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DESCRIPCION
Composicion resistente al fuego.
Objeto de lainvencion

La presente invencion se refiere a una composicion que comprende un polimero reticulado y unos nanotubos de
carbono, asi como a un procedimiento de realizacion de esta composicién. La composicién segin la invencion
presenta unas propiedades viscosimétricas y anti-fuego sorprendentes que permiten utilizarla respectivamente en
forma de un revestimiento de proteccion anti-fuego y en forma de una junta ignifuga.

Estado de la técnica

En aeronautica, las pinturas clasicas se aplican generalmente mediante pulverizacién por medio de una pistola de
pintura. Para los revestimientos a base de polimero, esta técnica es dificilmente extrapolable puesto que los
polimeros utilizados presentan una consistencia pastosa. La colocacién de este tipo de revestimientos puede
plantear entonces un determinado nimero de problemas précticos.

Las juntas asi como las pinturas deben presentar unas propiedades de viscosidad particulares. Deben, por una
parte, ser suficientemente blandas para que la colocacion sea facil, y por otra parte, fijarse lo suficiente a
continuacion para conservar su forma siguiendo al mismo tiempo las deformaciones eventuales de los materiales
que unen.

Otro problema es el de la resistencia al fuego de los materiales en el tiempo, y en particular en el campo de la
aerondutica. Se intenta generalmente aumentar la resistencia al fuego de determinadas partes metalicas de un avién
aplicando un revestimiento con el fin de retardar al maximo el calentamiento de la parte metalica que protege.

Las juntas que unen los materiales anti-fuego entre si constituyen, por otro lado, otro dngulo de ataque para el
fuego. En efecto, estas juntas, que no son ignifugas o lo son en pequefia medida con respecto a los materiales que
unen, pueden comenzar a fundirse bastante antes de que se alcance el umbral de temperatura critica de los
materiales. En ese caso, el beneficio del material ignifugo es menor.

Los revestimientos anti-fuego clasicos son generalmente unos polimeros muy cargados con material inerte o con
carga susceptible de reaccionar con el calor y formar una capa de pasivacion que protege las partes metdlicas frente
a un calentamiento demasiado rapido. El inconveniente de la utilizacion de este tipo de revestimiento es el hecho de
que la cantidad de carga necesaria es generalmente superior al 10%, lo cual tiene por efecto la alteracion de las
propiedades mecéanicas de los polimeros utilizados y hacerlos menos blandos. Ahora bien, un revestimiento anti-
fuego debe seguir los movimientos y la dilatacion térmica de los elementos sobre los que se aplica. En su defecto,
pueden aparecer fisuras y constituir unos puntos de ataque para el fuego.

Con el fin de conservar las propiedades fisicas y mecéanicas de un polimero anti-fuego, conservando al mismo
tiempo sus propiedades de resistencia a la llama, se ha propuesto incorporar en el polimero unos nanotubos de
carbono.

El documento WO 03/070821 describe una composicién que contiene unos nanotubos de carbono con un nivel de
10 a 60% en volumen.

También se ha propuesto incorporar, ademas de los nanotubos de carbono, diferentes retardadores de la llama, tal
como se describe en el documento EP 1 471 114, o filosilicatos, también denominados cargas arcillosas
plaquetarias, tal como se describe en el documento WO 03/078315.

No obstante, con el fin de obtener unas buenas propiedades de resistencia al fuego, el porcentaje de las cargas
adicionales del polimero sigue siendo elevado. Ademas, dichos polimeros anti-fuego no tienen la consistencia
adaptada a su aplicacion en forma de un recubrimiento o de una junta.

Objetivos de la invencion

La presente invencion prevé proporcionar una composicion y un procedimiento de obtencion de un recubrimiento o
de una junta que no adolezcan de los inconvenientes de las composiciones del estado de la técnica.

En particular, la presente invencion prevé proporcionar una composicion que comprende una pequefia cantidad de
carga adicional, que sea blanda y facil de aplicar.

La presente invencion prevé proporcionar asimismo un recubrimiento que confiere a los elementos sobre los que se
aplica una excelente resistencia al calor y una junta que también resiste muy bien el calor de modo que se mantenga
fijo el conjunto de los elementos que une.

