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RESUMO

PROCESSO PARA A PRODUQAO DE SISTEMAS SOL-GEL POBRES EM
SOLVENTE

A invencao refere-se a um método para a producao de
sistemas sol-gel pobres em solvente, qgue compreende as
seguintes etapas: (a) hidrolisar ou condensar um silano
e/ou um alcdxido e/ou varios alcdxidos de entre Al, Ce,
Ga, Ge, Sn, Ti, zZr, Hf, V, Nb e Ta, (b) adicionar &agua a
mistura de reaccao até que a separacao de fases comece e
(c) separar a fase de condensado. A invencao também se
refere ao sistema sol-gel obtido deste modo e ao uso do

mesmo.
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DESCRIGAO

PROCESSO PARA A PRODUQAO DE SISTEMAS SOL-GEL POBRES EM
SOLVENTE

O objecto desta invencdo € um processo para a

produgédo de sistemas sol-gel pobres em solvente.

O processo sol-gel foi usado originalmente para, em
ultima insténcia, obter massas cerédmicas ou vidros a
partir de compostos inicialmente soluveis via a fase
intermedidria de um gel. Uma vantagem particular deste
processo € que sao obtidos produtos muito mais homogéneos
do qgue o0s processos ceradmicos tradicionais. Também é
possivel produzir excelentes revestimentos pela aplicacao
de uma solucdo alcodlica de alcoolatos hidrolisdveis com
ides metdlicos polivalentes a uma superficie; a medida
que o solvente alcodlico evapora, uma rede de hidrédxido
metdlico ¢é formada. Este revestimento, que contém
numerosos grupos MOH, é hidrdéfilo e antiestdtico. Com uma
temperatura crescente, 0s grupos MOH reagem para formar
grupos de 6xidos metdlicos, eliminando agua e fazendo com
que as superficies se tornem duras e resistentes a
arranhdes. 0s materiais deste tipo sdo frequentemente
usados como aglutinantes. Producdo de fases estdveis
(sdis) tipicamente envolve a hidrdlise catalitica parcial
de alcoxisilanos com uma solucdo aquosa de 4&acidos ou
bases, recheio com sdéis de silica ou outras particulas, e
ajuste do contetudo de sdélidos a um dado nivel baseado no
processo usando alcoois como solvente. Aplicacgdes tipicas

para tais sistemas incluem revestimentos resistentes a
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abrasao, proteccdao contra corrosao e revestimentos
adequados para dados indices de refracgao, por exemplo,

para lentes de déculos e similares.

A base para melhorias consideraveis nos
revestimentos obtidos com fases estdveis foi
proporcionada algum tempo atras através do uso de
nanoparticulas na preparacgdo descrita acima destas fases
estaveis. Tornou—-se possivel incorporar funcdes
adicionais nos sistemas obtidos como produto, por
exemplo, ajuste do indice de refracgdo ou absorcdao de IR
melhorados e resisténcia a abrasdo e retencdo de sujidade

ainda melhores.

O documento DE 198 16 136 Al revela um processo para
a producdo de sistemas sol-gel, em gue o solvente,
tipicamente um &lcool, é removido do sistema de reaccéo,
preferivelmente sob pressao reduzida. Desta maneira,
sistemas sol-gel aquosos ou alcodlicos foram obtidos em

forma de sistemas monofédsicos diluiveis em &gua.

O ensinamento do documento DE 198 16 136 Al &
baseado no reconhecimento da necessidade de extraccdao do
dlcool a fim de fazer com gque a reaccgdo, em particular o
revestimento de nanoparticulas com alcoxisilanos
modificados organicamente, avance até que um sistema seja
estabelecido que seja estdvel a hidrdlise e estavel a
condensacdo, em gue estes sistemas sado adequados para os
fins de revestimento mencionados acima. O documento DE
198 16 136 Al revela a remocdo de alcool exclusivamente a

vdcuo e a temperaturas de até 40°C num evaporador
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rotatério. O documento EP-A-0 927 733 refere-se a um
método de producao de poliorganosiloxanos pela hidrdlise
e condensacao de uma mistura de silicatos de alquilo,
alquilsilanos e compostos com grupos SiCl, a &gua sendo

removida por meio de destilacdao azeotrdpica.

