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DESCRIPCION
Formulacion anticorrosiva acuosa a base de silano

La presente invencion se refiere a una nueva formulacion anticorrosiva a base de un sistema de silano acuoso como
agente aglutinante, a un procedimiento para su produccion, asi como a su empleo para revestimientos, en especial
para la proteccion de metales ante la corrosion.

Los sistemas de silano acuosos encuentran un interés creciente, ya que contienen pocos, o bien no contienen
disolventes organicos y, por lo tanto, son mas ecoldgicos. Ademas, estos sistemas se pueden emplear sin
proteccion frente a explosiones. Los sistemas de silano acuosos estables no son faciles de obtener mediante
mezclado de silanos con agua, ya que muchos silanos son insolubles en la fase acuosa, y se hidrolizan y se
condensan en el contacto con agua. Por lo tanto, habitualmente se emplean sistemas de silano acuosos con
disolventes organicos y cantidades definidas de agua en proteccién anticorrosion. Para modificar las propiedades de
los sistemas de silano, o bien para mejorar la proteccion anticorrosion, éstos se pueden formular con aditivos,
pigmentos y cargas.

La produccién de aminopolisiloxanos hidrosolubles se describe en el documento EP 0 590 270. Los aminosilanos se
mezclan con una cantidad de agua correspondiente en una disolucion alcohdlica al 50 %, y comienzan a hidrolizarse
a 60°C. Estos productos son solubles en agua a continuacion. Siguen siendo desventajosos el contenido elevado en
disolventes organicos, y el bajo punto de inflamacién que acompaiia al mismo.

El documento DE 103 35 178describe la produccion de sistemas de silano hidrosolubles, por ejemplo de una mezcla
de 3-aminopropiltrialcoxisilano y bis(trialcoxisililpropillamina. La mezcla de silanos comienza a hidrolizarse con una
cantidad de agua definida. No obstante, también en este caso la mezcla de silanos contiene un 25 a un 99,9 % de
alcohol y, por lo tanto, no esta exenta de VOC.

En el documento US 5,051,129se reivindica la composicién de una disoluciéon acuosa, que esta constituida por un
aminosilano hidrosoluble y un alquiltrialcoxisilano. La obtencion se efectia mediante adicion de una cantidad
definida de agua a la mezcla de silanos y subsiguiente temperado a 60°C. La mezcla de silanos obtenida de este
modo se disuelve en agua en una proporcion determinada, y sirve para la hidrofobizacion de superficies.

En el documento EP 0 716 128 se reivindican composiciones basadas en agua que contienen organopolisiloxano,
procedimientos para su obtencion y su empleo. Mediante mezclado de aminoalquilalcoxisilanos hidrosolubles con
alquiltrialcoxisilanos y/o dialquildialcoxisilanos y adiciéon de agua a un valor de pH definido se producen
composiciones que contienen organopolisiloxano. El alcohol de hidrélisis producido se elimina mediante destilacion.
Por lo tanto, se obtienen composiciones acuosas que contienen polisiloxano exentas de VOC, que se pueden
emplear para la hidrofobizacion de superficies, materiales de construcciéon minerales y otras aplicaciones.

En el documento WO 2000/39177 se describe la aplicacion de bis-sililaminosilanos y/o bis-sililpolisulfanos en
disoluciones acuosas. Los silanos se mezclan con agua, un alcohol, y opcionalmente acido acético, y se hidrolizan al
menos 24 horas. A continuacion se efectua la aplicacién sobre metales.

El documento US 6,955,728 describe la aplicacion de acetoxisilanos en combinacién con otros silanos en
disoluciones acuosas, y la aplicacion sobre metales. Entre otras, también se emplean bis(trialcoxisililpropil)aminas
en combinaciéon con acetoxisilanos. No se informa sobre la estabilidad de las disoluciones acuosas, o bien se
recomienda un sistema de 2 componentes, que se rednen solo antes de la aplicacion. Las disoluciones acuosas
contienen siempre al menos el alcohol de hidrdlisis.

En el documento WO 2004/076717 se describen bis-sililaminosilanos en combinacién con otros silanos y un quelato
metalico en disoluciones acuosas. Los silanos se hidrolizan parcialmente mediante envejecimiento de al menos 2
semanas en concentrados acuosos. A continuacion se afiade un quelato metdlico y se diluye adicionalmente con
agua. Ademas, todas las formulaciones acuosas siguen conteniendo el alcohol de la hidrdlisis. Los sistemas
acuosos se emplean para el tratamiento previo de superficies metalicas.

El documento WO 2004/076718se refiere a un procedimiento para el revestimiento de una superficie metalica con
una disolucidn acuosa, que contiene un silano hidrolizado parcialmente, como por ejemplo bis-sililaminosilano, y un
silano fluorado hidrolizado parcialmente. Mediante el empleo del silano fluorado se mejora la hidrofobia y la
resistencia a la corrosion del sistema de revestimiento. El alcohol de hidrdlisis no se elimina del sistema.

El documento US 5,206,285describe la obtencion y la aplicacion de productos de adicion basados en agua a partir
de un epoxi- y un aminosilano. Los sistemas de silano acuosos no estan exentos de disolvente. Estos se emplean
para el revestimiento de metales, y deben mejorar la estabilidad a la corrosion.
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En el documento EP 1 760 128 se reivindica una composicion de agente adhesivo de dos componentes, asi como
su empleo para el pegado o el sellado. Un componente del agente adhesivo puede contener un bis-sililaminosilano.

El documento DE 10 2004 037 045se refiere a nano compuestos de silano acuosos, que se obtienen a partir de
glicidiloxipropilalcoxisilanos y soles de silice acuosos en presencia de un catalizador. Los sistemas acuosos estan
practicamente exentos de disolvente, y son apropiados para revestimientos de metales. Son desfavorables las altas
temperaturas de reticulacion de 200°C.

El documento US 6,468,336describe la formulacion y aplicacion de un revestimiento anticorrosivo para acero. La
formulacién basada en agua contiene vidrio soluble como agente aglutinante, y cinc, silicatos estratificados de hierro
como pigmentos, asi como otras cargas. Las formulaciones descritas deben obtener una excelente proteccion
anticorrosion en grosores de capa de 15 a 25 pm.

El documento EP 1 191 075ensefia un sistema de dos componentes basado en agua para revestimientos
anticorrosivos sobre acero. El primer componente contiene agua, un aminoalquiltrialcoxisilano, un acido, un
epoxisilano, asi como pigmentos conductores. El segundo componente esta constituido por polvo de cinc. La mezcla
acabada debe posibilitar un tiempo de elaboracion de 16 horas. El cohol de la hidrdlisis de silano no se eliming, y el
sistema acuoso se aplic6 de modo que resultd un grosor de capa anhidra de 25 ym. Las chapas revestidas no
mostraban corrosion después de 7 meses de exposicion a la intemperie.

En el documento WO 2000/46311se describe el tratamiento de substratos metalicos con una formulacién de un
ureidosilano, un multisililsilano, asi como un disolvente. En primer lugar, los silanos se hidrolizan parcialmente, y se
formulan a continuacion. El alcohol de hidrdlisis no se elimina y la formulacién se emplea sin pigmentos.

En el documento WO 2002/22745se reivindica un imprimador anticorrosivo exento de disolvente. El imprimador se
compone de un sol de silice estabilizado, un silicato estratificado, un silicato de aluminio estratificado calcinado, asi
como polvo de cinc. El grosor de capa anhidra del revestimiento asciende aproximadamente a 15 hasta 25 ym.Se
determinaron la estabilidad a la abrasion y el tiempo de elaboracion.

El documento WO 2003/022940describe un sistema anticorrosivo, que esta constituido por un sol de silice acuoso,
opcionalmente una resina organica, polvo de cinc, asi como otros aditivos. Los sistemas se caracterizan mediante la
resistencia a la abrasion y la dureza al lapiz.

El documento WO 2006/079516se refiere a un agente aglutinante, o bien de revestimiento acuoso, que se basa en
un aminoalquilsilano, o bien un formilaminopropiltrialcoxisilano, asi como un epoxisilano.

En el documento EP 1 191 075 B1, el agente aglutinante se basa en un aminoalquilalcoxisilano un alcoxisilano
epoxifuncional, y un modo de obtencion bastante definido.

El agente de revestimiento dado a conocer en dicho documento se formulé sobre la base del agente aglutinante,
bajo adicion de pigmentos, entre otros pigmentos conductores, y aditivos.

El documento WO 99/14277describe una composicién de imprimador que esta constituida por una resina reactiva
(dispersion), un silano organofuncional (amino- o epoxisilano, no bis-sililsilanos), y un reactivo de endurecimiento.
Las adhesiones de substratos metalicos, que se trataron con este imprimador, muestran muy buenas resistencias en
combinacién con una resina epoxi en el ensayo de cizallamiento.

En el documento WO 2008/133916se describe un método para el tratamiento de superficies metalicas. El método
comprende el tratamiento con una formulacién acuosa, que esta constituida por silanos hidrolizados/condensados.
Los silanos empleados pueden ser aminosilanos que contienen grupos hidroxilo. Los sistemas de revestimientos
producidos de este modo no estan exentos de disolvente. Los substratos metdlicos tratados se esmaltaron y, en
comparacion con el tratamiento estandar, muestran una menor infiltracion en la grieta.

El documento US 6,929,826 reivindica un método para el tratamiento superficial de metales. El método comprende
el tratamiento con una formulacién que contiene un epoxisilano y un tetraalcoxisilano.

En el documento WO 2006/137663se describe una composicion que esta constituida por un aminosilano y un
epoxisilano. Ademas, la formulacion contiene un compuesto de magnesio y vanadio, asi como un acido. La
obtencion se efectia en una mezcla de agua/alcohol. Los substratos metalicos tratados con esta formulacion
muestran una buena resistencia a la corrosion y una buena adherencia a revestimientos organicos. Los sistemas no
estan exentos de disolvente.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2661233 T3

El documento WO 2009/059798da a conocer una formulaciéon y un revestimiento de un metal. La formulacion esta
constituida por tetraetoxisilano, viniltrimetoxisilano, feniltrietoxisilano, asi como propiltrimetoxisilano. Ademas se
reivindican otros componentes, como alcoholes, catalizadores, soles de silice y aditivos. Los revestimientos segun la
invencion se deben calentar para el endurecimiento. La formulacion debe proteger substratos metalicos ante la
corrosion.

El documento EP 0 274 428muestra una composicion que esta constituida por un alquiltrialcoxisilano, un
viniltrialcoxisilano y/u otros silanos, como un epoxisilano, un disolvente organico, asi como un sol de aluminio.