La presente invencién propone asimismo un procedimiento de obtencién de dicho recubrimiento o junta anti-fuego.
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Sumario de lainvencion

La presente invencion da a conocer una composicion resistente al fuego que comprende polisiloxano reticulado y
nanotubos de carbono en bruto que presentan un valor de bound rubber superior o igual a 15 gramos por gramo de
nanotubo de carbono, representando dichos nanotubos de carbono entre 0,05 y 1% del peso total de dicha
composicion.

Segun formas particulares de realizacion, la invencién comprende una o varias de las siguientes caracteristicas:

- el porcentaje en peso de dichos nanotubos de carbono en bruto representa entre 0,25 y 0,5% del peso total de
dicha composicion;

- la consistencia del polisiloxano esta adaptada a una aplicacién con pincel o con pistola de extrusion;

- los nanotubos de carbono en bruto se seleccionan de entre el grupo de los nanotubos de carbono de pared
sencilla (SWNT), de pared doble (DWNT) o de pared multiple (MWNT).

La invencion da a conocer, por otro lado, un procedimiento de obtencion de una composicién segun la reivindicacion
1 que comprende las siguientes etapas:

a) realizar una primera mezcla poniendo en presencia de un precursor A que comprende:
- un polisiloxano que comprende unos grupos vinilo,

- unos nanotubos de carbono, cuya proporcion en peso est4d comprendida entre 0,05 y 1% del peso del
producto final;

b) afiadir un precursor B, que comprende un polisiloxano con grupos hidrosilano, a la primera mezcla obtenida en
la etapa a);

c) realizar la reticulacion de la mezcla obtenida en la etapa b).
Segun formas particulares de realizacidn, el procedimiento comprende las siguientes caracteristicas:
- la reticulacion de la mezcla se realiza mediante una accidn térmica, quimica o fotoquimica;

- la proporcion en peso de los nanotubos de carbono en el procedimiento estd comprendida entre 0,25y 0,5% del
peso del producto final;

- el procedimiento comprende una etapa de desgasificacion de la primera mezcla antes de afiadirla en la etapa b);
- dicha etapa de desgasificacion se realiza mediante el efecto del vacio.
La invencion da a conocer, por otro lado:
- la utilizacion de la composicién segun la invencion como revestimiento de proteccion anti-fuego;
- la utilizacion de la composicidn seguln la invencion como junta ignifuga;
- la utilizacion de la composicién segun la invencion como recubrimiento.
Breve descripcion de las figuras

La figura 1 representa el aumento de la viscosidad del precursor del polimero en funcién de la cantidad de carga
para materiales compuestos que comprenden o bien nanotubos de carbono o bien cargas arcillosas.

La figura 2 representa la variacion de viscosidad del precursor del polimero en funcién de la cantidad de carga para
materiales compuestos que comprenden unos nanotubos de carbono de diferentes naturalezas.

La figura 3 representa la variacion de viscosidad del precursor del polimero en funcién del porcentaje en peso de
nanotubos de carbono para materiales compuestos que comprenden unos nanotubos de carbono de diferentes
purezas.

La figura 4 representa esquematicamente las interacciones entre nanotubo de carbono y matriz polimérica.

La figura 5 representa los valores de la prueba del bound rubber de una composicion a base de polisiloxano
compuesta por una matriz de PDMS que comprende unos grupos vinilo, en funcion de los nanotubos de carbono
procedentes de diferentes productores. Los nanotubos de carbono NC 7000, NC 9000, NC 3100 y NC 3101
producidos por el inventor de la presente invencién, son respectivamente unos nanotubos de carbono de pared
multiple en bruto (NC 7000), cubiertos de polietileno (NC 9000), purificados (NC 3100) y purificados y después
funcionalizados con COOH (NC 3101).
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La figura 6 representa el banco de ensayo de fuego durante la utilizacion.
La figura 7 es una representacion esquematica del banco de ensayo de la figura 5.

La figura 8 representa esquematicamente un molde utilizado para la obtencién de placas de aluminio recubiertas con
el revestimiento anti-fuego segun la invencion.