Portanto, um objecto desta invencdo € proporcionar
um método de preparacdao de sistemas sol-gel com baixo
teor em solvente, que permite a producao de sol-géis
pobres em solvente de uma maneira que seja tecnicamente
tdao simples quanto possivel, a fim de melhorar a técnica

anterior em pelo menos um método adicional.

Outro objecto desta invencado é revelar um uso para

estes sistemas sol-gel.

Este objecto é estabelecido por um método de
preparagao de sistemas sol-gel pobres em solvente, dque

compreende as etapas reveladas na reivindicacao 1.

Formas de realizacdo Uteis desta invencdo constituem

0 objecto das reivindicagbes 2 a 13.

Surpreendentemente, verificou-se que o processo de
precipitagdo/emulsdao de acordo com a invencao produz uma
fase sol estdavel se for adicionada &gua a mistura de
reacgcao numa quantidade que seja mais que suficiente para
causar uma separacao de fases numa fase de condensado
insoluvel em 4&gua e numa fase aquosa, a primeira que
contém o produto desejado e a ultima o &lcool e produtos

de esterificacdo indesejados bem como condensados de
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baixo peso molecular soluveis em &gua. O conteudo de
solvente da fase aquosa depende da natureza dos compostos
de partida, a solubilidade na fase aquosa do 4alcool
formado, e a eficiéncia da separacao (“quantidade de &gua
do agente de extraccao e das etapas de extraccgao
usadas”). Com o método descrito acima, gquase todo o
solvente é extraido da fase insoluvel em &agua que contém
o produto desejado. O solvente alcodlico residual ou o
contetido de 4&lcool na fase de condensado é geralmente
inferior a 5% em peso, preferivelmente inferior a 1% em
peso e mais preferivelmente inferior a 0,5% em peso, o©
contetdo de solvente sendo dependente da natureza dos
compostos de partida e particularmente do grau de
solubilidade em 4&gua do condensado. A fase pobre em
solvente insoluvel em 4&agua, entdo pode ser absorvida ou
dispersada de novo em agua mediante métodos do estado da

técnica apropriados.

Ao contrdrio do processo revelado no documento DE
198 16 136 Al, no presente documento ndo had risco que a
fase de condensado ou a fase sol sub-resfrie, ©por
exemplo, e que particulas de silano condensadas
cristalizem. Por outras palavras, o método da invencao
facilita consideravelmente a supervisdao do processo para
produzir sistemas sol-gel pobres em solvente porgue nao
envolve separar um &alcool ou um solvente a vacuo e,
portanto, ndo hd necessidade de verificar que parédmetros
de processo sensiveis, tais como pressdao e temperatura,

sdo mantidos dentro de tais limites estreitos.
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Basicamente, silanos de qualquer tipo e/ou um ou
mais alcdédxidos, geralmente de metais, podem ser usados
para o processo de acordo com a invencgdo, isto é, para

hidrdélise ou condensacao.

De acordo com a invencado, os alcédéxidos de metal
usados sao preferivelmente alcédéxidos dos elementos Al,

Ga, Ge, Sn, Ti, zr, Hf, V, Nb e Ta.

Os silanos usados séao preferivelmente do tipo que
tém originalmente substituintes reticuldveis e/ou
substituintes parcialmente ou completamente fluorados.
Tais grupos reticulédveis, isto &, grupos que sao
tipicamente capazes de serem submetidos a reaccdes de
adicado ou condensacao, sao conhecidos geralmente pelos
especialistas neste campo, e sdo referidos no documento

DE 198 16 136 Al, por exemplo.

