
ANALIZA PRODUSELOR COMERCIALE HIDROFOBIZANTE 

I. Jnll'Odll('l'l'C 

1n I impui ulLimului decen iu a den'nil un ob ice i [oarLe 
adesra pracL icaL s~i se curăţe fa\ adelr c lădiril o r is tori c('. 1n 
accea~ i perioadă au apf1ruL pe pia\ft un mare numi'1r ck produse 
corn f' re ia Ic hidrofobizan Le. Pii n·a 'inl r-a dcvft r necesa r s[1 s< ~ pro
t cj( Z<' s11pra[e (ele rnri'q ilc prin ap li ca rea unui prnd11s care 
împiedică apa să urnc·zeascft s11prafal.a curat ii. Etrft a as l11pa 
po rii . 

Da('[t în pil'lrelc ca rc con\in 1m a1111mil JJrOc<·nL ele api't, 
provenind de l'Xcmplu prin asce ns iune capilarf1, se îrnpicdicft 
evaporarea acPsLe i ape , apa re un mare risc d(' a se cJ pgra da în 
caz de îng lwt . De aceea, acl.iunea hidrofobizan(il or cu si li ciu 
a devc niL în princ ipin ideală . Accs le produ se a u rcp11La(.ia 
de a nu forma pe li cull', [ixindu- se pc mall,rial11l dl' co nstn1c \ie 
prin gruparea s iloxan ~ i aYind o a!'\ iune hidrofohiz:inlft claLo
r itft radica lil or lor organi c i. 

J\ cesL pfect c·sLc prezenlal suh [urmii de sdH'mii , în fig. 1. 
Tcnsiune:i. supcrf ic ialft eii tn· s 11 por1 es te111 [1ril:"i ~ i dcoarl'cc 

unghiul de um ez ire csle cî l se poale d<· mare (\J0 - 110°), pi ci't
t urilc ci<· api't se scurg de p<· s11prafa l,f1 - fig . 2. 

Acl'st procedeu împiedică apa ca re Sl' prelinge si't p ii ln1nd i:i 
în mat<'rial fftri't a impiedica l'vaporarl'a apei eapilan·. 

D11pr1 sp us!' I<' p roduci'tlori lor , siliconii , ·or fi dicienl, i chiar 
în caz 1tl c înd malnialul de cons! r11c\ie l'Sic fi surat„ clar acl'sle 
in[orma\.ii înci'i neccs ilft ('On[irmi'1r i p rin Ies le pracl icc. 

D<~ asc1rn~nea este important să s1· oh\in[t u impn'gnarc 
prof11ndii. Ac1•asla va preveni [luorrscrn(a s[1r11 ril or ~ i în ac1'.
laşi timp va asigura o stalJilitat<~ mai b11ni't . 

Profunzirnl'a impregnării poate [i inU11l'n\ ati'1 eh· \'Olalili
ta l<'a so lvr nlul11i şi de gradn l de pol im erizarc a l· rr1~inl'i. 

Cenlru l ~ liinl. i[ ic a l Tl'hnicilor Conslnic(iilor (CSTC -
WTCB ! \V('[enschappeli.ik 1·11 Technisc h Centnim v/ h Bou
wol'drijk) clin Belgia a intreprins o invcsliga (i c s islcnrnLic[1 
a prod11sl'lor comerciale cx islenll' in (ara lor. 

Inslit11lul nostru a co lahoral la ac('sl s l11cli11 prin exe
c11Lalarea unor îmbii I rîniri [or \ale ş i prin idl'llt ificarca pro
d11sc lor. 

1n foarle sc11rtii vrN1w ciupii primele contracte c 11 inclns
Lria , păr<'a a fi absolul neccsa rr1 o ana lizft sisl<·maLic[t a produ
se lor , c11 scopul de a p11ll'a inll'rprcla rez11ILalcl<' ohl. in11tc. 
Este intr-adevăr deosebii. de difi c il ~ă se ob\ini:i infornrnţii 
precise 1·11 priv ire la comp ozi( ia prod11s<'lor. 

Prospeclc lc comerc~ le cuprind unele informa(ii , cum ar li: 
- alkoxysi lani c 11 compoz j\ie cunosculi't 
- acl'SL produs nu con(·in c si li c iu 
- so l11(i c inco l oră avînd ca haz[t comp11)i organi c i ck a lu-

miniu 
- produs inco lor suspensie de r:'lşin [1 într-u n solv<'nt adec

va t. 
Numa i în c îleva cazuri firm ele au dat informaţii prec ise. 