La figura 9 representa el aumento de temperatura de una placa de aluminio sin revestimiento y de una placa de
aluminio recubierta con un revestimiento segun la invencién (grosor de entre 2 y 4 mm) que contiene 1% en peso de
nanotubos de tipo SWNT o MWNT.

La figura 10 representa el aumento de temperatura de una placa de aluminio sin revestimiento y de placas de
aluminio recubiertas con un revestimiento (grosor de entre 2 y 4 mm) que contiene 0,25% y 0,5% en peso de
nanotubos de tipo MWNT.

La figura 11 representa el aumento de temperatura de una placa de aluminio sin revestimiento y de placas de
aluminio recubiertas con un revestimiento (grosor de entre 2 y 4 mm) que contiene 0,5% y 1% en peso de nanotubos
de tipo MWNT de diferentes purezas.

La figura 12 representa la relacion entre la temperatura medida en el centro de la placa de ensayo y la medida en un
extremo de esta misma placa para diferentes composiciones anti-fuego (grosor de entre 2 y 4 mm).

La figura 13 representa el aumento de temperatura de una placa de aluminio recubierta con un revestimiento (grosor
de 2,3 mm y una temperatura de llama de 1070°C) que contiene 0,05% en peso de nanotubos de carbono en bruto
de tipo MWNT. El efecto de mejora de la resistencia al fuego es bastante perceptible incluso a una concentracion de
nanotubos de carbono bastante baja. La probeta mantiene su temperatura inferior a 250°C hasta los 60 minutos.

Definiciéon

Por nanotubos en bruto, se entienden unos nanotubos de carbono que no han experimentando ningln tratamiento
tras la sintesis, como una purificacion eventual mediante tratamiento &cido y/o basico, un recocido a alta
temperatura, un troquelado, una desaglomeracion, etc.

Descripcion detallada de la invencién

Para responder a la doble problematica de la obtencion de un recubrimiento y de una junta que presente una
pequefia proporcion de carga, blanda, facil de aplicar y que también presente buenas propiedades anti-fuego, la
invencion propone de modo original el empleo de nanotubos de carbono en bruto y que presentan un valor superior
o igual a 15 gramos por gramo de nanotubos de carbono en la prueba del “bound rubber” en un polimero reticulado
a base de polisiloxano.

Los nanotubos de carbono en bruto son unos nanotubos que no se han sometido a ningun tratamiento tras la
sintesis.

Segun una forma de realizacion preferida de la invencion, el polimero utilizado es Slygard 184 de Dow Corning, una
resina que se reticula mediante hidrosililacion a alta temperatura.

Se entiende por resina que reticula mediante hidrosililacion, una resina obtenida a partir de dos precursores de tipo
polisiloxano, uno que comprende grupos vinilo y el otro grupos hidrosilano.

La reticulacion, que se efectlia a 105°C, consiste en una reaccion de adicion de los grupos hidrosilano a los grupos
vinilo (esquema 1).

catalizador
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Esquema 1l

La composicion de la resina Slygard 184 de Dow Corning se facilita en la tabla 1 y la estructura quimica de los
componentes se facilita en los esquemas 2 a 5.

Precursor A

Precursor B

Constituyente 1

PDMS terminado en vinilo SFD 117

Polimero de Si-H (0,76% de H, MDD(H))

Naturaleza y porcentaje 67% 60%
Constituyente 2 VQM 1 (2% de vinilo) SFD 117
Naturaleza y porcentaje 31% 39%

Constituyente 3

Catalizador de platino

Inhibidor de metilciclotetrasiloxano

Naturaleza y porcentaje 0,14% 1%
Otros constituyentes Compuestos ciclicos y silicona de bajo peso
molecular volatil (1,5%) y xileno (0,7%)
Viscosidad dinamica 4817 cP 89,1 cP

Tabla 1: composicién de la resina

| i

CH, = CH- (CHy), —(ISi_ Oy, S — CHy)on — CH = CH,

Esquema 2: SFD 117, polisiloxano portador de grupos vinilo

Me Me

| |
—(-Si—O0-)—(-8i — O

Me |.'|

Esquema 3: polimero de tipo polisiloxano portador de grupos hidrosilano
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Esquema 4: inhibidor de reticulacién
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Esquema 5: matriz de VOM que comprende una microrred de polidimetilsiloxano

El efecto de los nanotubos de carbono sobre la viscosidad de los constituyentes del polimero en el que se
incorporan, concretamente el precursor A, estd ilustrado en la figura 1. La viscosidad del precursor A que contiene
unos nanotubos de carbono de pared multiple aumenta netamente con respecto a composiciones mas clasicas que
contienen cargas arcillosas.

