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DESCRIPCION
Recubrimientos para potenciar la resistencia del vidrio

La presente divulgacion se refiere a procedimientos de recubrimiento, incluyendo métodos y materiales para recubrir
recipientes de vidrio para potenciar la resistencia de recipientes de vidrio.

Antecedentes y sumario de la divulgacion

Los recipientes de vidrio pueden recubrirse con una o mas composiciones de recubrimiento durante la fabricacién para
conferir resistencia al rayado, lubricidad y/o decoracién a los recipientes de vidrio. Por ejemplo, la patente estadounidense
3.522.075 da a conocer un procedimiento para recubrir un recipiente de vidrio con un recubrimiento de organopolisiloxano.
El recipiente de vidrio se imprima o recubre en primer lugar con una capa de 6xido de metal tras lo cual sale de una
maquina formadora de vidrio, pero antes pasa a través de un tunel de recocido. Tras salir del tunel de recocido, se aplica
una composicién de recubrimiento a base de resina de organopolisiloxano al recipiente de vidrio sobre la capa de 6xido
de metal para formar el recubrimiento de organopolisiloxano.

El documento WO 01/64808 A1 se refiere a composiciones de recubrimiento a base de silano que proporcionan
recubrimientos duraderos y resistentes a la corrosion sobre superficies de metal y distintas de metal. La composicion de
recubrimiento incluye normalmente uno o una mezcla de silanos, tales como metiltrimetoxisilano y feniltrimetoxisilano.

Un objeto general, segun un aspecto de la presente divulgacién, es proporcionar un procedimiento para reforzar un
recipiente de vidrio aplicando una composicién de recubrimiento de silano aminofuncional a una superficie exterior del
recipiente de vidrio, y luego curando la composicion de recubrimiento para formar un recubrimiento de siloxano en la
superficie exterior del recipiente de vidrio. El recubrimiento de siloxano puede rellenar o “curar” cualquier anomalia o
variacion comercial en la superficie exterior del recipiente de vidrio, lo que puede mejorar la resistencia mecanica del
recipiente de vidrio.

La presente divulgacion plasma varios aspectos que pueden implementarse por separado o en combinacion entre si.

La presente invencion proporciona un método de formacién de un recubrimiento de siloxano (24) sobre un recipiente de
vidrio (10) de sosa-cal-silice que incluye las etapas de:

(a) aplicar una composicion de recubrimiento de silano a una superficie exterior (20) de un recipiente de vidrio, en el
que la composiciéon de recubrimiento de silano es una disolucién acuosa que consiste esencialmente en un silano
aminofuncional y agua;

(b) curar la composicion de recubrimiento de silano para formar un recubrimiento de siloxano en la superficie exterior
del recipiente de vidrio; y luego

(c) calentar el recipiente de vidrio y el recubrimiento de siloxano hasta una temperatura en el intervalo de 500 grados
Celsius a 700 grados Celsius para descomponer grupos organofuncionales unidos al recubrimiento de siloxano,

en el que en la etapa (a) se aplica una composicion de recubrimiento de silano que incluye el 0,1-35% en peso de un
silano aminofuncional, consistiendo el resto esencialmente en agua.

Segun otro aspecto de la divulgacion, se proporciona un método de formacién de un recubrimiento de siloxano sobre un
recipiente de vidrio: (a) aplicando una primera composicién de recubrimiento de silano a una superficie del recipiente de
vidrio; (b) curando la primera composicidon de recubrimiento de silano para formar una primera capa de siloxano en la
superficie del recipiente de vidrio; (c) aplicando una segunda composiciéon de recubrimiento de silano a la superficie del
recipiente de vidrio sobre la primera capa de siloxano; y luego (d) curando la segunda composicién de recubrimiento de
silano para formar una segunda capa de siloxano sobre la primera capa de siloxano en la superficie del recipiente de
vidrio. La primera composicion de recubrimiento de silano de etapa (a) incluye preferiblemente, y lo mas preferiblemente
consiste esencialmente en, un silano aminofuncional y agua.

