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ES 2730 081 T3

DESCRIPCION
Sellante de un componente apto para curado por humedad y método de preparacion del mismo
Campo de la invencion

La invencion va destinada a sellantes para su uso en aplicaciones aeroespaciales y oftras aplicaciones. Mas
particularmente, la invencion va destinada a sellantes aptos para curado por humedad de una parte.

Antecedentes de la invencion

Los sellantes utiles en aplicaciones aeroespaciales y otras aplicaciones se pueden clasificar en composiciones
congeladas pre-mezcladas (PMF) y sistemas de dos partes. En los sistemas de dos partes, un primer componente
contiene un polimero principal, tal como un polimero de polisulfuro, junto con numerosos materiales adicionales. El
primer componente no contiene un agente de curaciéon, que se incluye en el segundo componente. Los dos
componentes se fabrican, se envasas por separado, y se mezclan juntos inmediatamente antes de su uso.

A diferencia de los sistemas de dos componentes que requieren la mezcla de la pasta de curado y la base antes de
su uso, la PMF se pueden curar por factores externos, tales como la temperatura. Por este motivo, las PMF deben
congelarse a, por ejemplo, de -40 °C a -62 °C (de -40 °F a -80 °F) con el fin de evitar o ralentizar la reacciéon de
curado. Cuando las PMF se llevan posteriormente a temperatura ambiente, el indice de curacién aumenta de forma
significativa. Las PMF ofrecen la comodidad de estar listas para su uso sin mezcla y, por tanto, son mas eficaces
respecto a coste y tiempo que determinados sistemas de dos partes. Sin embargo, las PMF existentes tienen
periodos de caducidad limitados y requieren almacenamiento a temperaturas muy bajas de -40 °C a -62 °C (de -40
°C a -80 °F). De hecho, las PMF existentes requieren mezcla del componente de base y el activador seguido de
congelacion inmediata para ralentizar la reaccion de curado. Por otra parte, las PMF se deben almacenar a la
temperatura de congelacion antes de su uso para ralentizar el curado. La necesidad de congelacion afiade un coste
de fabricacion considerable al menos ademas del coste de produccion y el coste de equipamiento. Ademas, la
composicion se debe transportar y almacenar a la temperatura de congelacion baja (es decir, de -40 °C a -62 °C (de
-40 °F a -80 °F), afadiendo incluso mas coste. Asimismo, como la congelaciéon de la composicién simplemente
ralentiza la reaccién de curado, la PMF tiene un periodo de caducidad limitado.

Sumario de la invenciéon

De acuerdo con una realizacién de la presente invencion, una composicion sellante apta para curado por humedad
de una parte incluye un componente de politioéter con terminacion de silano, una carga y un catalizador. El
componente de politioéter con terminacion de silano, la carga y el catalizador se combinan y se envasan en un
recipiente sellado frente a la humedad para evitar sustancialmente el curado. La composicion es estable en
condiciones sustancialmente libres de humedad y a temperatura ambiente. Cuando el recipiente sellado frente a la
humedad no esta sellado, y la composicion queda expuesta a la humedad, la humedad favorece el curado de la
composicion para formar un sellante.

De acuerdo con una realizacion de la presente invencién, un método de preparacion de una composicion sellante
apta para curado por humedad de una parte incluye hacer reaccionar un politioéter con terminacién mercapto con un
compuesto que tiene un grupo silano para formar un politioéter con terminacion de silano. El politioéter con
terminacion de silano se combina posteriormente con una carga y un catalizador y se aisla de la humedad para
evitar el curado. Finalmente, la composicién se aplica a un sustrato, y tras la aplicacion, la composicion queda
expuesta a la humedad y se permite el curado para formar un sellante.

Las realizaciones de la presente invencion tienen los beneficios afiadidos que no requieren congelacion y
almacenamiento a bajas temperaturas y tienen un periodo de caducidad ampliado.

Descripcion detallada de la invencién

En una realizacion a modo de ejemplo de la presente invencién, una composicion sellante apta para curado por
humedad de una parte incluye un componente de politioéter con terminacion de silano, una carga y un catalizador. El
componente de politioéter con terminacion de silano, la carga y el catalizador se combinan y se envasan en un
recipiente sellado frente a la humedad para evitar sustancialmente el curado. La composiciéon es estable en
condiciones sustancialmente libres de humedad y a temperatura ambiente. Como se usan en el presente
documento, "libre de humedad" y "sustancialmente libre de humedad" significa que aunque la composicién pueda
contener cierta humedad, la cantidad de humedad no es suficiente para efectuar sustancialmente el curado de la
composicion. Cuando el recipiente sellado frente a la humedad no esta sellado, y la composicion se aplica a un
sustrato, la composicién queda expuesta a la humedad lo que favorece el curado de la composicién para formar un
sellante util en muchas aplicaciones, incluyendo, pero sin limitarse a aplicaciones aeroespaciales y similares.
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El componente de politioéter con terminacién de silano puede ser cualquier politioéter con terminacion de silano, con
terminacion de grupos hidrolizables que sean capaces de condensacion. El componente de politioéter con
terminacion de silano puede ser un politioéter con terminacién de silano individual o una combinacién de politioéteres
con terminacioén de silano. Los grupos terminales de silano incluyen grupos hidrolizables y condensables ligados a
un atomo de Si. Los ejemplos no limitantes de grupos hidrolizables apropiados para la uniéon al atomo de Si del
grupo silano incluyen grupos alcoxi y similares.