Tal como se muestra en las figuras 2 y 3, la viscosidad del precursor A varia en funcion de diferentes parametros
tales como el tamafio, el diametro y la pureza de los nanotubos de carbono.

Parece que una proporcion de carga de menos de 1% en peso de nanotubos de carbono permite un aumento
significativo de la viscosidad y mas particularmente con los nanotubos de carbono en bruto. Estos Ultimos provocan
un aumento significativo de la viscosidad del polimero con proporciones de carga muy pequefias comprendidas
entre 0,2 y 0,3% en peso, tal como se muestra en la figura 3. Este aumento sorprendente de la viscosidad se explica
por la afinidad tan grande de los nanotubos de carbono en bruto por el polimero de polisiloxano (figura 4), tal como
muestran las mediciones efectuadas gracias a una prueba denominada de “bound rubber” (tabla 2). El procedimiento
experimental de esta prueba consiste en extraer 3,5 g de la mezcla de precursor A/nanotubos de carbono con 30 ml
de disolvente (heptano) durante 4 h, a 25°C. Tras centrifugacion y evaporacion del disolvente, se pesa el residuo
seco con el fin de determinar la cantidad de polimero de PDMS unido a los nanotubos de carbono.

Contenido de PDMS fijado
Composicion del sistema Conclusiones
por gramo de carga (en g)

Muy buena afinidad entre el PDMS y los nanotubos

0,
0,5% de NC 7000 2143 de carbono en bruto
Montmorillonita ~0,1 Ninguna afinidad
Sepiolita 25 Afinidad limitada

Tabla 2: afinidad de los nanotubos de carbono por la matriz polimérica de la composicién

Esta tabla muestra que los nanotubos en bruto presentan una afinidad muy superior con el precursor A con relacion
a las arcillas (sepiolita y montmorillonita). La figura 5 compara los resultados en la prueba de bound rubber de
nanotubos de carbono procedentes de diferentes productores. Parece claramente que el nanotubo de carbono en
bruto de Nanocyl obtiene un valor significativamente mas elevado con relacion a los demas nanotubos.

Las propiedades viscosimétricas del precursor A cargado débilmente con nanotubos de carbono permiten la
aplicacién con pincel de este precursor con vistas a recubrir la superficie de un material. De modo sorprendente,
incluso con esta pequefia proporcion de carga de nanotubos de carbono, la composicién obtenida tras reticulacién
presenta un efecto anti-fuego significativo.

Se ha estudiado la capacidad de resistencia al fuego de la composicion segun la invencion gracias a una prueba que
se inspira en la prueba ISO 2685 utilizada en la aeronautica.

La prueba se realiza con la ayuda de un mechero Bunsen de 5 cm de diametro (figura 6). La placa de aluminio
recubierta o0 no con la composicién, de una superficie de 145*145 mm y de 4 mm de grosor, se coloca 2 cm por
encima del quemador. Se sujeta mediante dos barras metalicas horizontales colocadas en cada extremo de la placa.
Un termopar mide de modo continuo la temperatura en el centro de la placa, en el lado de aluminio no recubierto.
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La prueba al fuego se cronometra y la temperatura se anota cada dos a tres minutos.