El documento WO 2009/030538muestra composiciones acuosas a base de bisalcoxialquilsililaminas, que estan
sensiblemente exentas de disolventes organicos, y no liberan alcohol, tampoco en el caso de reticulacion. Ademas,
tales sistemas se pueden basar en otros organosilanos, como 3-glicidiloxipropiltrialcoxisilanos, asi como
alquilalcoxisilanos. Los sistemas pueden contener también cargas, como acido silicico, didxido de titanio y éxido de
aluminio, asi como pigmentos colorantes. Ademas se da a conocer el procedimiento para la obtencién, asi como la
aplicacién — entre otros, también como revestimiento anticorrosivo —.

Los silanos y los sistemas de silano acuosos pueden formar un revestimiento sobre muchos substratos en el caso de
formulacion correspondiente. Estos revestimientos no pueden formar una protecciéon anticorrosion activa, sino que
constituyen solo una capa de corrosion pasiva, y actian asimismo como agentes aglutinantes, o bien reticulantes, en
composiciones de revestimiento (coatings). De este modo, los agentes aglutinantes se pueden considerar también
reticulantes. Se puede obtener una protecciéon anticorrosion activa mediante inhibidores de corrosiéon. Para poder
obtener tales formulaciones, en especial formulaciones acuosas ecolégicas, el agente aglutinante y los aditivos
anticorrosivos deben ser compatibles para poner a disposicion una formulacién lo mas estable y eficaz posible, y
para poderse elaborar a escala industrial en un intervalo de tiempo adecuado.

Por consiguiente, la presente invencion tomaba como base la tarea de poner a disposicion otra composicion
anticorrosiva acuosa y sensiblemente exenta de VOC a base de los denominados cocondensados de bisaminosilano
citados como agentes aglutinantes, siendo éstos esencialmente compatibles con adiciones particulares, asi como,
en caso dado, otros aditivos, y estables al almacenaje como tales durante al menos horas a semanas hasta la
aplicacion. Ademas, era un deseo especial que tales formulaciones se pudieran endurecer a temperatura ambiente,
y que éstas mostraran asimismo una buena adherencia y una proteccion anticorrosiéon. Ademas se pretende que los
revestimientos anticorrosivos obtenibles sobre esta base se puedan aplicar en diferente grosor de capa y
sobrebarnizar convenientemente tras el endurecimiento, es decir, la obtencion de una buena adherencia a
revestimientos, en especial a revestimientos (de esmalte) organicos.

Segun la invencion, la tarea se soluciond correspondientemente a las caracteristicas en las reivindicaciones.

Sorprendentemente se descubrié que, sobre la base de cocondenados hidrolizados practicamente por completo de
un alcoxisilano epoxialquilfuncional, véase la siguiente férmula |, con al menos un alcoxisilano
bisaminoalquilfuncional, véase también las siguientes férmulas Il y lla, asi como, opcionalmente, otros alcoxisilanos
organofuncionales, o bien sistemas de sol de silice, se pueden obtener agentes aglutinantes acuosos especiales
para formulaciones anticorrosivas con un pH definido y un residuo anhidro definido, que estan sensiblemente
exentos de VOC, se endurecen al aire a bajas temperaturas, es decir, preferentemente a temperatura ambiente,
preferentemente a 16 hasta 26°C, en especial a 20°C, y son ventajosamente compatibles con aditivos de la serie de
metales particulares, aleaciones metalicas y/u compuestos metalicos, entre otros dxidos metalicos o sales metalicas,
asi como, opcionalmente, otros aditivos estables al almacenaje y aplicables. Ademas, bajo empleo de las presentes
composiciones se pueden generar ventajosamente capas delgadas sobre metal, sobre las que se pueden aplicar
otras capas de esmalte, y obtener simultaneamente una buena adherencia al imprimador, o bien al metal.

Los agentes aglutinantes son generalmente liquidos que adhieren productos sélidos con un grado de division fino,
pueden actiar ademas como reticulantes en un preparado, y posibilitan una adherencia con el substrato. Para poder
obtener una formulacién a partir de un agente aglutinante y un aditivo particular, el agente aglutinante debe ser
compatible con el aditivo, es decir, debe humectar el aditivo. De este modo se puede distribuir el aditivo en el agente
aglutinante, y conservar las propiedades positivas del sistema. Las formulaciones a partir de un agente aglutinante y
un aditivo se pueden aplicar ampliamente, a modo de ejemplo, en proteccidon anticorrosion. En este caso son
especialmente ventajosos sistemas acuosos, ya que éstos no contienen esencialmente disolventes organicos u otras
substancias contaminantes. Los sistemas sol-gel acuosos no solo son ecoldgicos, sino que también se pueden
emplear de maneras muy variables y muy versatiles. Los nuevos agentes aglutinantes presentes a base de sistemas
sol-gel acuosos se pueden endurecer no solo a bajas temperaturas, sino que éstos también mejoran la adherencia
de otros revestimientos sobre estos sistemas, es decir, se pueden sobrebarnizar convenientemente.

El espectro de aplicacion de los agentes aglutinantes acuosos segun la invencion es muy versatil. Estos se pueden
emplear como base de diversas formulaciones, en especial como agente aglutinante en combinacién con metales
particulares y/o compuestos metalicos particulares, asi como, en caso dado, otros aditivos. Si el sistema presenta
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propiedades hidroéfobas, ademas del alcoxisilano epoxifuncional y los alcoxisilanos bisaminofuncionales, también se
puede emplear un alquiltrialcoxisilano como componente adicional. Si son necesarias propiedades especiales del
sistema aglutinante acuoso o funciones especiales para el acoplamiento a un sistema de revestimiento organico,
también se pueden emplear otros silanos organofuncionales, o también tetraalcoxidilanos, ademas de los
alcoxisilanos epoxifuncionales y los alcoxisilanos bisaminofuncionales. Las proporciones de componentes de silano
se pueden ajustar ventajosamente de modo que el producto hidrolizado y condensado completamente sea estable
en la disolucién acuosa y, a pesar de ello, se endurezca sobre el substrato a baja temperatura, o bien como agente
aglutinante en la formulacion. Pero no solo la proporcioén, sino también el orden de dosificacion, tiene una influencia
esencial sobre las propiedades del producto. El alcohol de hidrdlisis se elimina ventajosamente del sistema de
reaccion durante la obtencién del producto aglutinante, de modo que ya se puede poner a disposicion un producto
acuoso sensiblemente exento de VOC.

También se descubrid que las pesadas de silano en la formulacion acuosa se pueden seleccionar tanto mas
reducidas, cuanto menor es la fraccion de alcoxisilano epoxifuncional en el agente aglutinante, y cuanto mas elevada
es la fraccion de alcoxisilano bis-aminofuncional, véase también la formula 1l. El producto activo del agente
aglutinante esta constituido generalmente por silanos hidrolizados completamente y condensados, o bien
cocondensados al menos parcialmente. Para obtener sistemas de silano estables al almacenaje, el contenido en
producto solido del alcoxisilano epoxifuncional puro en el sistema sol-gel acuoso debe ascender ventajosamente a
hasta un 70 % en peso, mientras que el contenido en producto sdlido del alcoxisilano bisaminofuncional puro debia
ascender como maximo solo a aproximadamente un 10 %, sin solidificar. El residuo anhidro (en este caso también
denominado contenido en producto sélido) de los condensados, o bien cocondensados en el agente aglutinante, se
situa preferentemente en el intervalo de un 1 a un 50 % en peso, de modo especialmente preferente entre un 3 y un
45 % en peso, y de modo muy especialmente preferente entre un 5y un 35 % en peso.

Por consiguiente, es objeto de la presente invencién una composicion que comprende

- un agente aglutinante que contiene al menos un cocondensado a base de un w-glicidiloxialquilalcoxisilano
de la formula |

X-Si(RH)(OR")3.x ),

donde X representa un grupo 2-(3,4-epoxiciclohexil)etilo, 1-glicidiloximetilo, 2-glicidiloxietilo, 3-
glicidiloxipropiloo 3-glicidiloxiisobutilo, R' asi como R?, independientemente entre si, representan un grupo
alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 atomos de carbono, y x esiguala0 o0 1,

y al menos una bis(alcoxisililalquil)amina de la férmula general Il

(OR")3Si-A-Si(OR")3 (I,

donde los grupos R'son iguales o diferentes y R1representa un grupo alquilo lineal o ramificado con 1 a 4
atomos de C, y A representa un grupo bisaminofuncional de la férmula lla

-(CH2)i-[NH(CH2)]gNH[(CH2)#NH]g~-(CH2)-- (ha),

donde i, i*, f, f*, g o g* son iguales o diferentes, coniy/oi*=1,2,304,fylof*=102,gylog*=001,
preferentemente con i ei* iguales a 3, asi como gy g* iguales a 0, y R'representa metilo y/o etilo,

asi como, opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie
tetraalcoxisilano,alquilalcoxisilano,mercaptoalquilalcoxisilano,aminoalquilalcoxisilano,carboxialquilalcoxisilan
o,ureidoalquilalcoxisilano,tiocianatoalquilalcoxisilano ylos soles de silice,

- agua,

- alcohol en una cantidad de menos de un 3 % en peso, preferentemente un 0,01 a un 2,5 % en peso, en
especial un 0,1 a un 2,2 % en peso, referido a la composicion,

- al menos una adicién de la serie de metales particulares y/o aleaciones metdlicas, seleccionandose la
adicion a partir de la serie de metales particulares y/o las aleaciones metalicas a partir de la serie polvo de
cinc, laminillas de cinc, material pulverulento de cinc, polvo o laminillas, o material pulverulento de
aleaciones de cinc, aleaciones de cinc-bismuto, y

- opcionalmente al menos un aditivo,
ascendiendo el valor de pH en la composicién a 1 hasta 14, preferentemente 2 a 13, en especial 3,0; 3,5;
4,0; 4,5; 5,0; 5,5; 6,0; 6,5; 7,0; 7,5; 8,0, incluyendo todos los nimeros positivos de = 2,5 a < 12, y
ascendiendo el residuo anhidro del agente aglutinante a un 1 hasta un 50 % en peso, preferentemente un 5
a un 40 % en peso, de modo especialmente preferente un 8 a un 35 % en peso, en especial un 10 a un 25
% en peso, ademas un 2, 3,4, 6,7, 9, 11, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24 % en peso,
referido al agente aglutinante empleado.
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El agente aglutinante para la composicién segun la invencion se puede obtener ventajosamente disponiéndose en
primer lugar agua en un exceso molar, referido a los silanos segun las férmulas | y Il empleados, asi como, en caso
dado, los compuestos de silicio citados anteriormente, y ajustandose a un valor de pH acido bajo adicién de un acido
organico o inorganico, y en este caso afiadiéndose opcionalmente un sol de silice,

afnadiéndose con dosificacion un w-glicidiloxialquilalcoxisilano de la férmula 1, y calentandose,
dosificandose adicionalmente acido de manera opcional,

y anadiéndose con dosificacion al menos una bis(alcoxisililalquillamina de la formula general I, asi como,
opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie tetraalcoxisilano, alquilalcoxisilano,
aminoalquilalcoxisilano, ureidoalquilalcoxisilano, carboxialquilalcoxisilanoy tiocianatoalquilalcoxisilano, y dejandose
reaccionar,

a continuacién eliminandose al menos parcialmente de la mezcla de reaccion el alcohol de hidrélisis producido en
este caso, bajo presion reducida,

diluyéndose opcionalmente con agua y/o un acido acuoso el agente aglutinante obtenido de este modo, y filtrandose
a continuacion,

ascendiendo el residuo anhidro del agente aglutinante a un 1 hasta un 50 % en peso, preferentemente un 5 a un 40
% en peso, de modo especialmente preferente un 8 a un 35 % en peso, en especial un 10 a un 25 % en peso,
referido al agente aglutinante empleado.