Segun aun otro aspecto de la divulgacion, se proporciona un método de fabricacion de un recipiente de vidrio de sosa-
cal-silice, que incluye las etapas de:

- formar un sustrato de vidrio que define una forma del recipiente de vidrio;
- formar un recubrimiento de extremo caliente en una superficie exterior del sustrato de vidrio;
- recocer el sustrato de vidrio;

- formar un recubrimiento de siloxano sobre el recubrimiento de extremo caliente en la superficie exterior del sustrato de
vidrio mediante el método expuesto en la reivindicacion 1; y luego

- formar un recubrimiento de extremo frio sobre el recubrimiento de siloxano en la superficie exterior del sustrato de vidrio.
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Breve descripcion de los dibujos

La divulgacion, junto con objetos, caracteristicas, ventajas y aspectos adicionales de la misma, se entendera de la mejor
manera a partir de la siguiente descripcion, las reivindicaciones adjuntas y los dibujos adjuntos, en los que:

la figura 1 es una elevacion lateral de un recipiente de vidrio segun una realizacién a modo de ejemplo de la presente
divulgacion;

la figura 2 es una vista en seccion transversal del recipiente de vidrio de la figura 1, tomada a lo largo de la linea 2 de la
figura 1;

la figura 3 es una vista en seccion transversal ampliada de una porcion del recipiente de vidrio, tomada a partir del circulo
3 de la figura 2;

la figura 4 ilustra imagenes de microscopio de indentaciones de dureza Vickers en un sustrato de vidrio no recubierto (A)
y un sustrato de vidrio recubierto mediante una realizacion a modo de ejemplo del procedimiento de recubrimiento dado
a conocer en el presente documento (B); y

la figura 5 ilustra graficos Weibull de la probabilidad de fallo acumulada (%) frente a la fuerza aplicada (N) para un sustrato
de vidrio no recubierto (marcado como “Referencia”) y un sustrato de vidrio recubierto mediante una realizacién a modo
de ejemplo del procedimiento de recubrimiento dado a conocer en el presente documento (marcado como “Muestra 1”).

Descripcion detallada de realizaciones preferidas

La figura 1 ilustra una realizacién a modo de ejemplo de un recipiente de vidrio 10 que puede producirse segun una
realizaciéon a modo de ejemplo de un procedimiento de fabricacion dado a conocer en el presente documento a
continuacién en el presente documento. El recipiente de vidrio 10 incluye una pared de base 12, una pared lateral continua
14 formada integralmente con la pared de base 12 y un cuello 16 que se extiende desde la pared lateral 14. Tal como se
muestra en la figura 2, el recipiente de vidrio 10 es hueco y tiene una superficie interior 18 y una superficie exterior 20.

El recipiente de vidrio 10 esta hecho preferiblemente de un vidrio a base de silice inorganica, tal como vidrio de sosa-cal-
silice. Una composicion de vidrio de sosa-cal-silice preferida en el presente documento puede comprender:
aproximadamente el 60-75% en peso de SiO2, aproximadamente el 7-15% en peso de Na20, aproximadamente el 6-12%
en peso de CaO, aproximadamente el 0,1-3% en peso de Al2Os, aproximadamente el 0,1-2% en peso de MgO y
aproximadamente el 0,1-2% en peso de K20. La composicion de vidrio de sosa-cal-silice puede incluir también otros
materiales en cantidades relativamente pequefias. Por ejemplo, la composicion de vidrio puede incluir aproximadamente
el 0-1,0% en peso de 6xido de hierro (Fe20s3), el 0-0,5% en peso de déxido de titanio (TiOz) y aproximadamente el 0-0,5%
en peso de triéxido de azufre (SOz3).

La figura 3 es una vista en seccion transversal ampliada de una porcién del recipiente de vidrio 10, e ilustra que el
recipiente de vidrio 10 incluye un sustrato de vidrio 22 que tiene un recubrimiento de siloxano reticulado 24 formado en su
superficie exterior 20. El recubrimiento de siloxano 24 se produce aplicando una composicion de recubrimiento de silano
a la superficie exterior del recipiente de vidrio, y luego curando la composicidon de recubrimiento. El recubrimiento de
siloxano 24 tiene el potencial de aumentar la resistencia del recipiente de vidrio rellenando y/o “curando” anomalias de
superficie que pueden estar presentes en la superficie exterior del recipiente de vidrio, e impidiendo la creacién adicional
de variaciones de superficie. El recubrimiento de siloxano 24 ilustrado en la figura 3 se forma directamente sobre el
sustrato de vidrio 22, y es la Unica capa de recubrimiento formada sobre el sustrato de vidrio 22. Sin embargo, en otras
realizaciones, el recubrimiento de siloxano 24 puede formarse sobre el sustrato de vidrio 22 sobre uno o mas
recubrimientos preexistentes. Por ejemplo, puede formarse un recubrimiento de 6xido de metal, por ejemplo, un
recubrimiento de 6xido de estafio (SnO2) o un recubrimiento dioxido de titanio (TiOz), directamente sobre el sustrato de
vidrio 22, y el recubrimiento de siloxano 24 puede formarse sobre el sustrato de vidrio que se superpone al recubrimiento
de 6xido de metal. La formacién de un recubrimiento de 6xido de metal sobre el sustrato de vidrio 22 antes de la formacion
del recubrimiento de siloxano 24 puede ayudar a proteger la superficie exterior del recipiente de vidrio 10 del dafio durante
la manipulacion, y también puede ayudar a preparar o imprimar la superficie para la posterior formacién del recubrimiento
de siloxano 24. Ademas, pueden formarse uno o mas recubrimientos sobre el sustrato de vidrio 22 tras la formacion del
recubrimiento de siloxano 24. Por ejemplo, puede formarse un recubrimiento organico, por ejemplo, un recubrimiento de
polietileno, sobre el sustrato de vidrio 22 sobre el recubrimiento de siloxano 24. Un grosor adecuado para el sustrato de
vidrio 22 (medido desde la superficie interior 18 hasta la superficie exterior 20, o viceversa) esta en el intervalo de 1 mm
a 5 mm. Un grosor adecuado para el recubrimiento de siloxano 24 esta en el intervalo de 100 nm a 300 nm.

