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DESCRIPCION
Composite flexible a base de aerogeles

La presente invencion se refiere a un composite de aerogel flexible, donde el aerogel es un aerogel de silice, asi como
un procedimiento para su produccion.

Los aerogeles son sélidos altamente porosos cuyo volumen esta compuesto en su mayor parte por poros. Como
material se conocen desde hace mucho tiempo. Se destacan por una densidad muy baja, una alta superficie
especifica, baja conductividad térmica y una alta impedancia acustica.

Se conocen aerogeles de los materiales mas diversos. A menudo se extienden aerogeles a base de silicato. No
obstante, también se describen aerogeles de 6xidos metalicos o aerogeles organicos, tal como, por ejemplo, a base
de formaldehido de resorcinol. Igualmente se han descrito otros aerogeles organicos a base de melamina-
formaldehido, celulosa o alginato.

Practicamente todos los aerogeles conocidos son materiales fragiles, es decir, se rompen sin deformacion permanente
previa bajo una solicitacion mecanica no homogénea. En caso de solicitacion mecanica homogénea, practicamente
no se pueden deformar elasticamente. Mas bien, los aerogeles se rompen unos de otros.

La sintesis de aerogeles se realiza tipicamente por medio de un proceso de sol-gel. Después de la gelacién y, dado
el caso, de un envejecimiento del gel, el disolvente todavia contenido en el gel se sustituye a menudo en condiciones
supercriticas. Esto es necesario, por un lado, para permitir el posterior secado. Por otro lado, en el procedimiento sol-
gel se eliminan aqui los eductos no reaccionados y los subproductos no deseados. Precisamente este intercambio de
disolventes representa a menudo el factor limitante en la produccion de aerogeles.

En el estado de la técnica se describe un intercambio de disolventes, que se consigue mediante difusion. Con tamario
creciente de un objeto compuesto de aerogel, esta difusion o el tiempo necesario para ello aumenta cuadraticamente
con el didmetro de muestra mas pequefio. En la mayoria de los casos, se deben llevar a cabo de 5 a 20 ciclos de
lavado, que necesitan respectivamente varias horas, de modo que el intercambio de disolventes completo a menudo
necesita algunos dias. Por lo tanto, los costes de produccion de aerogeles han ven influidos determinantemente por
este tiempo de lavado, ya que también se requiere una alta necesidad de espacio en la que las muestras se pueden
almacenar durante el intercambio de disolventes. No obstante, dado que el sol o los geles obtenidos no son
dimensionalmente estables antes del secado propiamente dicho, no es posible extraer los geles del molde de
produccion y, por ejemplo, exprimirlos como una esponja para eliminar el disolvente contenido aqui. En este caso, los
geles se destruirian.

En el estado de la técnica se describen aerogeles de silice flexibles, en los que se utilizan como material de partida
alcoxidos de silicio trifuncionales (A. V. Rau et al.: Superhydrophobic and Flexible Aerogels, en: M.A. Aegerter et al
(EDS), Aerogels Handbook, Advances in Sol Gel derived materials and technologies, Springer Science and Business
Media, LLC 2011). Los aerogeles producidos en consecuencia son deformables elasticamente. No obstante, en la
produccién aqui también es necesario que se realice un intercambio de disolventes por difusion. Ademas, ni los geles
humedos ni los aerogeles secos se pueden solicitar a traccién o cizallamiento. Debido a la estructura microporosa y
mesoporosa de los geles y aerogeles, la resistencia a la traccion y resistencia al cizallamiento maximas estan muy
limitadas por el efecto intrinseco de entalla y por el hecho de que las particulas formadoras de redes a menudo solo
estan conectadas por puentes de unos pocos nanémetros o unos pocos 10 nm.

El documento US 5,789,075 A describe un composite de aerogel flexible que se forma a partir de fibras y un
aerogel de silice. A este respecto, las fibras se pueden incorporar como fibras individuales o como tejidos. El
aerogel esta presente en forma de fragmentos con un volumen medio de 0,1 a 30 mm3, donde la flexibilidad
del composite esta condicionada por los huecos entre los fragmentos de aerogel.

GEN HAYASE et al: «Facile Synthesis of Marshmallow-like Macroporous Gels Usable under Harsh Conditions for the
Separation of Oil and Water», Angewandte Chemie international Edition, vol. 52, N.° 7, 10 de enero de 2013 (2013-
01-10), paginas 1986-1989, XP055263753, DE ISSN: 1433-7851, DOI: 10.1002/anie.201207969 se utilizan como
materiales de partida para un aerogel MTMS y DMDMS. Con estos componentes se obtiene un gel flexible
macroporoso.

