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RO 126477 B1

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a unui cauciuc siliconic, cu vulcanizare
la temperatura camerei, cu lignind ca material de umpluturd neintaritor. Cauciucul obtinut
este utilizat sub form3 de chit de injectare, pentru fisuri in beton, ziddrie, ca adeziv, ca
material de etansare sau incapsulare etc.

Lignina este un derivat din biomasa vegetald, care rezultd in cantitati mari, ca produs
secundar, in industria celulozei si a hartiei. Interactiunile intermoleculare puternice si
sunt putine amestecuri miscibile ale acestui biopolimer cu alte sisteme. Totusi, in conditii
optime de amestecare, aceste interactiuni pot fi alterate, in ultimii ani facandu-se eforturi
pentru a incorpora lignina in diferite materiale polimerice: poli(clorurad de vinil), polipropilena,
poli(alcool vinilic), polietilend, polistiren, poli(etilen tereftalat), cauciuc natural etc.

Se cunoagte, din brevetul RO 83044, un procedeu de obtinere a cauciucurilor
siliconice, cu vulcanizare la temperatura camerei, care constd in amestecarea
polidimetilsiloxan-a,w-diolilor de mase moleculare joase (45000...105000 g/mol), cu
materiale de umpluturd si un reticulant care permite vulcanizarea in prezenta umiditdtii din
aer. Rolul adaosurilor, ca materiale de umpluturd, este acela de a contribui laimbunatatirea
caracteristicilor mecanice si a reducerii pretului de cost. Ca material de umpluturd intaritor,
se foloseste, de obicei, bioxidul de siliciu (silicea de ardere sau silicea aerogel), iar ca
material de umpluturd, semi- sau neintdritor, sunt diverse materiale anorganice (diatomita,
quartz, carbonat de calciu, silicat de calciu, silicat de zirconiu). Procedeul prezinta
dezavantajul ca foloseste materiale de umpluturad neintaritoare, care inglobeazd manopera
si consum de energie, pentru extractie si prelucrare sau preparare.

Problema, pe care o rezolvd inventia, este de realizare a unui procedeu de obtinere
a unui cauciuc siliconic, ecologic, cu parametrii de procedeu si succesiune de faze adecvate
obtinerii unui material propice utilizarilor propuse.

Procedeul propus prin prezenta inventie inldturd dezavantajele de mai sus, prin
aceea cd lignind si bioxid de siliciu, uscate la 110°C si 20 mm Hg, timp de 1 h, si
hidrofobizate prin tratare cu 20% g octametilciclotetrasiloxan, la o temperaturd de 180°C,
timp de 3 h, sub agitare si apoi aduse la temperatura camerei, se incorporeaza, prin
amestecare, in portiuni mici, cu ajutorul unui malaxor cu palete, prevazut cu manta de racire,
la 25°C, intr-un polidimetilsiloxan-a,w-diol, PDMS, cu masa moleculard medie viscozimetrica
cuprinsa intre 50000 si 160000 g/mol, in raport masic silice:PDMS de 1:10 si lignind: PDMS
de 1:5, dupa care se adauga 8 ml agent de reticulare, constand din metiltriacetoxisilan, la
100 g elastomer, dupéd care compoundul obtinut se toarna in forme si se vulcanizeaza la
temperatura camerei, timp de 24 h, rezultand un cauciuc, care prezintd o rezistenta la rupere
de 0,300...1,413 MPa, alungire la rupere de 248...430% si duritate de 6...24°ShA.

Aplicarea procedeului realizat prin prezenta inventie are urmatoarele avantaje:

- este ecologic, prin folosirea unui derivat din biomasa vegetalg, lignina, care rezulta
in cantitdti mari, ca produs secundar, in industria celulozei si a hartiei;

- largeste gama materialelor folosite drept componente pentru obtinerea cauciucului
siliconic;

- este usor de aplicat, sub forma de chit de injectare, pentru fisuri in beton, ca adeziv,
ca material de etangare sau incapsulare.

in continuare, se d& un exemplu de realizare practici a inventiei.