El recipiente de vidrio 10 puede producirse mediante cualquier método adecuado. Por ejemplo, el recipiente de vidrio
puede producirse en una instalacion de fabricacion de vidrio que funciona de manera continua, que incluye normalmente
un horno de vidrio que tiene un extremo anterior donde se introducen las materias primas y un extremo posterior a partir
del que se distribuye el vidrio fundido. Pueden encontrarse condiciones y procedimientos a modo de ejemplo para la
composicion y fusion de vidrio para la produccién de recipientes en, por ejemplo, The Handbook of Glass Manufacture de
Fay V. Tooley (32 ed., Ashlee Publishing 1984).

En una instalacidon de fabricacion de vidrio para recipientes convencional, se canaliza vidrio fundido desde el horno de

vidrio a través de uno o0 mas antecrisoles hasta una pluralidad de maquinas formadoras, que cortan “gotas” pesadas de
vidrio fundido. Las gotas de vidrio se cargan en maquinas formadoras, conocidas como secciones individuales, donde se
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moldean para dar recipientes de vidrio segun el disefio de recipiente deseado. Después de eso, los recipientes de vidrio
pasan a través de un tunel de recocido donde se recalientan y enfrian lentamente segun un perfil de temperatura
predeterminado para eliminar puntos de tension e impedir que los recipientes de vidrio se vuelvan fragiles. En una entrada,
extremo caliente o porcion anterior del tunel de recocido, la temperatura en el mismo puede ser de entre 750 grados
Celsius y 550 grados Celsius. A través del tunel, la temperatura puede disminuir gradualmente hasta una porcion posterior,
extremo frio o salida del tunel, por ejemplo, hasta una temperatura en el mismo de entre 130 grados Celsius y 65 grados
Celsius. Los recipientes de vidrio enfriados pueden entonces inspeccionarse, por ejemplo, para detectar irregularidades
de superficie o cualquier otra anomalia o variacion comercial no deseada. Tras la inspeccidn, los recipientes de vidrio
pueden etiquetarse y envasarse. Las porciones anteriores de un procedimiento de fabricacién de vidrio para recipientes
(por ejemplo, los procesos de fusion, formacion y recocido del vidrio) se denominan normalmente procesos de “extremo
caliente”, mientras que las porciones posteriores (por ejemplo, los procesos de inspeccion, etiquetado y envasado de los
recipientes de vidrio) se denominan normalmente procesos de “extremo frio”.

Pueden aplicarse uno o mas recubrimientos a la superficie exterior del recipiente de vidrio 10 después de que se forme el
recipiente, pero antes pasa a través de un tunel de recocido. Tales recubrimientos se denominan normalmente
“recubrimientos de extremo caliente”. Por ejemplo, puede formarse un recubrimiento de extremo caliente de un 6xido de
metal en la superficie externa del recipiente de vidrio aplicando un compuesto de metal a la superficie del recipiente de
vidrio mientras esta todavia caliente (por ejemplo, mientras esta a una temperatura en el intervalo de aproximadamente
450 grados Celsius a 600 grados Celsius).