Outros silanos usados com preferéncia nesta invencéao

incluem glicidiloxipropiltrietoxisilano (GPTES) , 3-
metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPTS),
metiltrietoxisilano (MTEOS) , tetraetoxisilano (TEOS),

viniltrietoxisilano (VTES), wviniltrimetoxisilano (VTMS)

e, naturalmente, silanos tails como tetrametoxisilano,

tetra-n-propoxisilano, tetra-n-butoxisilano,
ciclohexiltrimetoxisilano, ciclopentiltrimetoxisilano,
etiltrimetoxisilano, feniletiltrimetoxisilano,
feniltrimetoxisilano, n-propiltrimetoxisilano,
ciclohexilmetildimetoxisilano, dimetildimetoxisilano,
diisopropildimetoxisilano, fenilmetildimetoxisilano,

feniletiltrietoxisilano, feniltrietoxisilano,
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fenilmetildietoxisilano e fenildimetiletoxisilano. Os
ultimos alcoxisilanos mencionados sao usados
preferivelmente no presente documento em combinagdo com

silanos ou compostos capazes de adicdo ou condensacao.

Embora se tenha descoberto que a fase de condensado
de acordo com a reivindicacdo 1, a etapa c) Jja& mostra
suficiente estabilidade de armazenamento e, naturalmente,
¢ adequada para a producao de revestimentos, por exemplo,
é preferivel de acordo com um desenvolvimento adicional
do método da invencado reabsorver a fase de condensado da
etapa c) em &agua. Isto torna possivel adaptar o sistema
sol-gel aos requerimentos do uso pretendido e o tipo de
processo de aplicacdo empregado. E de adicional beneficio
neste contexto se em primeiro lugar um emulsionante seja
adicionado e misturado com a fase de condensado, e esta
fase mista seja subsequentemente absorvida em A&gua,
porque pode ser vantajosamente aumentada ainda mais deste
modo a estabilidade de armazenamento da fase de

condensado e do sistema obtido.

Os dispositivos de dispersdao ou homogeneizacado gue
sdo usados rotineiramente no campo de mistura de
substancias liquidas podem ser usados tanto para absorver
a fase de condensado (nao importa se um emulsionante foi
adicionado ou ndo) em &gua como para adicionar o

emulsionante a fase de condensado.

Emulsionantes adequados incluem, como forma de
exemplo, 0s tensioactivos Disponil® comercialmente

disponiveis de Cognis.
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De acordo com um desenvolvimento especial do método
da 1invencao, aqueles compostos usados na etapa a) do
método da invencdo gque sdo soluveilis em &Agua séo
convertidos, ou antes ou apds a hidrdlise ou a
condensag¢do, numa forma insoluvel em &gua através da
reacgao com compostos insoluveis em agua, preferivelmente
orgédnicos porque isto é benéfico na obtencdo da fase de
condensado. A introducdo do composto insoluvel em &agua
facilita a separacdo de fases em adicdo de 4&gua e,
surpreendentemente, também reduz a tendéncia a

cristalizacao.

De acordo com outra forma de realizacado especial do
método da invencdo, sdo adicionadas nanoparticulas a fase
de condensado. Estas nanoparticulas sdo revestidas desta
maneira com condensado, e por conseguinte, as
propriedades das nanoparticulas sdo influenciadas. E
preferivel adicionar de 0,5 a 100% em peso, com relacao a
fase de condensado, de nanoparticulas a dita fase de

condensado, sendo preferivel para as nanoparticulas ter

um tamanho de 2 a 300 nm.