Lignina sub forma de pulbere se incarcd intr-un balon cu trei gaturi, echipat cu palnie
de picurare, termometru si agitator mecanic, si se incadlzeste la 110°C/20 mm Hg, timp de
o ord. Apoi se aduce balonul la temperatura camerei i presiune normalg, si se adauga, din
palnia de picurare, 20% g octametilciclotetrasiloxan. Se inlocuieste palnia de picurare cu un
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refrigerent de reflux, se ridica temperatura la 180°C si amestecul se mentine, in aceste
conditii, 3 h, cu agitare continud, dup care se aduce la temperatura camerei. intr-o instalatie
similara si dup acelasi procedeu adaptat, se hidrofobizeaz4 si silicea. intr-un malaxor cu
palete Duplex, prevazut cu manta de racire, se introduc 100 g polidimetilsiloxan-o,w-diol cu
masa moleculard medie viscozimetricd, Mv, in domeniul 50000...160000 g/mol. Sub
amestecare, la temperatura de 25°C, se adauga, pe rand, in portiuni mici, 10 g silice (cate
1 g la 15 min) si apoi 20 g ligninad (cate 2 g la 15 min), ambele hidrofobizate.

Amestecul se stocheaza 3 zile latemperatura camerei, dupa care se dezaereaza prin
mentinere intr-un exicator de vid, la 25°C/10 mmHg, pana nu se mai observa prezenta
bulelor de aer; intr-o incintd inchisg, in atmosferd uscatd, in acest amestec se incorporeaz,
prin amestecare mecanicd, 8 ml metiltriacetoxisilan, dupd care amestecul rezultat se
introduce in tuburi bine inchise, pentru a fi protejat de umiditatea din aer, pana in momentul
utilizarii. Deoarece toate componentele necesare se gasesc in acelasi ambalaj, acesta este
un cauciuc siliconic, cu vulcanizare la temperatura camerei, monocomponent. Prin expunere
la umiditatea din atmosferd, are loc vulcanizarea cauciucului siliconic, pentru care se
determina caracteristicile mecanice. Pentru aceasta, compoundul rezultat se toarnd in forme
metalice, rectangulare, cu dimensiuni de 20x20x0,2 cm, presate, cu o forta de 5 kg, intre
doud placi metalice, teflonate, si se lasd 24 h, pentru vulcanizare, in mediu din laborator
(temperatura circa 25°C, umiditate circa60%), dupa care se scoate din forme, se lasd in aer,
la temperatura camerei, 24 h si se fac masuratori. Se obtine un material cu rezistenta la
rupere de 0,300...1,413 MPa, alungire la rupere de 248...430%, si duritate de 6...24°ShA.
Duritatea si rezistenta la rupere scad cu cresterea masei moleculare a polimerului utilizat,
datoritd cresterii distantei intre punctele de reticulare (capetele lantului macromolecular), iar
alungirea la rupere creste.

Datorita reticulantului folosit (metiltriacetoxisilan), in acelasi timp cu vulcanizarea, are
loc si aderenta materialului la unele suprafete, ca: sticld, ceramica, zidarie, metal, lemn,
unele mase plastice, cauciuc etc. Materialul este destinat folosirii drept chit de injectare,
pentru diverse tipuri de fisuri, cum ar fi cele din ziddrie. Poate fi, de asemenea, folosit ca
adeziv, material de incapsulare sau etansare.
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Revendicare

Procedeu de obtinere a unui cauciuc siliconic, cu vulcanizare latemperatura camerei,
folosind lignina ca material de umpluturd, caracterizat prin aceea c4 lignind si bioxid de
siliciu, uscate la 110°C si vid de 20 mm Hg, timp de 1 h, si hidrofobizate prin tratare cu 20% g
octametilciclotetrasiloxan, la o temperaturd de 180°C, timp de 3 h, sub agitare si apoi aduse
la temperatura camerei, se incorporeaza, prin amestecare, in portiuni mici, cu ajutorul unui
malaxor cu palete, prevdzut cu manta de racire, la 25°C, intr-un polidimetilsiloxan-o,w-diol,
PDMS, cu masa moleculard medie viscozimetrica cuprinsa intre 50000 si 160000 g/mol, in
raport masic silice:PDMS de 1:10 silignind: PDMS de 1:5, dupa care se adauga 8 ml agent
de reticulare, constand din metiltriacetoxisilan, la 100 g elastomer, dupd care compoundul
obtinut se toarnd in forme si se vulcanizeazd la temperatura camerei, timp de 24 h, rezultand
un cauciuc, care prezintd o rezistenta la rupere de 0,300...1,413 MPa, alungire la rupere de
248...430% si duritate de 6...24°ShA.

Editare §i tehnoredactare computerizatd - OSIM
Tipdrit la Oficiul de Stat pentru Inventii §i Marci
sub comanda nr. 232/2013
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