Tal como se comentd anteriormente, el recubrimiento de siloxano 24 se forma en la superficie exterior del recipiente de
vidrio 10 aplicando una composicion de recubrimiento de silano a la superficie exterior del recipiente de vidrio, y curando
la composicion de recubrimiento. La composicion de recubrimiento de silano de la presente divulgacion es una
composicion de recubrimiento de silano aminofuncional acuosa, e incluye al menos un silano aminofuncional y agua como
disolvente. La composicién de recubrimiento de silano aminofuncional puede prepararse afiadiendo un silano
aminofuncional a agua con agitacién durante al menos 5 minutos (o hasta que la disolucidon se vuelve transparente), o
adquiriendo una disolucién acuosa, que puede adquirirse, y luego diluirse con agua para producir una disolucién acuosa
que tiene una concentracion deseada de silanos aminofuncionales. Un ejemplo de una disoluciéon acuosa que contiene
silano aminofuncional disponible comercialmente es Z-6137 comercializada por Dow Corning Corporation, que incluye
aproximadamente el 22% en peso de un homopolimero de silano aminofuncional.

La composicién de recubrimiento de silano aminofuncional tiene una concentracion de silano en el intervalo del 0,1-35%
en peso, y la concentracion puede depender del grosor deseado del recubrimiento de siloxano 24. En una realizacion, la
composicion de recubrimiento de silano puede tener una concentracion de silano de aproximadamente el 2% en peso.
Por ejemplo, las composiciones de recubrimiento de silano pueden comprender el 0,5-3,0% en peso de silanos. La
composicion de recubrimiento de silano aminofuncional puede incluir también silice coloidal en cantidades que oscilan
entre aproximadamente el 1-20% en peso de la composicién de recubrimiento global. En una realizacién, la composicion
de recubrimiento de silano aminofuncional puede incluir menos del 5% en peso de silice coloidal.

Los silanos aminofuncionales adecuados para su uso en la composicion de recubrimiento de silano de la presente
divulgacion incluyen los que tienen la siguiente formula general: Si(R)x(R’)y(R”)z, donde R es un grupo aminofuncional, R’
es un grupo no hidrolizable, R” es un grupo hidrolizable, x es uno, y es un nimero entero desde cero hasta dos y z es un
numero entero desde uno hasta tres. Los ejemplos de grupos aminofuncionales adecuados incluyen: aminoetilo,
aminopropilo, aminobutilo, aminoetilaminopropilo y aminoetilaminoisobutilo. Los ejemplos de grupos no hidrolizables
adecuados incluyen grupos alquilo, por ejemplo, grupos metilo y/o etilo. Los ejemplos de grupos hidrolizables adecuados
incluyen grupos alcoxilo, por ejemplo, grupos metoxilo y/o etoxilo. Algunos ejemplos representativos de silanos
aminofuncionales adecuados para su uso en la composicién de recubrimiento de silano de la presente divulgacion
incluyen: N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrimetoxisilano, N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrietoxisilano, la composiciéon de la
presente divulgacion incluye: N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrimetoxisilano, N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrietoxisilano, N-
(2-aminoetil)-3-aminopropilmetildimetoxisilano, N-(2-aminoetil)-3-aminoisobutilmetildimetoxisilano, (aminoetilamino)-3-
isobutildimetilmetoxisilano, (3-trimetoxisililpropil)dietilentriamina, 3-aminopropiltrimetoxisilano, 3-aminopropiltrietoxisilano,
3-aminopropilmetildietoxisilano y 3-aminopropildimetiletoxisilano.

La composicién de recubrimiento de silano aminofuncional se prepara preferiblemente usando agua como disolvente ya
que los silanos aminofuncionales dados a conocer en el presente documento son altamente solubles y particularmente
estables en agua. Por consiguiente, la composicién de recubrimiento de silano aminofuncional de la presente divulgacion
puede prepararse sin la adicion de un tensioactivo no iénico y por tanto puede estar en forma de una disolucion, mas que
una emulsion. Cuando se afaden silanos a agua, cualquier grupo hidrolizable unido a los mismos se hidroliza, formando
de ese modo grupos silanol reactivos. Algunos de estos grupos silanol pueden condensarse con otros grupos silanol en
disolucién para formar siloxanos. Por tanto, la composicion de recubrimiento de silano aminofuncional de la presente
divulgacion puede incluir una mezcla de silanos, silanoles y/o siloxanos en cualquier momento dado.

La composicion de recubrimiento de silano aminofuncional se prepara preferiblemente sin adicion de ningun disolvente
organico, es decir, sin adicion de ningun compuesto organico volatil (COV). La composicion de recubrimiento, sin embargo,
puede contener pequeias cantidades de metanol y/o etanol, que pueden producirse como subproducto de reacciones de
hidrélisis que se producen dentro de la disolucion acuosa. Por ejemplo, la composicion de recubrimiento de silano
aminofuncional contiene preferiblemente menos del 2% en peso de COV. La composicion de recubrimiento de silano se
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prepara también preferiblemente sin la adicién de ningun polimero, copolimero o compuesto polimerizable que no contiene
al menos un enlace de silicio-oxigeno (-Si-O-) o al menos un atomo de silicio que soporta uno o mas grupos funcionales.
Unos cuantos compuestos polimerizables que no contienen silicio y por tanto se excluyen preferiblemente de la
composicion de recubrimiento de silano incluye mondmeros, polimeros y copolimeros que tienen grupos funcionales
carboxilo o hidroxilo (por ejemplo, glicoles tales como etilenglicol), grupos funcionales alqueno (por ejemplo, poliolefinas
tales como polietileno y polipropileno), grupos funcionales acrilo (por ejemplo, acrilatos y metacrilatos), grupos funcionales
epoxido (por ejemplo, resinas epoxidicas) o grupos funcionales amina.