Con el fin de seguir las condiciones y la evolucién de la prueba al fuego, se determina la potencia de calefaccion del
quemador mediante el siguiente procedimiento: en primer lugar, se mide la temperatura de la llama, luego se
calienta una cantidad conocida de agua (por ejemplo, 700 cl, es decir 700 g) sobre la llama en un cristalizador,
colocado a una altura equivalente a la que se deposita la placa, y se anota su temperatura a intervalos regulares
(por ejemplo, cada quince segundos). Entonces se puede trazar una grafica de la temperatura del agua en funcion
del tiempo. Segun la siguiente relacién, la potencia de calefaccion (Pcaiefaccion) S€ expresa en kW:

aT

Pcalefaccion = Magua * CPagua* dt

en la que — corresponde a la pendiente de la curva de temperatura en funcién del tiempo, Cpagua = “****Ikg.x Y Magua

corresponde a la masa de agua expresada en kg. Teniendo en cuenta la seccién del cristalizador (S = nR?,

expresado en m?), la potencia de calefaccién vale de forma tipica aproximadamente 70 +/- 5 KW/m? mientras que la
temperatura de la llama es de aproximadamente 1000°C.

Asi, durante cada serie de pruebas al fuego, se realiza una medicion de la potencia de calefaccién y se somete a
prueba una placa de aluminio virgen. Estas dos operaciones permiten conocer la potencia del quemador y verificar
gue su potencia no varia de un ensayo a otro. Antes de quemar la placa destinada a ser sometida a la prueba, se
efectia una medicion de la temperatura de la llama. Durante el ensayo, se mide la temperatura del termopar
sostenido y en contacto por encima de la placa cada dos a tres minutos. Entonces se apuntan las siguientes
observaciones: presencia o ausencia de humos, desprendimiento de un trozo o de una capa del revestimiento,
aspecto del revestimiento, inicio del curvado de la placa.

La prueba alcanza su fin cuando el termopar traspasa la placa o cuando la placa se curva hasta tocar el quemador.
Si esto no se ha producido después de 90 minutos de prueba, se detiene el ensayo.

Se traza una gréfica de la evolucién de la temperatura de la placa en funcién del tiempo, que permite comparar asi
varias formulaciones entre si y separar aquéllas con mejores prestaciones.

Los elementos, sobre los que se aplica la composicion anti-fuego segin la invencion y que son preferentemente
unas placas de aluminio, se elaboran preferentemente gracias a un molde (figura 8). El molde se ensambla gracias a
24 tornillos (no se han representado todos) colocados en el contorno y las varillas de separacion.

Las placas de aluminio se realizan preferentemente en un local termostatado a 20°C y cuyo grado de humedad esta
comprendido entre 50 y 65%.

Las diferentes etapas para la realizacion de una placa de aluminio destinada a una prueba al fuego son las
siguientes:

1) elaborar la mezcla de precursor A y nanotubos de carbono, durante 2 h a temperatura ambiente, con la ayuda
de una barrita de agitacion que gira a 1200 revoluciones/minuto;

2) limpiar las placas de aluminio con dicloroetano, luego con metil-etil-cetona o con 2-butanona y, después de
evaporar el disolvente, aplicar una imprimacién (1200 OS de la empresa Dow Corning) que garantice la
adhesion entre el revestimiento y el aluminio;

3) desgasificar la mezcla de precursor A y nanotubos de carbono durante 10 min. a 8,9 mbar de presion;
4) afadir el precursor B a la mezcla de precursor A/nanotubos de carbono.
Ejemplo
A 10 partes del precursor A que comprende:
- 67% en peso de una matriz de PDMS que comprende unas terminaciones de vinilo,
- 31% en peso de una matriz de VQM que comprende unos grupos vinilo,
- 1% en peso de nanotubos de pared sencilla y/o pared miiltiple,
- 0,14% en peso de catalizador a base de platino,
- unos compuestos ciclicos y silicona de bajo peso molecular volatil y xileno,

se les afiade, tras desgasificacion a 8,9 mbar de presion durante 10 min., 1 parte del precursor B que comprende:

7
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- 60% en peso de un polimero de Si-H,
- 39% en peso de una matriz de PDMS que comprende unas terminaciones de vinilo,
- 1% en peso de un inhibidor de reticulacién de metilciclotetrasiloxano.

A continuacion se efectla la reticulacion colocando el elemento recubierto con la mezcla de precursor A/precursor B,
preferentemente de placas de aluminio, a 105°C durante por lo menos seis horas.

