ES 2745700 T3

OFICINA ESPANOLA DE
PATENTES Y MARCAS

@NUmero de publicacion: 2 745 700

GDint. Ci.;

C08G 75/00
BO5D 3/06
CO8F 2/50
C08J 7/04
CO08K 3/00
C08G 65/00
CO8K 5/3492
C08G 75/12
C09J 181/02
COo8L 71/00

(2006.01) CO8L 81/00
(2006.01) CO8L 81/02

(2006.01)
(2006.01)
(2008.01)
(2006.01)
(2006.01)
(2006.01)
(2006.01)
(2006.01)

@ TRADUCCION DE PATENTE EUROPEA

Fecha de presentacion y namero de la solicitud internacional:

Fecha y numero de publicacion internacional:

Fecha de presentacién y nimero de la solicitud europea:

Fecha y numero de publicacién de la concesién europea

09.06.2016
04.12.2015

: 24.07.2019

04.12.2015

W016090253

E 15826216 (2)
EP 3227358

PCT/US2015/064005

T3

T|’tu|o: Métodos para preparar selladores curados mediante radiacién actinicay composiciones

relacionadas

Prioridad:

04.12.2014 US 201414560565

Fecha de publicacién y mencion en BOPI de la
traduccion de la patente:
03.03.2020

@ Titular/es:

PRC-DESOTO INTERNATIONAL, INC. (100.0%)
12780 San Fernando Road
Sylmar, California 91342 , US

@ Inventor/es:

KELEDJIAN, RAQUEL;
LIN, RENHE;

RAO, CHANDRA B. y
VIRNELSON, BRUCE

Agente/Representante:
VALLEJO LOPEZ, Juan Pedro

AViso:En el plazo de nueve meses a contar desde la fecha de publicacién en el Boletin Europeo de Patentes, de
la mencion de concesion de la patente europea, cualquier persona podra oponerse ante la Oficina Europea
de Patentes a la patente concedida. La oposicion debera formularse por escrito y estar motivada; sélo se
considerara como formulada una vez que se haya realizado el pago de la tasa de oposicion (art. 99.1 del

Convenio sobre Concesion de Patentes Europeas).




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2745700 T3

DESCRIPCION
Métodos para preparar selladores curados mediante radiacion actinica y composiciones relacionadas
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a métodos para la preparacion de un sellador curado, tales como un sellador
aeroespacial, a través del uso de radiacion actinica. La presente invenciéon también se refiere a composiciones
adecuadas para su uso en tales métodos.

Antecedentes de la invencion

Los compuestos que contienen azufre terminados en tiol se conocen por ser muy adecuados para su uso en
diversas aplicaciones, tales como composiciones de sellador aeroespacial debido, en gran parte, a su naturaleza
resistente al combustible después de la reticulacion. Otras propiedades deseables para las composiciones de
sellador aeroespacial incluyen flexibilidad a baja temperatura, tiempo de curado corto (el tiempo requerido para
alcanzar una resistencia predeterminada) y resistencia a temperatura elevada, entre otras. Las composiciones de
sellador que exhiben al menos algunas de estas caracteristicas y que contienen compuestos que contienen azufre
terminados en tiol se describen, por ejemplo, en los documentos de Patente de Estados Unidos con numeros
2.466.963, 4.366.307, 4.609.762, 5.225.472, 5.912.319, 5.959.071, 6.172.179, 6.232.401, 6.372.849 y 6.509.418.

El documento de Patente US 2012/040103 A1 se refiere a composiciones de sellador que comprenden un polimero
terminado en tiol y un silano etilénicamente insaturado que contiene azufre. La composicion puede contener ademas
un polieno que comprende un polivinil éter y/o un compuesto de polialilo.

El documento de Patente US 2012/0040104 A1 se refiere a composiciones de sellador que comprenden un
politioéter terminado en tiol y un polieno que comprende un polivinil éter y/o un compuesto de polialilo. Un silano
etilénicamente insaturado que contiene azufre puede estar presente como un componente adicional.

El documento de Patente US 8.513.339 se refiere a una composicion de sellador que comprende un promotor de la
adhesion especifico que contiene azufre y un polimero que contiene azufre terminado en tiol que puede ser un
politioéter terminado en tiol. En ciertas realizaciones la composicién comprende ademas un polieno tal como un
polivinil éter. También se piensa un silano etilénicamente insaturado que contiene azufre como un componente
opcional.

Los documentos de Patente US 2013/0284359 A1 y WO 2014/066039 A1 se refieren a un tapén de sellado que
comprende una composicion de sellador que estda ampliamente definida como que comprende un politioéter
terminado en tiol y un compuesto terminado en alquenilo. Se especifica que el compuesto terminado en alquenilo
puede comprender un polivinil éter y/o un compuesto de polialilo. De acuerdo con una realizacion, la composicion de
sellador sin curar puede comprender ademas un silano etilénicamente insaturado.

De ese modo, se desean composiciones de sellador que sean de almacenamiento estable pero, cuando se apliquen
a un sustrato, se puedan curar rapidamente para formar un sellador curado que tenga las caracteristicas descritas
anteriormente. La presente invencién se realizé en vista de lo indicado anteriormente.

Sumario de la invenciéon

En ciertos aspectos, la presente invencién se refiere a métodos para la preparacion de una composicién de sellador
curado que comprende; (a) depositar una composicion de sellador sin curar sobre un sustrato; y (b) exponer la
composicion de sellador sin curar a radiacion actinica para proporcionar un sellador curado. En estos métodos, la
composicion de sellador sin curar comprende: (i) un politioéter terminado en tiol; y (ii) un polieno que comprende un
polivinil éter y/o un compuesto de polialilo.

En otros aspectos, la presente invencion se refiere a composiciones que comprenden: (a) un politioéter terminado en
tiol; y (b) una composicién de polieno que comprende un polivinil éter y/o un compuesto de polialilo. En estas
composiciones, esta presente una cantidad estequiométrica basicamente equivalente de grupos tiol con respecto a
grupos eno.

En adn otros aspectos, la presente invencion se refiere a composiciones que comprenden: (a) un politioéter
terminado en tiol; (b) un polieno que comprende un polivinil éter y/o un compuesto de polialilo; y (c) un fotoiniciador.

En otro aspecto, se proporcionan composiciones sin reaccionar que comprenden: (a) un politioéter terminado en tiol;
(b) un polieno que comprende un compuesto de polivinil éter; (c) un vinil éter con funcionalidad hidroxi; y (d) un
aducto de silano etilénicamente insaturado que contiene azufre, en el que el aducto de silano etilénicamente
insaturado que contiene azufre comprende el producto de reaccidon de reactivos que comprenden (i) un
mercaptosilano, y (ii) un polieno.
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En otro aspecto, se proporcionan selladores curados preparados mediante el curado de composiciones
proporcionadas por la presente invencion.

En otro aspecto, se desvelan métodos para la preparacion de un sellador curado que comprenden: (a) depositar la
composicion de la reivindicacion 17 sobre un sustrato; y (b) exponer la composicion de sellador sin reaccionar a
radiacion actinica para proporcionar un sellador curado.

La presente invencion también se refiere, entre otros, a selladores depositados a partir de tales métodos y
composiciones.

Descripcion detallada de la invencién

A pesar de que los intervalos numéricos y los parametros que se exponen en el amplio ambito de la invencién son
aproximaciones, los valores numeéricos que se exponen en los ejemplos especificos se exponen de forma tan precisa
como es posible. Sin embargo, cualquier valor numérico contiene de forma inherente ciertos errores que resultan
necesariamente de la desviacion estandar encontrada en sus respectivas mediciones de ensayo.

Ademas, se ha de entender que cualquier intervalo numérico indicado en el presente documento se pretende que
incluya todos los subintervalos subsumidos en el mismo. Por ejemplo, un intervalo de "1 a 10" se pretende que
incluya todos los subintervalos entre (e incluyendo) el valor minimo indicado de 1 y el valor maximo indicado de 10,
es decir, que tiene un valor minimo igual a o mayor que 1 y un valor maximo igual a o menor que 10.

Como se indica, ciertas realizaciones de la presente invencion se refieren a métodos para la preparacion de un
sellador curado. Estos métodos comprenden depositar una composicion de sellador sin curar sobre un sustrato. La
composicion de sellador sin curar se puede depositar en cualquiera de diversos sustratos. Los sustratos habituales
pueden incluir titanio, acero inoxidable, aluminio, las formas analizada, imprimada, con revestimiento organico y con
revestimiento de cromato del mismo, epoxi, uretano, grafito, material compuesto de fibra de vidrio, Kevlar®,
compuestos acrilicos y policarbonatos. La composicion de sellador sin curar se puede depositar sobre la superficie
de un sustrato o sobre una capa inferior, tal como una capa de imprimacién o un sellador aplicado anteriormente.

Las composiciones de sellador sin curar que se usan en los métodos de la presente invencién comprenden un
politioéter terminado en tiol. Como se usa en el presente documento, el término "politioéter" se refiere a compuestos
que comprenden al menos dos uniones tioéter, es decir, uniones "-C-S-C-". Los politioéteres terminados en tiol y los
métodos para su produccion, que son adecuados para su uso en la presente invencion incluyen, por ejemplo, los
que se desvelan en el documento de Patente de Estados Unidos n.° 4.366.307 de la columna 3, linea 7 a la columna
9, linea 51 y en el documento de Patente de Estados Unidos n.° 6.172.179 de la columna 5, linea 42 a la columna
12, linea 7. Por lo tanto, en ciertas realizaciones el politioéter terminado en tiol comprende un politioéter que incluye
la estructura que tiene la formula (1):

-R'-[-8-(CH2)2-O-[-R2-O-]n~(CH2)2-S-R -] ()

en la que: (1) cada R' representa independientemente un grupo n-alquileno Cys, alquileno ramificado Cys,
cicloalquileno Ces.s 0 alquilcicloalquileno Ce.10, -[(-CH2-)p-X-]g-(-CH2-)i- 0 -[(-CH2-)p-X-14(-CH2-) en las que al menos
una unidad -CHy- esta sustituida con un grupo metilo, en la que (i) cada X se selecciona independientemente entre
O, Sy -NR®-, en la que R® representa H o metilo; (i) p es un nimero entero que tiene un valor que varia de 2 a 6; (iii)
g es un numero entero que tiene un valor que varia de 0 a 5; y (iv) r es un nimero entero que tiene un valor que
varia de 2 a 10; (2) cada R? representa independientemente un grupo n-alquileno Cs.s, alquileno ramificado Cys,
cicloalquileno Cs.s 0 alquilcicloalquileno Ce.10, 0 -[(-CH2-)p-X-]o-(-CH2-),, en la que (i) cada X se selecciona
independientemente entre O, Sy -NR&-, en la que R® representa H o metilo; (ii) p es un nimero entero que tiene un
valor que varia de 2 a 6; (iii) g es un numero entero que tiene un valor que varia de 0 a 5; y (iv) r es un niumero
entero que tiene un valor que varia de 2 a 10; (3) m es un ndmero racional de 0 a 10; y (4) n es un numero entero
que tiene un valor que varia de 1 a 60. Tales politioéteres y métodos para su produccion se describen en el
documento de Patente de Estados Unidos n.° 6.172.179.