La composicidn de recubrimiento de silano aminofuncional puede aplicarse al recipiente de vidrio 10 en cualquier ubicacion
adecuada en un proceso de fabricacion de vidrio para recipientes. Sin embargo, la composicidn de recubrimiento de silano
se aplica preferiblemente al recipiente de vidrio mientras que el recipiente esta a una temperatura por debajo de 150
grados Celsius para ayudar a garantizar un recubrimiento uniforme de la composicion de recubrimiento sobre el recipiente
de vidrio. Por ejemplo, la composicién de recubrimiento de silano puede aplicarse adecuadamente al recipiente de vidrio
mientras que el recipiente estd a una temperatura de entre 25 grados Celsius y 150 grados Celsius. Puede usarse
cualquier técnica adecuada para aplicar la composicion de recubrimiento de silano al recipiente de vidrio, incluyendo
pulverizacion, cepillado, recubrimiento por inmersion, recubrimiento por centrifugacion y recubrimiento en cortina. En una
realizacion, la composicion de recubrimiento de silano se aplica al recipiente de vidrio inmediatamente después de que
salga del tunel de recocido. Después de que el recipiente de vidrio salga del tinel de recocido, puede tener una
temperatura de entre 130 grados Celsius y 65 grados Celsius, que puede ser suficiente para curar la composicion de
recubrimiento de silano sin tratamiento térmico adicional. En otra realizacion, la composicién de recubrimiento de silano
puede aplicarse al recipiente de vidrio a una temperatura inferior, que puede ser insuficiente para curar la composicién de
recubrimiento. En esta realizacidn, el recipiente de vidrio puede calentarse hasta una temperatura de aproximadamente
200 grados, de aproximadamente 10 a 20 minutos para curar la composicion de recubrimiento de silano y formar un
recubrimiento de siloxano reticulado en la superficie exterior del recipiente de vidrio.

Después de que la composicion de recubrimiento de silano aminofuncional se cure a una temperatura por debajo de 300
grados Celsius, incluira grupos aminofuncionales. Por consiguiente, después de que la composicién de recubrimiento de
silano aminofuncional se cure, puede denominarse recubrimiento de siloxano aminofuncional. Para eliminar los grupos
aminofuncionales, el recipiente de vidrio y el recubrimiento de siloxano aminofuncional pueden calentarse hasta una
temperatura de aproximadamente 600 grados Celsius durante aproximadamente 5 minutos. El recipiente de vidrio y la
capa de siloxano se calientan hasta una temperatura en el intervalo de 500 grados Celsius a 700 grados Celsius durante
de 1 a 10 minutos para descomponer los grupos aminofuncionales unidos al recubrimiento de siloxano, y formar un
recubrimiento de siloxano que esté libre de grupos aminofuncionales. Después de eso, la temperatura del recipiente de
vidrio puede reducirse gradualmente, por ejemplo, haciendo pasar el recipiente de vidrio a través de un tunel de recocido.

En una realizacion, el recubrimiento de siloxano 24 es un recubrimiento de “monocapa” y se forma aplicando o depositando
una unica capa de la composicion de recubrimiento de silano aminofuncional a la superficie exterior del recipiente de
vidrio, y luego curando toda la composicién de recubrimiento sustancialmente al mismo tiempo. En esta realizacion, el
recubrimiento de siloxano 24 puede considerarse “monolitico” y puede tener una composicién generalmente constante a
través de su grosor.