Uma forma de realizacdao adicional do método de
acordo com a invengao proporciona para adicdo ao sistema
sol-gel, isto ¢&, a fase de condensado, de agentes
deslustradores e/ou um composto mais do grupo que
compreende colorantes, agentes antivegetativos, agentes
antiestédtica, agentes antiembaciamento, inibidores de
corrosao, aditivos de deslizamento e agentes para ajuste

da viscosidade. Estes aditivos, que podem ser adicionados



6676

individualmente ou como uma combinacdo de varios deles,
permanecem na capa a ser produzida a partir do sistema
sol-gel, isto ¢é, a partir da fase de condensado, ou no
corpo com forma fabricado da mesma, e conferir as
propriedades vantajosas relacionadas a estes produtos,
deste modo suplementando as propriedades de resisténcia a
abrasao e arranhdes melhoradas e pelo menos transparéncia

parcial, que sao propriedades benéficas de gqualquer modo.

O sistema sol-gel ¢é geralmente aplicado a um

substrato por meio de um processo guimico por via humida,

em particular por pulverizacgao, vazamento por
centrifugacao, inundacao, imersao, revestimento por
centrifugacao, laminagem ou impressao. Todos estes
processos ja foram aperfeicoados tecnicamente, sao

eficientes e fédceis de controlar.

Os sistemas sol-gel preparados de acordo com a
invencao sao geralmente secos, isto €, curados, a uma
temperatura no intervalo desde aproximadamente 20 até
500°C e durante um periodo que pode ser de tao-somente um

segundo, mas também pode durar varias horas.

E preferivel realizar a etapa de secagem num forno
de ar forcado ou por meio de radiacao electromagnética
adequada, tais como radiacao UV, IR, de electrdes ou
microondas. O substrato a ser revestido com o sistema
sol-gel desta 1invencdo ndo estd sujeito a nenhuma
restricdo particular. Entretanto, é geralmente preferivel
para o substrato estar composto de cerdmica, madeira,

metal, pedra, plédstico (superficies envernizadas), vidro
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e/ou betdo. E particularmente vantajoso repetir pelo
menos uma vez as etapas pelas guais o sistema sol-gel é
aplicado a um substrato e subsequentemente seco. Isto tem
a vantagem de produzir um revestimento superficial mais
denso. E particularmente vantajoso que sistemas sol-gel
de diferentes composicdes possam ser usados para as
aplicagdes repetidas, permitindo a um especialista na
técnica adaptar as propriedades superficiais resultantes

muito precisamente aos requerimentos.

O sistema sol-gel preparado de acordo com a invencgéao
encontra aplicacdo particularmente em pelicula para
mévels e cartdes de PC, onde a resisténcia a arranhdes
dos revestimentos ¢é especialmente importante, como
aglutinantes para 1la de vidro ou 1la de rocha, onde os
efeitos como aglutinante e como retardador de fogo sao
fundamentais, em aplicac¢des de protecc¢do contra corrosao,
na producao de superficies faceis de limpar e
autolimpantes, incluindo, em particular, superficies
estruturadas, em sistemas de revestimento comerciais como
um aditivo para aumentar resisténcia a abrasdo e
repeléncia a sujidade através do ajuste da energia
superficial, sobre pedras para reduzir a efervescéncia e
proteger contra manchas de café e vinho tinto, grafite e
similares, e como aglutinantes para papel, pedra granular
e substéncias naturais tais como palha, materiais

téxteis, etc.

A invencdo ¢é descrita abaixo com mais detalhes em
referéncia a formas de realizacdo cujo fim dunico é

elucidar, e nao limitar, a invencao.
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Exemplo 1

a) Preparacao de uma fase de condensado com baixo teor de

solvente

0,02 g de l-metilimidazol (M1l) sao adicionados a e
agitados com 139,0 g de glicidoxipropiltrietoxisilano
(GP-TES) de Degussa-Hiils. Subsequentemente, 45,6 g de
bisfenol A (BPA) sé&ao adicionados e a mistura é aquecida
até 80°C num banho de &agua enquanto se estd a agitar.
Durante a reaccdo de adicdo gque toma lugar, a mistura de
reaccao muda de cor, passando de amarelo transparente a
castanho-escuro. Apds a reaccdo, 28,4 g de &cido acético
a 5% sao adicionados como agente hidrolisante, e deixa-se
que a hidrdélise ocorra a temperatura ambiente durante 16
horas. Entdao 200 g de &agua desionizada sdo adicionados e
a mistura agitada durante 10 minutos. Formam-se duas
fases. A fase superior, aquosa, que contém solvente é

separada numa ampola de decantacao.