Por lo tanto, existe una necesidad de materiales que contengan aerogel que se soliciten a traccién y/o cizallamiento y
que presenten esencialmente las propiedades de los aerogeles. Ademads, los materiales se deberian poder
proporcionar en un procedimiento de produccién en el que se pueda acelerar el intercambio de disolventes con
respecto al estado de la técnica.
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Sorprendentemente, se ha mostrado que un composite que comprende un aerogel de silice asi como una red de fibras
macroporosa tridimensional evita las desventajas descritas en el estado de la técnica.

En una primera forma de realizacion, por lo tanto, el objetivo subyacente de la presente invencion se resuelve mediante
un composite de aerogel flexible, que comprende un aerogel de silice, formado por al menos un silano difuncional y al
menos un silano trifuncional, y una red de fibras macroporosa tridimensional, en la que las fibras estan unidas entre
si por arrastre de fuerza en los puntos de contacto, donde la red de fibras presenta un tamafo de poro de 0,5 mm
O mas.

Sorprendentemente, el composite flexible segun la invencion es estable frente a la solicitacion por fuerzas de traccion
y/o cizallamiento.

Un silano difuncional en el sentido de la presente invencion es un siloxano que comprende dos grupos alcoxi (OR')

asi como dos grupos alquilo (R) y que se muestran esquematicamente en la siguiente férmula I:
R
|
A—S8i—OR'
b

(Formula 1)

A este respecto, R y R’ son grupos alquilo, que pueden ser respectivamente iguales o diferentes entre si. Los grupos
alquilo son preferentemente de cadena corta y presentan en particular preferiblemente 1 a 3 atomos de carbono. Se
prefieren especialmente R y/o R' seleccionados de metilo y etilo. De manera especialmente preferente, R y R’ son
iguales. Los silanos difuncionales en el sentido de la presente invencién son, por ejemplo, dimetoxidimetilsilano,
dimetoxidietilsilano, dietoxidimetilsilano o dietoxidietilsilano.

Correspondientemente, los silanos trifuncionales en el sentido de la presente invencion son aquellos silanos que
presentan tres grupos funcionales, en los que los residuos de hidrocarburos de cadena corta estan ligados al silicio a
través de un atomo de oxigeno y corresponden a la siguiente férmula general Il, en la que se seleccionan Ry R' como
se describe en la formula I

<1
A== 0R"

OoR’
(Férmula 11)

También aqui, al igual que en el caso de los silanos difuncionales, no es posible formar una red rigida debido a la
libertad estérica, de modo que de ello resulta una flexibilidad del aerogel formado.

A este respecto, la flexibilidad es por un lado una propiedad intrinseca del material. No obstante, aqui también se debe
tener en cuenta la configuracion tridimensional del objeto en cuestion y el momento de inercia superficial resultante de
ello. Para describir la flexibilidad de los aerogeles, primero hay que observar la estructura de los aerogeles en un
composite segun la invencion. Los aerogeles estan presentes como pequefas particulas, que estan unidas entre si a
través de los puentes mas pequenos. Estos aerogeles entonces circundan una cavidad. La fig. 1 muestra
esquematicamente la estructura correspondiente. Las paredes de celda que se forman por el aerogel presentan un
espesor de capa tw y un tamafio de celda fc. Para simplificar, en primer lugar se supone que las paredes de celda estan
presentes en forma de barras con un grosor de capa fw. Partiendo de celdas aproximadamente cuadradas resulta un
tamafio de poro de tp = fc - tw.

Para determinar el porcentaje de volumen de material sélido dentro de la celda, primero se calcula el volumen de todas
las barras segun la siguiente formula (1):
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V, = 4t2t, + 82 (t, — 2,,) (1)
El volumen de celda corresponde a:

V=1t (2)

de modo que resulta un porcentaje de volumen de aerogel, es decir, de material sélido, segun la siguiente formula (3):

. Ve Att. 4 8t (t, — 2ty)

Se parte de que 4tw/(3t:;)<<1, esta formula se puede simplificar a:

t

Con ayuda de esta formula se puede indicar ahora el espesor de pared fw en funciéon de la porosidad @p = 7 - @a
suponiendo @a = pe/ps, ( con ps: densidad de esqueleto y pe: densidad de envolvente):

R VA ek R
23 2v3 ° 2/3p,

te (5)

Para volver ahora a la flexibilidad, se supone que una fuerza actua sobre la celda mostrada en la fig. 1. Esta fuerza
conduciria a una deformacion de la celda y, por lo tanto, a una deformacion de las paredes, es decir, de las barras.
Esta deformacién comienza en paralelo a la accién de la fuerza. Las barras se doblan como se representa
esquematicamente en la fig. 2. Como ya se puede reconocer en esta representacion, el radio de curvatura depende
del espesor del objeto curvado. El radio de curvatura R: se puede calcular con teorias conocidas.

El ,
Hy = ” {6)

con M = F t/2 como momento de flexiéon e / como segundo momento de inercia de la barra. Por razones de simetria,
la consideracion de una cuarta parte del cubo, es decir, de la celda mostrada esquematicamente en la fig. 1, es
suficiente para el calculo adicional.