Mas particularmente, en ciertas realizaciones, el politioéter terminado en tiol tiene una estructura de acuerdo con la
férmula (11):

HS-R'-[-S-(CH2)2-0-[-R2-O-]n-(CHa)2-S-R-1,-SH ()
en la que R', R2, m y n son como se han descrito anteriormente con respecto a la formula (1).

En ciertas realizaciones, el politioéter terminado en tiol esta polifuncionalizado. Como resultado, en ciertas
realizaciones, el politioéter terminado en tiol tiene una estructura de acuerdo con la formula (I11):

B-(A-[R%,-SH), ()
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en la que: (1) A representa una estructura de acuerdo con la férmula (I); (2) y es 0 0 1; (3) R® representa un enlace
sencillo cuando y = 0 y -S-(CH2)2-[-O-R?-]-O- cuando y = 1; (4) z es un nimero entero de 3 a 6; y (5) B representa
un resto de valencia z de un agente de polifuncionalizacion.

Se desvelan métodos adecuados para la preparacion de tales polimeros de politioéter polifuncionalizados, por
ejemplo, en el documento de Patente de Estados Unidos n.° 6.172.179 de la columna 7, linea 38 a la columna 12,
linea 7.

Las composiciones de sellador sin curar que se usan en los métodos de la presente invencién también comprenden
un polieno que comprende un polivinil éter y/o un compuesto de polialilo. Como se usa en el presente documento, el
término "polieno" se refiere a un compuesto que contiene al menos dos dobles enlaces carbono-carbono (C=C).

En ciertas realizaciones, el compuesto de polialilo presente en la composiciéon de sellador sin curar comprende un
compuesto de trialilo, que se refiere a compuestos que comprenden tres grupos alilo (C=C-C) y que incluyen, por
ejemplo, cianurato de trialilo (TAC) y isocianurato de trialilo (TAIC).

En ciertas realizaciones, el polieno comprende un polivinil éter. Los polivinil éteres adecuados incluyen, por ejemplo,
los representados por la Férmula (IV):

CH,=CH-O-(-R5-0-)-CH=CH av)

donde R® en la formula (1V) es un grupo n-alquileno Cs.s, un grupo alquileno ramificado Cx., un grupo cicloalquileno
Ce-8, un grupo alquilcicloalquileno Ce.10, 0 -[(-CH2-)p-O-]¢-(-CH2-);, donde p es un ndmero entero que tiene un valor
que varia de 2 a 6, g es un numero entero que tiene un valor que varia de 1 a 5, y r es un nimero entero que tiene
un valor que varia de 2 a 10.

Los materiales de formula (IV) son divinil éteres. Los divinil éteres adecuados incluyen los compuestos que tienen al
menos un grupo oxialquileno, tal como de 1 a 4 grupos oxialquileno, es decir, los compuestos en los que m en la
férmula (V) es un nimero entero de 1 a 4. En algunos casos, m en la formula (IV) es un nimero entero de 2 a 4.
También es posible emplear mezclas de divinil éter disponibles en el mercado para producir los polimeros de la
presente invencion. Tales mezclas se caracterizan por un valor medio no entero para el nimero de unidades de
oxialquileno por molécula. De ese modo, m en la férmula (V) también puede adoptar valores de niumeros racionales
entre 0y 10,0, tales como entre 1,0 y 10,0, entre 1,0 y 4,0, o entre 2,0 y 4,0.

Los mondémeros de divinil éter adecuados para su uso en la presente invencion incluyen, por ejemplo, divinil éter,
etilenglicol divinil éter (EG-DVE) (R en la formula (V) es etileno y m es 1), butanodiol divinil éter (BD-DVE) (R en la
férmula (IV) es butileno y m es 1), hexanodiol divinil éter (HD-DVE) (R en la férmula (IV) es hexileno y m es 1),
dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) (R en la formula (IV) es etileno y m es 2), trietilenglicol divinil éter (R en la
féormula (IV) es etileno y m es 3), tetraetilenglicol divinil éter (R en la formula (IV) es etileno y m es 4),
ciclohexanodimetanol divinil éter, politetrahidrofuril divinil éter y las mezclas de los mismos. En algunos casos, se
pueden usar monémeros de trivinil éter, tales como trimetilolpropano trivinil éter; mondémeros de éter tetrafunctional,
tales como pentaeritritol tetravinil éter; y las mezclas de dos o mas de tales mondmeros de polivinil éter. EI material
de polivinil éter puede tener uno o mas grupos colgantes seleccionados entre grupos alquilo, grupos hidroxilo,
grupos alcoxi y grupos amina.

Los divinil éteres utiles en los que R en la formula (IV) es alquileno ramificado C,.s se pueden preparar haciendo
reaccionar un poli-hidroxi compuesto con acetileno. Algunos compuestos a modo de ejemplo de este tipo incluyen
los compuestos en los que R en la formula (IV) es un grupo metileno sustituido con alquilo tal como -CH(CHs)- (por
ejemplo, las mezclas "PLURIOL®" tales como divinil éter PLURIOL®E-200 (BASF Corp. de Parsippany, N.J.), para
las que R en la férmula (1V) es etileno y m es 3,8) o un etileno sustituido con alquilo (por ejemplo -CH,CH(CHj3)- tales
como las mezclas poliméricas "DPE" que incluyen DPE-2 y DPE-3 (International Specialty Products de Wayne,
N.J.)).

Otros divinil éteres Uutiles incluyen los compuestos en los que R en la formula (IV) es politetrahidrofurilo (poli-THF) o
polioxialquileno, tales como los que tienen una media de aproximadamente 3 unidades de monémero.

Si se desea, se pueden usar dos 0 mas monémeros de divinil éter de férmula (1V).

En ciertas realizaciones, la composicién de sellador sin curar que se usa en los métodos de la presente invencion
también comprende un silano etilénicamente insaturado tal como, por ejemplo, un silano etilénicamente insaturado
que contiene azufre, que se ha mostrado que, en al menos algunos casos, mejora la adhesion de un sellador curado
formado mediante los métodos de la presente invenciéon a un sustrato de metal (en un grado mayor que el
conseguido cuando se usa un promotor de la adhesion convencional, tales como los que se describen
posteriormente). Como se usa en el presente documento, la expresion "silano etilénicamente insaturado que
contiene azufre" se refiere a un compuesto molecular que comprende, en la molécula, (i) al menos un atomo de
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azufre (S), (ii) al menos un, en algunos casos al menos dos, enlace carbono-carbono etilénicamente insaturado, tal
como dobles enlaces carbono-carbono (C=C); y (iii) al menos un grupo silano (

$R1 3%
— Si(OR),

en el que Ry Ry representan cada uno independientemente un grupo organicoy x es 1, 2 0 3).

En ciertas realizaciones, el silano etilénicamente insaturado que contiene azufre, que es adecuado para su uso en
las composiciones de sellador sin curar que se usan en los métodos de la presente invenciéon, comprende por si
mismo el producto de reaccion de reactivos que comprenden: (i) un mercaptosilano, y (ii) un polieno. Como se usa
en el presente documento, el término "mercaptosilano” se refiere a un compuesto molecular que comprende, en la
molécula, (i) al menos un grupo mercapto (-SH), y (ii) al menos un grupo silano (como se ha definido anteriormente).
Los mercaptosilanos adecuados incluyen, por ejemplo, los que tienen una estructura de acuerdo con la formula (V):

HS-R-Si(R1)m(OR’)3.m) (V)

en la que: (i) R es un grupo organico divalente; (ii) R’ es hidrogeno o un grupo alquilo; (iii) Ry es hidrégeno o un
grupo alquilo; y (iv) m es un ndmero entero de 0 a 2.

Algunos ejemplos especificos de mercaptosilanos, que son adecuados para su uso en la preparacion de los silanos
etilénicamente insaturados que contienen azufre adecuados para su uso en la presente invencion, incluyen, sin
limitaciéon, y-mercaptopropiltrimetoxisilano, y-mercaptopropiltrietoxisilano, y-mercaptopropilmetildimetoxisilano, y-
mercaptopropilmetildietoxisilano, mercaptometiltrimetoxisilano mercaptometiltrietoxisilano, y similar, incluyendo las
combinaciones de los mismos.

En ciertas realizaciones, el polieno que se usa para preparar los silanos etilénicamente insaturados que contienen
azufre adecuados para su uso en la presente invencion comprende un trieno, que se refiere a un compuesto que
contiene tres dobles enlaces carbono-carbono, tal como es el caso de los compuestos de trialilo que se han
mencionado anteriormente.

Los Ejemplos en el presente documento ilustran un método adecuado para la produccion de los silanos
etilénicamente insaturados que contienen azufre adecuados para su uso en la presente invencion. En ciertas
realizaciones, el polieno comprende un trieno, tal como uno o mas de los compuestos de trialilo anteriores, y el
mercaptosilano y el trieno se hacen reaccionar conjuntamente en cantidades relativas tales que el producto de
reaccion resultante comprenda teéricamente una media de al menos dos grupos etilénicamente insaturados por
molécula.

Las composiciones de la presente invencion contendran a menudo una cantidad estequiométrica basicamente
equivalente de grupos tiol con respecto a grupos "eno" con el fin de obtener un sellador curado que tenga
propiedades de sellado aceptables como se describen en el presente documento tras la exposicion de la
composicion a radiacion actinica. Como se usa en el presente documento, "equivalente basicamente
estequiométrico” significa que el nimero de grupos tiol y de grupos "eno" presentes en las composiciones difieren en
no mas de un 10 % los unos de los otros, en algunos casos, no mas de un 5 % o, en algunos casos, no mas de un 1
% o no mas de un 0,1 %. En algunos casos, el niumero de grupos tiol y de grupos "eno" presentes en la composicién
es igual. Ademas, como se entendera, la fuente de grupos "eno" en las composiciones de la presente invencion
puede incluir el propio silano etilénicamente insaturado (si se usa) asi como el otro polieno o polienos que se
incluyen en la composicion. En ciertas realizaciones, el silano etilénicamente insaturado que se ha descrito
anteriormente esta presente en una cantidad de un modo tal que de un 0,1 a un 30, tal como de un 1 aun 30 o, en
algunos casos, de un 10 a un 25 por ciento del nimero total de grupos etilénicamente insaturados presentes en la
composicion sean parte de una molécula de silano etilénicamente insaturado, basandose en el nimero de grupos
etilénicamente insaturados en la composicion.