S-a rPc11rs deci la 1111 proceden analiti c în scopul id e nlifi că rii 
celor mai nrnlle produs<'. D<'sigur, n11 avea nim eni intenţia 
s;'j stabi l<>asci't form ula <'Xacl;} sau s<>cn~le de [abri ca (ie. 

2. ]\ilctodc analitici'. 

a. Fluorescenfă prin ra:e X 
lnLruc ît firm ele insis t{t în documcnlatic publi c ilan'î asupra 

prezenţei sau absenţei si lic iului , prima analizil. care a fost 
făcută cons t ă în identificarea elementelor diferile de C, de I-I , 
şi de O. În acest mod , se pol împăr(: i produsele în trei c lase: 

- produse organo-si lic icc 
- deriv.aţi de aluminiu 
- diverse 

Exemplu: fig. 3 A şi 3 B 

.\. TEHFVE - E. DE Wl'J'TE 

b . .1 \TZ afi:a derioa (ilor de aluminill 
Toat e proclns(')c ca re con ţ in a lu miniu a lt [osl hidroliza le. 

D upt1 mel il area radica lului organ ic, mix turil e au fost ana l i
za te prin c romaLografic în faza gazoasă. Prin comparaţ i e 
cu un l' la lon agentul activ din accsLc pa iru produse ar puLea 
f i idenLi[i cat ca sLearat el e a luminiu . Sol vc nllll C'ste in toate 
eaz urilc pl'trosinul (whitc spiril.). 

c. ilnali::a produselor ca re confin siliciu. 
Pcnlni hidrofobizarea pietrei , se pot utiliza lrl'i 1.ipllri 

de de riva\ ii cu si li c iu: 

I. Jllcoxi - sau cloro-silani . 

ni C il i = I , 2, 3 = Alkil , vini l , fenil 
R 4 _ 1 = CI sa u 0 -alki l 

II. Silo:cilani oligom erici 

R. .R:i 
I" I 

R,~";-0-S i-R,1 
I I 

HG H„ 

cu Hi = a lkil şi uneor i O - alkil (cu MW 500) 
MW = grc11 1atl'a m oleculară 

JIL Si li conii 
A lk ( ,\lk .

1 
Alk 

A lk-~;-0- ~i-0 - 1 i - Alk 

Alk , J\k l 11 J\lk 

în und e caz uri pulem găsi grupe feni l sa u Yini l în loc de 
a lkil ~i, în mod cxceptiona l, grupe rea c ti ve, ca de exemplu 
0-a lkil . 

Prin c romatografia în fazii. gazoasă combinali:i cu spcclro
mct ri e de masa (GC - J\IIS) S<' pol el i[cn·n I. ia ac<'sl <' I rci c lase. 

Si fani - Siloxan i 
Produsele comerc ia le care nu conl.in whit.e spiril (pl'lrusin) 

sînl dirl' cL inj ec tal e într-o co l oană cap ilarii , iar cf lu cnLul este 
dirijat în sursa unui spec tromC'I rn de masi't. Si lan ii ş i si loxanii 
pol fi asl [l'l icll'nl ifica ţi prin inLcrprcla rea spcc t re lor de mas[t 
înreg istra l <'-

În uncie caz uri inlerprelarea spcclrc lor de masţl a fosL 
u şoa r[t da lori lii exislenţei pro]Jclor cLalon. 

De exemp lu (fig. 1, în scl11 l nosLrn de etaloane (banca de· 
eta loane) am avul MeSi (0El)3 Me2Si(OEt)2 , S i(OEt)4 ş i ace
ia ş i componl'n\i au fost gftsi(i într-1111111 din produse i<' comer
c iale (fig. 5: vîrfuri le l , 3, ·1). 

111 alic caz uri , csle necesa ră o Îlll< ~ rprc tarc cornplclă a spec
trelor de masă, penLru icl cnLificar('a compuşi l or cil siliciu. 

Tot în produsul amintit ce l de-al doil ea vîr[ (vîr[u l 2) a 
fost id cnl ifica l în acest mod (Cig. 6) . 

De asemenea , dim erii (vîrful 5) ş i trimerii (vîrfuri le 6, 7} 
pot fi id e ntificaţi în acelaş i m od . 

Fig. 7 ne clrt un a lt exemp lu edificator al unei astfe l el e 
ana lize. 