De acuerdo con las realizaciones de la presente invencion, los politioéteres con terminacion de silano se pueden
preparar haciendo reaccionar un politioéter con terminaciéon de mercapto con un compuesto que tiene un grupo
silano. Se puede usar cualquier politioéter con terminacion mercapto apropiado. Como se usan en el presente
documento, "politioéter" hace referencia a un polimero que tiene una cadena principal que incluye atomos de S, pero
que no incluye enlaces S-S, es decir, la cadena principal del polimero tiene enlaces -C-S-C-. Los ejemplos no
limitantes de los compuestos apropiados que tienen grupos silano incluyen compuestos vinilicos con terminacion de
silano, compuestos de isocianato con terminacion de silano y compuestos epoxi con terminacion de silano.

Los politioéteres con terminacion mercapto Utiles se pueden producir haciendo reaccionar un éter divinilico o
mezclas de éteres divinilicos con un exceso de ditiol o una mezcla de ditioles. En algunas realizaciones a modo de
ejemplo, el politioéter con terminacién mercapto usado en la reaccidn para preparar el politioéter con terminacién de
silano puede ser un politioéter con terminaciéon mercapto representado por medio de la Férmula (1), siguiente. Los
politioéteres con terminacion mercapto Utiles en la formacién de la presente invencién tienen una funcionalidad
mercapto terminal de al menos 2.

H-[S-R1-8-(CH2)p-O~(-R2-0-)m(CHz)q-]n-S-R+-SH 1)

En la Férmula 1, Ry puede estar seleccionado entre grupos n-alquileno de C, a C+o, grupos alquileno ramificados de
C, a Cs, grupos cicloalquileno de Cs a Cg, grupos alquilcicloalquileno de Cg a C1o, grupos heterociclicos, grupos -[(-
CH2)p-X]q-(CH2)r- y grupos -[(-CH2)e-X]q-(-CH2)r- en los cuales al menos una unidad -CH»- esté sustituida con un
grupo metilo. R, puede estar seleccionado entre grupos n-alquileno de C, a Cy+, grupos alquileno ramificados de C;
a Cs, grupos cicloalquileno de Cgs a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cs a C14, grupos heterociclicos y grupos -[(-
CH2)p-X]¢-(CH2)-. X puede estar seleccionado entre atomos de O, atomos de S y grupos -NRs3-. R3 puede estar
seleccionado entre atomos de H y grupos metilo. Asimismo, en la Férmula 1, m es un nimero entero que varia de 1
a 50, n es un numero entero que varia de 1 a 60, p es un nimero entero que varia de 2 a 6, g es un nimero entero
seleccionado de 1 a 5y r es un nimero entero que varia de 2 a 10. En una realizacion, por ejemplo, Ry es un grupo
alquilo C; a Cs y Rz es un grupo alquilo Cza Ce.

En una realizacion a modo de ejemplo, el componente de politioéter con terminacién mercapto puede venir
representado por un politioéter con terminacion mercapto de Férmula 1, en la que Ry es -[(-CH2)p-X]¢-(-CHz2)~, p s 2,
X es un atomo de O, g es 2, r es 2, Ry es un grupo etileno, m es 2 y n es 9. En otra alternativa del politioéter con
terminacion mercapto, m es 1, Rz s n-butileno y R1 no es etileno ni n-propileno. En otra realizacion del politioéter con
terminacion mercapto, mes 1, pes 2,qges 2, res 2, Ry es etileno y X no es un atomo de O.

Los ejemplos no limitantes adicionales de compuestos de politioéter con terminaciéon mercapto incluyen los
divulgados en la patente de Estados Unidos N.° 6.509.418 de Zook, et al.

De acuerdo con las realizaciones de la presente invencién, el politioéter con terminacién mercapto se hace
reaccionar con un compuesto que tiene un grupo silano para crear un componente de politioéter con terminacion de
silano. Los ejemplos no limitantes de los compuestos apropiados que tienen un grupo silano incluyen compuestos
vinilicos con terminacion de silano, compuestos de isocianato con terminacion de silano y compuestos epoxi con
terminacion de silano. El grupo silano incluyen grupos hidrolizables ligados al atomo de Si. En particular, el grupo
silano puede venir representado por -Si(YsAp), en la que Y es un grupo funcional que es por un lado hidrolizable y
por otro condensable, y cada uno de a y b varia de 1 a 3, y a+b es 3. Los ejemplos no limitantes de grupos
hidrolizables y condensables apropiados incluyen grupos alcoxi y similares.