Como se indica, los métodos de la presente invencién comprenden exponer la composicién de sellador sin curar a
radiacion actinica para proporcionar un sellador curado. En ciertas realizaciones, en particular cuando el sellador
curado se va a formar por exposicién de la composicion de sellador sin curar que se ha descrito anteriormente a
radiacién UV, la composicién también comprende un fotoiniciador. Como se entendera por parte de los expertos en
la materia, un fotoiniciador absorbe radiacion ultravioleta y la transforma en un radical que inicia la polimerizacion.
Los fotoiniciadores se clasifican en dos grupos principales basandose en el modo de accién, ya sean cualquiera de
los dos o ambos los que se usen en las composiciones que se describen en el presente documento. Los
fotoiniciadores de tipo escision incluyen acetofenonas, a-aminoalquilfenonas, éteres de benzoina, oximas de
benzoilo, 6xidos de acilfosfina y 6xidos de bisacilfosfina y las mezclas de los mismos. Los fotoiniciadores de tipo
abstraccion incluyen benzofenona, cetona de Michler, tioxantona, antraquinona, alcanforquinona, fluorona,
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cetocumarina y las mezclas de los mismos.

Algunos ejemplos no limitantes especificos de fotoiniciadores que se pueden usar en la presente invencion incluyen
bencilo, benzoina, benzoina metil éter, benzoina isobutil éter benzofenol, acetofenona, benzofenona, 4,4'-
diclorobenzofenona, 4,4’-bis(N,N’-dimetilamino)benzofenona, dietoxiacetofenona, fluoronas, por ejemplo, la serie H-
Nu de iniciadores que esta disponible en Spectra Group Ltd., 2-hidroxi-2-metil-1-fenilpropan-1-ona, 1-hidroxiciclohexil
fenil cetona, 2-isopropiltioxantona, a-aminoalquilfenona, por ejemplo, 2-bencil-2-dimetilamino-1-(4-morfolinofenil)-1-
butanona, o6xidos de acilfosfina, por ejemplo, 6xido de 2,6-dimetilbenzoildlfenil fosfina, o6xido de 2,4,6-
trimetilbenzoildifenilfosfina, 6xido de bis (2,4,6-trimetilbenzoil)fenil fosfina, éxido de 2,6-diclorobenzoildifenilfosfina, y
oxido de 2,6-dimetoxibenzoildifenilfosfina, éxidos de bisacilfosfina, por ejemplo, 6xido de bis(2,6-dimetiloxibenzoil)-
2,4 4-trimetilpentilfosfina, 6xido de bis(2,6-dimetilbenzoil)-2,4,4-trimetilpentilfosfina, 6xido de bis(2,4,6-trimetilbenzoil)-
2,4 4-trimetilpentilfosfina, y 6xido de bis(2,6-diclorobenzoil)-2,4,4-trimetilpentilfosfina, y las mezclas de los mismos.

En ciertas realizaciones, las composiciones que se describen en el presente documento comprenden de un 0,1
hasta un 15 por ciento en peso de fotoiniciador o, en algunas realizaciones, de un 0,1 hasta un 10 por ciento en peso
0, en otras realizaciones mas, de un 0,1 hasta un 5 por ciento en peso de fotoiniciador basado en el peso total de la
composicion.

Las cargas que son Utiles en ciertas realizaciones de las composiciones que se describen en el presente documento
incluyen las que se usan habitualmente en la técnica, que incluyen cargas inorganicas convencionales tales como
silice ahumada, carbonato de calcio (CaCOs), y negro de humo, asi como cargas ligeras. Las cargas que son
basicamente transparentes a la radiacion ultravioleta, tales como silice ahumada, pueden ser particularmente utiles
en algunas realizaciones. Las cargas ligeras adecuadas incluyen, por ejemplo, las que se describen en el documento
de Patente de Estados Unidos n.° 6.525.168 en la columna 4, lineas 23-55 y las que se describen en el documento
de Publicacion de Solicitud de Patente de Estados Unidos n.° US 2010-0041839 A1 de [0016] a [0052].

En algunas realizaciones, las composiciones que se describen en el presente documento incluyen una carga
fotoactiva. Como se usa en el presente documento, la expresion "carga fotoactiva" se refiere a una carga que
comprende un material que es fotoexcitable después de la exposicion a, y la absorcion de, radiacién ultravioleta y/o
visible. Un material fotoactivo es un material que, cuando se expone a luz que tiene mayor energia que la diferencia
de energia entre la banda de conduccioén y la banda de valencia del cristal, causa la excitacion de electrones en la
banda de valencia para producir un electron de conduccién que de ese modo deja atras un hueco en una banda de
valencia particular. A modo de ejemplo, pero no limitante, las cargas fotoactivas adecuadas para su uso en ciertas
composiciones que se describen en el presente documento son 6xidos de metales, tales como, por ejemplo, 6xido
de cinc, 6xido de estafio, oxido férrico, trioxido de dibismuto, triéxido de tungsteno, didxido de titanio (incluyendo las
formas cristalinas de brookita, anatasa, y/o rutilo del diéxido de titanio), y las mezclas de los mismos.

En ciertas realizaciones, las composiciones incluyen de un 5 a un 60 por ciento en peso de la carga o la combinacion
de cargas, tal como de un 10 a un 50 por ciento en peso, basado en el peso total de la composicion, siempre que la
presencia de tales cargas en tales cantidades no cause un efecto perjudicial significativo en el rendimiento de la
composicion.

Ademas de los ingredientes indicados anteriormente, ciertas composiciones de la invencidon pueden incluir
opcionalmente uno o mas de los siguientes: colorantes (incluyendo colorantes fotoactivos), materiales tixotrépicos,
promotores de la adhesién convencionales, retardantes, disolventes y agentes de enmascaramiento, entre otros
componentes.

Como se usa en el presente documento, el término "colorante" significa cualquier sustancia que imparte color y/o
otra opacidad y/o otro efecto visual a la composicion. El colorante se puede afiadir al revestimiento en cualquier
forma adecuada, tal como en forma de particulas discretas, dispersiones, soluciones y/o copos. Se puede usar un
Unico colorante o una mezcla de dos o mas colorantes en los revestimientos de la presente invencion.

Algunos colorantes a modo de ejemplo incluyen pigmentos, colorantes vy tintes, tales como los que se usan en la
industria de la pintura o se enumeran en la Asociacién de Fabricantes de Colores Secos (DCMA), asi como las
composiciones de efectos especiales. Un colorante puede incluir, por ejemplo, un polvo sélido finamente dividido que
es insoluble pero que es humedecible en las condiciones de uso. Un colorante puede ser organico o inorganico y
puede estar aglomerado o no aglomerado. Se pueden incorporar colorantes en los revestimientos mediante el uso
de un vehiculo de molienda, tal como un vehiculo de molienda acrilico, el uso de los cuales sera familiar para el
experto en la materia.

Algunos ejemplos de pigmentos y/o composiciones de pigmento incluyen, pero no se limitan a, pigmento en bruto de
carbazol dioxazina, azo, monoazo, diazo, naftol AS, de tipo sal (copos), benzoimidazolona, isoindolinona, isoindolina
y ftalocianina policiclica, quinacridona, perileno, perinona, dicetopirrolo pirrol, tioindigo, antraquinona, indantrona,
antrapirimidina, flavantrona, pirantrona, antantrona, dioxazina, triarilcarbonio, pigmentos de quinoftalona, rojo de
diceto pirrolo pirrol ("rojo de DPPBQ"), diéxido de titanio, negro de humo y las mezclas de los mismos. El término
"pigmento" y la expresion "carga coloreada” se pueden usar de forma intercambiable.
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Algunos ejemplos de colorantes incluyen, pero no se limitan a, los que se basan en disolvente y/o tienen base
acuosa tales como verde o azul de ftalo, 6xido de hierro, vanadato de bismuto, antraquinona, perileno y
quinacridona.

Algunos ejemplos de tintes incluyen, pero no se limitan a, pigmentos que estan dispersos en vehiculos basados en
agua o miscibles en agua tales como AQUA-CHEM 896 disponible en el mercado en Degussa, Inc., CHARISMA
COLORANTS y MAXITONER INDUSTRIAL COLORANTS disponibles en el mercado en Accurate Dispersions
division de Eastman Chemical, Inc.

Como se ha indicado anteriormente, el colorante puede estar en forma de una dispersién que incluye, pero no se
limita a, una dispersién de nanoparticulas. Las dispersiones de nanoparticulas pueden incluir uno o mas colorantes
de nanoparticulas altamente dispersos y/o particulas de colorante que producen un color visible y/o opacidad y/o
efecto visual deseados. Las dispersiones de nanoparticulas pueden incluir colorantes tales como pigmentos o
colorantes que tienen un tamafo de particula de menos de 150 nm, tal como menos de 70 nm, o menos de 30 nm.
Las nanoparticulas se pueden producir mediante la molienda de pigmentos organicos o inorganicos de partida con
medios de molienda que tienen un tamafo de particula de menos de 0,5 mm. Se identifican dispersiones de
nanoparticulas a modo de ejemplo y métodos para la preparacion de las mismas en el documento de Patente de
Estados Unidos n.° 6.875.800 B2. También se pueden producir dispersiones de nanoparticulas por cristalizacion,
precipitacion, condensacion de fase gaseosa y desgaste quimico (es decir, disolucion parcial). Con el fin de
minimizar la reaglomeracién de las nanoparticulas en el revestimiento, se puede usar una dispersion de
nanoparticulas revestidas con resina. Como se usa en el presente documento, una "dispersion de nanoparticulas
revestidas con resina" se refiere a una fase continua en la que estan dispersas "microparticulas de material
compuesto" discretas que comprenden una nanoparticula y un revestimiento de resina sobre la nanoparticula.
Algunas dispersiones de nanoparticulas revestidas con resina a modo de ejemplo y los métodos para la preparacion
de las mismas se identifican en el documento de Publicacion de Solicitud de Estados Unidos n.° 2005/0287348 A1y
el documento de Publicacion de Solicitud de Estados Unidos n.° 2006/0251896 A1.

Algunas composiciones de efecto especial a modo de ejemplo que se pueden usar en las composiciones de la
presente invencion incluyen pigmentos y/o composiciones que producen uno o mas efectos de aspecto tales como
reflectancia, perlescencia, brilo metalico, fosforescencia, fluorescencia, fototropismo, fotosensibilidad,
termocromismo, goniocromismo y/o cambio de color. Las composiciones de efecto especial adicionales pueden
proporcionar otras propiedades perceptibles, tales como opacidad o textura. En una realizacién no limitante, las
composiciones de efecto especial pueden producir un desplazamiento de color, de un modo tal que el color del
revestimiento cambie cuando el revestimiento se ve desde diferentes angulos. Se identifican composiciones de
efecto de color a modo de ejemplo en el documento de Patente de Estados Unidos n.° 6.894.086. Las
composiciones de efecto de color adicionales pueden incluir mica revestida transparente y/o mica sintética, silice
revestida, alimina revestida, un pigmento de cristal liquido transparente, un revestimiento de cristal liquido, y/o
cualquier composiciéon en la que la interferencia resulta de una diferencia del indice de refraccion dentro del material
y no debido a la diferencia del indice de refraccion entre la superficie del material y el aire.