En otra realizacion, el recubrimiento de siloxano 24 es un recubrimiento “multicapa” y se forma aplicando dos o mas capas
de la misma composicién de recubrimiento de silano o una diferente al recipiente de vidrio, y luego curando cada una de
las capas por separado una de otra y en sucesion. Por ejemplo, el recubrimiento de siloxano 24 puede formarse aplicando
una Unica capa de una composiciéon de recubrimiento de silano aminofuncional a la superficie exterior del recipiente de
vidrio, en sucesion. Por ejemplo, el recubrimiento de siloxano 24 puede formarse aplicando una Unica capa de una
composicion de recubrimiento de silano aminofuncional a la superficie exterior del recipiente de vidrio, curando la
composicion de recubrimiento de silano aminofuncional para formar una capa de siloxano aminofuncional, enfriando el
recipiente de vidrio hasta una temperatura por debajo de 150 grados Celsius, aplicando una Unica capa de una
composicion de recubrimiento de silano organofuncional a la superficie exterior del recipiente de vidrio sobre la capa de
siloxano aminofuncional y luego curando la composicién de recubrimiento de silano organofuncional para formar una capa
de siloxano organofuncional sobre la capa de siloxano aminofuncional. La composicion de recubrimiento de silano
organofuncional puede aplicarse al recipiente de vidrio y curarse en la superficie exterior del recipiente de vidrio usando
los mismos métodos o similares que los descritos anteriormente con respecto a la composiciéon de recubrimiento de silano
aminofuncional. En esta realizacién, el recubrimiento de siloxano 24 incluye dos capas, una capa de siloxano
aminofuncional y una capa de siloxano organofuncional. Tras la formacién, este recubrimiento de siloxano multicapa
puede calentarse adicionalmente hasta una temperatura en el intervalo de 500 grados Celsius a 700 grados Celsius
durante de 1 a 10 minutos para descomponer cualquier grupo organofuncional (incluyendo grupos aminofuncionales)
unidos a la capa de siloxano aminofuncional y la capa de siloxano organofuncional del recubrimiento de siloxano, y formar
de ese modo un recubrimiento de siloxano multicapa que esté libre de grupos organofuncionales.

Los ejemplos de silanos organofuncionales adecuados que pueden usarse para formar una o mas capas de siloxano
diferenciadas sobre la capa de siloxano aminofuncional incluyen silanos aminofuncionales (tales como los silanos
aminofuncionales enumerados anteriormente), asi como silanos epoxifuncionales, silanos acrilatofuncionales, silanos
metacrilatofuncionales, silanos carboxilatofuncionales, silanos fosfonatofuncionales, silanos sulfonatofuncionales, silanos
isocianatofuncionales, silanos mercaptofuncionales, silanos alilfuncionales y/o silanos vinilfuncionales. Algunos ejemplos
representativos de  silanos  organofuncionales adecuados incluyen: (3-acriloxipropil)trimetoxisilano,  3-
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metacriloxipropiltrimetoxisilano, carboxietilsilanotriol, acido 3-(trihidroxisilil)-1-propanosulfénico, (3-
glicidoxipropil)trimetoxisilano, (3-glicidoxipropil)trietoxisilano, 3-isocianatopropiltrietoxisilano, 3-
isocianatopropilmetoxisilano, 3-mercaptopropiltrimetoxisilano, 3-mercaptopropiltrietoxisilano, aliltrimetoxisilano,
viniltrietoxisilano y viniltrimetoxisilano.

Pueden formarse uno o mas recubrimientos adicionales sobre el recipiente de vidrio sobre el recubrimiento de siloxano
24. Estos recubrimientos adicionales se forman adecuadamente sobre el recipiente de vidrio 10 después de que salga del
tunel de recocido. Por consiguiente, estos recubrimientos pueden denominarse “recubrimientos de extremo frio”. En una
realizacion, puede formarse un recubrimiento de polietileno sobre el recipiente de vidrio sobre el recubrimiento de siloxano
24 aplicando una emulsién de polietileno acuosa al recipiente de vidrio mientras esta a una temperatura adecuada.

Después de que el recubrimiento de siloxano 24 y cualquier otro recubrimiento deseado se haya formado sobre el
recipiente de vidrio, el recipiente puede inspeccionarse. Por ejemplo, el recipiente de vidrio puede inspeccionarse manual
o0 automaticamente para detectar irregularidades de superficie, propiedades de recubrimiento, y/o similares. Tras la
inspeccion, el recipiente de vidrio puede etiquetarse y/o envasarse de una manera adecuada.

El proceso de fabricacion dado a conocer en el presente documento puede incluir o no todas las etapas dadas a conocer,
que pueden realizarse o no segun la secuencia expuesta anteriormente. Es decir, el proceso de fabricacién y recubrimiento
dado a conocer en el presente documento puede abarcar cualquier secuencia, solapamiento o procesamiento en paralelo
de tales etapas.

