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ES 2317950 T3

DESCRIPCION

Procedimiento para la produccién de sistemas sol-gel pobres en disolvente.
El objeto de esta invencion es un procedimiento para la produccién de sistemas sol-gel pobres en disolvente.

El procedimiento sol-gel se usé originariamente para obtener en dltima instancia masas cerdmicas o vidrios a par-
tir de compuestos inicialmente solubles a través de un estadio intermedio de un gel. Una ventaja particular de este
procedimiento es que se obtienen productos bastante mds homogéneos que con los procedimientos cerdmicos tradi-
cionales. También es posible producir excelentes recubrimientos mediante la aplicacioén de una disolucién alcohdlica
de alcoholatos hidrolizables con iones metdlicos polivalentes a una superficie; a medida que se evapora el disolven-
te alcohdlico, se forma una red de hidréxido metélico. Este recubrimiento, que contiene numerosos grupos MOH,
es hidréfilo y antiestatico. Con una temperatura creciente, los grupos MOH reaccionan para formar grupos de 6xido
metélico, eliminando agua y haciendo que las superficies se vuelvan duras y resistentes al rayado. Frecuentemente se
usan materiales de esta clase como aglutinantes. La produccion de fases estables (soles) normalmente supone la hidré-
lisis catalitica parcial de alcoxisilanos con una disolucién acuosa de acidos o bases, relleno con soles de silice u otras
particulas y ajuste del contenido en sélidos hasta un nivel dado basado en el procedimiento usando alcoholes como
disolvente. Las aplicaciones tipicas para tales sistemas incluyen recubrimientos resistentes a la abrasion, proteccién
frente a la corrosion y recubrimientos adecuados para indices de refraccion dados, por ejemplo para lentes para gafas y
similares.

Hace algtin tiempo, se proporciond la base para mejoras considerables en los recubrimientos obtenidos con fases
estables a través del uso de nanoparticulas en la preparacion descrita anteriormente de estas fases estables. Fue posible
incorporar funciones adicionales en los sistemas obtenidos como producto, por ejemplo una mejora del ajuste del
indice de refraccidn o la absorcién IR e incluso una mejor resistencia a la abrasion y retencion de suciedad.

El documento DE 198 16 136 A1l da a conocer un procedimiento para la produccién de sistemas sol-gel, en el que
el disolvente, normalmente un alcohol, se elimina del sistema de reaccion, preferiblemente a presion reducida. De esta
manera, se obtuvieron sistemas sol-gel acuosos o alcohélicos en forma de sistemas monofésicos, que pueden diluirse
con agua.

La ensefianza del documento DE 198 16 136 Al se basa en el reconocimiento de la necesidad de extraer el alco-
hol con el fin de producir la reaccién, en particular el recubrimiento de nanoparticulas con alcoxisilanos modificados
orgdnicamente, para que avance hasta que se establece un sistema que es estable frente a la hidrdlisis y estable frente
a la condensacidn, siendo adecuados estos sistemas para los fines de recubrimiento mencionados anteriormente. El
documento DE 198 16 136 Al da a conocer la eliminacién del alcohol exclusivamente a vacio y a temperaturas de
hasta 40°C en un evaporador rotatorio. El documento EP-A-0 927 733 se refiere a un método de produccion de polior-
ganosiloxanos mediante hidrélisis y condensacién de una mezcla de silicatos de alquilo, alquilsilanos y compuestos
con grupos SiCl, elimindndose el agua por medio de destilacién azeotrdpica.

Por tanto, un objeto de esta invencion es proporcionar un método de preparacion de sistemas sol-gel con bajo con-
tenido en disolvente, que permite la produccién de sol-geles pobres en disolvente de una manera que es técnicamente
tan sencilla como sea posible, con el fin de mejorar la técnica anterior mediante al menos un método adicional.

Otro objeto de esta invencidn es dar a conocer un uso para estos sistemas sol-gel.

Este objeto se establece mediante un método de preparacion de sistemas sol-gel pobres en disolvente, que com-
prende las etapas dadas a conocer en la reivindicacién 1.

Las realizaciones ttiles de esta invencién componen el objeto de las reivindicaciones 2 a 13.