En general, el colorante puede estar presente en cualquier cantidad suficiente para impartir el efecto visual y/o de
color deseado. El colorante puede comprender de un 1 a un 65 por ciento en peso de las presentes composiciones,
tal como de un 3 a un 40 por ciento en peso o de un 5 a un 35 por ciento en peso, con el porcentaje en peso basado
en el peso total de las composiciones.

Los colorantes fotoactivos, que proporcionan efectos de cambio de color fotoinducidos reversibles o permanentes,
también son adecuados para su uso en las composiciones que se describen en el presente documento. Algunos
colorantes fotoactivos adecuados estan disponibles en el mercado en Spectra Group Limited, Inc., Millbury, Ohio.

A menudo se usan materiales tixotrépicos, por ejemplo silice, en una cantidad de aproximadamente un 0,1 a un 5
por ciento en peso, basado en el peso total de la composicion.

Del mismo modo, a menudo se usan retardantes, tales como acido estearico, en una cantidad de aproximadamente
un 0,1 a un 5 por ciento en peso, basado en el peso total de la composicién. Si se emplean, los promotores de la
adhesién convencionales a menudo estan presentes en una cantidad de un 0,1 a un 15 por ciento en peso, basado
en el peso total de la composicion. Algunos de tales promotores de la adhesion adecuados incluyen compuestos
fendlicos, tales como la resina fendlica METHYLON que esta disponible en Occidental Chemicals, y organosilanos,
tales como xilanos con funcionalidad epoxi, mercapto o amino, tales como Silquest A-187 y Silquest A-1100 que
estan disponibles en Momentive Performance Materials. Los agentes de enmascaramiento, tales como fragancias de
pino y otras esencias, que son Utiles para ocultar cualquier nivel de olor de la composicién, estan presentes a
menudo en una cantidad de aproximadamente un 0,1 a un 1 por ciento en peso, basado en el peso total de la
composicion.

En ciertas realizaciones, las composiciones comprenden un plastificante que, en al menos algunos casos, puede
permitir que la composicién incluya polimeros que tienen una Ty mayor de la que seria util habitualmente en un
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sellador aerospacial. Es decir, el uso de un plastificante puede reducir de forma eficaz la T4 de la composicion y, de
ese modo, aumentar la flexibilidad a baja temperatura de la composicion curada mas alla de lo que se esperaria
basada en la Ty del polimero solo. Los plastificantes que son utiles en ciertas realizaciones de las composiciones de
la presente invencion incluyen, por ejemplo, ésteres de ftalato, parafinas clonadas, y terfenilos hidrogenados. El
plastificante o la combinacién de plastificantes constituyen a menudo de un 1 a un 40 por ciento en peso, tal como
de un 1 a un 10 por ciento en peso de la composicion. En ciertas realizaciones, dependiendo de la naturaleza y de la
cantidad del plastificante o plastificantes que se usan en la composicién, se pueden usar polimeros de la
composicion que tienen valores de T4 de hasta -50 °C, tales como hasta -55 °C.

En ciertas realizaciones, las composiciones pueden comprender ademas uno o mas disolventes organicos, tales
como alcohol isopropilico, en una cantidad que varia de, por ejemplo, de 0 a un 15 por ciento en peso basado en el
peso total de la composicion, tal como menos de un 15 por ciento en peso y, en algunos casos, menos de un 10 por
ciento en peso. En ciertas realizaciones, sin embargo, las composiciones de la presente invencion estan
basicamente exentas o, en algunos casos, completamente exentas de cualquier disolvente, tal como un disolvente
organico o un disolvente acuoso, es decir, agua. Indicado de forma diferente, en ciertas realizaciones, las
composiciones de la presente invencion son basicamente un 100 % de sdlidos.

Como se deberia entender a partir de la descripcion indicada anteriormente, la presente invencion también se refiere
a una composicion que comprende: (a) un politioéter terminado en tiol; y (b) un polieno que comprende un polivinil
éter y/o un compuesto de polialilo. Estas composiciones comprenden una cantidad estequiométrica basicamente
equivalente de grupos tiol y grupos eno. Ademas, estas composiciones pueden comprender uno o mas de los
componentes opcionales adicionales que se han descrito anteriormente.

Como también se deberia entender a partir de la descripcion indicada anteriormente, la presente invenciéon también
se refiere a composiciones que comprenden: (a) un politioéter terminado en tiol; (b) un polieno que comprende un
polivinil éter y/o un compuesto de polialilo; (c) un vinil éter con funcionalidad hidroxilo, y (d) un fotoiniciador. Ademas,
estas composiciones pueden comprender uno o mas de los componentes opcionales adicionales que se han
descrito anteriormente.

En ciertas realizaciones, un revestimiento o sellador puede incluir una pequefa cantidad de diluyente reactivo tal
como vinil éter con funcionalidad hidroxilo u otro compuesto de baja viscosidad que tenga un grupo hidroxi terminal,
tal como un hidrocarburo lineal que tiene un grupo hidroxi terminal. En ciertas realizaciones, la cantidad del diluyente
reactivo en una composicion puede ser de un 0 % en peso a un 3 % en peso, de un 0,25 % en peso a un 2 % en
peso, de un 0,5 % en peso a un 1 % en peso y, en ciertas realizaciones, aproximadamente un 0,5 % en peso.

En ciertas realizaciones, las composiciones que se proporcionan mediante la presente divulgacion incluyen un vinil
éter con funcionalidad hidroxi. En ciertas realizaciones, un vinil éter con funcionalidad hidroxi tiene la estructura de la
Férmula (VI):

CH,=CH-O-(CHz)¢-OH (V1)

en la que d es un nimero entero de 0 a 10. En ciertas realizaciones, d es un nimero entero de 1 a 4. Algunos
ejemplos de vinil éteres con funcionalidad hidroxi adecuados incluyen trietilenglicol monovinil éter, 1,4-ciclohexano
dimetilol monovinil éter, 1-metil-3-hidroxipropil vinil éter, 4-hidroxibutil vinil éter, y una combinacién de cualquiera de
los anteriores. En ciertas realizaciones, el vinil éter con funcionalidad hidroxi es 4-hidroxibutil vinil éter.

En ciertas realizaciones, las composiciones que se proporcionan mediante la presente invencion incluyen de un 60
% en peso a un 90 % en peso de un politioéter terminado en tiol tal como una combinacién de los polimeros de
Permapol® L1633 y L56086, de un 70 % en peso a un 90 % en peso y, en ciertas realizaciones, de un 75 % en peso
a un 85 % en peso de un prepolimero de politioéter terminado en tiol, donde el % en peso esta basado en el peso
total de los sélidos de la composicion.

En ciertas realizaciones, las composiciones que se proporcionan mediante la presente invencion incluyen de un 1 %
en peso a un 5 % en peso de divinil éter tal como trietilenglicol divinil éter, de un 2 % en peso a un 4 % en peso y, en
ciertas realizaciones, de un 2,5 % en peso a un 3,5 % en peso de un divinil éter.

En ciertas realizaciones, las composiciones que se proporcionan mediante la presente divulgacion incluyen de un 0,5
% en peso a un 4 % en peso de un agente de polifuncionalizacion tal como cianurato de trialilo, de un 0,5 % en peso
a un 3 % en peso y, en ciertas realizaciones, de un 0,5 % en peso a un 2 % en peso de un agente de
polifuncionalizacion.

En ciertas realizaciones, las composiciones que se proporcionan mediante la presente divulgacion incluyen de un
0,05 % en peso a un 2 % en peso de un vinil éter con funcionalidad hidroxi tal como 4-hidroxibutil vinil éter, de un 0,1
% en peso a un 1 % en peso y, en ciertas realizaciones, de un 0,2 % en peso a un 0,7 % en peso de un vinil éter con
funcionalidad hidroxi.
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En ciertas realizaciones, las composiciones de la presente invencion tienen una Ty cuando se curan no mayor de 55
°C, tal como no mayor de 60 °C o, en algunos casos, no mayor de 65 °C.

Como se ha descrito anteriormente, los métodos de la presente invencién comprenden exponer la composiciéon de
sellador sin curar que se ha descrito anteriormente a radiacion actinica para proporcionar un sellador curado. Los
Ejemplos en el presente documento describen las condiciones adecuadas para llevar a cabo esta etapa del método.
En algunas realizaciones de la presente invencion, la reaccion tiol-eno, que forma el sellador curado, se efectua
mediante la irradiacion de una composicion sin curar que comprende: (a) un politioéter terminado en tiol (tal como
cualquiera de los que se han descrito anteriormente); y (b) un polieno que comprende un polivinil éter y/o un
compuesto de polialilo como se ha descrito anteriormente, con radiaciéon actinica. Como se usa en el presente
documento, "radiacién actinica" incluye radiacion de haz de electrones (E), radiacion ultravioleta (UV), y luz visible.
En numerosos casos, la radiacion tiol-eno se efectia mediante la irradiacion de la composiciéon con luz UV y, en
tales casos, como se ha mencionado anteriormente, la composicion comprende ademas a menudo un fotoiniciador,
entre otros ingredientes opcionales.

Se puede emplear radiacion ultravioleta de cualquier fuente adecuada que emita luz ultravioleta que tenga una
longitud de onda que varie, por ejemplo, de 180 a 400 nandmetros, para iniciar la reaccion tiol-eno que se ha
descrito anteriormente y formar de ese modo el sellador curado. Las fuentes adecuadas de radiacion ultravioleta se
conocen generalmente e incluyen, por ejemplo, arcos de mercurio, arcos de carbono, lamparas de mercurio de baja
presion, lamparas de mercurio de presion media, y lamparas de mercurio de alta presion, arcos de plasma de flujo
circulante y diodos emisores de luz ultravioletas. Ciertas realizaciones de las composiciones de la invencién pueden
exhibir un excelente grado de curado en aire a una exposicion de energia relativamente baja en luz ultravioleta.

De hecho, se ha descubierto, de forma sorprendente, que se puede conseguir, en algunos casos, el curado con UV
de las composiciones de la presente invencion hasta profundidades de hasta 2 pulgadas (5,1 cm) o mas. Esto
significa que los selladores curados que tienen un grosor de 2 pulgadas (5,1 cm) o mas, y que tienen las
propiedades de sellador deseables que se describen en el presente documento, se pueden conseguir mediante la
exposicion de las composiciones que se describen en el presente documento a radiaciéon actinica, tal como radiacion
ultravioleta, en aire con una exposicion de energia relativamente baja.

Como se ha indicado, ciertas realizaciones de la presente invencidén se refieren a composiciones, tales como
sellador, revestimiento, y/o composiciones de encapsulado eléctrico. Como se usa en el presente documento, la
expresion "composicion de sellador” se refiere a una composicién que es capaz de producir una pelicula que tiene la
capacidad de resistir las condiciones atmosféricas, tales como humedad y temperatura y bloquear al menos
parcialmente la transmision de materiales, tal como agua, combustible, y otros liquidos y gases. En ciertas
realizaciones, las composiciones de sellador de la presente invencion son utiles, por ejemplo, como selladores
aeroespaciales y revestimientos para tanques de combustible.