Por lo tanto, la flexibilidad de la barra resulta

1 1
i (71

R.M ~ EI
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Esta férmula (7) muestra que la flexibilidad no es una propiedad simple del material (tal como, por ejemplo, el médulo
de elasticidad), sino que, debido a la dependencia de /, depende de la forma del objeto. Para un cuadrado se calcula
Iw:

1
Iw = Et:: (8)

El momento de la celda sin poros resulta:
{. = —t! {9}

Por lo tanto, se puede determinar la flexibilidad de la celda:

Fe = (10)

Bl

De ello resulta la flexibilidad del material poroso teniendo en cuenta una forma cuadrada:

1
o = 11

Ea es aqui el médulo de elasticidad (mddulo de Young) de la columna vertebral del aerogel. Esta no presenta el médulo
de elasticidad de un aerogel, sino el mddulo de particulas que estan unidas entre si a través de pequefios puentes,
como se muestra esquematicamente en la fig. 1 a la izquierda.

Este es generalmente menor que el de un material sélido y compacto Ec. Suponiendo

que pw < ps, segun L.J. Gibson y M.F. Ashby (Cellular Solids, 2nd Edition, Cambridge University Press, Cambridge UK
(1997)) resulta un modulo joven de:

2
Eq = 1(: (p""‘f') (12}

Si se introducen las ecuaciones 12, 5 y 9 en la ecuacién 11, entonces se obtiene la siguiente expresion para la
flexibilidad:

1 1
O
pAtd T p2pl ta

Fop o (13)

Esta expresién mostrada en la ecuacion (13) muestra que una menor densidad de aerogel conduce a una mayor
flexibilidad y que también un tamario de poro mas pequefio permite una mayor flexibilidad. Igualmente, de ello resulta
que un cuerpo compacto presenta una flexibilidad menor que una cadena de pequefas particulas secundarias
alineadas entre si, que estan en contacto entre si a través de cuellos de particulas configurados.
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Del mismo modo, existe una relacién entre la flexibilidad y el tamafio de poro del material. La relacion de flexibilidad
de un material sin poros y de un material poroso se determina por

F. E.[
P="t=_C (14)
-F{‘, Eﬂ‘-rtu
Si combinamos esto con los célculos anteriores, entonces resulta:
Bt
F= = 15

Del calculo de la fraccién volumétrica resulta una relacion entre tw y tc, de modo que de ello resulta

1 E p?
F=—-2=1 16
144 E, p? (16)
Junto con la ecuacion (12) se obtiene:
1 m)"’ (p, )2 1 1
=== — 1] x o 17
144 (Pr P 2o {1 —¢p)? (7

Por lo tanto, de la ecuacién (17) resulta una relacién entre la porosidad y la flexibilidad.

Esto demuestra que la flexibilidad es una propiedad independiente de un material que no se puede equiparar con el
maodulo de elasticidad. Sorprendentemente, no hay dependencia del tamario de las particulas de aerogel.

Sorprendentemente, se ha mostrado que la combinacién de un aerogel de silice, que esta formado por al menos un
silano difuncional y al menos un silano trifuncional, y una red de fibras tridimensional macroporosa conduce a un
composite flexible. EI composite segun la invencion es resistente a la traccion y al cizallamiento tanto en estado
himedo como también en seco. Gracias a la mayor capacidad de solicitacion mecanica en estado hiumedo y en seco,
es posible la representacion de geometrias complejas. Por lo tanto, el composite segun la invencion representa una
red interpenetrante de al menos dos componentes.

Segun la invencion, el aerogel de silice puede estar compuesto de un silano difuncional. No obstante, también es
posible utilizar diferentes silanos difuncionales. Del mismo modo, para la formacién del aerogel de silice es posible
emplear un silano trifuncional o varios silanos trifuncionales diferentes. El aerogel de silice se forma preferiblemente
a partir de un silano difuncional y de un silano trifuncional. Especialmente preferido debido a la cinética de reaccion
para la hidrdlisis son el silano difuncional dimetildimetoxisilano y el silano trifuncional metiltrimetoxisilano. En cadenas
de alquilo més largas R o R’ disminuye la velocidad de hidrdlisis.

En una forma de realizacion preferida, el aerogel estd formado ademas por un silano tetrafuncional.
Sorprendentemente, se ha demostrado que mediante el uso de silanos difuncionales, trifuncionales y tetrafuncionales
para la formacioén de un aerogel de silice se puede lograr una estabilidad térmica mejorada.

Los silanos tetrafuncionales en el sentido de la presente invencion corresponden a la férmula general 11l
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A
R'O—5i—OQR’

OR’
(Férmula 111y

en la que R’ ha dado el mismo significado que para los silanos difuncionales.