Sorprendentemente, se ha descubierto que el procedimiento de precipitacion/emulsién segun la invencién produce
una fase de sol estable si se afiade agua a la mezcla de reaccién en una cantidad que es mds que suficiente para producir
una separacioén de fases en una fase de condensado insoluble en agua y una fase acuosa, conteniendo la primera el
producto deseado y esta ultima el alcohol y los productos de esterificaciéon no deseados asi como condensados de
bajo peso molecular, solubles en agua. El contenido en disolvente de la fase acuosa depende de la naturaleza de los
compuestos de partida, la solubilidad en la fase acuosa del alcohol formado y la eficacia de separacién (“cantidad
de agua del agente de extraccion y de las etapas de extraccion usadas”). Con el método descrito anteriormente, casi
todo el disolvente se extrae de la fase insoluble en agua que contiene el producto deseado. El contenido en alcohol
o disolvente alcohdlico residual en la fase de condensado es generalmente inferior al 5% en peso, preferiblemente
inferior al 1% en peso y mas preferiblemente inferior al 0,5% en peso, dependiendo el contenido en disolvente de la
naturaleza de los compuestos de partida y particularmente del grado de solubilidad en agua del condensado. Entonces,
la fase pobre en disolvente, insoluble en agua puede absorberse o dispersarse de nuevo en agua mediante métodos
apropiados del estado de la técnica.

A diferencia del procedimiento dado a conocer en el documento DE 198 16 136 Al, aqui no hay riesgo de que la
fase de condensado o la fase de sol se subenfrie, por ejemplo, y que cristalicen particulas de silano condensadas. En
otras palabras, el método de la invencidn facilita considerablemente la supervisién del procedimiento para producir
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sistemas sol-gel pobres en disolvente porque no implica separar un alcohol o disolvente a vacio y por tanto, no hay ne-
cesidad de comprobar que pardmetros sensibles del procedimiento tales como la presion y la temperatura se mantienen
dentro de tales limites estrechos.

Bésicamente, pueden usarse silanos de cualquier clase y/o uno o mds alcéxidos, generalmente de metales, para el
procedimiento segtin la invencidn, es decir, para hidrdlisis o condensacidn.

Segtn la invencion, los alcéxidos metélicos usados son preferiblemente alc6xidos de los elementos Al, Ga, Ge,
Sn, Ti, Zr, Hf, V, Nb y Ta.

Los silanos usados son preferiblemente de la clase que tienen sustituyentes reticulables orgdnicamente y/o sus-
tituyentes parcial o completamente fluorados. Tales grupos reticulables, es decir grupos que normalmente pueden
experimentar reacciones de adicidén o condensacion, los conocen generalmente los especialistas en este campo, y se
hace referencia a ellos en el documento DE 198 16 136 Al, por ejemplo.

Otros silanos usados con preferencia en esta invencién incluyen glicidiloxipropiltrietoxisilano (GPTES), 3-metacri-
loxipropiltrimetoxisilano (MPTS), metiltrietoxisilano (MTEOS), tetraetoxisilano (TEOS), viniltrietoxisilano (VTES),
viniltrimetoxisilano (VITMS) y, naturalmente, silanos tales como tetrametoxisilano, tetra-n-propoxisilano, tetra-n-bu-
toxisilano, ciclohexiltrimetoxisilano, ciclopentiltrimetoxisilano, etiltrimetoxisilano, feniletiltrimetoxisilano, feniltri-
metoxisilano, n-propiltrimetoxisilano, ciclohexilmetildimetoxisilano, dimetildimetoxisilano, diisopropildimetoxisila-
no, fenilmetildimetoxisilano, feniletiltrietoxisilano, feniltrietoxisilano, fenilmetildietoxisilano y fenildimetiletoxisila-
no. Los alcoxisilanos mencionados en dltimo lugar se usan preferiblemente en el presente documento en combinacién
con silanos o compuestos que pueden experimentar adicién o condensacion.