Los ejemplos no limitantes de compuestos apropiados que tienen grupos silano incluyen compuestos representados
por ZR4Si(YaAb), en las que R4 puede ser cualquier cadena organica apropiada, Z es un grupo funcional terminal
capaz de reaccionar con mercaptano, A es un grupo hidrocarburo de C1 a C4, ay b son cadaunode 1a 3,y a+tb es
3. Por ejemplo, R4 puede ser una cadena de hidrocarburo C1 a C3 y Z puede ser un grupo vinilico, grupo isocianato,
grupo epoxi o similar. Los compuestos no limitantes a modo de ejemplo que tienen grupo silano incluyen
compuestos vinilicos con terminacion de silano, compuestos de isocianato con terminacién de silano y compuestos
epoxi con terminacion de silano. En una realizacién, por ejemplo, un compuesto vinilico con terminacién de silano
viene representado por CH»=CH-Rs-Si(YzAp). En una realizacion ilustrativa, un compuesto de isocianato con
terminacion de silano viene representado por NCO-Rs-Si(Y2Ab). En una realizacion ilustrativa, un compuesto epoxi
con terminacién de silano viene representado por
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Ry C—C—RSi(Y,A)
0

En los compuestos que tienen grupo silano, Y puede ser cualquier grupo hidrolizable que también sea susceptible de
condensacion, R4 es como se ha descrito anteriormente, y Rs puede ser hidrogeno o cualquier cadena organica
apropiada. Por ejemplo, Rs puede ser cualquier cadena de hidrocarburo apropiada o similar. Los ejemplos no
limitantes de grupos hidrolizables apropiados para Y incluyen grupos alcoxi y similares. En algunas realizaciones,
por ejemplo, se usan grupos alcoxi mas pequerios, tales como grupos metoxi o etoxi.

En realizaciones a modo de ejemplo de la presente invencioén, la composicion sellante comprende un polimero de
politioéter con terminacién de silano, una carga y un catalizador. Se puede usar cualquier catalizador apropiado, y se
puede usar un catalizador individual o mezcla de catalizadores. En una realizacion, por ejemplo, el catalizador es un
catalizador de estafo. Los ejemplos no limitantes de catalizadores de estafio apropiados incluyen organoestafos,
tales como bis(acetilacetonato) de dibutilestafio y dilaurato de dibutilestafio (disponible como Metacure T-12 de Air
Products and Chemicals, Inc., Allentown, Pennsylvania).

En algunas realizaciones, el componente de politioéter con terminacién de silano esta presente en la composicion de
sellante en una cantidad que varia de aproximadamente un 30 % a un 80 % en peso. En una realizacion, por
ejemplo, el componente de politioéter con terminacion de silano esta presente en la composicion de sellante en una
cantidad que varia de aproximadamente un 55% a un 75 % en peso. En ofra realizacién, el componente de
politioéter con terminacién de silano esta presente en la composicion en una cantidad que varia de
aproximadamente un 66 a un 67 % en peso.

En algunas realizaciones, el catalizador esta presente en la composicion en una cantidad que varia de
aproximadamente un 0,1 % a un 5 % en peso. En una realizacion, por ejemplo, el catalizador esta presente en la
composicion en una cantidad que varia de aproximadamente un 0,1 % a un 2 % en peso. En otra realizacion, el
catalizador esta presente en la composicion en una cantidad de aproximadamente un 0,9 % en peso.

Los ejemplos no limitantes de cargas apropiadas incluyen negro de carbono, carbonato de calcio, silice y polvos
poliméricos. En algunas realizaciones, la carga esta presente en la composicion en una cantidad que varia de
aproximadamente un 5 % a un 60 % en peso. En ofra realizacion, la carga esta presente en la composicién en una
cantidad de aproximadamente un 28 a un 29 % en peso.

En algunas realizaciones, las composiciones de la invencion incluyen particulas de carga de peso ligero. Tal y como
se usa en el presente documento, la expresion "de peso ligero" cuando se usa con referencia a dichas particulas
significa que la particula tiene un peso especifico de no mas de 0,7, en algunos casos no mas de 0,25 o no mas de
0,1. Las particulas de carga ligera adecuadas, a menudo pertenecen a dos categorias: microesferas y particulas
amorfas. El peso especifico de las microesferas puede variar de 0,1 a 0,7 e incluyen, por ejemplo, espuma de
poliestireno, microesferas de poliacrilatos y poliolefinas y microesferas de silice que tienen tamarios de particula que
varian de 5 a 100 micrémetros y un peso especifico de 0,25 (ECCOSPHERES®, W. R. Grace & Co.). Otros
ejemplos incluyen microesferas de alumina/silice que tienen tamafios de particula en el intervalo de 5 a 300
micrometros y un peso especifico de 0,7 (FILLITE®, Pluess-Stauffer International), microesferas de silicato de
aluminio que tienen un peso especifico de aproximadamente 0,45 a aproximadamente 0,7 (Z-LIGHT®) y
microesferas copoliméricas de polivinilideno revestido con carbonato de calcio que tienen un peso especifico de 0,13
(DUALITE 6001AE®, Pierce & Stevens Corp.). En algunas realizaciones, las composiciones de la presente invencion
incluyen particulas de carga de peso ligero que comprenden una superficie exterior revestida con un revestimiento
fino, tal como se describe en la publicacién de Solicitud de Patente de Estados Unidos n.° serie 12/190.826 en los
parrafos [0016] a [0052].