Preferentemente, la proporciéon de silano tetrafuncional es de al menos un 5% en moles con respecto al 100% en
moles de silano difuncional, trifuncional y tetrafuncional. Una proporciéon de mas del 10% en moles de silano
tetrafuncional conduce a que las propiedades mecanicas del composite segun la invencidon se vean afectadas
negativamente y se produzca un comportamiento quebradizo, que se convierte en el comportamiento predominante
con una proporcion creciente de silano tetrafuncional. Las caracteristicas flexibles pasan entonces al segundo plano.

La relacién molar de silano trifuncional a silano difuncional se situa preferiblemente en el rango de 2:1 a 1:1. Si la
proporcién molar del silano difuncional se incrementa aun mas, no se produce una gelacién completa. La relacion en
peso del silano trifuncional con respecto al silano difuncional es preferiblemente de 1:0,59.

El composite segun la invencidon comprende ademas una red de fibras macroporosa tridimensional. Aqui las fibras
estan unidas entre si por arrastre de fuerza en los puntos de contacto. La red de fibras presenta preferentemente un
tamafio de poro de 0,5 mm o mas. En particular, un tamafo de poro tan grande posibilita las propiedades preferidas
del composite segun la invencion. A este respecto, el tamafio de poro no debe exceder los 5 mm para que se obtenga
un composite estable. El volumen vacio de la red de fibras tridimensional asciende preferentemente al 95% en volumen
0 mas, en particular al 97% en volumen o mas, de manera especialmente preferible al 99% en volumen.

La red de fibras esta seleccionada, por ejemplo, del grupo que comprende tejidos, tejidos de punto, no tejidos, fieltros
y alfombras de tufting. Estos pueden estar compuestos, por ejemplo, de fibras de polimero, tales como, por ejemplo,
fibras de poliéster o de poliamida. También es posible emplear las llamadas fibras BiCo, que se componen de un
nucleo de un material y una envolvente de un material diferente de los mismos. En este caso se puede tratar, por
ejemplo, de fibras de vidrio recubiertas con un polimero. También es posible utilizar fibras BiCo, que se componen de
diferentes materiales poliméricos. Preferiblemente, el polimero que forma la envoltura tiene aqui un punto de fusion
menor que el polimero del nicleo. De este modo se puede posibilitar que, mediante un ligero calentamiento, la
envoltura exterior cambie en sus propiedades y las pegue entre si en los puntos de interseccion de fibras individuales,
de modo que se dé una unién por arrastre de fuerza en los puntos de contacto.

Por lo tanto, una unién de arrastre de fuerza se debe considerar en contraste con las uniones de arrastre de forma
pura, en las que las fibras de una red de fibras estan unidas entre si solo mecanicamente en los puntos de contacto.

El aerogel presenta preferiblemente un tamafio de particula en el rango de 1 a 10 ym, en particular de 2 a 8 um,
especialmente de 4 a 5,5 ym. El tamafio de las particulas se determina por medio de imagenes de microscopia
electréonica, como microscopia electronica de barrido (MEB) o microscopia electrénica de transmision (MET). El
diametro de poro es preferentemente de 15 ym o menos, en particular de 12 ym o menos y/o de 2 pm o mas,
preferiblemente de 5 um o mas. El diametro de poro es especialmente preferiblemente de aproximadamente 10 um.

La densidad bruta con aire asciende preferiblemente a 0,1 g/cmq. La densidad de esqueleto se sitlia por debajo de la
del cuarzo sdlido

y es preferiblemente de 1,8 g/cm?®. Sorprendentemente, se ha mostrado que se obtiene un composite con propiedades
especialmente buenas cuando el aerogel presenta el tamafio de particula mencionado, diametro de poro y
preferiblemente también la densidad.

En otra forma de realizacion, el objetivo subyacente a la presente invencion se resuelve mediante un procedimiento
para la produccién de un composite de aerogel flexible, que comprende las siguientes etapas:

a) hidrdlisis de al menos un silano trifuncional en agua destilada,

b) adicion de al menos un silano difuncional e hidrdlisis de los dos silanos, con lo que se obtiene un sol,

c) puesta en contacto del sol con una red de fibras tridimensional macroporosa,

d) gelacion del sol obtenido en la etapa c) con formacién de un gel a una temperatura elevada con respecto a la
temperatura ambiente,
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e) intercambio de disolvente contenido en el gel bajo la accion de la presion y
f) secado para obtener el material composite flexible.

A este respecto, segun la invencion se hidroliza en primer lugar el silano trifuncional, que presenta a este respecto
una cinética de reaccion mas lenta que el silano difuncional. El procedimiento segun la invencidon posibilita una
produccién econdémica y rapida del composite correspondiente.