Aunque se ha descubierto que la fase de condensado de la reivindicacién 1, etapa c) ya muestra suficiente estabili-
dad en almacenamiento y, por supuesto, es adecuada para la produccion de recubrimientos, por ejemplo, es preferible
segun un desarrollo adicional del método de la invencién reabsorber la fase de condensado de la etapa c) en agua. Esto
hace posible adaptar el sistema sol-gel a los requisitos del uso pretendido y el tipo de procedimiento de aplicacién
empleado. Tiene un beneficio adicional en este contexto si se afiade en primer lugar un emulsionante a y se mezcla con
la fase de condensado, y esta fase mixta posteriormente se absorbe en agua, porque de esta manera puede aumentarse
ventajosamente incluso mas la estabilidad en almacenamiento de la fase de condensado y del sistema obtenido.

Pueden usarse los dispositivos de dispersién u homogeneizacién que se usan de manera rutinaria en el campo del
mezclado de sustancias liquidas tanto para absorber la fase de condensado (sin importar si se ha afiadido o no un
emulsionante) en agua como para afiadir el emulsionante a la fase de condensado.

Los emulsionantes adecuados incluyen, a modo de ejemplo, los tensioactivos Disponil® disponibles comercial-
mente de Cognis.

Segtin un desarrollo especial del método de la invencion, los compuestos usados en la etapa a) del método de
la invencién que son solubles en agua se convierten, o bien antes o bien tras hidrélisis o condensacién, en una forma
insoluble en agua a través de la reaccién con compuestos preferiblemente organicos, insolubles en agua, porque esto es
beneficioso para obtener la fase de condensado. La introduccién del compuesto insoluble en agua facilita la separacion
de fases con la adicién de agua y, sorprendentemente, también reduce la tendencia a la cristalizacion.

Segtn otra realizacion especial del método de la invencidn, se ailaden nanoparticulas a la fase de condensado. Estas
nanoparticulas se recubren con condensado de esta manera, y las propiedades de las nanoparticulas se ven influidas en
consecuencia. Es preferible afiadir del 0,5 al 100% en peso, con respecto a la fase de condensado, de nanoparticulas a
dicha fase de condensado, siendo preferible que las nanoparticulas tengan un tamafio de 2 a 300 nm.

Una realizacién adicional del método segiin la invencién prevé la adicién al sistema sol-gel, es decir la fase de
condensado, de agentes deslustrantes y/o un compuesto mds del grupo que comprende colorantes, agentes antiin-
crustantes, agentes antiestaticos, agentes antiempafiamiento, inhibidores de la corrosién, aditivos de deslizamiento y
agentes para ajustar la viscosidad. Estos aditivos, que pueden afiadirse individualmente o como una combinacién de
varios de los mismos, permanecen en la capa que va a producirse a partir del sistema sol-gel, es decir, a partir de la
fase de condensado, o en el cuerpo conformado fabricado a partir de la misma y confieren las propiedades ventajosas
relacionadas a estos productos, complementando asi las propiedades de resistencia al rayado y a la abrasién mejoradas
y al menos transparencia parcial, que son propiedades beneficiosas en cualquier caso.

El sistema sol-gel se aplica generalmente a un sustrato por medio de un procedimiento quimico por via hiimeda,
en particular mediante pulverizacion, colada por centrifugacién, inundacién, inmersion, recubrimiento por centrifu-
gacion, laminacién o impresién. Todos estos procedimientos ya se han perfeccionado técnicamente, son eficaces y
faciles de controlar.

Los sistemas sol-gel preparados segin la invencién generalmente se secan, es decir se curan, a una temperatura
en el intervalo de desde aproximadamente 20 hasta 500°C y durante un periodo que puede ser de tan sélo un segundo
pero que también puede durar varias horas.
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Es preferible realizar la etapa de secado en un horno de aire forzado o por medio de radiacién electromagnética
adecuada, tal como radiacién UV, IR, de electrones o de microondas. El sustrato que va a recubrirse con el sistema
sol-gel de esta invencién no estd sujeto a ninguna restriccién particular. Sin embargo, generalmente es preferible que
el sustrato esté compuesto por cerdmica, madera, metal, piedra, plastico (superficies barnizadas), vidrio y/u hormigén.
Es particularmente ventajoso repetir al menos una vez las etapas mediante las cuales se aplica el sistema sol-gel
a un sustrato y posteriormente se seca. Esto tiene la ventaja de producir un recubrimiento superficial mas denso.
Es particularmente ventajoso que puedan usarse sistemas sol-gel de diferentes composiciones para las aplicaciones
repetidas, permitiendo a un experto en la técnica adaptar las propiedades superficiales resultantes de manera muy
precisa a los requisitos.