La composicion también puede incluir cualquier nimero de aditivos, seguin se desee. Los ejemplos no limitantes de
aditivos apropiados incluyen plastificantes, pigmentos, tensioactivos, promotores de la adhesion, agentes
tixotrépicos, retardantes de llama, agentes de mezcla y mezclas de los mismos. Cuando se usan, los aditivos
pueden estar presentes en la composicion en una cantidad que varia de aproximadamente un 0 % a un 60 % en
peso. En algunas realizaciones a modo de ejemplo, los aditivos pueden estar presentes en la composicion en una
cantidad que varia de aproximadamente un 25 % a un 60 % en peso.

En algunas realizaciones a modo de ejemplo, la composicion comprende al menos un plastificante. Un ejemplo no
limitante de plastificante apropiado es HB-40 (disponible en Solutia, Inc., St. Louis, Missouri). HB-40 es una mezcla
que contiene terfenilo hidrogenado, cuaterfenilos parcialmente hidrogenados y polifenilos superiores y terfenilo. Sin
embargo, Se puede usar cualquier plastificante apropiado. En algunas realizaciones a modo de ejemplo, el
plastificante esta presente en la composicion en una cantidad que varia de aproximadamente un 0,1 % a un 40 % en
peso. En una realizacion a modo de ejemplo, el plastificante esta presente en la composiciéon en una cantidad que
varia de aproximadamente un 0,1 % a un 8 % en peso. En otra realizacion, el plastificante esta presente en la
composicion en una cantidad de aproximadamente un 3 a un 4 % en peso. En realizaciones en las que se usa un
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plastificante, el plastificante y el catalizador se pueden colocar en una disolucion antes de combinar el catalizador
con el politioéter con terminacion de silano.

Una ventaja de las composiciones de la presente invenciéon es que no es necesario un agente de curado por
separado, tal como las poliolefinas, poliacrilatos, 6xidos metalicos y poliepdxidos descritos en la patente de Estados
Unidos N.° 6.509.418 de Zook et al (referenciada anteriormente) con el fin de proporcionar una composicion apta
para curado. Como resultado, las composiciones de la presente invenciéon estan, en algunas realizaciones,
sustancialmente o, en algunos casos, completamente libres de cualesquiera agentes de curado. Como se usan en el
presente documento, la expresion "sustancialmente libre", significa un material que esta presente, si acaso, como
impureza accidental. En otras palabras, el material no afecta a las propiedades de la composicion. Como se usan en
el presente documento, la expresion "completamente libre" significa un material que no esta presente en la
composicion en modo alguno.

Para el almacenamiento y el transporte, la composicidon sellante que incluye el componente de politioéter con
terminacion de silano, la carga y el catalizador se sellan en un recipiente hermético a la humedad. Aunque sellada
herméticamente a la humedad en el recipiente, la composicién es estable y permanece sustancialmente no curada.

Para usar el sellante, se abre el recipiente hermético a la humedad, se aplica la composicién a un sustrato y se
expone la composicién sellante a la humedad. La humedad reacciona con el componente de politioéter con
terminacion de silano, sustituyendo los grupos hidrolizables y condensables sobre el atomo de Si por grupos
hidréxido como se muestra en la reaccién no estequiométrica de la Etapa 1, a continuaciéon. En presencia del
catalizador y humedad, la composicién experimenta curado de acuerdo con la reaccion no estequiométrica de la
Etapa 2, a continuacién, formando de este modo un sellante Util en muchas aplicaciones.

/OR /OH
MSi\—OR + H20 —> MSi\—OH + ROH
OR OH
Etapa 1
e
O
Ro\é./
/
/OH catalizador MS-/_OO_S-\/,Q,\,
MSi\—OH — > N I
OH NP )
O—§i %
N
O
'I‘ Etapa 2

En algunas realizaciones, un método de preparacién de un componente de politioéter con terminacion de silano
comprende hacer reaccionar un politioéter con terminacion mercapto con un compuesto que tiene un grupo silano. El
politioéter con terminacién mercapto y el compuesto que tiene un grupo silano son como se descrito con
anterioridad. Tras la reaccion, los grupos mercapto del politioéter con terminacién mercapto reaccionan con grupos
funcionales terminales capaces de reaccionar con mercaptano del compuesto que tiene un grupo silano para formar
un componente de politioéter con terminacion de silano representado por medio de (YaA,)SiR4Z-R’-Z'R4Si(YaAb). R’
es una cadena de politioéter que tiene al menos un enlace -C-S-C- en su cadena principal y en la que la cadena
principal esta libre de enlaces S-S, Y es un grupo funcional hidrolizable y condensable, A esta seleccionado entre el
grupo que consiste en grupos funcionales de hidrocarburo Cq a C4, y Z" es un grupo funcional que es el resultado de
una reaccion entre un mercaptano y el grupo funcional Z (es decir, un grupo funcional capaz de reaccionar con
mercaptano, tal como grupos isocianato, grupos epoxi y grupos vinilicos). En una realizacion, por ejemplo, el
componente de politioéter con terminacion de silano viene representado por la Férmula (2), siguiente.