La composicién segun la invencion se puede presentar y emplear ventajosamente como sistema monocomponente.

No obstante, también se puede emplear el agente aglutinante descrito anteriormente y al menos uno de los citados
aditivos como sistema bicomponente, mezclandose los componentes antes de la aplicacion, y obteniéndose de este
modo una composicion correspondiente. En este caso también se pueden afiadir otros aditivos.

Una composicidn segun la invencion presenta ventajosamente un residuo anhidro (contenido en producto soélido) de
un 1 aun 50 % en peso, preferentemente un 3 a un 45 % en peso, de modo especialmente preferente un 3 a un 35
% en peso, referido a la composicion.

Ademas, una composicidon segun la invencion esta caracterizada por un contenido en metales particulares y/o
compuestos metalicos en la composiciéon de un 1 a un 95 % en peso, preferentemente un 3 a un 90 % en peso, de
modo especialmente preferente un 5 a un 85 % en peso, de modo muy especialmente preferente un 10 a un 80 %
en peso.

En este caso, las adiciones particulares presentan ventajosamente un tamafo de particula de 5 nm a 50 pm,
preferentemente de 10 nm a 40 uym, de modo especialmente preferente de 15 nm a 30 uym. La determinacién del
tamafio de particula se puede efectuar, por ejemplo, por medio de CAMSIZER, HORIBA LA-30, LB-550, asi como
LA-950 de Retsch Technology. De este modo se puede determinar el tamafio de particula a partir de 1 nm en
himedo y a partir de 100 nm en seco.

Los aditivos conductores protegen de la corrosion en especial si se emplean en concentracion suficiente y estan en
contacto con el substrato metalico. De este modo se pueden soldar ventajosamente substratos metalicos que estan
protegidos de la corrosién con un revestimiento de metales particulares.

Ademas, las composiciones segun la invencién pueden contener adicionalmente aditivos, seleccionados
ventajosamente a partir de la serie antiespumantes, agentes espesantes, agentes reoldgicos auxiliares, agentes
dispersantes auxiliares, agentes antideposicion, inhibidores de oxidacion, agentes humectantes, pigmentos
organicos, polimeros, o bien dispersiones de polimeros, asi como los catalizadores para la condensacion y el
endurecimiento. A modo de ejemplo, pero no de manera exclusiva, se pueden emplear como polimeros dispersiones
de acrilato, dispersiones de PU, dispersiones de resina epoxi, poliésteres funcionalizados, polimeros hidrosolubles,
como por ejemplo PVA, acido poliacrilico, - para citar solo algunos polimeros apropiados —. Ademas se pueden
emplear como aditivos, o bien polimeros, o bien agentes coaglutinantes, agentes filmégenos organicos, asi como
agentes adhesivos a base de acrilatos, copolimeros de acrilo-poliéster-poliuretano, copolimeros de etileno-acrilo,
resinas de poliéster con grupos carboxilo libres.

De este modo, las composiciones segun la invencidon pueden estar caracterizadas por un contenido en aditivos
respectivamente de un 0 a un 5 % en peso, en especial en agentes espesantes de un 0 a un 5 % en peso y/o en
agentes antideposicion de un 0 a un 5 % en peso y/o en agentes humectantes de un 0 a un 3 % en peso y/o en
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inhibidor de corrosién de un 0 a un 1 % en peso, referido respectivamente a la composicion, dando por resultado la
suma de todos los componentes presentes en la composicion un 100 % en peso.

Son agentes espesantes tipicos, por ejemplo, polimeros de acido poliacrilico, éteres de celulosa, poliuretanos,
polimeros de acrilato, hidroxietilcelulosa, que se emplean en concentraciones de un 0,005 a un 4,0 % en peso,
preferentemente de un 0,008 a un 3,0 % en peso, y de modo muy especialmente preferente de un 0,01 a un 2,0 %
en peso. Son ejemplos de agentes espesantes, o bien modificadores reoldgicos, entre otros, Coapur 6050, asi como
Coapur XS 71 de la firma Coatex.

Ejemplos de agente antisedimentacion son, entre otros, laponitas, bentonitas, estearatos de glicerol, poliamidas,
xantano, ceras de polietileno, acido silicico pirdgeno modificado y no modificado, a modo de ejemplo Aerosil® R 812
S o Aerosil® R 805, que se emplean igualmente en concentraciones hasta un 4 % en peso, preferentemente un 0,01
a un 3 % en peso, en especial de un 0,1 a un 2 % en peso.

Como agentes humectantes tipicos se deben citar, por ejemplo, BYK 348, asi como alcoholes etoxilados, que se
emplean en concentraciones hasta un 3 % en peso, preferentemente de un 0,01 a un 2,5 % en peso, o de modo
muy especialmente preferente de un 0,1 a un 1,5 % en peso.

Son inhibidores de corrosion tipicos molibdatos, fosfatos, cromatos, boratos, asi como, en especial, inhibidores de
corrosién organicos. Los inhibidores de corrosion organicos se emplean en este caso en menores concentraciones,
de modo apropiado hasta un 1,0 % en peso, preferentemente un 0,8 % en peso, de modo especialmente preferente
un 0,5 % en peso, en especial de un 0,00001 a un 0,1 % en peso, referido respectivamente a la composicion, dando
por resultado la suma de todos los componentes presentes en la formulacién un 100 % en peso.

Los posibles catalizadores para la condensacion y el endurecimiento son, por ejemplo, TYZOR LA (DuPont),
acetilacetonato de titanio, circonato de tetraquis(trietanolamina).

Ademas es objeto de la presente invencidon un procedimiento para la obtencidon de una composicion segun la
invencion, que esta caracterizado por que primeramente se obtiene un agente aglutinante que contiene al menos un
cocondensado a base de un w-glicidiloxialquilalcoxisilano de la férmula |

X-Si(RH)(OR")3.x ),

donde X representa un grupo 2-$3,4-ep0xiciclohexiI)etilo, 1-glicidiloximetilo, 2-glicidiloxietilo, 3-
glicidiloxipropilo o 3-glicidiloxiisobutilo, R’, asi como R?, independientemente entre si, representan un grupo
alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 atomos de carbono, y x esiguala0 o0 1,

y al menos una bis(alcoxisililalquil)amina de la férmula general Il

(OR")3Si-A-Si(OR")3 (I,
donde los grupos R'son iguales o diferentes y R1representa un grupo alquilo lineal o ramificado con 1 a 4
atomos de C, y A representa un grupo bisaminofuncional de la férmula lla
-(CH2)i-[NH(CH2){gNH[(CH2)#+NH]g-(CHz2)i- (la),

donde i, i*, f, f*, g o g* son iguales o diferentes, coniy/oi*=1,2,304,fylof*=102,gylog*=001,
preferentemente con i e i* iguales a 3, asi como gy g* iguales a 0, y R'representa metilo y/o etilo,

asi como

opcionalmente al menos otro compuesto de silicio de la serie tetraalcoxisilano, alquilalcoxisilano,
mercaptoalquilalcoxisilano, carboxialquilalcoxisilano, aminoalquilalcoxisilano, ureidoalquilalcoxisilano,
tiocianatoalquilalcoxisilano y los soles de silice, disponiéndose agua en un exceso molar, referido a los silanos
empleados segun las féormulas |, I, asi como, en caso dado, los compuestos de silicio citados anteriormente, y
ajustandose a un valor de pH acido bajo adicidon de un acido organico o inorganico, y en este caso afiadiéndose
opcionalmente un sol de silice bajo agitacion,

se afiade con agitacion unw-glicidiloxialquilalcoxisilano de la férmula | y se calienta,

se afiade acido adicionalmente de manera opcional,
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y se afiade con dosificacion al menos una bis(alcoxisililalquillamina de la férmula general I, asi como,
opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie tetraalcoxisilano, alquilalcoxisilano,
mercaptoalquilalcoxisilano, aminoalquilalcoxisilano, carboxialquilalcoxisilano, ureidoalquilalcoxisilano,

tiocianatoalquilalcoxisilano, y se deja reaccionar,

a continuacion se elimina al menos parcialmente de la mezcla de reaccion el alcohol de hidrdlisis producido en este
caso, bajo presion reducida,

el agente aglutinante obtenido de este modo se diluye opcionalmente con agua y/o un acido acuoso, a continuacion
se filtra

y

en el agente aglutinante obtenido de este modo se dispersa al menos una adicién de la serie de metales particulares
y/o aleaciones metalicas, introduciéndose con agitacién opcionalmente al menos un aditivo.

En este caso, para la preparacion del agente aglutinante se emplea preferentemente el w-glicidiloxialquilalcoxisilano
de la férmula | en una proporcion molar respecto a bis(alcoxisililalquil)amina de la formula general 1l de 0,1 a 99,9
hasta 99 a 1, preferentemente de 1 a 99 hasta 95 a 5, de modo especialmente preferente hasta 80 a 20, de modo
muy especialmente preferente hasta 70 a 30, en especial se emplea el w-glicidiloxialquilalcoxisilano en el agente
aglutinante con un 0,001 a un 42 % en moles, preferentemente de un 0,01 a un 30 % en moles, de modo
especialmente preferente de un 0,1 a un 15 % en moles, de modo muy especialmente preferente de un 0,2 aun 1,5
% en moles.

En el procedimiento segun la invencion se procede especialmente de modo que se dispone agua en un exceso
molar, referido a los silanos segun las formulas | y Il empleados, asi como, opcionalmente, a los compuestos de
silicio citados con anterioridad, convenientemente 2 a 1000 moles de agua, preferentemente 5 a 500 moles, en
especial 10 a 100 moles de agua por mol de grupos alcoxi unidos a Si presentes de los silanos empleados, bajo gas
de proteccion. En la reaccion se emplea generalmente nitrégeno o argén como gas de proteccion.