El sistema sol-gel preparado segtin la invencidn encuentra aplicacién particularmente en tarjetas para PC y pe-
liculas para muebles, en las que la resistencia al rayado de los recubrimientos es especialmente importante, como
aglutinantes para lana de vidrio o lana de roca, en los que los efectos como aglutinante y como retardador del fue-
go son fundamentales, en aplicaciones de proteccién frente a la corrosion, en la produccion de superficies faciles de
limpiar y de autolimpieza, incluyendo, en particular, superficies estructuradas, en sistemas de recubrimiento comer-
ciales como un aditivo para aumentar la resistencia a la abrasion y resistencia a la suciedad a través del ajuste de la
energia superficial, en piedras para reducir la efervescencia y proteger frente a manchas de café y vino tinto, grafitis y
similares, y como aglutinantes para papel, piedra granular y sustancias naturales tales como paja, materiales textiles,
etc.

La invencién se describe a continuaciéon con mas detalle mediante referencia a realizaciones cuyo tnico fin es
dilucidar, y no limitar, la invencion.

Ejemplo 1
a) Preparacion de una fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Se afiaden 0,02 g de 1-metilimidazol (M1) a y se agitan con 139,0 g de glicidoxipropiltrietoxisilano (GP-TES) de
Degussa-Hiils. Posteriormente, se aiaden 45,6 g de bisfenol A (BPA) y se calienta la mezcla hasta 80°C en un bafio
de agua mientras estd agitdndose. Durante la reaccién de adicién que tiene lugar, la mezcla de reaccién cambia de
color, pasando de amarillo transparente a marrén oscuro. Después de la reaccion, se afiaden 28,4 g de 4cido acético
al 5% como agente hidrolizante y se deja que transcurra la hidrélisis a temperatura ambiente durante 16 horas. Luego
se afladen 200 g de agua desionizada y se agita la mezcla durante 10 minutos. Se forman dos fases. Se separa la fase
superior, acuosa, que contiene disolvente en un embudo de decantacién.

b) Preparacion de una emulsion (contenido en solidos de aproximadamente el 15%)

Se afiaden 25,0 g de tensioactivo Disponil® FES 993 IS (Cognis) a 100 g de la fase marrén oscura, ligeramente
viscosa (residuo de condensacion) y se calienta la mezcla hasta 80°C en un bafio de agua mientras estd agitdndose.
Tras 20 minutos, se afiaden 375 g de agua calentada hasta 80°C y se homogeneiza la mezcla durante de 3 a 5 minutos
con un aparato Ultraturax® (IKA).

La dispersién obtenida puede aplicarse a cualquier sustrato por medio de métodos conocidos de aplicacién quimica
por via himeda, y es particularmente adecuada para proteger metales ligeros y acero frente a la corrosién, como
recubrimiento resistente a la abrasién para polimeros o, en el estado no disperso, como aditivo de barniz o tinta de
impresion.

Ejemplo 2
a) Preparacion de la fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Inicialmente, el procedimiento es andlogo al del ejemplo 1. Tras la reaccién de adicién, indicado por un cambio
de color de la mezcla de reaccién de amarillo transparente a marrén oscuro, se afiaden 5 g de Dynasilan® F 8261
(Degussa-Hiils). Después de la reaccion, se afiaden 28,4 g de dcido acético al 5% como agente hidrolizante y se deja
que transcurra la hidrélisis a temperatura ambiente durante 16 horas. Luego se afiaden 200 g de agua desionizada y se
agita la mezcla durante 10 minutos. Se forman dos fases. Se separa la fase superior, acuosa, que contiene disolvente
en un embudo de decantacion.

b) Preparacion de una emulsion (contenido en solidos de aproximadamente el 15%)

Se obtiene la emulsién exactamente de la misma manera que en el ejemplo 1.