(YaAb)SiRsZ-[-S-R1-S-(CH2)p-O-(-R2-O-)m-(CH2)g-]n-S-R1-S-Z'R4Si(YaAb) (2)
En la Formula 2, Z’ es el producto de reaccion del grupo funcional Z con el grupo funcional de mercaptano. Por

ejemplo, cuando Z es un grupo vinilico, Z’ es -CH,-CH,-, y el grupo funcional terminal resultante es -CH.-
CH2R4Si(Y2Ap). Cuando Z es un grupo isocianato, Z' es
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y el grupo funcional terminal resultante es - NHCO-Si(Y2Ay). Cuando Z es un grupo epoxi, Z' es

o
ST
o
T
b on
y el grupo funcional terminal resultante es
IIJ Ili 1|1 I|I
_R5—$—(|3—R4Si(YaAb) _RS_C_$_R4Si(YaAb)
OH H I|{ OH
o

El componente de politioéter con terminacion de silano resultante se combina posteriormente con una carga y un
catalizador en un entorno sustancialmente libre de humedad para formar una mezcla de sellante no curada. Los
catalizadores apropiados son como se ha descrito con anterioridad. De acuerdo con algunas realizaciones, se
incluyen aditivos en la composicion. Los aditivos apropiados se han descrito anteriormente e incluyen plastificantes,
pigmentos, tensioactivos, promotores de la adhesion, agentes tixotropicos, retardantes de llama, cargas, agentes de
mezcla y mezclas de los mismos. El politioéter con terminacién de silano, el catalizador y los aditivos opcionales se
pueden incluir en la composiciéon en cantidades como se ha descrito con anterioridad.

La composicion se aisla de la humedad para evitar el curado. En algunas realizaciones, la composicion se sella en
un recipiente sustancialmente libre de humedad. Tras aplicaciéon sobre un sustrato, la composiciéon queda expuesta a
humedad, lo cual permite que la composicién experimente curado para formar un sellante como se ha descrito con
anterioridad.

Los siguientes ejemplos se presentan con fines Unicamente ilustrativos y no limitan el alcance de la presente
invencion.

Ejemplos
Ejemplo 1: Sintesis de Politioéter con Terminacion de Silano

Se colocaron 707,69 g de Permapol® P-3.1E, (un politioéter con terminacién mercapto disponible en PRC-Desoto,
Sylmar, California) en un matraz de fondo redondo. El matraz contiene entradas y salidas para el gas de nitrégeno.
Se desgasifico el polimero a aproximadamente 6,7 mbares (5 mm de Hg) durante 40 minutos. Posteriormente, se
introdujo nitrégeno. Mientras se agitaba, se afiadieron 109,88 g de 3-isocianatopropiltrietoxisilano. Se calenté la
mezcla a 77-80 °C (170-176 °F) durante 24 horas. En este punto, el peso equivalente de mercaptano de la mezcla
fue de 30.931. Se afadieron 7,0 g adicionales de 3-isocianatopropiltrietoxisilano y se continué el calentamiento
durante 15 horas. Posteriormente, se desgasificd la mezcla a 78-79 °C (172-175 °F) y 13 mbares (10 mm de Hg)
para proporcionar un polimero de color ambar. En este punto, el peso equivalente de mercaptano de la mezcla fue
de 67.500. Su viscosidad fue de 99P a 3.000 rpm, tal y como se mide por medio de un Viscosimetros Brookfield CAP
2000.

Ejemplo 2: Sintesis de Politioéter con Terminacion de Silano
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Se colocaron 736,69 g de Permapol® P-3.1E en un matraz de fondo redondo. El matraz contiene entradas y salidas
para el gas de nitroégeno. Se desgasifico el polimero a 77 ° C (170 °F) y aproximadamente 6,7 mbares (5 mm de Hg)
durante 1 hora. Posteriormente, se introdujo nitrogeno. Mientras se agitaba, se afadieron 70,56 g de
viniltrimetoxisilano. Se continud el calentamiento durante 1/2 hora adicional. Se afiadieron 10 porciones de, 284 g de
Vazo-67 (2,2’-azobis(2-metilbutironitrilo) (disponible en E. I. du Pont de Nemours and Company), un iniciador de
radicales libres, en intervalos de 2 horas, al tiempo que se mantuvo la temperatura en 76-78 °C (168-172 °C). En
este punto, el peso equivalente de mercaptano de la mezcla fue de 25.670. Se afiadieron 5,0 g adicionales de
viniltrimetoxisilano seguido de 4 porciones de, 343 g de Vazo-67 a intervalos de 2 horas. Se continud el
calentamiento a 76-78 °C (168-172 °F) durante 4 horas. Posteriormente, se desgasificd la mezcla a 78-79 °C (172-
174 °F) y 13 mbares (10 mm de Hg) para proporcionar un polimero de color ambar. En este punto, el peso
equivalente de mercaptano de la mezcla fue de 32.644 y su viscosidad fue de 44 P a 3.000 rpm.

