wirownika na wiréwce laboratoryjnej
przy okoto 3500 obr/min, duzym stopniem dys-
persji i jednorodnoscia przy wymiarach ziarn
emulsji ponizej 2 pm. Elementy gipsowe impreg-
nowane tg emulsjg (rozcienczong wodg do ste-
zenia 4%) przez malowanie pedzlem i wygrzanie
w ciggu 45 minut w temperaturze 398 K obni-
zaja wodochtonno$¢é po zanurzeniu w wodzie
w ciggu 24 godzin o okolo 8(% w stosunku do
elementé6w nie impregnowanych. Emulsja jest nie-
palna — pary nad ogrzewana probka emulsji nie
zapalaja sie.
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Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b ofrzymywania wodnej emulsji zywic
silikonowych nie zawierajacej rozpuszczalnikéw
organicznych, przezhaczonej do impregnacji wo-
doodpornej materialéw porowatych zwlaszcza bu-
dowlanych, polegajacy na emulgowaniu roztwo-
réw zywic silikonowych w rozpuszczalnikach orga-
nicznych, wobec wody i emulgatoréw, znamienny
tym, ze najpierw przygotowuje sig¢ roztwér o ge-
stosci pomizej 1,2 g/ml najkorzystniej 0,955 do
1,008 g/ml w rozpuszczalnikach organicznych ma-
loczasteczkowej szybkoschngcej zywicy alkilo-
i/lub — alkiloarylosilikonowej o stosunku molo-
wym R/Si w zakresie 1,0 do 1,3 najkorzystniej
1,05 do 1,20, a zwlaszcza zywicy metylosilikono-
wej lub metylofenylosilikonowej o stosunku meo-
lowym CHssi nie mniejszym niz 0,85, zawierajgcy
dodatkowo reaktywne grupy silanolowe w ilosci
nie ‘mniejszej niz 0,20%, a nastepnie roztwér ten
emulguje sie dodajac go do wodnego roztworu
emulgatora niejonowego i/lub anionowego tak dob-
ranego, aby napigcie powierzchniowe jego roz-
tworu wodnego bylo zblizone do napiecia powierz-
chniowego roztworéw - stosowanych zywic siliko-
nowych, a potem odpedza sie rozpuszczalniki or-
ganiczne na drodze azeotropowej destylacji pod
obnizonym ciSnieniem w t{emperaturze ponizej
320 K przy intensywnym mieszaniu.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie kompozycje roz,puszczalh'ikéw organicz-
nych tworzacych z woda mieszaniny azeotropowe
o zawartoSci wody powyzej 10% zwlaszcza we-
glowodory aromatyczne jak toluen tworzacy aze-
otrop o zawartosci okoto 18% wody i ksyleny
tworzace azeotropy o zawarto$ci wody okolo 40%.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako emulgatory stosuje si¢ produkty addycji tlen-
ku etylenu do alkilofenoli (o stopniu zoksyetylowa-
nia od 2 do 25), do alkcholi tluszczowych, do estréw
pentaerytrytu i/lub siarczany wyzszych alkoholi
tluszczowych w kompozycji z woda tak dobrane,
aby napiecie powierzchniowe ich wodnych roztwo-
ré6w bylo ponizej 40 mN/m, najkorzystniej
28—35 mN/m. i

4. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze
stosunek emulgatoréw do zywicy silikonowej
utrzymuje si¢ w granicach od 0,1 do 20 naj-
korzystnie} od 2 do 10%.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, -ze
proces azeotropowego odpedzenia rozpuszczalni-
k6w organicznych z emulsji prowadzi sie pod-
czas intensywnego mieszania przy podci$nieniu
ponizej 13 kPa, korzystnie ponizej 3 kPa i w tem-
peraturze ponizej 320 K, korzystnie ponizej 310 K
do czasu calkowitego zaniku fazy organicznej
w destylacie i osiggnigecia wlasciwej gestosci.
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