En ciertas realizaciones, los selladores que se producen de acuerdo con los métodos de la presente invencion son
resistentes al combustible. Como se usa en el presente documento, la expresion "resistente al combustible" significa
que el sellador tiene un hinchamiento en volumen porcentual de no mas de un 40 %, en algunos casos no mas de un
25 %, en algunos casos no mas de un 20 %, y en aun otros casos no mas de un 10 %, después de la inmersion
durante una semana a 140° F (60 °C) y a presién ambiente en un fluido de referencia de chorro (JRF) de Tipo | de
acuerdo con métodos similares a los que se describen en la norma ASTM D792 o AMS 3269. El fluido de referencia
de chorro JRF de Tipo I, como se emplea en el presente documento para la determinaciéon de la resistencia al
combustible, tiene las siguientes composiciones (véase AMS 2629, presentado el 1 de julio de 1989), parrafo 3.1.1y
sucesivos, disponible en SAE (Sociedad de Ingenieros de Automocion, Warrendale, Pa.):

Tolueno 28 £ 1 % en volumen
Ciclohexano (técnico) 34 £ 1 % en volumen
Isooctano 38 £ 1 % en volumen
Disulfuro de terc-butilo 1 £ 0,005 % en volumen (Doctor Sweet)

En ciertas realizaciones, los selladores que se producen de acuerdo con la presente invencion tienen una elongacion
de al menos un 100 % y una resistencia a la traccion de al menos 250 psi cuando se mide de acuerdo con el
procedimiento que se describe en la norma AMS 3279, parrafo 3.3.17.1, procedimiento de ensayo AS5127/1, parrafo
7.7.

En ciertas realizaciones, los selladores que se producen de acuerdo con la presente invencion tienen una resistencia
al desgarro de al menos 25 libras por pulgada lineal (pli) o mas cuando se miden de acuerdo con la norma ASTM
D624 Die C.

Como deberia ser evidente a partir de la descripcion anterior, la presente invencién también se refiere a métodos
para el sellado de una abertura mediante el uso de una composicion de la presente invencién. Estos métodos
comprenden (a) aplicar una composicion de la presente invencién a una superficie para sellar la abertura; y (b) curar
la composicion mediante la exposicion de la composicidon a radiacion actinica. Como también sera evidente, la
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presente invencion también se refiere a vehiculos aeroespaciales que comprenden al menos un sellador que se
forma como se describe en el presente documento.

Para ilustrar la invencion se indican los siguientes ejemplos que, sin embargo, no se deben considerar como
limitantes de la invencion en sus detalles. A menos que se indique de otro modo, todas las partes y los porcentajes
de los siguientes ejemplos, asi como en toda la memoria descriptiva, son en peso.

Ejemplos

Ejemplo 1: Sintesis de polimero de politioéter

Se prepara una resina de la forma que se describe en el Ejemplo 1 del documento de Patente de Estados Unidos n.°
6.232.401. El polimero (funcionalidad tedrica: 2,2) tenia un peso equivalente de mercaptano de 1640 y una
viscosidad de 70 poise.

Ejemplo 2: Sintesis de polimero de politioéter

Se cargaron cianurato de trialilo (TAC) (36,67 g, 0,15 mol) y dimercaptodioxaoctano (DMDO) (449,47 g, 2,47 moles)
en un matraz de fondo redondo de 4 bocas y 1 |. El matraz se equip6 con un agitador, un adaptador para el paso de
gas y un termémetro. Se inici6 la agitacion. El matraz se lavé abundantemente con nitrégeno seco, se afiadioé una
solucion de hidroxido potasico (0,012 g; concentracion: 50 %) y la mezcla de reaccion se calenté a 76 °C. Una
solucion del iniciador radicalario Vazo-67 (0,32 g) en dietilenglicol divinil éter (316,44 g, 2,00 moles) se introdujo en la
mezcla de reaccién durante un periodo de 2 horas durante el que se mantuvo una temperatura de 66-76 °C.
Después de la finalizacién de la adicion del divinil éter, la temperatura de la mezcla de reaccidon se aumento a 84 °C.
La mezcla de reaccion se enfrid a 74 °C y se afadieron nueve porciones de Vazo-67 (~0,15 g cada una) en un
intervalo de 1 hora mientras que la temperatura se mantenia a 74-77 °C. La mezcla de reaccion se calenté a 100 °C
durante 2 horas, se enfrio a 80 °C, y se evacu6 a 68-80 °C/5-7 mm Hg durante 1,75 h. El polimero resultante
(funcionalidad tedrica: 2,8) tenia un peso equivalente de mercaptano de 1566, y una viscosidad de 140 poise.

Ejemplo 3: Sintesis de polimero de politioéter

Se prepar6 una resina de una forma similar a la que se describe en el Ejemplo 16 del documento de Patente de
Estados Unidos n.° 4.366.307, con la excepcion de que se usoé trimetilolpropano (TMP) para reemplazar HDT
(1,5,13-trihidroxi-7-oxa-ditiatridecano) que se sintetizd en el Ejemplo 3 del documento de Patente de Estados Unidos
n.° 4.366.307. El polimero resultante (funcionalidad tedrica: 2,75) tenia un peso equivalente de mercaptano de 1704,
y una viscosidad de 400 poise.

Ejemplo 4: Curado del polimero del Ejemplo 1 con DEG-DVE

La reaccion de curado se llevd a cabo en un recipiente de plastico de 100 g con tapa. Se afiadieron el polimero que
se ha descrito en el Ejemplo 1 (50,00 g, 0,03 equivalentes mol) y dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) (2,40 g, 0,03
equivalentes mol) al recipiente de 100 g. El recipiente se puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ)
y se mezclé durante 1 minuto a 2300 rpm. El recipiente se abrié y se afiadié Irgacure® 2022 (un fotoiniciador de Bis
Acil Fosfina/a-Hidroxicetona de BASF Corporation, 0,54 g, 1 % en peso), y el recipiente se cerrd y se puso en una
mezcladora de alta velocidad de nuevo y se mezclé durante 30 segundos a 2300 rpm. El polimero se vertié sobre
una tapa de metal circular (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratada previamente con Valspar Mold Release 225),
y se puso bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual el polimero se habia curado completamente. El
curado se consiguié usando una unidad de curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad
de curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de
200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3103 J/cm? de energia UV, medida mediante un disco de energia UV,
que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de polimero. Se obtuvieron hasta 2
pulgadas (5,1 cm) de polimero curado. La dureza del polimero se midié con un Durémetro y resulté ser de 20 Shore
A. El polimero se cort6é en seis huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) con un calibre de resistencia a la
traccion, y se usaron tres muestras para medir la resistencia a la traccion y la elongacion en seco (sin ninguna
inmersion en agua o combustible), a través de Instron. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a
continuacién: 250 psi (resistencia a la traccion) y 1011 % (elongacion). Uno de los huesos de perro de media
pulgada (1,27 cm) se cort6 por la mitad y se puso en un vial de 20 ml con tapa y se puso en un horno a 200 °F (93
°C). La muestra se mantuvo a 200 °F (93 °C) durante 2 dias, tiempo después del cual se comprobd la dureza y
resulté ser de 10 Shore A. Los datos de la resistencia a la traccion y la elongacién se obtuvieron de acuerdo con la
norma ASTM D 412 y los datos de la dureza se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 2240.

Ejemplo 5: Curado de una mezcla del polimero del Ejemplo 1 y el polimero del Ejemplo 2 con DEG-DVE

La reaccion de curado se llevd a cabo en un recipiente de plastico de 300 g con tapa. Se afadieron el polimero que
se ha descrito en el Ejemplo 1 (120,00 g, 0,07 equivalentes mol), el polimero que se ha descrito en el Ejemplo 2
(30,00 g, 0,02 equivalentes moal), y dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) (7,25 g, 0,09 equaivalentes mol) al recipiente
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de 300 g. El recipiente se puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ) y se mezcld durante 1 minuto a
2300 rpm. El recipiente se abri6 y se afiadié Irgacure® 2022 (0,79 g, 0,5 % en peso), y el recipiente se cerré y se
puso en una mezcladora de alta velocidad de nuevo y se mezclé durante 30 segundos a 2300 rpm. El polimero se
distribuyd por igual entre 3 tapas de metal circulares (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratadas previamente con
Valspar Mold Release 225), y se pusieron bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual el polimero se
habia curado completamente. El curado se consiguié usando una unidad de curado Super Six, que esta disponible
en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que produjo
longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3.103 J/cm? de energia UV,
medida mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplicd a la composicion
de polimero. Se obtuvieron hasta 2 pulgadas (5,1 cm) de polimero curado. La dureza del polimero se midié con un
Durémetro y resultd ser de 22 Shore A. El polimero se cortd en veintiuno huesos de perro de media pulgada (1,27
cm) con un calibre de resistencia a la traccion. Se midieron la resistencia a la traccién y la elongacion en seco para 3
de las muestras a través de Instron. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a continuacion: 258
psi (resistencia a la traccion) y 625 % (elongacién). Tres de los huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) se
cortaron por la mitad y se pusieron en un recipiente de vidrio, con una tapa, y se cubrieron con el combustible de
referencia de chorro (JRF de Tipo ) y se pusieron en un bafio de agua a 140 °F (60 °C) durante 7 dias. Los
resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a continuacion: 287 psi (resistencia a la traccion) y 755 %
(elongacion). Se pusieron tres huesos de perro mas en un recipiente de vidrio con tapa, se cubrieron con agua
corriente, y se pusieron en un horno a 95 °F (35 °C). Las muestras se mantuvieron en el horno a 95 °F (35 °C)
durante 41 dias. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a continuacion: 19 Shore A (dureza),
191 psi (resistencia a la traccion) y 713 % (elongacion). Se tomaron tres muestras adicionales que se usaron para el
ensayo de inmersion de agua con sal al 3 %. Las muestras se pusieron en un recipiente de vidrio con tapa, se
pusieron en un horno a 140 °F (60 °C) durante 4,5 dias. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen
a continuacion: 20 Shore A (dureza), 224 psi (resistencia a la traccion) y 765 % (elongacion). Los datos de la
resistencia a la traccion y la elongacion se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 412 y los datos de la dureza
se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 2240.