En el intercambio de disolvente en la etapa e) se eliminan los eductos no reaccionados y las impurezas resultantes
(subproductos). El intercambio se puede realizar, por ejemplo, porque el gel obtenido en la etapa c) se pone en
disolvente fresco. Gracias al ejercicio de presion, es decir, mediante compresion se presiona el disolvente viejo fuera
del gel. A continuacion, en este caso, la estructura se recupera elasticamente y se absorbe completamente con
disolvente fresco, como se podria observar, por ejemplo, en una esponja nanoporosa.

Sorprendentemente, se ha demostrado que un composite segun la invencion es estable incluso en estado humedo.
Esto permite, por un lado, un manejo flexible, independientemente del tamafio y la geometria del composite, pero
también un intercambio de disolventes rapido, que ya no discurre en base a la difusiéon. Esto conduce a un ahorro
significativo de tiempo en la produccién. Debido a la resistencia a la traccion y al cizallamiento del composite segun la
invencién también en estado humedo, es posible ejercer la presién de modo que también actien fuerzas de traccion
y/o de cizallamiento para posibilitar un intercambio de disolventes rapido.

Para un resultado de lavado mejorado, el gel también se puede lavar sucesivamente en diferentes disolventes. Debido
al corto periodo de tiempo que requiere el intercambio de disolventes segun la invencion, se pueden obtener aerogeles
mejorados, ya que de esta manera se pueden retirar de la estructura nanoporosa de forma mas selectiva los eductos
no reaccionados o las impurezas resultantes. Entonces, por ejemplo, el agua se puede usar primero como disolvente,
es decir, el gel se coloca en agua y se expresa aqui varias veces. A continuacion, el gel se puede lavar, por ejemplo,
en un disolvente organico, por ejemplo, etanol, metanol, isopropanol o acetona, para retirar las impurezas organicas.
En general, el tiempo necesario para el intercambio de disolventes se puede reducir a minutos o algunas horas,
dependiendo del tamafio del composite. Dado que los disolventes organicos conducen al mismo resultado, se utiliza
preferentemente etanol como disolvente organico, ya que éste es econémico y sencillo en la manipulacion.

Si el aerogel de silice esta formado no solo por un silano difuncional y un silano trifuncional, sino también por un silano
tetrafuncional, primero se hidroliza el silano tetrafuncional y a continuacién se afiade primero el silano trifuncional y
solo entonces el silano difuncional a la mezcla de reaccion. Este orden también resulta debido a la cinética de la
reaccion. Asi se lleva en primer lugar el silano a la hidrdlisis, que presenta la cinética de reaccion mas lenta con vistas
a la hidrdlisis, y finalmente el silano con la cinética de reacciéon mas rapida.

Preferentemente, en la etapa a) se aflade ademas urea. Mediante la adicion de urea se puede ajustar la velocidad de
reaccion de la reaccion de condensacion que tiene lugar. No obstante, también se influye en el comportamiento
mecanico del composite flexible o, en primer lugar, del aerogel. Preferentemente se afiade urea en una proporcion del
20 al 50% en peso, en particular del 30 al 45% en peso, donde el 100% en peso representa el peso total del gel
hdmedo. La flexibilidad del composite segun la invencién aumenta con el aumento del contenido de urea, ya que de
este modo se influye en la microestructura del aerogel de modo que se obtienen cuellos de particulas homogéneos,
una forma plana y una estabilidad mejorada.

Si se afiade en la solucién mas del 50% en peso de urea, entonces la reaccion se produce muy rapidamente, pero la
flexibilidad se influye de forma negativa. Si se usa menos del 20% en peso de urea, entonces se puede obtener un sol
no homogéneo y, por lo tanto, un gel no homogéneo y un aerogel no homogéneo.

Preferiblemente, en el procedimiento segun la invencién entre las etapas a) y b) se afiade ademas un tensioactivo. El
tensioactivo mejora la miscibilidad de los silanos con el agua. De este modo se posibilita una red uniforme o la
configuracion de una red uniforme en la solucién. Preferentemente se afiade un tensioactivo en una proporciéon de
aproximadamente el 5% en peso. Si se afiade menos del 5% en peso, entonces no se puede constatar una influencia
en la solubilidad de los silanos. Un exceso de tensioactivo no conduce a ninguna mejora, pero aumenta los costes del
procedimiento de produccion. El tensioactivo es preferiblemente CTAC, que se utiliza en particular como solucion
diluida.

La gelacion del sol (etapa d del procedimiento segun la invencion) se realiza a una temperatura elevada con respecto
a la temperatura ambiente. La gelacion se puede realizar, por ejemplo, en un horno a una temperatura en el rango de
70 °C a 100 °C. De este modo se puede acelerar la gelacion. A temperaturas demasiado altas, no siempre se logra
una estructura de aerogel homogénea. A bajas temperaturas, el tiempo necesario para una gelacién completa es muy
largo. A una temperatura de 70 °C a 100 °C, la duracién es de aproximadamente 2 a 28 horas.
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Después de la gelacion y antes del intercambio de los disolventes, el gel se puede envejecer durante un periodo de
tiempo de 2 a 48 horas a una temperatura en el rango de 20 a 100 °C, normalmente a aproximadamente 80 °C.