b) Preparacadao de uma emulsao (conteudo de sdé6lidos de

aproximadamente 15%)

25,0 g de tensioactivo Disponil® FES 993 IS (Cognis)
sdo adicionados a 100 g da fase castanho-escuro,
ligeiramente viscosa (residuo de condensacgéao), e a
mistura é aquecida até 80°C num banho de Aagua enquanto se
estd a agitar. Apds 20 minutos, 375 g de 4&agua aquecida

até 80°C sao adicionados, e a mistura ¢é homogeneizada

10
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durante de 3 a 5 minutos com um aparelho Ultraturax®

(IKA).

A dispersao obtida pode ser aplicada a qualquer
substrato por meio de métodos de aplicacdao guimica por
via humida conhecidos, e é particularmente adequada para
proteger metais leves e ago contra corrosao, como
revestimento resistente a abrasdo para polimeros ou, no
estado nao disperso, como aditivo para verniz ou tinta de

impressao.

Exemplo 2

a) Preparacao da fase de condensado com baixo teor de

solvente

Inicialmente, o processo € andlogo ao do exemplo 1.
Apbs a reaccdo de adicédo, indicada pela mudanca de cor da
mistura de reaccdo de amarelo transparente a castanho-
escuro, 5 g de Dynasilan® F 8261 (Degussa-Hiils) séao
adicionados. Apds a reaccdo, 28,4 g de acido acético a 5%
sdo adicionados como agente hidrolisante, e deixa-se que
a hidrélise ocorra a temperatura ambiente durante 16
horas. Entdo 200 g de Aagua desionizada sdo adicionados e
a mistura agitada durante 10 minutos. Formam-se duas
fases. A fase superior, aquosa, gque contém solvente &

separada numa ampola de decantacao.

b) Preparacdao de uma emulsao (conteudo de sdé6lidos de

aproximadamente 15%)

11
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A emulsdao é obtida exactamente do mesmo modo que no

exemplo 1.

Esta dispersdao pode ser aplicada a qualquer
substrato por meio de métodos de aplicacdao guimica por
via humida conhecidos, e é particularmente adequada para
proteger metais leves e ago contra corrosao, como
revestimento resistente a abrasdo para polimeros ou, no
estado nao disperso, como aditivo para verniz ou tinta de

impressao com baixa energia superficial.

Exemplo 3

a) Preparacao da fase de condensado com baixo teor de

solvente

1,35 g de &acido fdérmico a 10% sado adicionados a e
agitados com 24,8 g de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 3
horas. Subsequentemente, 0,32 g de sec-butédéxido de
aluminio (Fluka) sao adicionados e a mistura é agitada a
temperatura ambiente durante 2 horas.

Entdo 25 g de 4gua sdo adicionados a mistura de
reacgdao numa ampola de decantagdo e a mistura ¢é bem
agitada. Formam-se duas fases. Uma vez que as fases foram
separadas, a fase orgadnica ¢é separada directamente. A
adicdo de 0,8 g de fotoiniciador Irgacure 5000 (Ciba) faz
com que a mistura seja curada fotoquimicamente. A mistura
¢ subsequentemente aplicada por meio de uma lamina
raspadora ao substrato, por exemplo painéis de
policarbonato ou placas de pedra, e é seca por meio de um

radiador de mercurio de alta pressao com uma poténcia de

12
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radiacdo de 2 J/cm? a medida que o substrato revestido
passa através de um secador UV. Sao obtidas superficies
resistentes a arranhdes, que mostram boa resisténcia a la

de aco.

b) Preparacgao de uma emulsao (conteudo de sdélidos de

aproximadamente 15%)

20,0 g de tensioactivo Disponil® 286 (Cognis) séo
adicionados a 100 g da fase ligeiramente viscosa (residuo
de condensacdo), e a mistura ¢é aquecida até 80°C num
banho de adgua enquanto se estd a agitar. Apds 20 minutos,
400 g de A&agua aquecida até 80°C sdo adicionados, e a
mistura € homogeneizada durante de 3 a 5 minutos com um

aparelho Ultraturax® (IKA).