Ejemplo 6: Curado de una mezcla del Ejemplo 1y el Ejemplo 2 con TEG-DVE

La reaccion de curado se llevd a cabo en un recipiente de plastico de 100 g con tapa. Se afadieron el polimero que
se describe en el Ejemplo 1 (40,80 g, 0,02 equivalentes mol), el polimero que se describe en el Ejemplo 2 (10,20 g,
0,01 equivalentes mol) y trietilenglicol divinil éter (TEG-DVE) (3,15 g, 0,03 equivalentes mol) al recipiente de 100 g.
El recipiente se puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ) y se mezclé durante 1 minuto a 2300 rpm.
El recipiente se abrio y se afiadio Irgacure® 2022 (0,26 g, 0,5 % en peso), y el recipiente se puso en una mezcladora
de alta velocidad de nuevo y se mezclé durante 30 segundos a 2300 rpm. El polimero se vertié sobre una tapa de
metal circular (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratada previamente con Valspar Mold Release 225), y se puso
bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual el polimero se habia curado completamente. El curado
se consiguio usando una unidad de curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de
curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de
200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3103 J/cm? de energia UV, medida mediante un disco de energia UV,
que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de polimero. Se obtuvieron hasta 2
pulgadas (5,1 cm) de polimero curado. La dureza del polimero se midié con un Durémetro y resulté ser de 22 Shore
A. El polimero se corté en seis huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) con un calibre de resistencia a la
traccion. Se midieron la resistencia a la traccion y la elongacion en seco para tres de las muestras a través de
Instron. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a continuacion: 182 psi (resistencia a la
tracciéon) y 660 % (elongacién). Tres de los huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) se pusieron en un
recipiente de vidrio, con una tapa, y se cubrieron con combustible de referencia de chorro (JRF de Tipo |) y se
pusieron en un bafio de agua a 140 °F (60 °C) durante 7 dias. Los resultados (un promedio de los tres) son los que
siguen a continuacion: 248 psi (resistencia a la traccion) y 658 % (elongacion). Los datos de la resistencia a la
traccion y la elongacion se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 412 y los datos de la dureza se obtuvieron
de acuerdo con la norma ASTM D 2240.

Ejemplo 7: Curado del polimero del Ejemplo 3 con DEG-DVE

La reaccion de curado se llevod a cabo en un recipiente de plastico de 100 g con tapa. Se afadieron el polimero que
se describe en el Ejemplo 3 (50,00 g, 0,03 equivalentes mol) y dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) (2,32 g, 0,03
equivalentes mol) al recipiente de 100 g. El recipiente se puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ)
y se mezcld durante 1 minuto a 2300 rpm. El recipiente se abri6 y se afiadio Irgacure® 2022 (0,52 g, 1 % en peso), y
el recipiente se cerrd y se puso en una mezcladora de alta velocidad de nuevo y se mezclé durante 30 segundos a
2300 rpm. El polimero se vertid sobre una tapa de metal circular (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratada
previamente con Valspar Mold Release 225), y se puso bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual
el polimero se habia curado completamente. El curado se consiguié usando una unidad de curado Super Six, que
esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que
produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3103 J/cm? de
energia UV, medida mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplico a la
composicion de polimero. Se obtuvieron hasta 1/4 de pulgada (0,635 cm) de polimero curado. La dureza del
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polimero se midié con un Durémetro y result ser de 18 Shore A. El polimero se corté en seis huesos de perro de
media pulgada (1,27 cm) con un calibre de resistencia a la traccion, y tres de las muestras se usaron para medir la
elongacion en seco (sin ninguna inmersion en agua o combustible), a través de Instron. Los resultados (un promedio
de los tres) son los que siguen a continuacién: 81 psi (resistencia a la traccién) y 166 % (elongacion). Los datos de la
resistencia a la traccion y la elongacion se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 412 y los datos de la dureza
se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 2240.

Ejemplo 8: Composiciéon de sellador que usa el polimero del Ejemplo 1

Se prepard una composicion de sellador mediante la mezcla del polimero que se describe en el Ejemplo 1 con
dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) y los demas ingredientes que se describen en la Tabla 1.

Tabla 1
Componente Peso, en gramos
Polimero del Ejemplo 1 300,00
DEG-DVE 14,46
3-Mercaptopropiltrimetoxisilano 1,59
Silice 31,47
Carbonato de calcio 9,45
Irgacure® 2022 0,81

Todos los ingredientes que se describen en la Tabla 1 se mezclaron intimamente. Una parte de la composicion de
sellador se vertié en una taza de plastico de 2 pulgadas (5,1 cm) y se curd durante 15 segundos usando una unidad
de curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una
lampara de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion
total de 3.103 J/cm? de energia UV, que se mide mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc
de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de sellador. Se obtuvieron hasta 1,5 pulgadas (3,81 cm) de sellador
curado.

Otra parte de la composicion de sellador se vertio entre dos laminas de polietileno, se prensé en una lamina de 1/8"
(0,317 cm) de grosor usando una prensa hidraulica, y se curé usando la misma unidad de curado que se ha descrito
anteriormente. Se obtuvo una lamina plana de 1/8" (0,317 cm) de grosor de sellador curado para la mediciéon de
resistencia a la traccion, elongacion, resistencia al desgarro y dureza. Los datos se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 9: Composiciéon de sellador que usa el polimero de los Ejemplos 1y 2

Se prepar6 un sellador mediante la mezcla de los polimeros que se describen en el Ejemplo 1 y en el Ejemplo 2 con
trietilenglicol divinil éter (TEG-DVE) y los demas ingredientes que se describen en la Tabla 2.

Tabla 2
Componente Peso, en gramos
Polimero en el Ejemplo 1 240,00
Polimero en el Ejemplo 2 60,00
TEG-DVE 18,60
3- Mercaptopropiltrimetoxisilano 1,59
Silice 31,83
Carbonato de calcio 9,54
Irgacure® 2022 0,81

Todos los ingredientes que se describen en la Tabla 2 se mezclaron intimamente. Una parte de la composicion de
sellador se vertié en una taza de 2 pulgadas (5,1 cm) de papel y se cur6 durante 15 segundos usando una unidad de
curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una
lampara de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion
total de 3.103 J/cm? de energia UV, que se mide mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc
de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de sellador. Se obtuvieron hasta 1,5 pulgadas (3,81 cm) de sellador
curado.
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Otra parte de la composicion de sellador se vertié entre dos laminas de polietileno, se prensé en una lamina de 1/8"
(0,317 cm) de grosor usando una prensa hidraulica, y se curd usando la misma unidad de curado que se ha descrito
anteriormente. Se obtuvo una lamina plana de 1/8" (0,317 cm) de grosor de sellador curado para la mediciéon de
resistencia a la traccion, elongacion, resistencia al desgarro y dureza. Los datos se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 10: Composicion de sellador que usa el polimero del Ejemplo 3

Se preparé un sellador mediante la mezcla del polimero que se describe en el Ejemplo 3 con dietilenglicol divinil éter
(DEG-DVE) y los demas ingredientes que se describen en la Tabla 3.

Tabla 3
Componente Peso, en kilogramos
Polimero del Ejemplo 3 150,00
DEG-DVE 6,96
Silice ahumada 15,70
Carbonato de calcio 4,71
Irgacure® 2022 0,24

Todos los ingredientes que se describen en la Tabla 3 se mezclaron intimamente. Una parte de la composicion de
sellador se vertié en una taza de 2 pulgadas (5,1 cm) de papel y se cur6 durante 15 segundos usando una unidad de
curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una
lampara de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion
total de 3.103 J/cm? de energia UV, que se mide mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc
de Sterling, VA, se aplic6 a la composicion de sellador. Se obtuvieron hasta 1/4" (0,635 cm) de sellador curado.

Otra parte de la composicion de sellador se vertié entre dos laminas de polietileno, se prensé en una lamina de 1/8"
(0,317 cm) de grosor usando una prensa hidraulica, y se curd usando la misma unidad de curado que se ha descrito
anteriormente. Se obtuvo una lamina plana de 1/8" (0,317 cm) de grosor de sellador curado para la mediciéon de
resistencia a la traccion, elongacion, resistencia al desgarro y dureza. Los datos se muestran en la Tabla 3.

Ejemplo 11: Ejemplo Comparativo

La reaccion de curado se llevd a cabo en un recipiente de plastico de 400 g con tapa. Se afadieron el polimero que
se ha descrito en el Ejemplo 1 (162,00 g, 0,10 equivalentes mol) y trimetilolpropano triacrilato (10,00 g, 0,10
equivalentes mol) al recipiente de 400 g. El recipiente se puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ)
y se mezcld durante 1 minuto a 2300 rpm. El recipiente se abri6 y se afiadio Irgacure® 2022 (1,72 g, 1 % en peso), y
el recipiente se cerré y se puso en la mezcladora de alta velocidad de nuevo y se mezclé durante 30 segundos a
2300 rpm. La composicion de polimero se puso bajo luz UV durante 15 segundos para su curado. El curado se
consiguié usando una unidad de curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado
estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a
450 nm. Una dosificacion total de 3.103 J/cm? de energia UV, medida mediante un disco de energia UV, que esta
disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplicé a la composicion de polimero. Bajo tales condiciones de curado, la
composicion de polimero no formé ningun elastémero solido, y en su lugar formoé un gel. No se obtuvo ninguna
dureza, resistencia a la traccion ni elongacion medible.

Tabla 4
Composicion de Re&stgr,mla a la Elongacion, % Resistencia gl Dureza, Shore A
sellador traccion, psi desgarro, pli
Ejemplo 8 367 738 44 35
Ejemplo 9 348 720 56 40
Ejemplo 10 270 279 36 40
Ejemplo 11 N/A N/A N/A N/A
' No se pudo medir debido a que no se formé ninguin elastomero solido.
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Ejemplo 12: Sintesis de silano etilénicamente insaturado que contiene azufre

En un matraz de fondo redondo de 4 bocas y 1 | equipado con agitador, entrada de nitrégeno, y sonda térmica, se
afadieron TAC (121,00 g, 0,49 mol) y y-mercaptopropiltrimetoxisilano (Silquest® 189, 95,25 g, 0,49 mol) a
temperatura ambiente (25 °C, 77 °F). Después de la adicion se produjo una pequefia exoterma hasta 40 °C (104 °F).
La reaccion se calento lentamente a 70 °C (158 °F). Una vez alcanzo la temperatura 70 °C (158 °F), se afadié Vazo-
67 (0,026 g, 0,012 % en peso) y la reaccion se controlé6 mediante valoracién de mercaptano (indicando la valoracion
de mercaptano que un equivalente de mercaptano de mas de 50.000 marcé el extremo de la reaccion). Para un
equivalente de mercaptano de 6100, se afadié Vazo 67 (0,042 g, 0,019 % en peso) y la reacciéon se dejé en
agitacion a 70 °C (158 °F) mientras se continuaba monitorizando. Para un equivalente de mercaptano de 16.335, se
afiadié Vazo-67 (0,036 g, 1,7 %). Para un equivalente de mercaptano de 39.942, se afiadié Vazo-67 (0,016 g, 0,007
%). Para un equivalente de mercaptano de 61.425, la reaccion se consideré completa y detenida.