Ademas, en la puesta en practica del procedimiento segun la invencion se puede emplear un acido organico o
inorganico, seleccionandose éste ventajosamente a partir de la serie acido formico, acido acético, acido propidnico,
acido clorhidrico, acido nitrico, acido sulfurico, acido fosférico. Los citados acidos se pueden emplear en forma
acuosa, pero también en forma concentrada. Con dichos acidos, preferentemente con acido férmico, se puede
ajustar ventajosamente el valor de pH de las mezclas de reaccion, o bien de productos, en especial del agente
aglutinante, a 1 hasta 6,5, preferentemente 2 a 6, en especial a 2,5; 3; 3,5; 4; 4,5; 5, asi como 5,5, durante y/o tras la
reaccion.

Sorprendentemente se descubrié que también se puede estabilizar algunos de los agentes aglutinantes empleados
segun la invencion en el intervalo neutro, asi como alcalino. De este modo, por ejemplo mediante adicién de un
hidroxido alcalino acuoso o de una base apropiada, se puede ajustar el valor de pH ventajosamente a un valor
neutro, asi como alcalino, en especial a 7; 7,5, 8; 8,5; 9; 9,5; 10; 10,5; 11; 11,5; 12; 12,5; 13, asi como 14, véase los
ejemplos. Otras bases, ademas de hidroxidos alcalinos, como NaOH o KOH, que se pueden emplear de modo
ventajoso, son preferentemente N,N-dimetiletanolamina, o también el TYZOR TEAZ [circonato de
tetraquis(trietanolamina)].

Ademas, en el procedimiento segun la invencidon se emplea preferentemente 3-glicidiloxipropiltrimetoxisilano y/o 3-
glicidiloxipropiltrietoxisilano como w-glicidiloxialquilalcoxisilano de la férmula I, y se dosifica éste en la mezcla acuosa
acida obtenida, y se calienta la mezcla durante 0,1 a 3 horas, preferentemente 0,5 a 1,5, o bien 2 horas, bajo
agitacion, o bien mezclado, a una temperatura de 50 a 90°C, preferentemente 55 a 70°C, en especial 60 a 65°C.

A continuacion se dosifica preferentemente la bis(trimetoxisililpropil)amina y/o bis(trietoxisililpropil)amina a la mezcla
calentada, acida, y que contiene w-glicidiloxialquilalcoxisilano. De manera adicional, a modo de ejemplo junto con la
bis(alcoxisililalquil)amina, como compuesto de silicio adicional se puede emplear opcionalmente un tetraalcoxisilano,
preferentemente  tetrametoxisilano, tetraetoxisilano, un  alquilalcoxisilano, preferentemente = C1-C16-
alquilalcoxisilanos, en especial metiltrimetoxisilano, metiltrietoxisilano, n-propiltrimetoxisilano (PTMO), n-
propiltrietoxisilano (PTEOQ), i-butiltrimetoxisilano (IBTMO), i-butiltrietoxisilano (IBTEO), octiltrimetoxisilano (OCTMO),
octiltrietoxisilano (OCTEOQ), mercaptoalquilalcoxisilano, preferentemente 3-mercaptopropiltrimetoxisilano (MTMO),
mercaptopropiltrimetoxisilano  (MTEO),  aminoalquilalcoxisilano,preferentemente  3-aminopropiltrimetoxisilano
(AMMO), 3-aminopropiltrietoxisilano (AMEO), N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrimetoxisilano (DAMO), N-(2-aminoethil)-
3-aminopropiltrietoxisilano, N, N'-diaminoetil-3-aminopropiltrimetoxisilano (TriAMO), N,N'-diaminoetil-3-
aminopropiltrietoxisilano, un  ureidoalquilalcoxisilano,  preferentemente  3-ureidopropiltrimetoxisilano,  3-
ureidopropiltrietoxisilano, y/o un tiocianatoalquilalcoxisilano, preferentemente 3-tiocianatopropiltrimetoxisilano, 3-
tiocianatopropiltrimetoxisilano, carboxialquiltrialcoxisilanos, preferentemente acido 4-(trimetoxisilil)butanoico, acido 5-
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(trimetoxisilil)pentanoico, acido 5-(trietoxisilil)pentanoico. En este caso, la adicion con dosificacion de los silanos
citados con anterioridad se efectia ventajosamente a un valor de pH de 2 a 6, preferentemente 3 a 5, y bajo
agitacion a 50 hasta 90°C, preferentemente 60 a 65°C. A continuacion se hace reaccionar la mezcla ventajosamente
durante 0,3 a 6 horas, preferentemente 2 a 4 horas mas, pudiéndose agitar adicionalmente; es decir, en este caso
los alcoxisilanos empleados se hidrolizan esencialmente por completo, y se condensan, o bien se cocondensan.

A partir de la mezcla de productos obtenida de este modo, a continuacién se puede eliminar de la mezcla de
reaccion el alcohol de hidrdlisis producido en la reaccién, generalmente con fracciones de agua, bajo presion
reducida (destilacion en vacio).

El agente aglutinante presente de este modo se puede diluir opcionalmente con agua y/o un acido acuoso o una
base acuosa, a modo de ejemplo para ajustar el valor de pH, el contenido anhidro y/o la viscosidad. A continuacion
se filtra el agente aglutinante convenientemente, empleandose de modo preferente una placa de filtracion de poros
finos para separar agregados mas gruesos que se producen en la reacciéon en caso dado. Un agente aglutinante
obtenible de este modo posee generalmente consistencia oleosa a temperatura ambiente, es ligeramente turbio a
claro, y amarillento a incoloro. En el agente aglutinante obtenido de este modo se puede dispersar ahora al menos
una adicion de la serie de metales particulares y/o aleaciones metalicas, dados a conocer ya anteriormente, asi
como introducir con agitacion opcionalmente al menos un aditivo, como los que se describen asimismo
anteriormente.

Ademas, segun la invencion se emplea preferentemente un acido organico o inorganico seleccionado a partir de la
serie acido férmico, acido acético, acido propiénico, acido clorhidrico, acido nitrico, acido sulfurico, acido fosférico,
asi como una base acuosa de la serie hidréxido sédico, hidréxido potasico, o también "TYZOR TEAZ" [circonato de
tetraquis(trietanolamina)] o N,N-dimetiletanolamina, u otras bases, ajustandose el valor de pH durante y/o tras la
reaccion en el agente aglutinante y/o tras formulacién en la composicion a 1 hasta 14, preferentemente 2 a 12, de
modo especialmente preferente 2,5 a 9, de modo muy especialmente preferente 3 a 8, en especial a 3,5; 4; 4,5; 5;
5,5; 6; 6,5; 7; 7,5; 8, asi como 8,5, pudiendo conducir también la adicién de al menos uno de los metales
particulares, aleaciones metalicas y/o compuestos metalicos citados ya anteriormente al agente aglutinante a una
modificacion del valor de pH, en especial la adicién de cinc, éxido de cinc, aleaciones de cinc, magnesio, aluminio,
aleaciones de magnesio, aleaciones de aluminio, o hierro micaceo, como Miox Micron, a un agente aglutinante
acidificado.

Una composicién segun la invencion se puede obtener en mezcladores, o bien agregados de mezcla
correspondientes, y conocidos en si por el especialista. Ademas, es objeto de la presente invencion el empleo de
una composicion segun la invencion, o bien obtenible segun la invencion, para revestimientos, que se endurecen a
una temperatura de 16 a 26°C al aire, de modo especialmente ventajoso para revestimientos de metales, asi como
aleaciones metalicas, para la proteccion frente a corrosion.

De este modo, estas composiciones especiales segun la invencion se distinguen de modo especialmente ventajoso
por una estabilidad en la elaboracion relativamente sobresaliente, y por excelentes propiedades sencillas, asi como
ecoldgicas, para aplicaciones de proteccion anticorrosion sobre substratos metalicos.

La presente invencion se explica mas detalladamente por medio de los siguientes ejemplos, sin limitar el objeto de la
invencion:

Ejemplos:

Productos quimicos y abreviaturas empleadas:

Nombre comercial Descripcion Fabricante

Dynasylan® GLYMO 3-gilcidiloxipropiltrimetoxisilano (GLYMO) Evonik Degussa
Dynasylan® 1122 Bis(trietoxisililpropil)amina (Bis-AMEO) Evonik Degussa
Dynasylan® AMEO 3-aminopropiltrietoxisilano (AMEO) Evonik Degussa
Dynasylan® PTMO Propiltrimetoxisilano (PTMO) Evonik Degussa
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Nombre comercial Descripcion Fabricante

Dynasylan® MTMO 3-mercaptopropiltrimetoxisilano Evonik Degussa

Dynasylan® 2201 EQ 3-ureidopropiltrietoxisilano en metanol Evonik Degussa

Si 264 3-isocianatopropiltrietoxisilano Evonik Degussa

Dynasylan® A Tetraetoxisilano (TEOS) Evonik Degussa

Dynasylan® AR Sistema sol-gel que contiene disolvente Evonik Degussa

Kostrosol® 3550 Sol de silice, 35 nm Chemische Werke Bad Kostritz
Levasil® 100S/45 Sol de silice, 100 nm Akzo Nobel Chemicals GmbH
HP 1535 Sol de silice, 30 nm Silco International, USA

HP 5540 Sol de silice, 130 nm Silco International, USA
Adiciones:

Adiciones Fabricante/proveedor

Polvo de cinc 3 um

MIOX Micro 30

Bayferrox rojo 130 BM

Oxido de cinc Red Seal (STD)
Sibelco SiO, M500

Aerosil® 300

Investigaciones analiticas:

Determinacion del valor de pH:

Numinor

Kartner Montanindustrie

Harold-Scholz & Co. GmbH

Numinor

S.C.R.-Sibelco N.V

Evonik Degussa

El valor de pH de las mezclas de reaccion se determiné por medio de un papel pH (indicador especial pH 2,5-4,5,
Merck; pH-Fix 0,0 - 6,0, Machery-Nagel). La determinacion de los valores de pH en los agentes aglutinantes y las
composiciones formuladas a partir de los mismos se efectud alternativamente con un medidor de pH, Metrohm 826
pH movil. Las formulaciones se diluyeron con agua 1 : 1 antes de la medida.

Determinacion del residuo anhidro (contenido en producto solido):
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El contenido en producto sélido (también denominado residuo anhidro) de los sistemas de silano acuosos se
determin6 como sigue:

Se pes6 1 g de muestra en una capsula de porcelana pequefia y se seco en armario de secado a 105°C hasta
constancia de peso.