Ejemplo 3: Sintesis de Politioéter con Terminacion de Silano

Se colocaron 715,70 g de Permapol® P-3.1E en un matraz de fondo redondo. El matraz contiene entradas y salidas
para el gas de nitrégeno. Se desgasifico el polimero a 71-77 ° C (160-170 °F) y aproximadamente 6,7 mbares (5 mm
de Hg) durante 1/2 hora. Posteriormente, se introdujo nitrégeno. Mientras se agitaba, se afadieron 88,01 g de
viniltrietoxisilano. Se continud el calentamiento durante 40 horas adicionales. Se afiadieron 10 porciones de, 299 g
de Vazo-67 en intervalos de 2 horas, al tiempo que se mantuvo la temperatura en 76-78 °C (168-172 °C). En este
punto, el peso equivalente de mercaptano de la mezcla fue de 24.178. Se afadieron 7,0 g adicionales de
viniltrietoxisilano seguido de 4 porciones de, 335 g de Vazo-67 a intervalos de 2 horas. Se continué el calentamiento
a 76-78 °C (168-172 °F) durante 3 horas. Posteriormente, se desgasificd la mezcla a 76-78 ° C y 13 mbares (10 mm
de Hg) para proporcionar un polimero de color ambar. En este momento, el peso equivalente de mercaptano de la
mezcla fue de 40.225 y su viscosidad fue de 34 P a 3.000 rpm.

Ejemplo 4: Composicion sellante

Se fabricé un compuesto de politioéter con terminacién de silano como en el Ejemplo 1, es decir, los grupos silano
del politioéter con terminacion de silano fueron grupos -Si(OCH2CHjs)s. Se colocaron 15 g de negro de carbono en un
horno a 149 °C (300 °F) durante cinco dias. Posteriormente, se mezclaron 35 g del politioéter con terminacion de
silano con el negro de carbono hasta que el negro de carbono estuvo sustancialmente himedo. A continuacion, se
introdujeron 2,0 g de HB-40 y 0,5 g de Metacure T-12 con la mezcla de politioéter con terminacion de silano/negro de
carbono hasta que se todos los ingredientes se mezclaron de forma homogénea. Posteriormente, se envaso la
composicién en un recipiente sellado frente a la humedad.

Ejemplo 5: Composicion sellante

Se fabricé un compuesto de politioéter con terminacién de silano como en el Ejemplo 2, es decir, los grupos silano
del politioéter con terminacion de silano fueron grupos -Si(OCHzs)s. Se colocaron 15 g de negro de carbono en un
horno a 149 °C (300 °F) durante cinco dias. Posteriormente, se mezclaron 35 g del politioéter con terminacion de
silano con el negro de carbono hasta que el negro de carbono estuvo sustancialmente himedo. A continuacion, se
introdujeron 2,0 g de HB-40 y 0,5 g de Metacure T-12 con la mezcla de politioéter con terminacion de silano/negro de
carbono hasta que se todos los ingredientes se mezclaron de forma homogénea. Posteriormente, se envaso la
composicién en un recipiente sellado frente a la humedad.

Se permitié el reposo de las composiciones de los Ejemplos 4 y 5 en recipientes sellados frente a la humedad
durante aproximadamente un mes en condiciones ambientales. Después de un mes de almacenamiento, se abrieron
los recipientes y se permitié el reposo en condiciones ambientales, permitiendo el curado de las composiciones. Se
tomaron periédicamente mediciones de dureza usando un durdmetro Rex. Se midieron el porcentaje de
hinchamiento y el porcentaje de pérdida de peso de una muestra curada segun la norma SAE AS5127/1 seccion 7.4.
Los resultados se muestran en las Tablas 1-4, que presentan el tiempo de curado, pérdida de peso en porcentaje e
hinchamiento en volumen de cada muestra. En particular, La Tabla 1 presenta los datos de dureza para las muestras
de la composicion sellante preparada de acuerdo con el Ejemplo 4, La Tabla 2 presenta los datos de dureza para las
muestras de la composicion sellante preparada de acuerdo con el Ejemplo 5, La Tabla 3 presenta el hinchamiento
en volumen y la pérdida de peso en porcentaje de muestras de la composicion sellante preparadas de acuerdo con
el Ejemplo 4 y la Tabla 4 presenta el hinchamiento en volumen y la pérdida de peso en porcentaje de las muestras
de la composicion sellante preparada de acuerdo con el Ejemplo 5.