Esta dispersion puede aplicarse a cualquier sustrato por medio de métodos conocidos de aplicacion quimica por via
himeda, y es particularmente adecuada para proteger metales ligeros y acero frente a la corrosién, como recubrimiento

resistente a la corrosién para polimeros o, en el estado no disperso, como aditivo de barniz o tinta de impresién con
baja energia superficial.
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Ejemplo 3
a) Preparacion de la fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Se afiaden 1,35 g de 4cido férmico al 10% a y se agitan con 24,8 ¢ de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 3 horas.
Posteriormente, se afiaden 0,32 g de sec-butéxido de aluminio (Fluka) y se agita la mezcla a temperatura ambiente
durante 2 horas.

Luego se afiaden 25 g de agua a la mezcla de reaccién en un embudo de decantacién y se agita bien la mezcla.
Se forman dos fases. Una vez que se han separado las fases, se separa directamente la fase orgdnica. La adicién de
0,8 g de fotoiniciador Irgacure 5000 (Ciba) hace que se cure la mezcla fotoquimicamente. Posteriormente se aplica la
mezcla mediante rasqueta al sustrato, por ejemplo paneles de policarbonato o losas de piedra y se seca mediante un
radiador de mercurio de alta presion con una potencia de irradiacién de 2 J/cm? a medida que el sustrato recubierto
pasa a través de una secadora UV. Se obtienen superficies resistentes al rayado, que muestran buena resistencia a la
lana de acero.

b) Preparacion de una emulsion (contenido en solidos de aproximadamente el 15%)

Se afiaden 20,0 g de tensioactivo Disponil® 286 (Cognis) a 100 g de la fase ligeramente viscosa (residuo de
condensacién) y se calienta la mezcla hasta 80°C en un bafio de agua mientras estd agitindose. Tras 20 minutos, se
afiaden 400 g de agua calentada hasta 80°C y se homogeneiza la mezcla durante de 3 a 5 minutos con un aparato
Ultraturax® (IKA).

Esta dispersion puede aplicarse a cualquier sustrato por medio de métodos conocidos de aplicacién quimica por
via himeda tales como pulverizacién, inmersién, laminacién y similares, y es particularmente adecuada como re-
cubrimiento resistente a la corrosidn para polimeros o, en el estado no disperso, como aditivo de barniz o tinta de
impresion.

Ejemplo 4
a) Preparacion de la fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Se afiaden 1,35 g de écido férmico al 10% a y se agitan con 24,8 g de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 4 horas a
temperatura ambiente. Luego se afiaden 25 g de agua a la mezcla de reaccion en un embudo de decantacion y se agita
bien la mezcla. Se forman dos fases. Una vez que se han separado las fases, se separa directamente la fase orgénica.
Se realiza el curado fotoquimico tal como se describe en el ejemplo 3 en a.

b) Preparacion de una emulsion (contenido en solidos de aproximadamente el 15%)

Se afiaden 20,0 g de tensioactivo Disponil® 286 (Cognis) a 100 g de la fase ligeramente viscosa (residuo de
condensacidn) y se calienta la mezcla hasta 80°C en un bafio de agua mientras esta agitdndose. Tras 20 minutos, se
afiaden 400 g de agua calentada hasta 80°C y se homogeneiza la mezcla durante de 3 a 5 minutos con un aparato
Ultraturax® (IKA).

Esta dispersién puede aplicarse a cualquier sustrato por medio de métodos conocidos de aplicacién quimica por
via himeda tales como pulverizacién, inmersion, laminacién y similares, y es particularmente adecuada como re-
cubrimiento resistente a la corrosién para polimeros o, en el estado no disperso, como aditivo de barniz o tinta de
impresion.