Determinacion del contenido en SiOz:

Se mezclaron 1,0 a 5,0 g de muestra en un vaso de precipitados de 400 ml con un comprimido Kjeldahl y 20 ml de
acido sulfurico, y en primer lugar se calenté lentamente. En este caso, el vaso de precipitados se cubrié con un vidrio
de reloj. Se aument6 la temperatura hasta que el acido sulfurico desprendia humo en gran medida y todos los
componentes organicos se habian destruido, y la disolucién permanecia clara y amarilla. La disolucion disgregada
fria se diluy6 con agua dest. a aproximadamente 200 ml y se llevé a ebullicion brevemente (se dejo fluir agua en el
borde del vaso de precipitados bajo el acido). El residuo se filtré6 mediante un filtro de banda blanca y se lavé con
agua caliente hasta que el agua de lavado mostraba un valor de pH de > 4 (papel pH). El filtro se sec6 en un crisol
de platino, se calcind y se recocié en el horno de mufla 1 hora a 800°C. El residuo se ahumo tras la pesada con
acido sulfurico, el crisol se recocié por medio de un soplete, y en caso dado se recocié de nuevo a 800°C, y se peso
tras el enfriamiento. La diferencia de ambas pesadas correspondia al contenido en SiO».

Valoracién: D x 100/E = % en peso de SiO2

D = diferencia de peso antes y después de la desfluoracion en mg

100 = conversién a %

E = pesada en mg

Determinacion del contenido en metanol y etanol libre:

La determinacién de alcohol se llevé a cabo por medio de GC.

Columna: RTX 200 (60 m)

Programa de temperatura: 90-10-25-240-0
Detector: FID

Cantidad de inyeccion: 1,0 pl

Patrén interno: 2-butanol

Ejemplo 1

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1328,26 g
de agua y 1 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno. Se afiadieron con
dosificacion 90,0 g de 3-glicidiloxipropiltrimetoxisilano (GLYMO) (pH determinado tras la adicion = 3,4) y se calent6 a
65°C y se agité 1 hora. Se afiadieron 27,0 de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afadieron con
dosificacion 210,0 g de Dynasylan® 1122 a través del dispositivo de dosificacion. A un valor de pH de 4,94 se agito
adicionalmente 3 horas a 65°C. Finalmente se eliminaron por destilacion 362,93 g de mezcla de alcohol/agua a
aproximadamente 130 mbar. A la carga tipo gel se afadieron 400,0 g de agua. El residuo enfriado a temperatura
ambiente se filtrd a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1681,4 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 5,6. El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 11,82 % en peso

Contenido en SiO2: n. d.

Metanol libre: 0,6 % en peso
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Etanol libre: 1,5 % en peso
Ejemplo 2

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1336,0 g de
agua y 2 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno. Se afiadieron con dosificacion
150,0 g de GLYMO (pH tras la adicion = 3,0) y se calenté a 65°C y se agité 1 hora. Se afnadieron 19,0 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificaciéon 150,0 g de Dynasylan® 1122 a través del
dispositivo de dosificacion. Se dosificaron adicionalmente 2,94 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso). A un
valor de pH de 3,82 se agité adicionalmente 3 horas a 65°C, y de nuevo se dosificaron adicionalmente 1,29 g de
acido formico (HCOOH = 85 % en peso). Finalmente se eliminaron por destilacion 318,07 g de mezcla de
alcohol/agua a un valor de pH de 3,8 y a aproximadamente 170 mbar. A la carga se afiadieron 27,67 g de agua. El
residuo enfriado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1312,33 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,3. El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 14,9 % en peso

Contenido en SiO2: 14,9 % en peso
Metanol libre: 1,1 % en peso
Etanol libre: 1,1 % en peso
Ejemplo 3

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1338,3 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
180,0 g de GLYMO (pH tras la adicién = 2,5),y se calenté a 65 °C y se agitd 1 hora. Se afiadieron 16,7 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 120,0 g de bis-AMEO a través del dispositivo de
dosificacion. Se dosificaron adicionalmente 1,5 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso). A un valor de pH de
3,8 a 4,0 se agité adicionalmente 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 200 mbar
342,12 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 74,79 g de agua. El residuo refrigerado a temperatura
ambiente se filtr6 a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1280,21 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 5,0. El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 15,7 % en peso
Contenido en SiO2: 5,7 % en peso
Metanol libre: 0,7 % en peso
Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 4

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1329,2 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
120,0g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calent6é a 65 °C y se agité 1 hora. Se afadieron 25,9 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 180,0 g de bis-AMEO a través del dispositivo de
dosificacion. A un valor de pH de 4,0 se agité adicionalmente 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 200 mbar 344,57g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 20,18 g de agua. El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1304,82 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,4.El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.
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Residuo anhidro: 15,0 % en peso

Contenido en SiO2: 6,1 % en peso

Metanol libre: 0,7 % en peso

Etanol libre: 1,1 % en peso

Ejemplo 5

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1319,6 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
60,0 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calent6 a 65 °C y se agité 1 hora. Se afnadieron 34,5 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 240,0 g de bis-AMEO a través del dispositivo de
dosificacion. A un valor de pH de 3,8 a 4,0 se agité adicionalmente 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 200 mbar 356,64g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 95,71 g de agua para
alcanzar el contenido en producto sélido teérico de un 15 %. No obstante, la viscosidad era tan elevada, que se
diluy6 adicionalmente con 272,2 g de agua a un contenido en producto sdélido de aprox. un 10 %. El residuo
refrigerado a temperatura ambiente se filir6 a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo

ascendia a 1472,29 g. Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,4.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 10,4 % en peso

Contenido en SiO2: 4,3 % en peso

Metanol libre: 0,2 % en peso

Etanol libre: 0,6 % en peso

Ejemplo 6

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1346,3 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
210,0 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calent6 a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 11,73 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 90,0 g de bis-AMEO a través del dispositivo de
dosificacion. A un valor de pH de 4,0 se agitd adicionalmente 3 horas a 65 °C.Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 180 mbar 335,16 g de mezcla de alcohol/agua. Se afadieron a la carga 72,14 g de agua. El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1299,86 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,2.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 15,6 % en peso

Contenido en SiO2: 5,8 % en peso

Metanol libre: 1,1 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso

Ejemplo 7

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1347,9 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
240,0 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calentd a 65 °C y se agité 1 hora. Se afadieron 7,1 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afadieron con dosificacion 60 g de bis-AMEO a través del dispositivo de
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dosificacion. A un valor de pH de 4,0 a 4,5 se agitdé adicionalmente 3 horas a 65 °C.Entretanto se dosificaron
adicionalmente 3,0 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) para alcanzar un pH 3,5. Finalmente se eliminaron
por destilacion a aprox. 180 mbar 295,81 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 50,62 g de agua. El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1333,38 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 5,2.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 16,2 % en peso

Contenido en SiO2: 5,6 % en peso

Metanol libre: 1,4 % en peso

Etanol libre: 0,4 % en peso

Ejemplo 8

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1353,2 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
270 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calenté a 65 °C y se agitd6 1 hora. Se afiadieron 2,6 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afadieron con dosificacion 30,0 g de Dynasylan® 1122 a través del
dispositivo de dosificacion. A un valor de pH de 4,3 se agité adicionalmente 3 horas a 65 °C.Entretanto se
dosificaron adicionalmente 1,1 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) para alcanzar un pH 4,0. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 180 mbar 289,82g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 43,64 g

de agua, y de nuevo 0,5 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso). El residuo refrigerado a temperatura
ambiente se filtrd a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1355,06g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,8.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 16,2 % en peso

Contenido en SiO2: 5,3 % en peso

Metanol libre: 1,7 % en peso

Etanol libre: 0,2 % en peso

Ejemplo 9

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1524,8 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
180,0 g de GLYMO (pH tras la adicién = 2,0),y se calenté a 65 °C y se agité 1 hora. Se afadieron 15,0 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificaciéon 105,0 g de Dynasylan® 1122 a través del
dispositivo de dosificacion. A un valor de pH de 4,0 se afadieron 15,0 g de n-propiltrimetoxisilano (PTMO), y
después se agité adicionalmente 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar
585,35 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 4,83 g de agua, y se afiadieron de nuevo 0,90 g de
acido formico (HCOOH = 85 % en peso). El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtr6 a través de una

placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1235,30 g. Se obtuvo un liquido claro, amarillento,
con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 16,8 % en peso

Contenido en SiO2:6,3 % en peso
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Metanol libre: 0,3 % en peso
Etanol libre: 0,1 % en peso
Ejemplo 10

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1220,0 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
165,10g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calenté a 65 °C y se agitd 1 hora. Se afiadieron 15,0 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 105,0 g de bis-AMEO a través del dispositivo de
dosificacion. A un valor de pH de 4,0 se afiadieron 30,0 g de PTMO, y después se agitd adicionalmente 3 horas a 65
°C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 323,13 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a
la carga 158,76 g de agua. El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtr6 a través de una placa de filtracion
Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1196,54 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 15,2 % en peso

Contenido en SiO2: 6,0 % en peso

Metanol libre: 1,4 % en peso

Etanol libre: 0,7 % en peso

Ejemplo 11

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1193,8 g de
agua y 2 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
152,6 g Levasil 100S/45, y a continuacion se anadieron con dosificacion 210 g de GLYMO (pH tras la adicién =
3,8),y se calentd a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 11,75 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se
afiadieron con dosificacion 90 g de Dynasylan® 1122 a través del dispositivo de dosificacion. En total hubo que
afadir aun 4,93 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en peso) para alcanzar un pH 3,8.Después se agitd
adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 180 mbar 374,22 g de

mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 92 g de agua. El residuo refrigerado a temperatura ambiente se
filtré a través de un filiro de esmalte. La pesada del residuo ascendia a 1279,92 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso, ligeramente naranja, con un valor de pH de 4,0.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 20,3 % en peso

Contenido en SiO2: 9,7 % en peso

Metanol libre: 0,8 % en peso

Etanol libre: 0,4 % en peso

Ejemplo 12

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1041,7 g de
agua y 3,63 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
305,0 g Levasil® 100S/45, y a continuacién se afadieron con dosificacion 210 g de GLYMO (pH tras la adicién =
3,5),y se calent6 a 65 °C y se agit6é 1 hora. Se afiadieron 11,79 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en peso), y se
afiadieron con dosificacion 90 g de bis-AMEO a través del dispositivo de dosificacion. En total hubo que afiadir adn

6,67 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) para alcanzar un pH 3,8. Después se agité adicionalmente 3
horas mas a 65°C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 120 mbar 320,71g de mezcla de alcohol/agua.
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Se afiadieron a la carga 55,38 g de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de un filtro
de esmalte. La pesada del residuo ascendia a 1316,62 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 3,9.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 25,4 % en peso