Esta dispersao pode ser aplicada a qualquer
substrato por meio de métodos de aplicacado guimica por
via humida conhecidos tais como pulverizacao, imersao,
laminagem e similares, e é particularmente adequada como
revestimento resistente a abrasdo para polimeros ou, no
estado nao disperso, como aditivo para verniz ou tinta de

impressao.

Exemplo 4

a) Preparacgao da fase de condensado com baixo teor de
solvente

1,35 g de &acido fdérmico a 10% sao adicionados a e
agitados com 24,8 g de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 4

horas a temperatura ambiente. Entdao 25 g de 4&agua sao

13
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adicionados a mistura de reaccdo numa ampola de
decantacdo e a mistura € bem agitada. Formam-se duas
fases. Uma vez gque as fases foram separadas, a fase
orgédnica ¢é separada directamente. A cura fotogquimica &

realizada como descrito no exemplo 3 em a.

b) Preparagcdao de uma emulsao (conteudo de sdélidos de

aproximadamente 15%)

20,0 g de tensioactivo Disponil® 286 (Cognis) sé&o
adicionados a 100 g da fase ligeiramente viscosa (residuo
de condensacédo), e a mistura ¢ aquecida até 80°C num
banho de adgua enquanto se estd a agitar. Apds 20 minutos,
400 g de &gua aquecida até 80°C sao adicionados, e a
mistura é homogeneizada durante de 3 a 5 minutos com um

aparelho Ultraturax® (IKA).

Esta dispersadao pode ser aplicada a qualquer
substrato por meio de métodos de aplicacdao guimica por
via humida conhecidos tais como pulverizacao, imersao,
laminagem e similares, e é particularmente adequada como
revestimento resistente a abrasdo para polimeros ou, no
estado nao disperso, como aditivo para verniz ou tinta de

impressao.

Exemplo 5

a) Preparacao da fase de condensado com baixo teor de

solvente

14
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1,35 g de &cido férmico a 10% sado adicionados a e
agitados com 24,8 g de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 3
horas. Subsequentemente, 0,32 g de sec-butédéxido de
aluminio (Fluka) e 0,73 g de Dynasilan® F 8261 séo
adicionados e a mistura € agitada durante 2 horas a
temperatura ambiente. Entdo 25 g de &gua sdo adicionados
a mistura de reaccdo numa ampola de decantacdo e a
mistura é bem agitada. Formam-se duas fases. Uma vez dJue
as fases foram separadas, a fase orgédnica € separada
directamente. A cura fotoguimica da mistura é realizada
adicionando 0,8 g de fotoiniciador Irgacure® 500 (Ciba).
A mistura € subsequentemente aplicada por meio de uma
ldamina raspadora a substratos tais como policarbonatos,
mas também a placas de pedra, e é seca por meio de um
radiador de mercurio de alta pressadao com uma poténcia de
radiacgdo de 2 J/cm? a medida que o substrato revestido
passa através de um secador UV. Uma superficie resistente
a arranhdes de baixa energia superficial (aproximadamente
20 mJ/m?) & obtida, gue mostra boa resisténcia a 1a de

aco.

b) Preparacadao de uma emulsao (conteudo de sdé6lidos de

aproximadamente 15%)

20,0 g de tensioactivo Disponil® 286 (Cognis) séo
adicionados a 100 g da fase ligeiramente viscosa (residuo
de condensacao), e a mistura ¢é aquecida até 80°C num
banho de 4&gua engquanto se estd a agitar. Apds 320
minutos, 400 g de agua aquecida até 80°C sdo adicionados,
e a mistura é homogeneizada durante de 3 a 5 minutos com

um aparelho Ultraturax® (IKA).