La colocacion de la composicién sobre placas de aluminio, por ejemplo en forma de un revestimiento, se puede
realizar segun diferentes modos de realizacion preferidos.

Un primer modo de colocacién del revestimiento consiste en una inyeccion de la composiciéon segun la invencion
sobre las placas de aluminio de una dimensioén de 145*145 mm; esto representa 120 g de composicion por placa.

Un segundo modo de colocacion del revestimiento consiste en una colada de la composicion segin la invencién por
encima de las placas de aluminio recubiertas con imprimacion. A continuacion se enrasa la superficie con una
espétula con el fin de obtener un buen grosor de revestimiento. En este modo de realizacion, la placa superior del
molde (figura 8) no esta montada.

Un tercer modo de colocacién del revestimiento consiste en una aplicacion de la composicion segun la invencion
gracias a un pincel.

Los grosores de revestimiento asi obtenidos son de 3 6 4 mm de grosor para el primer y el segundo modos de
colocacion del revestimiento y de 2 mm para el tercer modo de realizacion.

Tal como se muestra en las figuras 9 a 11, la resistencia al fuego de una placa de aluminio recubierta con una
composicion que contiene nanotubos de carbono mejora netamente con relacion a una placa de aluminio desnuda o
con respecto a una placa de aluminio recubierta con el polimero solo.

Entre las composiciones que contienen 1% en peso de nanotubos de carbono (figura 9), se puede realizar una
distincién entre los diferentes nanotubos de carbono utilizados. Las que confieren una mejor resistencia al fuego son,
por orden de importancia, los DWNT (nanotubos de pared doble), los MWNT y finalmente los “thin MWNT”. Ademas,
parece claramente, a la vista de los resultados de la figura 9, que son los nanotubos de carbono indicados como “en
bruto”, ya sean MWNT o MWNT finos, los que confieren una mejor resistencia al fuego en el transcurso del tiempo.
Estos nanotubos de carbono “en bruto” son unos nanotubos que no se han sometido a ningun tratamiento tras la
sintesis y que presentan una gran afinidad con la matriz de polisiloxano.

Se obtiene una mejora significativa de las propiedades anti-fuego para composiciones que contienen de 0,5% a
0,25%, en peso de nanotubos de carbono. Esta mejora sigue siendo incluso significativa al 0,05% en peso de
nanotubos de carbono. De nuevo, se obtienen los mejores resultados con nanotubos de carbono “en bruto”, que no
se han sometido a ningun tratamiento tras la sintesis y que presentan una gran afinidad con la matriz de
polisiloxano.

Se efectan unas mediciones de temperatura en el centro de la placa de prueba, asi como en uno de los extremos

R:E,

de esta misma placa. Se determina un valor de R tal como sigue: Te

siendo Tc la temperatura medida en el centro de la placa de ensayo y Te, la temperatura medida en el extremo de la
placa de ensayo.

Si R=1, esto significa que hay sobre la placa una disipacién de calor rapida e importante, mientras que si R>1, esto
significa que la disipacién de calor es pequefia.

Tal como se muestra en la figura 1, el empleo en un polimero de silicona de nanotubos de carbono permite una
mejor disipacion de calor. Ademas, es ventajoso utilizar 0,25% en peso de nanotubo de carbono, incluso 0,1%, un
valor para el cual la disipacion de calor se aproxima al valor 6ptimo (R=1).

Para determinar un umbral minimo de nanotubos de carbono para el que se constatara una mejora de la resistencia
al fuego del PDMS, se ha sometido a prueba una concentracion de 0,05% en peso de los nanotubos de carbono de
pared mdltiple. La figura 13 muestra que el efecto de proteccion de la placa de aluminio siempre esta muy presente
para una duracion de 60 minutos.