Tabla 1 - Dureza
Tiempo |Ejemplo 4
31 horas|/Adhesion Libre|
48 horas|2A
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(continuacion)
TiempolEjemplo 4
3 dias 3A
4 dias |10A
7 dias [25A
9 dias [32A
11 dias|37A
13 dias|45A
17 dias|51A
72 dias|77A

Tabla 2 - Dureza
Tiempo Ejemplo 5
23 horas |Adhesion Libre

48 horas  |BA

3 dias 18A
4 dias 35A
7 dias 50A

Tiempo Ejemplo 5
9 dias 60A
11 dias 63A
13 dias 65A
17 dias 68A
72 dias 78A

Tabla 3 - Hinchamiento en Volumen y Pérdida de Peso en Porcentaje del Ejemplo 4

Numero de muestraHinchamiento de Volumen PromedioPérdida de Peso en Porcentaje Promedio
1 9,18 % 4,53 %
2 8,26 % 4,44 %
3 8,94 % 3,99 %
4 8,54 % 4,49 %
Promedio 8,73 % 4,36 %

Tabla 4 - Hinchamiento en Volumen y Pérdida de Peso en Porcentaje del Ejemplo 5
Numero de muestraHinchamiento de Volumen PromedioPérdida de Peso en Porcentaje Promedio

1 10,93 % 4,06 %
2 10,72 % 4,31 %
3 10,95 % 4,31 %
4 10,65 % 4,32 %
Promedio 10,81 % 4,25 %

Los resultados mostrados en las Tablas 1-4 demuestran que las composiciones sellantes preparadas de acuerdo
con los Ejemplos 4 y 5 no experimentan curado en un grado significativo con tal de que las composiciones se aislen
de la humedad. Sorprendentemente, las composiciones no experimentan curado cuando se encuentran libres de
humedad, incluso en condiciones ambientales, eliminando la necesidad de almacenamiento y transporte de las
composiciones a -40 °C a -60 °C (de -40 °F a -80 °F). Los resultados también demuestran que cuando se sellan
frente a la humedad, las composiciones tienen inesperadamente un periodo de caducidad largo. Ademas, los
resultados de hinchamiento en volumen y pérdida de peso muestran que las composiciones sellantes resultan
apropiadas para su uso como sellantes de tanque de combustible.

La presente invencion se ha descrito con referencia a las realizaciones y aspectos a modo de ejemplo, pero sin
limitacién a estos. Por ejemplo, aunque se describen las composiciones como Utiles para sellantes de tanque de
combustible, pueden también ser Utiles para otras aplicaciones. Ademas, aunque determinados componentes de
politioéter a modo de ejemplo y compuestos que tiene grupo de silano se listan como apropiados para las reacciones
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particulares, se pueden usar otros politioéteres apropiados y compuestos que tienen los grupos silano. Por
consiguiente, la descripcion anterior no deberia interpretarse como limitada a las realizaciones concretas y aspectos
descritos, sino que se deberia interpretar coherente con y como soporte de las siguientes reivindicaciones, que
representan su alcance mas completo y apropiado.

Durante todo el texto, el uso de la palabra "aproximadamente" en relacién con los intervalos de valores modifica los
valores citados tanto elevado como bajo, y refleja la penumbra de la variacion asociada a la medicion, digitos
significativos y aptitud de intercambio, como se comprendera por parte de la persona experta comun en la técnica a
la cual pertenece la presente invencion.
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REIVINDICACIONES
1. Una composicion para la formacion de un sellante, comprendiendo la composicion:
un componente de politioéter con terminacién de silano representado por medio de la Férmula 2:
(YaAb)SiR4Z'-[-S-R1-S-(CH2)p-O-(-R2-O-)m-(CH2)¢]n-S-R1-S-Z'R4Si(YaAb) (2)
en la que:

R+ esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos n-alquileno de C, a Cy, grupos alquileno ramificados
de C, a Cs, grupos cicloalquileno de Cs a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cg a C1o, grupos heterociclicos,
grupos -[(-CH2)p-X]g-(CH2)~ y grupos -[(-CH2)p-X]q-(-CH2)- en los cuales al menos una unidad -CHa- esta
sustituida con un grupo metilo;

R2 esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos n-alquileno de C, a Cy, grupos alquileno ramificados
de C; a Cs, grupos cicloalquileno de Cg a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cs a C14, grupos heterociclicos y
grupos -[(-CHz)p-X]o-(CHz)r-;

Y es un grupo funcional hidrolizable y condensable;

A esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos funcionales de hidrocarburo C1 a C4;

X esta seleccionado entre el grupo que consiste en O, atomos de S y grupos -NRs-, en los que Rj3 esta
seleccionado entre el grupo que consiste en atomos de H y grupos metilo;

Z’ es un grupo funcional que resulta de una reaccion entre mercaptano y un grupo funcional seleccionado entre
el grupo que consiste en grupos isocianato, grupos epoxi y grupos vinilicos;

R4 es una cadena de hidrocarburo C1 a C3;

m es un numero entero que varia de 1 a 50;

n es un numero entero que varia de 1 a 60;

p es un numero entero que varia de 2 a 6;

g es un numero entero que varia de 1 a 5;

r es un numero entero que variade 2 a 10; y

a y b son cada uno de ellos un nimero entero que variade 0 a 3, ylasumade ayb es 3;

un catalizador; y
una carga.