Contenido en SiO2: 13,9 % en peso

Metanol libre: 1,0 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso

Ejemplo 13

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 954,9 g de
aguay 2,16 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrdgeno.Se afiadieron con dosificacion
392 g HP 1535 y a continuacion 210,8 g de GLYMO (pH tras la adicion = 3,0),y se calenté a 65 °C y se agit6 1 hora.
Se afadieron 11,79 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 90g de bis-AMEO
a través del dispositivo de dosificacién. En total hubo que afiadir aun 2,58 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en
peso) para alcanzar un pH 4,0. A continuacién se agit6 adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 160mbar 291,96 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 12,23 g
de agua, asi como 1,04 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso). El residuo refrigerado a temperatura ambiente
se filtré a través de un filtro de esmalte. La pesada del residuo ascendia a 1359,80g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso ligeramente amarillo con un valor de pH de 4,2.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 25,8 % en peso

Contenido en SiO2: 15,6 % en peso

Metanol libre: 1,5 % en peso

Etanol libre: 0,7 % en peso

Ejemplo 14

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 501,8 g de
agua y 1,5 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
171,6 g HP 5540 y a continuacién 105,7 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,0),y se calent6 a 65 °C y se agit6 1
hora. Se afiadieron 5,88 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 44,45 g de
Dynasylan® 1122 a través del dispositivo de dosificacion. Hubo que afadir adn 0,98 g de acido férmico (HCOOH =
85 % en peso) para alcanzar un pH 3,8. A continuacion se agité adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 120 mbar 159,4 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 24,57 g de
agua, asi como 0,92 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en peso). El residuo refrigerado a temperatura ambiente se
filtré a través de un filtro de esmalte. La pesada del residuo ascendia a 661,44 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 4,0.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 25,8 % en peso

Contenido en SiO2: 15,5 % en peso
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Metanol libre: 1,1 % en peso
Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 15

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1150,7 g de
aguay 2,0 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
196 g de HP 1535 y a continuacién 210 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calenté a 65 °C y se agito 1
hora. Se afiadieron 11,73 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 90g de bis-
AMEO a través del dispositivo de dosificacion. Hubo que afadir ain 2,6 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en
peso) para alcanzar un pH 4,0. A continuacién se agitd adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 230 mbar 321,52 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 42,85 g
de agua, asi como 1,0 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso). El residuo refrigerado a temperatura ambiente
se filtrd a través de un filtro de esmalte. La pesada del residuo ascendia a 1329,12 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 4,3.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 20,7 % en peso

Contenido en SiO2: 10,7 % en peso

Metanol libre: 1,1 % en peso

Etanol libre: 0,6 % en peso
Ejemplo 16

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 758,8 g de
aguay 2,13 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
588 g HP 1535 y a continuacion 210 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,5),y se calenté a 65 °C y se agit6 1 hora.
Se afadieron 11,73 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 90 g de
Dynasylan® 1122 a través del dispositivo de dosificacion. A continuacion se agité adicionalmente 3 horas mas a 65
°C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 300 mbar 306,17g de mezcla de alcohol/agua. Se afadieron a
la carga 25,15 g de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de un filiro de esmalte. La
pesada del residuo ascendia a 1346,94 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 4,2.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 30,8 % en peso

Contenido en SiO2: 20,5 % en peso

Metanol libre: 1,3 % en peso

Etanol libre: 0,6 % en peso

Ejemplo 17

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 831,9 g de
agua y 3,0 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
514,5 g HP 5540 y a continuacion 210 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,0),y se calenté a 65 °C y se agit6 1 hora.
Se afadieron 11,74 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 90 g de
Dynasylan® 1122 a través del dispositivo de dosificacion. Hubo que afadir ainun total de 1,77 g de acido férmico
(HCOOH = 85 % en peso) para alcanzar un pH 4,0. A continuacién se agité adicionalmente 3 horas mas a 65 °C.

Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 180 mbar 314,63 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la
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carga 38,02 g de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filiré a través de un filtro de esmalte. La
pesada del residuo ascendia a 1334,02 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 4,3.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 31,0 % en peso

Contenido en SiO2: 20,7 % en peso

Metanol libre: 1,1 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 18

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1003,7 g de
agua y 3,0 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
343 g HP 5540 y a continuacion 210 g de GLYMO (pH tras la adicién = 3,0) y se calenté a 65 °C y se agit6é 1 hora.
Se afadieron 11,88 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afadieron con dosificacion 90 g de bis-
AMEO a través del dispositivo de dosificacion. Hubo que afiadir aun 2,32 g de acido formico (HCOOH = 85 % en
peso) para alcanzar un pH 4,0. A continuacién se agitd adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 200 mbar 311,97g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 28,71 g
de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de un filtro de esmalte. La pesada del
residuo ascendia a 1343,39 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 4,2.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 25,9 % en peso

Contenido en SiO2: 15,7 % en peso

Metanol libre: 1,1 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso

Ejemplo 19

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1175,1 g de
agua y 3,0 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmosfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
171,5 g HP 5540 y a continuacion 210 g de GLYMO (pH tras la adicion = 2,0),y se calenté a 65 °C y se agité 1 hora.
Se afadieron 11,73 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afadieron con dosificacion 90 g de bis-
AMEO a través del dispositivo de dosificacion. Hubo que afiadir aun 0,91 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en
peso) para alcanzar un pH 4,0. A continuacién se agitd adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 190 mbar 336,96 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 58,03 g
de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré6 a través de un filtro de esmalte. La pesada del
residuo ascendia a 1314,02 g.

Se obtuvo un liquido turbio beige claro con un valor de pH de 5,0.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 21,2 % en peso
Contenido en SiO2: 10,7 % en peso

Metanol libre: 0,9 % en peso
18
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Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 20

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1336,11 g de
agua y 2,07 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrogeno.Se afiadieron con dosificacion
150 g de GLYMO y se calent6 a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 18,21 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en
peso), y se afadieron con dosificacion 30 g de Dynasylan® A und 120 g de Dynasylan® 1122 a través del dispositivo
de dosificacion. A continuacion se agité adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 140 mbar 332,97g de mezcla de alcohol/agua. Se afadieron a la carga 13,65 g de agua.El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1311,58 g.

Se obtuvo un liquido amarillento claro con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 14,7 % en peso

Contenido en SiO2: 6,1 % en peso

Metanol libre: 1,3 % en peso

Etanol libre: 1,1 % en peso

Ejemplo 21

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1419,98 g de
agua y 2,04 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
150 g de GLYMO y se calent6 a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 11,80 g de acido formico (HCOOH = 85 % en
peso), y se afiadieron con dosificacion 60 g de Dynasylan® A und 90 g de Dynasylan® 1122 a través del dispositivo
de dosificacion. A continuacion se agité adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 150 mbar 417,63 g de mezcla de alcohol/agua. Se afadieron a la carga 81,99 g de agua.El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtraciéon Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1306,34 g.

Se obtuvo un liquido amarillento claro con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 13,4 % en peso

Contenido en SiO2: 5,8 % en peso

Metanol libre: 0,8 % en peso

Etanol libre: 0,7 % en peso

Ejemplo 22

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1525,36 g de
agua y 2,06 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
180 g de GLYMO y se calent6 a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 15,00 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en
peso), y se afiadieron con dosificacion 15 g de Si 264 und 105 g de Dynasylan® 1122. A continuacion se agitd
adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 408,08 g de
mezcla de alcohol/agua. Se afhadieron a la carga 124,11 g de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se
filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1417,98 g.

Se obtuvo un liquido amarillento claro con un valor de pH de 4,5.
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El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 13,4 % en peso

Contenido en SiO2: 5,1 % en peso

Metanol libre: 0,9 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 23

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1540,21 g de
agua y 2,06 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
180 g de GLYMO y se calent6 a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 15,01 g de acido féormico (HCOOH = 85 % en
peso), y se anadieron con dosificacion 30 g de Dynasylan® 2201 y 105 g de Dynasylan® 1122 a través del
dispositivo de dosificacion. A continuacion se agité adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se eliminaron
por destilacion a aprox. 150 mbar 424,56 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 123,63 g de agua.El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1433,42 g.

Se obtuvo un liquido amarillento con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 13,5 % en peso

Contenido en SiO2: 5,1 % en peso

Metanol libre: 0,8 % en peso

Etanol libre: 0,4 % en peso

Ejemplo 24

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1525,28 g de
agua y 2,02 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
179,91 g de GLYMO y se calent6 a 65 °C y se agitd 1 hora. Se afiadieron 15,01 g de acido formico (HCOOH = 85 %
en peso), y se afadieron con dosificacion 15,84 g de Dynasylan® MTMO y 105,23 g de DS 1127 a través del
embudo de dosificacién. A continuacion se agitd adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 200 mbar 335,83 g de mezcla de alcohol/agua. Se afadieron a la carga 52,39 g de agua.El
residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del
residuo ascendia a 1491,77 g.

Se obtuvo un liquido incoloro claro con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 13,5 % en peso

Contenido en SiO2: 5,1 % en peso

Metanol libre: 1,1 % en peso

Etanol libre: 0,6 % en peso

Ejemplo 25
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En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1525,68 g de
agua y 2,02 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
180,15 g de GLYMO y se calenté a 65 °C y se agit6 1 hora. Es wurden 15,01 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en
peso), y se afiadieron con dosificacion 29,98 g de Si 264 in Methanol (1:1) und 105 g de Dynasylan® 1122 a través
del dispositivo de dosificacion. A continuacion se agitd adicionalmente 3 horas mas a 65 °C. Finalmente se
eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 370,58 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 67,71 g
de agua.El residuo refrigerado a temperatura ambiente se filtr6 a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La
pesada del residuo ascendia a 1474,32 g.

Se obtuvo un liquido incoloro claro con un valor de pH de 4,5.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 13,6 % en peso

Contenido en SiO2: 5,1 % en peso

Metanol libre: 1,3 % en peso

Etanol libre: 0,6 % en peso
Ejemplo 26

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1203,89 g de
agua y 3,00 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.A continuacion se afiadieron
rapidamente 135,68 g de Kdstrosol 3550, y se afiadieron con dosificacion 180 g de Dynasylan® GLYMO a través de
un dispositivo de dosificacion. La carga se calentd a 65 °C, y se agitd 1 hora a esta temperatura. Se afiadieron 17,7
g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 120 g de Dynasylan® 1122 a través
del dispositivo de dosificacion. Después se agitd ulteriormente 3 horas a 65°C y se afiadieron adicionalmente 1,11 g
de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso). Finalmente se eliminaron por destilacion a aproximadamente 180 mbar
340,64 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 38,80 g de agua completamente desalinizada.