Ejemplo 5
a) Preparacion de la fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Se afiaden 1,35 g de dcido férmico al 10% a y se agitan con 24,8 ¢ de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 3 horas.
Posteriormente, se afiaden 0,32 g de sec-butéxido de aluminio (Fluka) y 0,73 g de Dynasilan® F 8261 y se agita
la mezcla durante 2 horas a temperatura ambiente. Luego se afiaden 25 g de agua a la mezcla de reaccién en un
embudo de decantacién y se agita bien la mezcla. Se forman dos fases. Una vez que se han separado las fases, se
separa directamente la fase orgdnica. Se realiza el curado fotoquimico de la mezcla mediante la adicién de 0,8 g
de fotoiniciador Irgacure® 500 (Ciba). Posteriormente se aplica la mezcla mediante rasqueta a sustratos tales como
policarbonatos, pero también a losas de piedra y se seca mediante un radiador de mercurio de alta presién con una
potencia de irradiacion de 2 J/cm? a medida que el sustrato recubierto pasa a través de una secadora UV. Se obtiene una
superficie resistente al rayado de baja energfa superficial (aproximadamente 20 mJ/m?), que muestra buena resistencia
a la lana de acero.
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b) Preparacion de una emulsion (contenido en solidos de aproximadamente el 15%)

Se afiaden 20,0 g de tensioactivo Disponil® 286 (Cognis) a 100 g de la fase ligeramente viscosa (residuo de
condensacién) y se calienta la mezcla hasta 80°C en un bafio de agua mientras estd agitindose. Tras 320 minutos,
se afiaden 400 g de agua calentada hasta 80°C y se homogeneiza la mezcla durante de 3 a 5 minutos con un aparato
Ultraturax® (IKA).

La dispersion puede aplicarse a cualquier sustrato por medio de métodos convencionales de aplicaciéon quimica
por via himeda tales como pulverizacién, inmersién, laminacién y similares, y es particularmente adecuada como
recubrimiento resistente a la corrosién para polimeros o, en el estado no disperso, como aditivo de barniz o tinta de
impresion.

Ejemplo 6
a) Preparacion de la fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Se afiaden 1,35 g de 4cido férmico al 10% a y se agitan con 24,8 g de MEMO® (Degussa-Hiils) durante 3 horas.
Posteriormente, se afiaden 0,32 g de sec-butéxido de aluminio (Fluka) y 0,73 g de Dynasilan® F 8861 y se agita
la mezcla a temperatura ambiente durante 2 horas. Luego se afiaden 25 g de agua a la mezcla de reaccién en un
embudo de decantacién y se agita bien la mezcla. Se forman dos fases. Una vez que se han separado las fases, se
separa directamente la fase orgdnica. Se realiza el curado fotoquimico de la mezcla mediante la adicién de 0,8 g
de fotoiniciador Irgacure® 500 (Ciba). Posteriormente se aplica la mezcla mediante rasqueta a sustratos tales como
paneles de policarbonato, pero también a losas de piedra y se seca mediante un radiador de mercurio de alta presién
con una potencia de irradiacién de 2 J/cm? a medida que las piezas recubiertas pasan a través de una secadora UV.
Se obtiene una superficie resistente al rayado de baja energia superficial (aproximadamente 20 mJ/m?), que muestra
buena resistencia a la lana de acero.

b) Preparacion de una disolucion de recubrimiento (recubrimiento mate, resistente a la abrasion)

Se afiaden 11 g de carbonato de calcio en polvo (Calzimatt® 20 um de Solvay) a y se mezcla meticulosamente con
11 g de la fase de condensado de baja viscosidad. Tras la adicién de 0,37 g de Darocur® 1173, este material puede
aplicarse sin dilucién adicional, por ejemplo a marmol. Tras curado UV mediante un radiador de mercurio de alta
presién con una potencia de irradiacién de 2 J/cm?® a medida que el sustrato recubierto pasa a través de una secadora
UV, se obtiene una superficie mate, con acabado satinado que muestra alta resistencia a la abrasion, alta resistencia al
café, vino tinto y otras clases de suciedad y buenas propiedades antideslizantes.