Ejemplo 13: Curado de polimero de politioéter con mezcla de DEG-DVE/aducto

La reaccion de curado se llevd a cabo en un recipiente de plastico de 300 g con tapa. Se afadieron el polimero que
se ha descrito en el Ejemplo 1 (120,00 g, 0,07 equivalentes mol), DEG-DVE (4,28 g, 0,05 equivalentes mol) y el
aducto que se ha descrito en el Ejemplo 12 (4,03 g, 0,02 equivalentes mol) al recipiente de 300 g. El recipiente se
puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ) y se mezcld durante 1 minuto a 2300 rpm. El recipiente se
abrié y se afiadié Irgacure® 2022 (0,64 g, 0,5 % en peso), y el recipiente se puso en una mezcladora de alta
velocidad de nuevo y se mezcld durante 30 segundos a 2300 rpm. El polimero se vertié sobre una tapa de metal
circular (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratadas previamente con Valspar Mold Release 225), y se pusieron
bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual el polimero se habia curado completamente. El curado
se consiguio usando una unidad de curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de
curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de
200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3.103 J/cm? de energia UV, medida mediante un disco de energia UV,
que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de polimero. Se obtuvieron hasta 2
pulgadas (5,1 cm) de polimero curado. El polimero se dejo a temperatura ambiente durante 4 dias para asegurar
que se habia curado completamente. La dureza del polimero, medida con un Durémetro fue de 31 Shore A. El
polimero se cort6 en siete huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) con un calibre de resistencia a la traccion.
Se midieron la resistencia a la tracciéon y la elongacién en seco para tres de las muestras. Los resultados (un
promedio de las tres) son los que siguen a continuacion: 282 psi (resistencia a la traccion) y 421 % (elongacion). Dos
de los huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) se pusieron en un recipiente de vidrio, con una tapa, y se
cubrieron con combustible de referencia de chorro (JRF de Tipo I) y se pusieron en un bafio de agua a 140 °F (60
°C) durante 7 dias. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a continuacién: 141 psi (resistencia a
la traccion) y 78 % (elongacion). Dos huesos de perro se pusieron en un recipiente de vidrio con tapa, se cubrieron
con agua corriente, y se pusieron en un horno a 200 °F (63 °C) durante 2 dias. Los resultados (un promedio de los
dos) son los que siguen a continuacion: 36 Shore A (dureza), 134 psi (resistencia a la traccién) y 50 % (elongacion).
Los datos de la resistencia a la traccion y la elongacion se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 412 y los
datos de la dureza se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 2240.

Una parte de la composiciéon de polimero se extendié sobre un panel de aluminio revestido con AMS-C-27725 de 3"
x 6" (7,62 cm x 15,24 cm) y se cur6 de acuerdo con el método de curado que se ha descrito anteriormente. Se
obtuvo una pelicula de polimero curada de 1/8" (0,317 cm) de grosor. La pelicula se corté ademas en dos tiras de
una pulgada (2,54 cm) y se tir6 hacia atras de las tiras con un angulo de 180 grados con las manos. El porcentaje de
adhesion al sustrato se registro y los resultados se muestran en la Tabla 7.

Ejemplo 14: Curado de polimero de politioéter con mezcla de DEG-DVE/aducto

La reaccion de curado se llevd a cabo en un recipiente de plastico de 300 g con tapa. Se afadieron el polimero que
se ha descrito en el Ejemplo 1 (120,00 g, 0,073 equivalentes mol), DEG-DVE (5,20 g, 0,066 equivalentes mol) y el
aducto que se ha descrito en el Ejemplo 12 (1,60 g, 0,007 equivalentes mol) al recipiente de 300 g. El recipiente se
puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ) y se mezcld durante 1 minuto a 2300 rpm. El recipiente se
abrié y se afiadié Irgacure® 2022 (0,63 g, 0,5 % en peso), y el recipiente se puso en una mezcladora de alta
velocidad de nuevo y se mezclo durante 30 segundos a 2300 rpm. El polimero se vertié sobre una tapa de metal
circular (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratadas previamente con Valspar Mold Release 225), y se pusieron
bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual el polimero se habia curado completamente. El curado
se consiguio usando una unidad de curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de
curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de
200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3.103 J/cm? de energia UV, medida mediante un disco de energia UV,
que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de polimero. Se obtuvieron hasta 2
pulgadas (5,1 cm) de polimero curado. El polimero se dejoé a temperatura ambiente durante 4 dias para asegurar
que se habia curado completamente. La dureza del polimero, medida con un Durémetro fue de 30 Shore A. El
polimero se cort6 en siete huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) con un calibre de resistencia a la traccion.
Se midieron la resistencia a la traccion y la elongacién en seco para tres de las muestras. Los resultados (un
promedio de las tres) son los que siguen a continuacion: 251 psi (resistencia a la traccién) y 559 % (elongacion). Dos
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de los huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) se pusieron en un recipiente de vidrio, con una tapa, y se
cubrieron con combustible de referencia de chorro (JRF de Tipo I) y se pusieron en un bafio de agua a 140 °F (60
°C) durante 7 dias. Los resultados (un promedio de los tres) son los que siguen a continuacion: 202 psi (resistencia a
la traccion) y 351 % (elongacion). Dos de los huesos de perro se pusieron en un recipiente de vidrio con tapa, se
cubrieron con agua corriente, y se pusieron en un horno a 200 °F (63 °C) durante 2 dias. Los resultados (un
promedio de los dos) son los que siguen a continuacion: 25 Shore A (dureza), 204 psi (resistencia a la traccion) y
274 % (elongacién). Los datos de la resistencia a la traccion y la elongacion se obtuvieron de acuerdo con la norma
ASTM D 412y los datos de la dureza se obtuvieron de acuerdo con la norma ASTM D 2240.

Una parte de la composicién de polimero se extendié sobre un panel de aluminio revestido con AMS-C-27725 de 3"
x 6" (7,62 cm x 15,24 cm) y se cur6é de acuerdo con el método de curado que se ha descrito anteriormente. Se
obtuvo una pelicula de polimero curada de 1/8" (0,317 cm) de grosor. La pelicula se corté ademas en dos tiras de
una pulgada (2,54 cm) y se tir6 hacia atras de las tiras con un angulo de 180 grados con las manos. El porcentaje de
adhesion al sustrato se registro y los resultados se muestran en la Tabla 7.

Ejemplo 15: Composicién de sellador

Se prepard una composicion de sellador mediante la mezcla del polimero que se ha descrito en el Ejemplo 1 y el
aducto que se ha preparado de acuerdo con el Ejemplo 12 con trietilenglicol divinil éter (TEG-DVE) y los demas
ingredientes que se describen en la Tabla 5.

Tabla 5
Componente Peso de carga, gramos
Polimero del Ejemplo 1 300,00
TEG-DVE 12,84
Aducto del Ejemplo 12 4,02
Carbonato de calcio 9,39
Irgacure® 2022 1,62

Todos los ingredientes que se describen en la Tabla 5 se mezclaron intimamente. Una parte de la composicion de
sellador se vertié en una taza de 2 pulgadas (5,1 cm) de papel y se cur6 durante 15 segundos usando una unidad de
curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una
lampara de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion
total de 3.103 J/cm? de energia UV, que se mide mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc
de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de sellador. Se obtuvieron hasta 1,5 pulgadas (3,81 cm) de sellador
curado.

Una parte de la composicién de polimero se extendié sobre un panel de aluminio revestido con AMS-C-27725 de 3"
x 6" (7,62 cm x 15,24 cm) y se cur6é de acuerdo con el método de curado que se ha descrito anteriormente. Se
obtuvo una pelicula de polimero curada de 1/8" (0,317 cm) de grosor. La pelicula se corté ademas en dos tiras de
una pulgada (2,54 cm) y se tir6 hacia atras de las tiras con un angulo de 180 grados con las manos. El porcentaje de
adhesion al sustrato se registro y los resultados se muestran en la Tabla 7.

Ejemplo 16: Curado de polimero de politioéter sin aducto

La reaccion de curado se llevo a cabo en un recipiente de plastico de 100 g con tapa. Se afiadieron el polimero que
se ha descrito en el Ejemplo 1 (50,00 g, 0,03 equivalentes mol) y dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) (2,0 g, 0,03
equivalentes mol) al recipiente de 100 g. El recipiente se puso en una mezcladora de alta velocidad (DAC 600 FVZ)
y se mezcld durante 1 minuto a 2300 rpm. El recipiente se abri6 y se afiadio Irgacure® 2022 (0,54 g, 1 % en peso), y
el recipiente se cerré y se puso en una mezcladora de alta velocidad de nuevo y se mezclé durante 30 segundos a
2300 rpm. El polimero se vertid sobre una tapa de metal circular (5 pulgadas (12,7 cm) de diametro) (tratada
previamente con Valspar Mold Release 225), y se puso bajo luz UV durante 15 segundos, tiempo después del cual
el polimero se habia curado completamente. El curado se consiguié usando una unidad de curado Super Six, que
esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una bombilla de H de 300 W, que
produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion total de 3103 J/cm? de
energia UV, medida mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc de Sterling, VA, se aplico a la
composicion de polimero. Se obtuvieron hasta 2 pulgadas (5,1 cm) de polimero curado. La dureza del polimero se
midi6é con un Durémetro y resulté ser de 20 Shore A. El polimero se cortd en seis huesos de perro de media pulgada
(1,27 cm) con un calibre de resistencia a la traccion, y se usaron 3 de las muestras para medir la resistencia a la
traccion y la elongacion en seco (sin ninguna inmersion en agua o combustible), a través de Instron. Los resultados
(un promedio de los tres) son los que siguen a continuacion: 250 psi (resistencia a la traccion) y 1011 %
(elongacién). Uno de los huesos de perro de media pulgada (1,27 cm) se corté por la mitad y se puso en un vial de
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20 ml con tapa y se puso en un horno a 200 °F (93 °C). La muestra se mantuvo a 200 °F (93 °C) durante 2 dias,
tiempo después del cual se comprob6 la dureza y resulté ser de 10 Shore A.

Una parte de la composicién de polimero se extendié sobre un panel de aluminio revestido con AMS-C-27725 de 3"
x 6" (7,62 cm x 15,24 cm) y se cur6 de acuerdo con el método de curado que se ha descrito anteriormente. Se
obtuvo una pelicula de polimero curada de 1/8" (0,317 cm) de grosor. La pelicula se corté ademas en dos tiras de
una pulgada (2,54 cm) y se tir6 hacia atras de las tiras con un angulo de 180 grados con las manos. El porcentaje de
adhesion al sustrato se registro y los resultados se muestran en la Tabla 7.

Ejemplo 17

Se preparoé un sellador mediante la mezcla del polimero que se ha descrito en el Ejemplo 1 y el polimero que se ha
descrito en el Ejemplo 2 con dietilenglicol divinil éter (DEG-DVE) y los demas ingredientes que se describen en la
Tabla 6

Tabla 6

Componente Peso, gramos
Polimero del Ejemplo 1 240,00
Polimero del Ejemplo 2 60,00
DEG-DVE 14,28
Silquest® A-189' 0,77
Agua 0,16
Carbonato de calcio 9,33
Irgacure® 2022 1,62
' Silquest A-189 es un mercaptopropiltrimetoxi silano, que esta disponible en Momentive Performance
Materials, Inc.