El secado final se puede realizar tanto de forma supercritica (extraccién con disolvente con fluido supercritico) como
de forma subcritica.

Sorprendentemente, se ha demostrado que el composite segun la invencion es tan estable a la temperatura como los
aerogeles. El factor limitante aqui es la elecciéon del material para la red de fibras. Por lo tanto, gracias a la seleccion
adecuada del material, existe la posibilidad de adaptar las propiedades del material a las condiciones dadas.

No obstante, se ha demostrado que incluso a tales temperaturas, a las que la red de fibra piroliza, se conservan las
propiedades flexibles del composite. Solo se pierde la resistencia a la tracciéon en funcién del grado de pirdlisis.
Ademas, el composite segun la invencion presenta una alta estabilidad dimensional, que no se pierde ni siquiera a
altas temperaturas.

Las propiedades flexibles se mantienen incluso a altas temperaturas, por lo que se permite el uso como material
aislante. Debido a la flexibilidad, por ejemplo, incluso en estado curvo, el efecto de aislamiento se mantiene
uniformemente durante un largo periodo de tiempo. Asi, por ejemplo, es posible un aislamiento térmico de tubos con
la ayuda del composite segun la invencion. También las propiedades aislantes acusticas del composite segun la
invencién corresponden a las de los aerogeles. Correspondientemente, los composites para el aislamiento acustico
se pueden utilizar, por ejemplo, en vehiculos ferroviarios, vehiculos de motor, aviones o similares.

En los siguientes ejemplos de realizacion, la presente invencién se explica a modo de ejemplo. Ejemplos de
realizacion:

Ejemplo 1: Produccién de un composite segun la invencién

a) Produccion de sol:

Para la produccion del sol se utilizaron los siguientes eductos [MTM]:[DMDMS]:[C2H402]:[H20]:[UREA]:[CTAC] en la
siguiente relacion molar [1]:[0,67]:[4310-%]:[39,65]: [3,971: [0,15].

MTMS: metiltrimetoxisilano

DMDMS: dimetildimetoxisilano

UREA: urea

CTAC: Tensioactivo (cloruro de cetiltrimetilamonio)
En un vaso que se puede cerrar, la urea se disolvié en agua destilada con agitacién. A continuacion se llevo la solucion
con acido acético glacial al pH deseado de <3,5. La solucion recibié ahora el primer precursor de silano (MTMS) para
la hidrolisis y a continuacion el tensioactivo (CTAC). Este proceso duré 15 minutos. Luego se afadié el segundo
precursor de silano (DMDMS). Este también se hidrolizé en la solucién. La duracion fue de 45 minutos.
b) Impregnacion:

La matriz de fibras y el sol se pusieron en contacto entre si (la matriz de fibras se impregné con sol terminado); como
matriz de fibras se utilizaron no tejidos de fibras de poliéster. Estos tenian un tamafio de poro medio de 1,25 mm.

c) Condensacion:

La estructura obtenida anteriormente se almacend en un horno a temperaturas de 70 a 100 °C. La gelacion del sol se
produjo dentro de las 24 horas.

d) Envejecimiento:

El gel obtenido se envejecié entre 2 y 48 horas a una temperatura elevada con respecto a la temperatura ambiente
(en este caso 80 °C).

e) Intercambio de disolventes:
El gel se colocd en un disolvente fresco. Mediante compresion se presiond el disolvente antiguo fuera del gel. A

continuacion, la estructura se recuperd elasticamente y se absorbié completamente con disolvente fresco (similar a
una esponja nanoporosa). Para mejorar el resultado del lavado, el gel se lavd primero varias veces en agua y luego
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en disolvente organico (etanol).

f) Secado:

El gel se seco de forma subcritica en un horno a presion atmosférica y a temperaturas entre 20 y 160 °C.

En la fig. 3 se muestra una imagen de microscopio electrénico de barrido (MEB) de un material composite segun la
invencion. Aqui se puede reconocer que hay una unién entre el aerogel y las fibras del no tejido. La ligadura del aerogel
al no tejido de fibras conduce a una buena transmision de fuerza del aerogel a las fibras durante la solicitacion

mecanica y, por lo tanto, al fortalecimiento del compuesto.

Ejemplo 2: Estabilidad térmica de aerogeles flexibles con diferentes proporciones de silanos tetrafuncionales

En la fig. 4 se muestra una imagen de microscopio electrénico de barrido (MEB) de un aerogel flexible, que se compone
de silano difuncional y trifuncional.

Por medio de analisis termogravimétrico se investigd la influencia de los silanos tetrafuncionales, que se utilizan en la
produccioén del aerogel, con respecto a la estabilidad térmica.