15
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A dispersdo pode ser aplicada a qualquer substrato
por meio de métodos de aplicacdo quimica por via humida
padrdes tais como pulverizacdo, imersao, laminagem e
similares, e é particularmente adequada como revestimento
resistente a abrasdo para polimeros ou, no estado nao

disperso, como aditivo para verniz ou tinta de impressao.

Exemplo 6

a) Preparacgao da fase de condensado com baixo teor de

solvente

1,35 g de acido férmico a 10% sdo adicionados a e
agitados com 24,8 g de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 3
horas. Subsequentemente, 0,32 g de sec-butdéxido de
aluminio (Fluka) e 0,73 g de Dynasilan® F 8861 séo
adicionados e a mistura é agitada a temperatura ambiente
durante 2 horas. Entdo 25 g de 4&gua sao adicionados a
mistura de reaccao numa ampola de decantacdo e a mistura
é bem agitada. Formam-se duas fases. Uma vez que as fases
foram separadas, a fase orgadnica é separada directamente.
A cura fotoquimica da mistura é realizada adicionando 0,8
g de fotoiniciador Irgacure® 500 (Ciba). A mistura &
subsequentemente aplicada por meio de uma lémina
raspadora a substratos tais como painéis de
policarbonato, mas também a placas de pedra, e & seca por
meio de um radiador de mercurio de alta pressao com uma
poténcia de radiacdo de 2 J/cm? a medida que as partes
revestidas passam através de um secador UV. Uma

superficie resistente a arranhdes de Dbaixa energia
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superficial (aproximadamente 20 mJ/m?) & obtida, que

mostra boa resisténcia a 1a de aco.

b) Preparacao de uma solucgao de revestimento

(revestimento mate, resistente a abrasao)

11 g de carbonato de cdlcio em pé (Calzimatt® 20 um
de Solvay) sao adicionados a e misturados meticulosamente
com 11 g de fase de condensado de Dbaixa viscosidade.
Seguindo a adicdo de 0,37 g de Darocur® 1173, este
material pode ser aplicado sem diluicdo adicional, por
exemplo, a marmore. Seguindo a cura UV por meio de um
radiador de mercurio de alta pressao com uma poténcia de
radiagdo de 2 J/cm? a medida que o substrato revestido
passa através de um secador UV, uma superficie mate com
acabamento acetinado ¢é obtida a gqual mostra alta
resisténcia a abrasdao, alta resisténcia a café, vinho
tinto e outros tipos de sujidade, e boas propriedades

antideslizantes.

Exemplo 7

a) Preparacao da fase de condensado com baixo teor de

solvente

1,35 g de butilato de zircdénio s&o adicionados a e
agitados com 17,3 g de metiltrietoxisilano (MTEOS)
(Degussa-Hiils). 10 g de 4&cido fdérmico a 10% entdao séo
adicionados, e a mistura é agitada a temperatura ambiente
durante 48 horas. Subsequentemente, 25 g de &agua sao

adicionados a mistura de reaccdo numa ampola de
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decantacdo e a mistura € bem agitada. Formam-se duas
fases. A fase de condensado (fase inferior) ¢é entéo

separada.

b) Preparagcdao de uma emulsao (conteudo de sdélidos de

aproximadamente 15%)

20,0 g de tensiocactivo Disponil® 1080 (Cognis) sé&o
adicionados a 100 g da fase ligeiramente viscosa (residuo
de condensacédo), e a mistura ¢ aquecida até 80°C num
banho de adgua enquanto se estd a agitar. Apds 20 minutos,
400 g de &gua aquecida até 80°C sao adicionados, e a
mistura é homogeneizada durante de 3 a 5 minutos com um

aparelho Ultraturax® (IKA).