2. La composicion de la reivindicacion 1, en la que el politioéter con terminacién de silano es

(YaAb)SlR“ZLES/ﬁ/O}/\ S/\/O\E\MS\E\Oj/\/S_Z'RA‘S](YaAb)
2 2 9 2

3. La composicion de la reivindicacion 1, en la que m es 1, Rz s n-butileno y R1 no es etileno ni n-propileno.

4. La composicion de la reivindicacion 1, enlaque mes 1, pes 2, ges 2, res 2, Ry es etileno y X no es un atomo de
0.

5. La composicion de la reivindicacion 1, en la que Y es un grupo alcoxi.
6. La composicion de la reivindicacion 5, en la que Y es un grupo metoxi o etoxi.

7. La composicién de la reivindicaciéon 1, en la que el componente de politioéter con terminacién de silano
comprende un producto de reacciéon de un compuesto que tiene un grupo silano y un politioéter con terminacion de
silano, en donde el politioéter con terminacion de mercapto viene representado por la Féormula siguiente:

H-[S-R1-S-(CH2)p-0-(-R2-0O-)m-(CH2)4-]n-S-R1-SH
en la que:

R+ esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos n-alquileno de C, a Cy, grupos alquileno ramificados
de C, a Cs, grupos cicloalquileno de Cs a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cg a C1o, grupos heterociclicos,
grupos -[(-CH2)p-X]g-(CH2)- y grupos -[(-CH2)p-X]¢-(-CH2)- en los cuales al menos una unidad -CHa- esta
sustituida con un grupo metilo;

R2 esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos n-alquileno de C, a Cy, grupos alquileno ramificados
de C, a Cs, grupos cicloalquileno de Cs a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cs a C14, grupos heterociclicos
ygrupos -[(-CHz)p-X]e-(CHz)r-;
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X esta seleccionado entre el grupo que consiste en atomos de O, atomos de S y grupos -NRs-, en los que R3
esta seleccionado entre el grupo que consiste en atomos de H y grupos metilo;

m es un numero entero que varia de 1 a 50;

n es un numero entero que varia de 1 a 60;

p es un numero entero que varia de 2 a 6;

g es un numero entero que varia de 1 a 5;

r es un numero entero que varia de 2 a 10.

8. La composicion de la reivindicacion 7, en la que el compuesto que tiene un grupo silano esta seleccionado entre el
grupo que consiste en compuestos vinilicos con terminacion de silano, compuestos de isocianato con terminacién de
silano y compuestos epoxi con terminacion de silano.

9. La composicion de la reivindicacion 1, en la que el catalizador comprende un catalizador de estafio.

10. La composicién de la reivindicacion 1, en donde la composicion esta sustancialmente libre de cualquier
poliolefina, poliacrilato, 6xido de metal y agente de curado de poliepoxido.

11. Un sellante formado a partir de la composicién de la reivindicacion 1.

12. Un vehiculo aeroespacial que comprende una abertura al menos parcialmente sellada con el sellante de la
reivindicacion 11.

13. Un método de preparacién de una composicién sellante, comprendiendo el método:

hacer reaccionar un politioéter con terminacién mercapto con un compuesto que tiene un grupo silano para
formar un politioéter con terminacion de silano representado por medio de la Férmula 2:

(YaAb)SiR4Z'-[-S-R1-S-(CH2)p-O-(-R2-O-)m-(CH2)q]n-S-R1-S-Z'R4Si(YAp) (2)
en la que:

R1 esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos n-alquileno de C, a Cqo, grupos alquileno
ramificados de C, a Cs, grupos cicloalquileno de Cs a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cg a C+o, grupos
heterociclicos, grupos -[(-CH2)p-X]q-(CH2)r- y grupos -[(-CH2),-X]¢-(-CHz):- en los cuales al menos una unidad -
CHo,- esta sustituida con un grupo metilo;

R, esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos n-alquileno de C, a Cqo, grupos alquileno
ramificados de C, a Cs, grupos cicloalquileno de Cs a Cs, grupos alquilcicloalquileno de Cg a C14, grupos
heterociclicos y grupos -[(-CH2)p-X]¢-(CH2)-;

Y es un grupo funcional hidrolizable y condensable;

A esta seleccionado entre el grupo que consiste en grupos funcionales de hidrocarburo C1 a C4;

X esta seleccionado entre el grupo que consiste en atomos de O, atomos de S y grupos -NRs-, en los que R3
esta seleccionado entre el grupo que consiste en atomos de H y grupos metilo;

Z" es un grupo funcional que resulta de una reaccion entre mercaptano y un grupo funcional seleccionado
entre el grupo que consiste en grupos isocianato, grupos epoxi y grupos vinilicos;

R4 es una cadena de hidrocarburo C1 a C3;

m es un numero entero que varia de 1 a 50;

n es un numero entero que varia de 1 a 60;

p es un numero entero que varia de 2 a 6;

g es un numero entero que varia de 1 a 5;

r es un numero entero que variade 2 a 10; y

a y b son cada uno de ellos un nimero entero que variade 0 a 3, ylasumade ayb es 3;

combinar el politioéter con terminacion de silano con un catalizador para formar una composicion; y

aislar la composicién de la humedad, en donde la composicién permanece no curada a temperatura ambiente
cuando se aisla de la humedad.
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