Para ello, primero se llevaron a cabo mediciones en diferentes sistemas MTMS/DMDMS (silanos difuncionales y
trifuncionales ) con diferentes proporciones de silanos tetrafuncionales para investigar la estabilidad térmica sin el
efecto de no tejido de fibras.

El analisis termogravimétrico, abreviado TGA, se utiliza para determinar la descomposicion de los materiales en
funcién del tiempo y la temperatura. El equipo utilizado tipo TG 209 F1 de Netzsch contiene un horno en el que se
encuentra una microbalanza. Las muestras se colocaron en un crisol de Al203 y se pusieron en la microbalanza. En
atmésfera inerte, las muestras se pirolizaron a una velocidad de calentamiento de 10K/min de 25°C a 1000°C. Debido
a la pirdlisis, la muestra pierde el peso que mide la microbalanza.

En la fig.5 se registran los respectivos analisis termogravimétricos de muestras con diferentes proporciones de silanos
tetrafuncionales. El eje x indica la temperatura y el eje y reproduce el peso relativo en % (TG% el peso es al principio
100%).

La linea a trazos en la fig. 5 muestra los resultados para un aerogel flexible, que se produjo a partir de 60% en moles
de MTMS y 40% en moles de DMDMS. Los datos en % en moles se refieren aqui y en lo sucesivo a la cantidad total
de silano. La pérdida de masa repentina se produjo aqui a aproximadamente 400 °C, donde se separan el COz2 y otros
compuestos organicos de bajo peso molecular. La masa residual aqui era del 13 %.

La curva punteada en la fig. 5 muestra el resultado para un aerogel flexible, que se produjo a partir de 54% en moles
de MTMS, 36% en moles de DMDMS y 10% en moles de TEOS (silano tetrafuncional). Este material posee menos
compuestos organicos de carbono, pero para ello mas proporcion de silano tetrafuncional. Esto aumenta la estabilidad
térmica. La masa residual en esta muestra fue de aproximadamente 60%. Ademas, en este caso no se observé una
marcada pérdida brusca de masa a 400 °C, como se pudo reconocer en la muestra sin silano tetrafuncional.

Los resultados de medicion para un aerogel flexible, que se produjo a partir de 30% en moles de TEOS (silano
tetrafuncional), 44 % en moles de MTMS y 26% en moles de DMDMS, estan representados por medio de la curva
continua en la fig. 5. Aqui, la masa residual era de alrededor del 70%. La pérdida repentina de masa se produjo a una
temperatura mas alta (550 °C) respecto a las otras muestras y fue menos pronunciada que la muestra con un 10% en
moles de TEOS.

Como se puede ver en la fig. 5, el silano tetrafuncional TEOS (tetraetoxisilano) permite la produccion de aerogeles
flexibles con una estabilidad térmica especialmente alta. A este respecto, se ha mostrado que los aerogeles flexibles,
en los que se emplea en la fabricacion un 30% en moles o mas de TEOS, presentan una estabilidad térmica elevada,
pero cuya flexibilidad esta claramente limitada, al igual que la resistencia al cizallamiento y a la traccion.

Se puede constatar que cuanto mayor es la proporcion de silanos tetrafuncionales, se eleva la estabilidad térmica.
Esto puede deducirse, en primer lugar, de las masas residuales restantes (13%, 59%, 70%) y, en segundo lugar, de
las temperaturas en las que aparece la pérdida brusca de masa.

Ejemplo 3: Estabilidad térmica del composite, como se describe en el ejemplo 1.

El composite, como se explica en el ejemplo 1, se compuso de no tejido de fibras de poliéster con aerogeles de silice
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flexibles, que se compone de silanos difuncionales y trifuncionales, pero sin proporciones de silanos tetrafuncionales.
Con la ayuda de las mediciones, se investigd la estabilidad térmica del composite.

Para ello se sometié una muestra a un aumento lineal de la temperatura. La medicion comenzé a 25 °C. Con un
aumento de temperatura de 10 °C/min se produjo un calentamiento hasta una temperatura maxima de 1000 °C. El
resultado de la medicion se muestra en la fig. 6.

Con un rango de temperatura entre 100 °C y 200 °C, se produce una primera pérdida de masa. Esto se puede atribuir
a la desorcion del agua ligada fisicamente.

Una pérdida significativa de masa se produce a una temperatura de 350 ° C. Esto indica una reaccién de escision de
los grupos metilo en forma de COx.

Hasta la temperatura de 350 °C, el composite presenta una pérdida de masa de solo el 2,6%. A partir de 400 °C hay
una pérdida repentina de masa. Esta temperatura es consistente con la matriz de fibras utilizada, donde el mismo
aerogel es mas estable incluso a temperaturas significativamente mas altas. Por lo tanto, el presente composite se
debe considerar como térmicamente estable hasta una temperatura de 350 °C.