La presente divulgacion puede proporcionar uno 0 mas avances en la técnica. Por ejemplo, el recubrimiento de siloxano
dado a conocer en el presente documento puede usarse para mejorar la resistencia de un recipiente de vidrio mediante
un mejor curado de las anomalias de superficie de los recipientes de vidrio. Ademas, los silanos aminofuncionales dados
a conocer en el presente documento se seleccionaron para su uso porque se ha encontrado que son particularmente
estables en agua a lo largo del tiempo. Por tanto, las composiciones de recubrimiento de silano aminofuncional dadas a
conocer en el presente documento pueden prepararse y usarse para formar mas recubrimientos de siloxanos mas
constantes sobre recipientes de vidrio a lo largo de un periodo de varios dias o semanas.

Ejemplo

Varios sustratos de vidrio de sosa-cal-silice de 2” x 2” que tenian grosores de 3,2 mm se lavaron con jabdn y agua, se
limpiaron con alcohol isopropilico y luego se secaron. Después de eso, se formd una indentacién en cada uno de los
sustratos de vidrio usando un instrumento de dureza Vickers a 200 gf durante 30 segundos. Algunos de estos sustratos
de vidrio se recubrieron entonces usando composiciones de recubrimiento de silano a modo de ejemplo, y algunos no.

Se realiz6 el recubrimiento de los sustratos de vidrio en este ejemplo mediante el siguiente procedimiento. Se prepard
una composicion de recubrimiento de silano a modo de ejemplo, segun una realizacién de la presente divulgacion, que
comprendia el 1,3% en peso de N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrimetoxisilano y el 98,7% en peso de agua. Entonces se
aplico la composicion de recubrimiento a los sustratos de vidrio usando una recubridora por centrifugacion durante 18
segundos con 500 rpm como velocidad de rampa. Después de eso, los sustratos de vidrio recubiertos se calentaron sobre
una placa caliente que tenia una temperatura de 200°C durante 20 minutos para curar la composicion de recubrimiento.
La figura 4 ilustra imagenes de microscopio de indentaciones de dureza Vickers en un sustrato de vidrio no recubierto (A)
y un sustrato de vidrio recubierto mediante el procedimiento anterior (B). Tal como se muestra, el procedimiento de
recubrimiento dado a conocer en el presente documento puede usarse para mejorar el aspecto visual de un sustrato de
vidrio rellenando o curando defectos de superficie en el mismo.

Se evaluo la resistencia de cada sustrato de vidrio realizando pruebas de anillo sobre anillo usando una maquina de
prueba universal electromecanica AGS-X-5kN de Shimadzu. En la figura 5 se ilustran graficos de Weibull de la
probabilidad de fallo acumulada (%) frente a la fuerza aplicada (N) para un sustrato de vidrio no recubierto y un sustrato
de vidrio recubierto mediante el procedimiento anterior. Los resultados para el sustrato de vidrio no recubierto se muestran
usando marcadores de datos con forma de circulo y los resultados para el sustrato de vidrio recubierto se muestran
usando marcadores de datos de forma cuadrada. Tal como se muestra en la figura 5, el procedimiento de recubrimiento
dado a conocer en el presente documento puede usarse para aumentar la fuerza requerida para romper un sustrato de
vidrio.
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REIVINDICACIONES

1. Método de formacion de un recubrimiento de siloxano (24) sobre un recipiente de vidrio de sosa-cal-silice (10) que
incluye las etapas de:

(a) aplicar una composicion de recubrimiento de silano a una superficie exterior (20) de un recipiente de vidrio, en el
que la composicién de recubrimiento de silano es una disolucién acuosa que consiste esencialmente en un silano
aminofuncional y agua;

(b) curar la composicion de recubrimiento de silano para formar un recubrimiento de siloxano en la superficie exterior
del recipiente de vidrio; y luego

(c) calentar el recipiente de vidrio y el recubrimiento de siloxano hasta una temperatura en el intervalo de 500 grados
Celsius a 700 grados Celsius para descomponer grupos organofuncionales unidos al recubrimiento de siloxano,

en el que en la etapa (a) se aplica una composicion de recubrimiento de silano que incluye el 0,1-35% en peso de un
silano aminofuncional, consistiendo el resto esencialmente en agua.

2. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que la etapa (c) incluye calentar el recipiente de vidrio y el recubrimiento
de siloxano hasta una temperatura en el intervalo de 500 grados Celsius a 700 grados Celsius durante de 1 a 10 minutos.

3. Método expuesto en la reivindicacién 1, en el que la etapa (b) se realiza a una temperatura por debajo de 300 grados
Celsius.

4. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que la etapa (a) incluye aplicar la composicién de recubrimiento de silano
a la superficie exterior del recipiente de vidrio mientras que el recipiente de vidrio esta a una temperatura en el intervalo
de 25 grados Celsius a 150 grados Celsius.

5. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que la etapa (b) incluye calentar el recipiente de vidrio y la composicion
de recubrimiento de silano hasta una temperatura en el intervalo de 150 grados Celsius a 250 grados Celsius durante de
10 a 20 minutos.

6. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que la etapa (a) incluye aplicar la composicidn de recubrimiento de silano
a la superficie exterior del recipiente de vidrio mientras que el recipiente de vidrio esta a una temperatura en el intervalo
de 65 grados Celsius a 130 grados Celsius, y la etapa (b) no requiere calentamiento adicional del recipiente de vidrio o la
composicion de recubrimiento de silano.

7. Método expuesto en la reivindicacion 1, que comprende ademas:

(d) aplicar una segunda composicion de recubrimiento de silano a la superficie exterior del recipiente de vidrio sobre
el recubrimiento de siloxano; y luego

(e) curar la segunda composicion de recubrimiento de silano para formar un segundo recubrimiento de siloxano sobre
el recubrimiento de siloxano en la superficie exterior del recipiente de vidrio,

en el que las etapas (d) y (e) se realizan después de la etapa (b) y antes de la etapa (c).

8. Método expuesto en la reivindicacién 7, en el que la etapa (e) se realiza a una temperatura por debajo de 300 grados
Celsius.

9. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que el silano aminofuncional constituye el 0,5-3,0% en peso de la
composicion de recubrimiento de silano.

10. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que la composicion de recubrimiento de silano consiste esencialmente
en el 2,0% en peso de un silano aminofuncional y aproximadamente el 98% en peso de agua.

11. Método expuesto en la reivindicacién 1, en el que la composicion de recubrimiento de silano incluye el 1-20% en peso
de silice coloidal.

12. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que la composicion de recubrimiento de silano se prepara sin adicion de
un disolvente organico y contiene menos del 2% en peso de compuestos organicos volatiles.

13. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que el silano aminofuncional de la etapa (a) tiene un grupo
aminofuncional seleccionado del grupo que consiste en: aminoetilo, aminopropilo, aminobutilo, aminoetilaminopropilo y
aminoetilaminoisobutilo.

14. Método expuesto en la reivindicacién 1, en el que el silano aminofuncional de la etapa (a) se selecciona del grupo que
consiste en: N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrimetoxisilano, N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrietoxisilano, N-(2-aminoetil)-3-
aminopropilmetildimetoxisilano, N-(2-aminoetil)-3-aminoisobutilmetildemetoxisilano, (aminoetilamino)-3-
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isobutildimetilmetoxisilano, (3-trimetoxisililpropil)dietilentriamina, 3-aminopropiltrimetoxisilano, 3-aminopropiltrietoxisilano,
3-aminopropilmetildietoxisilano y 3-aminopropildimetiletoxisilano.

15. Método expuesto en la reivindicacion 1, en el que el recubrimiento de siloxano formado en dicha etapa (b) tiene un
grosor en el intervalo de 100 nm a 300 nm.

16. Método expuesto en la reivindicaciéon 1, que comprende ademas:

(d) aplicar una segunda composicion de recubrimiento de silano a la superficie exterior del recipiente de vidrio sobre
el recubrimiento de siloxano; y luego

(e) curar la segunda composicion de recubrimiento de silano para formar un segundo recubrimiento de siloxano sobre
el recubrimiento de siloxano en la superficie del recipiente de vidrio,

en el que las etapas (d) y (e) se realizan después de la etapa (b) y antes de la etapa (c).

17. Método expuesto en la reivindicacion 16, en el que la segunda composicién de recubrimiento de silano de la etapa (d)
incluye un silano organofuncional seleccionado del grupo que consiste en: un silano aminofuncional, un silano
epoxifuncional, un silano acrilatofuncional, un silano metacrilatofuncional, un silano carboxilatofuncional, un silano
fosfonatofuncional, un silano sulfonatofuncional, un silano isocianatofuncional, un silano mercaptofuncional, un silano
alilfuncional y un silano vinilfuncional.

18. Método de fabricacién de un recipiente de vidrio de sosa-cal-silice, que incluye las etapas de:
formar un sustrato de vidrio que define una forma del recipiente de vidrio;
formar un recubrimiento de extremo caliente en una superficie exterior del sustrato de vidrio;
recocer el sustrato de vidrio;

formar un recubrimiento de siloxano sobre el recubrimiento de extremo caliente en la superficie exterior del sustrato
de vidrio mediante el método expuesto en la reivindicacién 1; y luego

formar un recubrimiento de extremo frio sobre el recubrimiento de siloxano en la superficie exterior del sustrato de
vidrio.
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