Esta dispersdao pode ser aplicada a qualquer
substrato por meio de métodos de aplicacdao guimica por
via humida padrdes tais como pulverizacado, imersao,
laminagem e similares, e é particularmente adequada como
aglutinante para 1la de vidro, 1& de rocha, papel, pedra
granular, madeira, substdncias naturais (por exemplo,

palha), materiais téxteis, etc.

Lisboa, 11 de Fevereiro de 2009
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REIVINDICAGOES

1. Método de preparacao de sistemas sol-gel com baixo

teor de solvente que compreende as etapas de:

a) hidrolisar e condensar um silano e/ou um alcdxido
e/ou varios alcdéxidos de entre Al, Ce, Ga, Ge,
Sn, Ti, zr, Hf, V, Nb e Ta,

b) adicionar a mistura de reaccdo 4&agua mais que
suficiente para causar uma separacao de fases
numa fase de condensado e numa fase aquosa,

c) separar a fase de condensado que contém o sistema
sol-gel com baixo teor de solvente, e

d) revestir um substrato com o sistema sol-gel com

baixo teor de solvente.

2. Método, de acordo com a reivindicacéao 1,
caracterizado por o silano usado na etapa a) ser
glicidiloxipropiltrietoxisilano (GPTES), 3-
metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPTS),

metiltrietoxisilano (MTEOS) ou tetraetoxisilano (TEOS),
viniltrietoxisilano (VTES) ou viniltrimetoxisilano

(VIMS) .

3. Método, de acordo com a reivindicacdo 1 ou 2,
caracterizado por a fase de condensado da etapa c) ser

reabsorvida em &gua.

4., Método, de acordo com a reivindicacdo 1 ou 2,
caracterizado por um agente emulsionante ser adicionado

a e misturado com a fase de condensado da etapa c) para
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produzir uma fase mista, que é subsequentemente

absorvida em agua.

5. Método, de acordo com uma das reivindicacdes
anteriores, caracterizado por, apds a hidrdlise ou a
condensagdo, o0s compostos soluveis em 4gua entre os
compostos usados na etapa a) serem convertidos numa
forma insoluvel em Adgua através de reaccdo com compostos

insoluveis em agua.

6. Método, de acordo com uma das reivindicacdes
anteriores, caracterizado por a fase de condensado ser
misturada com de 0,5 a 100% em peso de nanoparticulas,

com relacao a fase de condensado.

7. Método, de acordo com a reivindicacgao 6,
caracterizado por as nanoparticulas serem de 2 a 300 nm

em tamanho.

8. Método, de acordo com a reivindicacgao 1,
caracterizado o sistema sol-gel ser aplicado a um
substrato por meio de um processo quimico por via
humida, em particular por meio de pulverizacéo,
vazamento, inundacao, imersao, revestimento por

centrifugacgdo, laminagem ou impresséao.

9. Método, de acordo com a reivindicacéao 8,
caracterizado por uma etapa de secagem que dura de 1
segundo a varias horas a uma temperatura no intervalo

desde aproximadamente 20 até 500°C.
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10. Método, de acordo com a reivindicacéao 9,
caracterizado por a etapa de secagem ser levada a cabo
num forno de ar forcado ou por meio de radiacéao
electromagnética adequada, tais como radiacdo UV, IR, de

electrdes ou microondas.

11. Método, de acordo com uma das reivindicagdes 1 a
10, caracterizado por o substrato ser composto de wvidro,

cerédmica, madeira, metal, pedra, pléstico e/ou betao.

12. Método, de acordo com uma das reivindicagdes 1 a
10, caracterizado por as etapas de aplicacao de sol-gel

e de secagem serem repetidas pelo menos uma vez.
13. Método, de acordo com a reivindicacgao 12,

caracterizado por serem usados sistemas sol-gel de

diferentes composicdes para as aplicacdes repetidas.

Lisboa, 11 de Fevereiro de 2009
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