Mediante la eleccion de un no tejido de fibras adecuado y mas estable a la temperatura y en el caso del uso de un
aerogel, que se produjo a partir de hasta un 10% en moles de silano tetrafuncional, se puede ajustar la estabilidad de
la temperatura de todo el material composite a las necesidades del uso respectivo y se puede aumentar en
comparacién con el composite utilizado aqui.

Ejemplo 4: TGA

Una muestra del composite producido en el ejemplo 1 se sometid de nuevo a un TGA. Esta vez el efecto de la
temperatura se examinara durante un largo periodo de tiempo. Para ello se mantuvo la temperatura respectivamente
durante aproximadamente una hora. El resultado se muestra en la fig. 7.

Como se puede reconocer aqui, el composite se calentd primero a 100 °C y se mantuvo esta temperatura durante una
hora. Durante este periodo de tiempo se produjo una pérdida de masa del 0,55%. A continuacion, con un aumento de
temperatura de 10 °C/min, la temperatura se elevé a 200 °C y se mantuvo de nuevo durante una hora. En total se
produjo una pérdida de masa del 0,93%.

A continuacion se elevo de nuevo la temperatura con un aumento de temperatura de 10 °C/min. Los 300 °C alcanzados
luego se mantuvieron de nuevo durante una hora antes de ajustarse con el mismo aumento una temperatura de 400
°C. Después de la exposicion a la temperatura a 300 °C, la pérdida de masa fue del 1,71%, después de en conjunto
3,5 horas y un aumento de la temperatura a 400 °C, se observé una pérdida de masa del 4,6%.

Por lo tanto, también aqui se pudo observar una estabilidad térmica dependiente del tiempo.

Ejemplo 5: Pirdlisis

Una muestra preparada segun el ejemplo 1 se pirolizé a 350 °C durante 2 horas.

Antes de la pirdlisis, la muestra tenia una altura de 1,5 cm, una anchura de 4,8 cm, una longitud de 19,6 cm, un peso
de 12,5 gramos, un volumen de 141,12 cm® y una densidad de 0,09 g/cm?.

Después de la pirdlisis, la muestra se enfrié lentamente durante varias horas. Después de la pirdlisis, la muestra
presento una altura de 1,5 cm, una anchura de 4,5 cm, una longitud de 19,5 cm, un peso de 11,48 gramos, un volumen
de 131,63 cm?® y una densidad de 0,09 g/cm3. Visualmente, la superficie era ligeramente marron, mientras que antes
de la pirdlisis era blanca. Se ha mantenido la flexibilidad. Sélo la resistencia a la traccién se vio afectada negativamente
y ya no estaba presente. Esto se debe atribuir al hecho de que la red de fibras utilizada ya no era térmicamente estable
a 350 °C. No obstante, si aqui se utilizan redes de fibras que no sufrieron pirdlisis incluso a estas temperaturas,
también se da una resistencia a la traccion.
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REIVINDICACIONES
1. Composite de aerogel flexible, que comprende

un aerogel de silice formado por al menos un silano difuncional y al menos un silano trifuncional, y
una red de fibras macroporosa tridimensional, en la que las fibras estan unidas entre si por arrastre de fuerza en
los puntos de contacto, donde la red de fibras presenta un tamarfio de poro de 0,5 mm o mas.

2. Composite segun la reivindicaciéon 1, caracterizado porque el aerogel esta formado ademas por un
silano tetrafuncional.

3. Composite segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizado porque la relacion molar de silano trifuncional
respecto a silano difuncional se sitda en el rango de 2:1 a 1:1.

4. Composite segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la red de fibras esta
seleccionada del grupo que comprende tejidos, tejidos de punto, no tejidos, fieltros y alfombras de tufting.

5. Procedimiento para producir un composite de aerogel flexible segun la reivindicacion 1, que comprende
las siguientes etapas:

a) hidrdlisis de al menos un silano trifuncional en agua destilada;

b) adicion de al menos un silano difuncional e hidrdlisis de los dos silanos, con lo que se obtiene un sol,

c) puesta en contacto del sol con una red de fibras tridimensional macroporosa,

d) gelacion del sol obtenido en la etapa c) con formacion de un gel a una temperatura elevada con respecto a la
temperatura ambiente,

e) intercambio del disolvente contenido en el gel bajo la accién de la presion y

f) secado para obtener el material composite flexible.

6. Procedimiento segun la reivindicacion 5, caracterizado porque la etapa a) comprende las etapas
siguientes:

a1) hidrolisis de al menos un silano tetrafuncional en agua destilada y a continuacion
a2) adicion de al menos un silano trifuncional e hidrdlisis de los dos silanos.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 5 o 6, caracterizado porque para la hidrélisis en la etapa a) se
afade ademas urea.

8. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 5 a 7, caracterizado porque entre las etapas
a) y b) se afiade ademas un tensioactivo.
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Fig. 1
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Fig. 2
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