Por otro lado, la aplicacién de una tension, o presién, sobre una composicion polimérica modifica la viscosidad de la
misma. Entonces es posible elegir la proporcion de carga de nanotubos de carbono que corresponde a la viscosidad
deseada para el empleo de la composicidon segun la invencién en una pistola de extrusion, del tipo pistola para
juntas o masilla. En un dispositivo de este tipo, la presion ejercida sobre el pistén modifica la viscosidad de la
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composicion y la vuelve mas fluida, lo cual permite una aplicacion facil de la composiciéon. Desde el momento en que
cesa la presion, la viscosidad del producto cambia de nuevo y la composicion se endurece y ya no fluye.
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REIVINDICACIONES

1. Composicién resistente al fuego que comprende polisiloxano reticulado y unos nanotubos de carbono en bruto
que tienen un valor de “bound rubber” superior o igual a 15 gramos por gramo de nanotubo de carbono,
representando dichos nanotubos de carbono entre 0,05 y 1% del peso total de dicha composicion.

2. Composicién segun la reivindicacion 1, en la que el porcentaje en peso de dichos nanotubos de carbono en bruto
representa entre 0,25 y 0,5% del peso total de dicha composicion.

3. Composicién segun la reivindicacion 1 6 2, en la que la consistencia del polisiloxano esta adaptada a una
aplicacion con pincel o con pistola de extrusion.

4. Composicion segln cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que los nanotubos de carbono en bruto
se seleccionan de entre el grupo de los nanotubos de carbono de pared sencilla (SWNT), de pared doble (DWNT) o
de pared multiple (MWNT).

5. Procedimiento de obtencion de una composicion segun la reivindicaciéon 1, que comprende las siguientes etapas:
a) realizar una primera mezcla poniendo en presencia de un precursor A que comprende:
- un polisiloxano que comprende unos grupos vinilo,

- unos nanotubos de carbono, cuya proporciéon en peso estd comprendida entre 0,05 y 1% del peso del
producto final;

b) afiadir un precursor B, que comprende un polisiloxano con unos grupos hidrosilano, a la primera mezcla
obtenida en la etapa a);

c) realizar la reticulacion de la mezcla obtenida en la etapa b).

6. Procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que la reticulacién de la mezcla se realiza mediante una accion
térmica, quimica o fotoquimica.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que la proporcién en peso de los nanotubos de carbono esta
comprendida entre 0,25 y 0,5% del peso del producto final.

8. Procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que dicho procedimiento comprende una etapa de desgasificacion
de la primera mezcla antes de afiadirla en la etapa b).

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, en el que dicha etapa de desgasificacion se realiza mediante el efecto
del vacio.

10. Utilizacion de la composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores como revestimiento de
proteccion anti-fuego.

11. Utilizacién de la composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, como junta ignifuga.

12. Utilizacion de la composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, como recubrimiento.
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A un mayor contenido de MWNT (> 1,2% en peso):
— viscosidad demasiado alta como para medirse

10000 1 -

BOOD +eimveme fermeemermremrimiees - - ———

[P——
T
e
60001 | - - =
= —e- Cloisite 25A
rganoarcillas
4000 F-omermremim e .
—=- Cloisite 30B
2000 foemrmmmmirmmm —a— MWNT purificados (FUNDP)
o ; T T ; v y —
0 2 4 6 8 10 12

contenido de carga (% en masa)

14000

Fig. 1

12000 4--

11000 1--

10000 1--

=@ NTC de pared multiple purificados

e NTC bipared purificados

NTC triturados durante 6 h (con
impurezas)

—ur= Cloisite 30B

NTC triturados durante 15 h
purificados

= NTC de pared muiltiple finos

02 04 05 08 1 12
% en peso de carga

Fig. 2

11

14



ES 2394219713

Purificacién de

segunda etapa

o

%~ PMWNT's 4o EUNDP

| -=-PMWNT 83%

Nanocyl

|

-~ PMWNT's extrapurificados

—A— PMWNT's 90%
—+— PMWNT's 94%

1,2

a8

06

04

02

Contenido de PMWNT (% en ma-sa}

.4

Fi

12



ES 2394219713

valores en la prueba de caucho combinado

Resultados en la prueba de caucho combinado con
nanotubos de carbono de diferentes productores

Nanotubos de carbono

Fig. 5
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Placa perforada con 16 orificios de
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0,05% de PMWNT al 80%, grosor de 2,3 mm, llama de 1070°C
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