Produsul A este separat în cinci vîrfuri, prin cromatogra
fie în faz[1 gazoasă. Analiza prin speclromet.rie de masă p er
miLe identificarea Luturor vîrfurilor. Rezultatel e sînt prezen
tate în tabelul L 
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Fig. I . 

Fig. 2. tra tat 

F ig. 2. f:lră lr::tln111c 11 l 

Fig . 3 A: fluorescenţii pr in raze X , a riit'lnd difcren(::i dinlrc un produ s 
care con ţine A l (- - - ) ş i un compus org::tno-silic ic (- - - ) . 

' • 

--*' t 

Produsul JJ , p us în Yînzare de a cl'Ca~ i firmă ş i reeoma nda L 
ca prod us de consolida re , a fost a na I iza L 'in ace l aşi 111 oei (Cig. 8) . 
Pc l îngă lrei Yirfuri no i (vîr[uril e B ,C, E) , au fost gi:"1s iLc patru 
din cele c inc i virfur i ale mixt.urii A (vî1for il e A. F , G. H), 
Noi le v irfuri po l fi de asemenea identificale şi sînL prczt•ntaLc 
în tabe lul I. 

Aces Lc rezu It a te duc la co nc lu zia c[1 produsu I de consol i
d a re l'Sl.e de IapL o m ixLur[1 de substan([1 hidrofobiza nt ă 5i un 
agenL ca re d[1 na ş i erl' la legftl uri retirn larc ( c ross-1 inking 
agent ). 

Siliconii 

Prin m eLocla clcsc ris[t mai sus , an·m pos ibil il aLea de a iden
Lifica s ilani i ş i s il oxanii din produsele come rc ia le, dar nu 
se poale delec ta prczcn(a polime rilor s iliconic i. 

De aceea a u fost înregistrate spect re le de rezonan~ă magne
ticii nuc lear[1 (NMR) a le acestor produ se , în ca re nu s-au putuL 
deLcc la s ila ni sau s il oxa ni . 

Aceaslă mcLodă p errn il c ident ifi ea rea gruph ril or organice 
alc hil şi a lcox i. 

U n exemp lu caraclcrist ic pPnLru o astfel de ana liz ă eslc 
daL în fig. 9 . 

Rczultale le luluror ce lorla lte ana lize sini ce ntralizalc 
în labelul II. 

3. Identificarea s iliconilor in 11i(•trc 

Într-o invesLiga(ie ullnioară vom urm[1ri s[1 id e n t ifi căm 
s iliconii m·cunosc u (:i, ca re au fosl ap li caţ i într-o perioad[1 antc
rioar(1 ş i pPnl ru care nu ex i stă in[orma\i i di sponibile. 

O m elodii a na li l i6 1, consl'incl din combinarea pirolizei cu 
GC - MS, csLc în curs de ap li ca re în acest scop. Deşi m cloda 
esLc încă în sLad iu experimenta l , deja s-au p11L11L idenLi[ica 
într-un mod nc-echiY oc . amuni(·i s ilicon i . în aprox imai iv 
lO mg I u[ de Maes l ri cht . 

-'.. Concluzii 

în accsL s ladiu , avem pos ibili i.alea s[t iclcntifidtm compo
nent.ele principale a le orichror hidrofohizan! i pentru c l ădiri 

(pri n utilizarea în mod c urent a fluorescenţei cu raze X, GC 
MS şi spec l rocopia NMR) dar mai trebuie să t rcac[1 mulL timp 
pentru a ajunge la trn rezultat exact. 

A doua prob l emă , ide ntificarea produse lor pr in pirolidt 
a s iliconilor nec unoscu(:i clin piet re es te în curs de invest igare. 

Am co nsidera t că vom putea rezo lva ambe le probl eme 
înl r-un viilor apropiat, prin ataşarea unui sistem de pre lu
cra re a l dale lor la ins tal aţ ia GC - MS. 

Autor ii d o resc să mulţurneasd'1 d-lui L. Maes, p entru ana
liza fluoresce nţe i cu raze X . , d-lui P. Taets pentru ana liza 
GC a stearaţilor, ş i d-lui F lorquin S., pentru a na liza NMR. 