Ejemplo 7
a) Preparacion de la fase de condensado con bajo contenido en disolvente

Se afiaden 1,35 g de butilato de zirconio a y se agitan con 17,3 g de metiltrietoxisilano (MTEOS) (Degussa-
Hiils). Luego se afiaden 10 g de dcido férmico al 10% y se agita la mezcla a temperatura ambiente durante 48 horas.
Posteriormente, se afiaden 25 g de agua a la mezcla de reaccion en un embudo de decantacion y se agita bien la mezcla.
Se forman dos fases. Luego se separa la fase de condensado (fase inferior).

b) Preparacion de una emulsion (contenido en solidos de aproximadamente el 15%)

Se afiaden 20,0 g de tensioactivo Disponil® 1080 (Cognis) a 100 g de la fase ligeramente viscosa (residuo de
condensacidn) y se calienta la mezcla hasta 80°C en un bafio de agua mientras estd agitdndose. Tras 20 minutos, se
afiaden 400 g de agua calentada hasta 80°C y se homogeneiza la mezcla durante de 3 a 5 minutos con un aparato
Ultraturax® (IKA).

Esta dispersién puede aplicarse a cualquier sustrato por medio de métodos convencionales de aplicacién quimica
por via himeda tales como pulverizacion, inmersién, laminacién y similares, y es particularmente adecuada como
aglutinante para lana de vidrio, lana de roca, papel, piedra granular, madera, sustancias naturales (por ejemplo, paja),
materiales textiles, etc.
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REIVINDICACIONES
1. Método de preparacion de sistemas sol-gel con bajo contenido en disolvente que comprende las etapas de:

a) hidrolizar y condensar un silano y/o un alcéxido y/o varios alcéxidos de entre Al, Ce, Ga, Ge, Sn, Ti, Zr,
Hf, V, Nby Ta,

b) afiadir a la mezcla de reaccién agua mds que suficiente para producir una separacion de fases en una fase
de condensado y una fase acuosa,

c) separar la fase de condensado que contiene el sistema sol-gel con bajo contenido en disolvente, y
d) recubrir un sustrato con el sistema sol-gel con bajo contenido en disolvente.

2. Método segtn la reivindicacién 1, caracterizado porque el silano usado en la etapa a) es glicidiloxipropil-
trietoxisilano (GPTES), 3-metacriloxipropiltrimetoxisilano (MPTS), metiltrietoxisilano (MTEOS) o tetraetoxisilano
(TEOS), viniltrietoxisilano (VTES) o viniltrimetoxisilano (VTMS).

3. Método segun la reivindicacién 1 6 2, caracterizado porque la fase de condensado de la etapa c) se reabsorbe
en agua.

4. Método segtin la reivindicacién 1 6 2, caracterizado porque un agente emulsionante se afiade a y se mezcla con
la fase de condensado de la etapa c) para producir una fase mixta, que posteriormente se absorbe en agua.

5. Método segin una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque tras la hidrélisis o condensacion,
los compuestos solubles en agua entre los compuestos usados en la etapa a) se convierten en una forma insoluble en
agua a través de la reaccién con compuestos insolubles en agua.

6. Método segtin una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la fase de condensado se mezcla
con del 0,5 al 100% en peso de nanoparticulas, con respecto a la fase de condensado.

7. Método segun la reivindicacién 6, caracterizado porque las nanoparticulas son de 2 a 300 nm de tamafio.

8. Método segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el sistema sol-gel se aplica a un sustrato mediante un
procedimiento quimico por via himeda, en particular mediante pulverizacion, colada, inundacién, inmersion, recubri-
miento por centrifugacion, laminacién o impresion.

9. Método segtn la reivindicacién 8, caracterizado por una etapa de secado que dura de 1 segundo a varias horas
a una temperatura en el intervalo de desde aproximadamente 20 hasta 500°C.

10. Método segtn la reivindicacién 9, caracterizado porque la etapa de secado se lleva a cabo en un horno de
aire forzado o por medio de radiacién electromagnética adecuada, tal como radiaciéon UV, IR, de electrones o de
microondas.

11. Método segin una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado porque el sustrato se compone de vidrio,
cerdmica, madera, metal, piedra, pldstico y/u hormigén.

12. Método segtin una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado porque las etapas de aplicacion del sol-gel y
de secado se repiten al menos una vez.

13. Método segtn la reivindicacién 12, caracterizado porque se usan sistemas sol-gel de diferentes composiciones
para las aplicaciones repetidas.
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