La pesada del residuo ascendia a 1347,82 g.

Se eliminaron por destilacion de la carga, de nuevo a aproximadamente 180 mbar, 36,19 g de mezcla de
alcohol/agua, y se mezclaron con 51,22 g de agua completamente desalinizada. El residuo refrigerado se filtré a
través de una placa de filtracion Seitz T-950.

La pesada del residuo ascendia a 1347,82 g.

Se obtuvo un liquido blanco lechoso con un valor de pH de aprox. 4,3.
El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 20,6 % en peso

Contenido en SiO2: 10,8 % en peso

Metanol libre: 0,4 % en peso

Etanol libre: 0,7 % en peso

Ejemplo 27

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1067,61 g de
agua y 3,00 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.A continuacion se afiadieron
rapidamente 271,09 g de Kostrosol 3550, y se afadieron con dosificacion 180,16 g de GLYMO a través de un
dispositivo de dosificacion. La carga se calent6 a 65 °C, y se agitd 1 hora a esta temperatura.
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Después de agitar 1 hora a 65 °C se ajusto la carga a pH 3,0 con 2,79 g de acido férmico adicionalmente (HCOOH =
85 % en peso),y se agité de nuevo 0,5 horas a 65 °C. A continuacion se afadieron 17,71 g de acido férmico
(HCOOH = 85 % en peso), y se afadieron con dosificacion 120,06 g de Dynasylan® 1122 a través del dispositivo de
dosificacion. Después se agitd adicionalmente la mezcla 3 horas a 65 °C, y se mezclé de nuevo con 3,21 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso). Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 160 mbar 343,80 g de mezcla
de alcohol/agua.

Se afiadieron a la carga 48,91 g de agua completamente desalinizada.

El residuo refrigerado se filtr6 a través de una placa de filtracion Seitz T-950.
La pesada del residuo ascendia a 1308,51 g.

Se obtuvo un liquido blanco lechoso con un valor de pH de aprox. 4,0 erhalten.

El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 26,0 % en peso

Contenido en SiO2: 15,8 % en peso

Metanol libre: 1,0 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 28

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1203,54 g de
agua y 2,99 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.A continuacion se afiadieron
rapidamente 135,59 g de Kostrosol 3550, y se afiadieron con dosificacion 165 g de GLYMO a través de un
dispositivo de dosificacion. La carga se calent6 a 65 °C, y se agité 2 horasa esta temperatura.

Residuo anhidro: 20,4 % en peso
Contenido en SiO2: 13,6 % en peso
Metanol libre: 1,2 % en peso

Etanol libre: 0,5 % en peso
Ejemplo 29

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1203,16 g de
agua y 3,00 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitroégeno.A continuacion se afiadieron
rapidamente 135,55 g de Kostrosol 3550, y se afiadieron con dosificacion 165 g de GLYMO a través de un
dispositivo de dosificacion. La carga se calent6 a 65 °C y se agit6 2 horasa esta temperatura.

Residuo anhidro: 20,5 % en peso
Contenido en SiO2: 11,0 % en peso
Metanol libre: 1,5 % en peso
Etanol libre: 0,6 % en peso
Ejemplo 30

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1112,88 g de
agua y 1,01 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Primeramente se afiadieron
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con dosificacion 225,49 g de Kostrosol K 1530 (pH tras la adicion = 3,5), después 180 g de GLYMO, se calentd a 65
°C y se agité 1 hora. A continuacién se afadieron 18,71 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se
afiadieron con dosificacion 120 g de bis-AMEO a través del dispositivo de dosificacion. A un valor de pH de 4,0 se
agitd 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 321,56 g de mezcla de
alcohol/agua. Se afadieron a la carga 20,23 g de agua.El residuo refrigerado a RT se filtr6 a través de una placa de
filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1334,77 g.

Se obtuvo un liquido con un valor de pH de 4,0. El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.
Residuo anhidro: 20,9 % en peso

Contenido en SiO2: 10,5 % en peso

Metanol libre: 1,2 % en peso

Etanol libre: 0,8 % en peso

Ejemplo 31

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1220,56 g de
agua y 2,02 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
180 g de GLYMO vy se calenté a 65 °C y se agitd 1 hora. A continuacion se afadieron 15,00 g de acido férmico
(HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 90 g de bis-AMEO. Después de 15 minutos se afiadieron
30,0 g de PTMO. A un valor de pH de 4,0 se agité 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox.
130 mbar 316,39 g de mezcla de alcohol/agua. Se afiadieron a la carga 18,68 g de agua.El residuo refrigerado a RT
se filtré a través de una placa de filtracion Seitz T-950. La pesada del residuo ascendia a 1212,58 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 4,0. El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 16,9 % en peso
Contenido en SiO2: 6,7 % en peso
Metanol libre: 1,6 % en peso
Etanol libre: 0,6 % en peso
Ejemplo 32

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1333,02 g de
agua y 1,98 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
135,69 g de GLYMO (pH tras la adicion = 3,0) y se calentd a 65 °C y se agitd 1 hora. A continuacion se afiadieron
20,09 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion 120,01 g de bis-AMEO a través
del dispositivo de dosificacion. Después de 15 minutos se afadieron 44,96 g de PTMO. A un valor de pH de 3,9 se
agitd 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 344,63 g de mezcla de
alcohol/agua. Se afadieron a la carga 45,51 g de agua. El residuo refrigerado a RT se filtré a través de una placa de
filtracion Seitz K-900.La pesada del residuo ascendia a 1340,46 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 3,9. El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 14,7 % en peso
Contenido en SiO2: 6,9 % en peso
Metanol libre: 1,0 % en peso

Etanol libre: 0,6 % en peso
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Ejemplo 33

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1324,50 g de
aguay 2,01 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
120,27 g de GLYMO (pH tras la adicion = 3,0) y se calenté a 65 °C y se agitd 1 hora. Después se afhadieron 22,01 g
de acido formico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacién 119,75 g de bis-AMEO a través del
dispositivo de dosificacion. Después de 15 minutos se afadieron 60,35 g de PTMO. A un valor de pH de 3,9 se agité
3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 314,81 g de mezcla de alcohol/agua. Se
afiadieron a la carga 3,59 g de agua.El residuo refrigerado a RT se filtré a través de una placa de filtracion Seitz K-
900.La pesada del residuo ascendia a 1329,04 g. Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 3,9.
El producto es estable al almacenaje al menos 6 meses.

Residuo anhidro: 14,8 % en peso
Contenido en SiO2: 6,0 % en peso
Metanol libre: 1,4 % en peso

Etanol libre: 0,8 % en peso
Ejemplo 34

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1265,70 g de
agua y 3,05 g de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Primeramente se afiadieron
con dosificacion133,43 g de Kostrosol 3550 (pH tras la adicion = 3,0), después 134,93 g de GLYMO, se calenté a 65
°C y se agité 1 hora. Se afiadieron 21,089 de acido férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con
dosificacion 119,97 g de bis-AMEO a través del dispositivo de dosificacion. Después de 15 minutos de agitacion se
afadieron 44,99 g de PTMO. A un valor de pH de 3,9 se agité 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por
destilacién a aprox. 130 mbar 370,09 g de mezcla de alcohol/agua. Se afadieron a la carga 32,57 g de agua. El
residuo refrigerado a RT se filtr6 a través de una placa de filtracion Seitz K-900. La pesada del residuo ascendia a
1340,09 g.

Se obtuvo un liquido turbio lechoso con un valor de pH de 3,9.El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 19,8 % en peso
Contenido en SiO2: 11,0 % en peso
Metanol libre: 1,3 % en peso

Etanol libre: 1,1 % en peso
Ejemplo 35

En un aparato de agitacion de 2 | con dispositivo de dosificacion y refrigerante de reflujo se dispusieron 1275,04 g de
agua y 1,96 g de acido formico (HCOOH = 85 % en peso) bajo atmdsfera de nitrégeno.Se afiadieron con dosificacion
120,23 g de GLYMO (pH tras la adicion = 3,0),y se calentd a 65 °C y se agit6 1 hora. Se afiadieron 18,03 g de acido
férmico (HCOOH = 85 % en peso), y se afiadieron con dosificacion primeramente 30,12 g de Dynasylan® A a través
del dispositivo de dosificacion, y se agitdé hasta que la carga ligeramente turbia se volvié clara. Después se
afadieron con dosificacion 119,98 g de bis-AMEO. Después de 15 minutos se afiadieron 30,08 g de PTMO. A un
valor de pH de 3,9 se agitd 3 horas a 65 °C. Finalmente se eliminaron por destilacion a aprox. 130 mbar 340,64 g de
mezcla de alcohol/agua. El residuo refrigerado a RT se filtr6 a través de una placa de filtracion Seitz K-900. La
pesada del residuo ascendia a 1259,89 g.

Se obtuvo un liquido claro, amarillento, con un valor de pH de 3,9. El producto es estable al almacenaje al menos 6
meses.

Residuo anhidro: 17,4 % en peso (para la puesta en practica de los ensayos de aplicacion se diluyo el producto con
agua completamente desalinizada a un 15 % en peso de contenido en material solido).
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Contenido en SiO2: 6,2 % en peso
Metanol libre: 1,2 % en peso
Etanol libre: 1,2 % en peso

Ensayos para la estabilidad de agentes aglutinantes acuosos en el intervalo alcalino

Agente Contenido en producto soélido (% en |Valor de pH |Valoracion de la estabilidad del
aglutinante del peso) tras adicion de KOH acuoso ajustado con KOH a |agente aglutinante alcalinizado
Ejemplo 8 10 12 estable

Ejemplo 7 10 12 estable

Ejemplo 6 10 12 estable

Ejemplo 3 10 12 estable

Ejemplo 2 10 12 estable

El valor de pH de muestras de agentes aglutinantes acidos acuosos de los ejemplos 2, 3, 6, 7 y 8 se ajustaron a pH
12 con una disoluciéon acuosa de KOH al 10 %. En este caso, la adicion de hidroxido alcalino se efectud
rapidamente. Los ejemplos caracterizados como “estables” en la tabla eran estables al menos 1 semana al valor de
pH indicado.

Ejemplos de aplicacion
1. Limpieza de las chapas de ensayo de acero R-36 de DC01 C290, 152x76x0,8 mm (Rocholl)

Las chapas de ensayo de acero se limpiaron con un disolvente organico (acetato de etilo), y a continuacion se
colocaron en un bafio de limpieza alcalino (composicion: 10,0 g/l S 5610 (Chemetall), pH 11,5, 60 °C, 35 segundos).
Los substratos metdlicos se lavaron con agua completamente desalinizada tras la limpieza alcalina. El agua
excedente se sopld de la superficie con una pistola de aire comprimido.