:. 
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li 
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Fig . 3 B : comparn ţ ic inl rc un produs care conţin e T i (- -·- cu o cantitate marc de S i) ş i un p rodus organ o s il icic pur ( .. - - - ) 
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Fig, 4 . 
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l'ROD USUJ, I 

iBuSi(OMc)a 

iBuSi(OMc)20Et 
iBu SiOMc(OEt h 
iBuS i(OEth 

200 

PllOD USU L li 

solvent: C2H,OH 
Si(OlVIEMOEt)2 

S i0Mc(0Et)3 

Si(OEt)4 

iBuSi(Ol\fo)20Et 
iBu SiOMc(OEt h 
iBuSi(OEL)3 
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F ig. 4: prob:i c l a lon cu urmă ton rclc vi rfuri: 
Mc3Si(0Et): O ; Mc2Si(OEL)2 : 1 ; MeS i(OElh: 3; Si(OE\)4 :4 
spcctrogramn d e masă a l nccloraşi probe c la lon 
Mc2Si(0Et)2 MeSi(OE th S i(OEL)4 

M \\' 148 l\IW 170 MW208 

100 ..., 

I 

~J 
so 100 

Fig. 4 . 

7 

"100 450 500 550 

~L ~ J 1 I 

150 Q.Oo 

Fig. 5: Produs comercia l cu 
vl rfuri Ic 1, 3 , 4, iden ticc cu 
1, 3, 4, din proba eta lon, vlr
ful 2 iclcn tificat prin spectro
m etric de masă (fig. 6) dim cri 
(vlrful 5) ş i trim eri (vlrfnrilc 
6 ş i 7). 
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F ig . 6 : Spectru l d e mn sii. a l v idul u i 2 i\IcSi(OE Lh 0 '.\le M\V llH 
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F ig . 7: cromntogram a în fazn gnzoas:'i n produ sului J. 

6 5 

JO 

Fig . 8: crom ntogramn in fazn g:izoas:'i n produ sului li , pu s 111 v!n zarc 
de aceeaş i firm:'l ca p rodu s d e con solid are. 
Vîrf uril c A, F , G, H s înt prezL•nlc în amb e le produ se. 

2 1 o 

Fig . \:I . Spec trul d e r czon::m\ ă m ngn cl ic:i nu c l ea ră a l un ei r:1 ş ini s ilicon icc 

O.RGANO - · Si 

Coupnlnd 
MONO!\IERI 

Con~inlnd 
OLIGOMERT 

eta lon 
L iBuSi (OM e)3 
iBuSiOE t (OM e) 

i BuSi (OE Lh OMe 
iBuSi(OEt)~ 
+ dimeri & 
trimeri 
2. Aeetoxisilani 

etanol 
3 . Si0Et(0Me)3 

Si(OEth(OMe)2 

Si(0Et)30Me 
Si(OEt)4 
iBuSiOE(OMe)2 

i Bu Si(OEthOMe 

54 

6 P e, OBu , Me 

7. Xil en 
i-Propanol 
P c, OBu , OE t 

l\IONO:Ul': Rl sau 
OUGOJ\'IERT 

SA W.S. 
Mc 

SB Pe, iBu , n Bu 
OEt 
9W.S. 
t Bu , nPr , Mc 
10 Tolu en 
tBu , J\1e, nPr 
11 w.s. 
Fenil , M e, OE t 

12 w. s. 
Me(100 %) 
13 Me 

14 w.s. 
Mc, nPr, iBu 

TA B E LU L I I 

o nG/\ NO-AJ, 

s-a u gă si l 4 st e
ara ţi de Al 

20 conţin ş i Zn 
21 Al -St earat 
22 . A l-Steara t 
23 Al-Stearat 

Altele 
24 Titanaţi 
conţinînd T i , CI 
ş i Si 

Couţlniml 

MONOMERI 

iBu Si(OEt)„ 
+ dimcri & 

lrimcri 
4 . Me2Si(0 E t )2 

MeSi(OE t )20Mc 
MeSi(OE t )3 
Si(0 E t )4 

ca nt i t atc mi c:1 
Me(OEt)2Si0Si(OEt )2 

J\fo2(SiOMOEt )4 
Me2(SiOM OEt)4 
((Et0hSi0)3 
5 . Tolu en 

Si(OEt)4 

i\'IONIHIEH ~ :1 11 

OUGOl\lEill 
1 r; n.o 
Pc, 1{P1· 

16 nBu , Mc 
.1 7 vV.S . 
t Bu . nP r , M e 
JS w.s. 
Ol\le, Et , JWe 

19 w.s. 
Pc, tB11 

W . S. = whitc spirit (petrosin) 
- Frncţiunc foarte importa ntă 
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