Todos los ingredientes que se describen en la Tabla 6 se mezclaron intimamente. Una parte de la composicion de
sellador se vertié en una taza de 2 pulgadas (5,1 cm) de papel y se cur6 durante 15 segundos usando una unidad de
curado Super Six, que esta disponible en Fusion Systems Inc. La unidad de curado estaba equipada con una
lampara de H de 300 W, que produjo longitudes de onda de UV que variaron de 200 nm a 450 nm. Una dosificacion
total de 3.103 J/cm? de energia UV, que se mide mediante un disco de energia UV, que esta disponible en EIT, Inc
de Sterling, VA, se aplicé a la composicién de sellador. Se obtuvieron hasta 1,5 pulgadas (3,81 cm) de sellador
curado.

Una parte de la composicion de polimero se extendié sobre un panel de aluminio revestido con AMS-C-27725 de 3"
x 6" (7,62 cm x 15,24 cm) y se cur6 de acuerdo con el método de curado que se ha descrito anteriormente. Se
obtuvo una pelicula de polimero curada de 1/8" (0,317 cm) de grosor. La pelicula se corté ademas en dos tiras de
una pulgada (2,54 cm) y se tir6 hacia atras de las tiras con un angulo de 180 grados con las manos. El porcentaje de
adhesion al sustrato se registro y los resultados se muestran en la Tabla 7.

Tabla 7: Adhesién de diversas composiciones de polimero a aluminio revestido con AMS-C-27725

Composicién Adhesién
Ejemplo 13 100 % Cohesivo
Ejemplo 14 100 % Cohesivo
Ejemplo 15 >95 % Cohesivo
Ejemplo 16 0 % Cohesivo
Ejemplo 17 <50 % Cohesivo

Ejemplo 18: Sellador con vinil éter con funcionalidad hidroxi

Se preparo un sellador de acuerdo con la formulacién que se muestra en la Tabla 8.
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Tabla 8. Formulacién de sellador

Nombre quimico Peso (g)
Polimero Permapol® L1633* 69,33
Polimero Permapol® L56086* 7,70
Carbonato de calcio 0,05
Silice ahumada 1,54
Gel de silice micronizado Gasil® [J35** 16,66
Cianurato de trialilo (TAC) 1,10
Trietilenglicol divinil éter (TEGDVE) 3,29
4-Hidroxilbutil vinil éter (HBVE) 0,49
y-Mercapto-propiltrimetoxisilano (Silquest® A-189) 0,10
Irgacure® 819*** 0,02
Darocur®1173*** 0,08

* Disponible en el mercado en PRC-Desoto International, Inc.
** Disponible en el mercado en PQ Corporation.

*** Disponible en el mercado en BASF.

Se cargo una taza de plastico con los polimeros de Permapol® L1633 y L56086, carbonato de calcio, silice ahumada
y Gasil® 1J35. La taza se cerr6 herméticamente y se puso en una mezcladora de alta velocidad durante 90 segundos
hasta que todas las cargas se dispersaron de forma homogénea en la resina. A esto, se afiadieron TAC, TEGDVE,
HBVE, Silquest® A-189, Darocure® 1173, e Irgacure® 819 a 23 °C. A continuacion, la formulacion completa se
mezclé en una mezcladora de alta velocidad durante 30 segundos.

Se prepar6 un panel de ensayo de resistencia al pelado y se limpié de acuerdo con la norma AS5127 (6), y se monto
de acuerdo con la norma AS5127/1C (8). Una tira épticamente transparente con una transparencia en el intervalo de
350 nm a 450 nm se usé como refuerzo en lugar del filtro de malla de metal convencional o el pafio de algoddn de
pato. La muestra se curé mediante la exposicion a una lampara de curado UV LED Phoseon FireFly con una
irradiancia de pico a 395 nm durante 1 minuto.

Las muestras de traccion y elongacion se prepararon de acuerdo con la norma AS5127/1C (7.7). El sellador se curd
mediante la lampara de curado UV LED Phoseon FireFly con una irradiancia de pico a 395 nm durante 1 minuto.

La muestra de dureza se preparé de acuerdo con la norma AS5127/1C (6.2). El sellador se curé mediante la lampara
de curado UV LED Phoseon FireFly con una irradiancia de pico a 395 nm durante 1 minuto.

El rendimiento del sellador antes de la exposiciéon se muestra en la Tabla 9.

Tabla 9. Rendimiento del sellador del Ejemplo 18

Antes de la exposicion
Resistencia al pelado en MIL-C-27725 35 pli
Resistencia a la traccion 550 psi
Elongacion 325 %
Dureza 49 Shore A

El rendimiento del sellador después de la exposicién se muestra en las Tablas 10, 11,y 12.

Tabla 10. Rendimiento del sellador del Ejemplo 18 después de inmersién en combustible

Inmersién en combustible a 60 °C/167 horas
Resistencia al pelado en MIL-C-27725 31 pli
Resistencia a la traccion 463 psi
Elongacion 337 %
Dureza 45 Shore A
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Tabla 11. Rendimiento del sellador del Ejemplo 18 después de inmersién en agua

Inmersién en agua a 35 °C/1000 horas
Resistencia al pelado en MIL-C-27725 35 pli
Resistencia a la traccion 556 psi
Elongacion 365 %
Dureza 49 Shore A

Tabla 12. Rendimiento del sellador del Ejemplo 18 después de exposicion al aire

Después de exposicion al aire a 80 °C/2000 horas
Resistencia al pelado en MIL-C-27725 19 PLI
Resistencia a la traccion 552 Psi
Elongacion 197 %
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REIVINDICACIONES
1. Una composicion sin reaccionar que comprende:

(a) un politioéter terminado en tiol;

(b) un polieno que comprende un compuesto de polivinil éter;

(c) un vinil éter con funcionalidad hidroxi; y

(d) un aducto de silano etilénicamente insaturado que contiene azufre, en donde el aducto de silano
etilénicamente insaturado que contiene azufre comprende el producto de reaccién de reactivos que comprenden
(i) un mercaptosilano, y (ii) un polieno.

2. La composicion de la reivindicaciéon 1, en la que el politioéter terminado en tiol comprende una cadena principal
que tiene la estructura de Formula (1):

-R1-[-S-(CH3)2-0-[-R?-O-]m-(CH2)2-S-R -] 0]
en la que
(a) cada R’ representa independientemente un grupo alquileno lineal Cs.10, un grupo alquileno ramificado Cx.s, un

grupo cicloalquileno Ce.s, un grupo alquilcicloalquileno Ce.10, -[(-CH2-)p-X-1¢-(-CH2-)r- 0 -[(-CH2-)p-X-]¢-(-CH2-)- en
las que al menos una unidad -CHa- esta sustituida con un grupo metilo, en donde:

(i) cada X se selecciona independientemente entre O, S, y -NR°®-, en la que R® es hidrogeno o metilo;

(i) p es un numero entero que tiene un valor que varia de 2 a 6;

(iii) g es un numero entero que tiene un valor que varia de 0 a 5; y (iv) r es un numero entero que tiene un
valor que varia de 2 a 10;

(b) cada R? representa independientemente un grupo alquileno lineal Cs.10, un grupo alquileno ramificado Cx.s, un
grupo cicloalquileno Cs.g, un grupo alquilcicloalquileno Ce.10, 0 -[(-CH2-)p-X-]¢-(-CH2-):-, en la que:

(i) cada X se selecciona independientemente entre O, S, y -NR®-, en la que R® es hidrogeno o metilo;
(i) p es un numero entero que tiene un valor que varia de 2 a 6;

(iii) g es un numero entero que tiene un valor que variade 0 a 5; y

(iv) r es un numero entero que tiene un valor que varia de 2 a 10;

(c) m es un numero racional de 0 a 10; y
(d) n es un numero entero que tiene un valor que varia de 1 a 60.

3. La composicioén de la reivindicacion 2, en la que el politioéter terminado en tiol comprende un politioéter terminado
en tiol que tiene la estructura de Formula (I1):

HS-R'-[-S-(CH2)2-0-[-R?-O-]n-(CHa)2-S-R-1,-SH ().
4. La composicion de la reivindicacion 2, en la que el politioéter terminado en tiol tiene la estructura de Formula (1ll):
B-(A-[R%],-SH), (1
en la que:
(a) A representa una estructura de Férmula (1):
-R4-[-S~(CH2)2-O-[-R?-0O-]m-(CH2)2-S-R"-],- 0]
(b)yes0o1;
(c) R3 representa un enlace sencillo cuando y = 0 y -S-(CHy)2-[-O-R?-]-O- cuando y = 1;
(d) z es un numero entero de 3 a 6; y

(e) B representa un resto de valencia z de un agente de polifuncionalizacion.

5. La composiciéon de la reivindicacién 1, en la que el politioéter terminado en tiol comprende un politioéter
difuncional.

6. La composicion de la reivindicacion 1, en la que el polieno comprende un compuesto de polialilo, preferentemente
un compuesto de trialilo, mas preferentemente un cianurato.

7. La composicion de la reivindicacion 1, en la que el polivinil éter comprende un divinil éter, preferentemente el
polivinil éter comprende la estructura de Férmula (1V):

19



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2745700 T3

CH2=CH-0O-((-R5-O-)-CH=CH> (V)
en la que,
m es un numero entero de 0 a 10; y
R® es un grupo alquileno lineal Cy6, un grupo alquileno ramificado Czs, un grupo cicloalquileno Cs.s, un grupo
alquilcicloalquileno Ce.10, 0 -[(-CH2-)p-O-]¢-(-CH2-)-, donde, p es un nimero entero que tiene un valor que varia de
2 a 6, g es un numero entero que tiene un valor que varia de 1 a 5 y r es un nimero entero que tiene un valor
que varia de 2 a 10.

8. La composicion de la reivindicacion 1, en la que el vinil éter con funcionalidad hidroxi comprende un hidroxi vinil
éter que tiene la estructura de Férmula (VI):

CH,=CH-O-(CHz)¢-OH (V1)

en la que d es un numero entero de 0 a 10,
preferentemente el vinil éter con funcionalidad hidroxi comprende 4-hidroxibutil vinil éter.

9. La composicion de la reivindicacion 1, en la que:
(a) el mercaptosilano tiene la estructura de formula (V):
HS-R-Si(R")m(OR’)3.m V)
en la que,
(i) R es un grupo organico divalente;
(ii) R’ es hidrégeno o un grupo alquilo;
(ii) R es hidrégeno o un grupo alquilo; y
(iv) m es un numero enterode 0 a 2; y

(b) el polieno (ii) comprende un trieno.

10. La composicién de la reivindicacion 1, en la que el aducto de silano etilénicamente insaturado comprende al
menos un grupo tiol y al menos un grupo silano.

11. La composicién de la reivindicaciéon 1, en donde la composicion comprende una cantidad esencialmente
estequiométrica equivalente de grupos tiol con respecto a grupos eno.

12. La composicion de la reivindicacion 1, que comprende un fotoiniciador.

13. La composicion de la reivindicacion 1, formulada como un sellador.

14. Un sellador curado preparado mediante curado de la composicién de la reivindicacion 13.
15. Un método para preparar un sellador curado que comprende:

(a) depositar la composicion de la reivindicacion 13 sobre un sustrato; y
(b) exponer la composicién de sellador sin reaccionar a radiacion actinica para proporcionar un sellador curado.
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