2. Investigaciones de corrosion

Los ensayos de corrosion (también llamados NSS de manera abreviada) se llevaron a cabo en una niebla de
pulverizacion salina (ensayo segun la norma DIN 50021-SS).

Los ensayos de corte reticular se llevaron a cabo segun la norma EN ISO 2409.

3. Adiciones empleadas para los ejemplos de realizacién

- Zinc dust "superfine" 3 Micron (Numinor) (polvo de cinc)

- MIOX MICRO 30 (Karntner Montanindustrie) (hierro micaceo natural)

- Bayferrox Rot 130 BM (Harald-Scholz Co. & GmbH) (colorante organico con Fe;O3)
- Zinc Oxide Red Seal (NUMINOR) (6xido de cinc)

- Sikron M500 (SIBELCO, Benelux) (polvo de silice cristalino, polvo de SiOy)
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4. Agentes aglutinantes empleados para los ejemplos de aplicacién comparativos
Para los ejemplos de aplicacidon se empelaron los siguientes agentes aglutinantes.
Agente aglutinante 1 reproducido segun el ejemplo 3 del documento W02006/079516 (ejemplo comparativo)
Residuo anhidro 16,2 % en peso
Agente aglutinante 2 Dynasylan® AR (agente comparativo, que contiene disolvente)
Residuo anhidro 27,3 % en peso
Agente aglutinante 3 del Ejemplo 6 (70 % de GLYMO)
Residuo anhidro 15,6 % en peso
Agente aglutinante 4 delEjemplo 2 (50 % de GLYMO)
Residuo anhidro 14,9 % en peso
Agente aglutinante 5 del Ejemplo 9 (60 % de GLYMO)
Residuo anhidro 16,8 % en peso
Agente aglutinante 6 delEjemplo 30
Residuo anhidro 20,9 % en peso
Agente aglutinante 7 del Ejemplo 31
Residuo anhidro 15,0 % en peso
Agente aglutinante 8 delEjemplo 35
Residuo anhidro 17,4 % en peso

5. Adiciones y obtencion de las adiciones B y C se efectuaron en el aparato de mezclado universal, tipo de maquina
AM 501 T, de Hauschild

- Mezcla de adicion B: 12,06 % en peso de Zinc Oxide Red Seal, 12,08 % en peso de Bayferrox Rot 130 BM,
35,86 % en peso de MIOX MICRO 30, 40,00 % en peso de Zinc dust 3 Micron

- Mezcla de adicion C: 43,13 % en peso de Sikron M500, 43,13 % en peso de Zinc dust 3 Micron, 13,74 % en
peso MIOX MICRO 30

- Adiciéon M: Sikron M500

- Adicién D: Aerosil® 300

La obtencion de las adiciones B y C se efectud en el aparato de mezcla universal (tipo de maquina AM 501 T de la
firma Hauschild). Las mezclas de adicion B y C se mezclaron respectivamente 3 x 30 segundos a 3000 rpm en el
aparato de mezcla universal.

6. La obtencion de las composiciones para los ejemplos de aplicacion comparativos se efectué en el aparato de
mezcla universal (tipo de maquina AM 501 T de la firma Hauschild)

La adicion, o bien la mezcla de adicion en cuestion, se disperso respectivamente durante 3 x 20 segundos a 3000
rpm en el agente aglutinante concernientes, véase las tablas 1y 2.

26



ES 2661233 T3

Tabla 1:

Composiciones obtenidas para ejemplos comparativos (el valor de pH de las composiciones se midio
respectivamente 30 minutos tras la preparacion):

Ejemplos Agente Adicién Masa de |Massa de |Proporcién ponderal | Valor

comparativos aglutinante agente adicion [g] |agente aglutinante : |de pH
aglutinante [g] adicion

1 1 75 % en peso de B, 4,0 8,0 1:2 7.1

25 % en peso de M

2 2 75 % en peso de B, 5,0 16,0 1:3,2 7,2

25 % en peso de M

3 1 C 4,0 8,0 1:2 7.2
4 2 C 4,0 16,0 1:4 7.1
5 1 75 % en peso de B, 4,0 8,0 1:2 7,3

25 % en peso de M

Tabla 2:

Composiciones obtenidas para ejemplos de aplicacion segun la invencion (el valor de pH de las composiciones se
midio respectivamente 30 minutos tras la preparacion):

Ejemplos de |Agente Adicién Masa de |Masa de |Proporcion  ponderal | Valor

aplicacion aglutinante agente adicion [g] |agente de pH
aglutinante [g] aglutinante/adicion

1 3 75 % en peso de B,25 % |4,0 8,0 1:2 7.1

en peso de M

2 4 c 4,0 8,0 1:2 7,2

3 5 75 % en peso de B, 25 % |4,0 8,0 1:2 7.1
en peso de M

4 4 72,5 % en peso de B, 22,5 |4,0 8,0 1:2 7,3
% en peso de M, 5 % en
peso de D

5 6 75 % en peso de B, 25 % |4,0 10,0 1:2,5 7.1

en peso de M

6 7 75 % en peso de B, 25 % |4,0 10,0 1:2,5 7,2
en peso de M

7 8 75 % en peso B, 25 % en |4,0 10,0 1:2,5 7.1
peso M
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7. Revestimiento de las chapas de ensayo de acero depuradas

Las formulaciones, o bien composiciones obtenidas segun las tablas 1 y 2 se aplicaron por medio de una pesa de
lacado con un grosor de capa humeda de 80 um sobre las chapas de ensayo de acero preparadas, véase el punto 1.

Tras el revesimiento se secaron y se rayaron las placas 24 horas a 20°C.
La adherencia de los substratos revestidos se analizé por medio del ensayo de corte reticular.

Resultados “corte reticular” (EN ISO 2409) después de 24 horasde endurecimiento a 20 °C:

Ejemplo comparativo 1: 1
Ejemplo comparativo 2: 1
Ejemplo de aplicacion 1: 1
Ejemplo comparativo 3: 0
Ejemplo comparativo 4: 1
Ejemplo de aplicacion 2: 1
Ejemplo comparativo 5: 2
Ejemplo de aplicacion 3: 0
Ejemplo de aplicacion 4: 1

Ademas se analizaron y valoraron los substratos revestidos y rayados en la niebla de pulverizacion salina (DIN
50021-SS) sobre resistencia a corrosion.

Resultados después de 26 horas de ensayo de pulverizacion salina (véase también la tabla 3):

Ejemplo comparativo 1: Corrosion en la grieta y parcialmente en la superficie
Ejemplo comparativo 2: Sensiblemente exento de corrosiéon

Ejemplo de aplicacion 1: Sensiblemente exento de corrosiéon

Ejemplo comparativo 3: Corrosion en la grieta y en la superficie

Ejemplo comparativo 4: Descascarillados del revestimiento con corrosién
Ejemplo de aplicacion 2: Sensiblemente exento de corrosiéon

Resultados después de 150 horas en el ensayo de pulverizacion salina (véase también la Tabla 3):
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Ejemplo comparativo 5: Corrosion en la grieta y parcialmente en la superficie
Ejemplo de aplicacion 3: Sin corrosion en la grieta ni en la superficie
Ejemplo de aplicacion 4: Corrosion en la grieta y parcialmente en la superficie

La muestra del Ejemplo de aplicacién 3 se revistioé con una resina epoxi 2K: Standox, imprimacion EP y endurecedor
Standox EP. Proporcion de mezcla 2:1 (segun prescripcion). El sistema de revestimiento se aplicé con una rasqueta
(80 um de grosor de capa humeda, ~ 30 um de grosor de capa anhidra), y se endurecié 24 horas a 20°C. Se revistio
igualmente una muestra comparativa (solo chapa de acero depurada).

Ensayo de corte reticular 1 (Ejemplo de aplicacion 3 + revestimiento de resina epoxi): 0

Ensayo de corte reticular 2 (chapa de acero + revestimiento de resina epoxi): 0

Ambas muestras se rayaron con un rascador de 1 mm y se analizaron respecto a corrosidon en la niebla de
pulverizacion salina. Después de 200 h, la muestra 2 mostraba corrosion masiva en la grieta y descascarillados,
mientras que la muestra 1 estaba exenta de corrosion también en la grieta.

Los resultados de las investigaciones de aplicacion se rednen de nuevo en la siguiente tabla 3, ya que,
lamentablemente, adn no es posible la reproduccion de imagenes apropiadas correspondientes en solicitudes de
patente.

Tabla 3:

Recopilacion de resultados de las investigaciones técnicas de aplicacion antes y después del ensayo de
pulverizacién salina

Ejemplo de Ejemplo Agente Corte reticular antes de Ensayo de corrosion: ensayo de
aplicacion comparativo | aglutinante |ensayo de corrosion segun | pulverizacion salina neutro segun DIN
EN ISO 2409 " 50021-SS
Valoracién® Numero de horas

- 1 1 1 0 26 h
- 2 2 1 + 26 h
1 - 3 1 + 26 h
- 3 1 0 -- 26 h
- 4 2 1 - 26 h
2 - 4 1 + 26 h
- 5 1 2 0 150 h
3 - 5 0 ++ 150 h
4 - 4 1 0 150 h
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Ejemplo de Ejemplo Agente Corte reticular antes de Ensayo de corrosion: ensayo de
aplicacion comparativo | aglutinante |ensayo de corrosion segun | pulverizacion salina neutro segun DIN
EN ISO 2409 " 50021-SS
Valoracién® Numero de horas
5 - 6 1 + 150 h
6 - 7 4 0 250 h
7 - 8 3 0 135h

1) Corte reticular después de 24 horas de endurecimiento a 20°C de las chapas de muestra revestidas
2) Valoracioén:

++ Sin corrosion en la grieta ni en la superficie.

+ Sensiblemente exento de corrosionen la grieta, asi como en la superficie

0 Corrosion en la grieta y parcialmente en la superficie.

- Descascarillados de los revestimientos con corrosion.

-- Fuerte corrosion en la grieta y en la superficie.

En resumen se puede verificar:

Ejemplos comparativos 1y 2, asi como Ejemplo de aplicacion 1, después de 26 horas en niebla de pulverizacion
salina:

El ejemplo comparativo 1 muestra corrosion en la grieta y parcialmente en la superficie ya después de 26 horas. En
contrapartida, el ejemplo comparativo de aplicacion 2 y el ejemplo de aplicacién 1 no presentan corrosion en la
grieta.

Ejemplos comparativos 3 y 4, asi como el ejemplo de aplicacion 2, después de 26 horas en niebla de pulverizacion
salina:

El ejemplo comparativo 3 muestra corrosion en la grieta y en la superficie tras 26 horas en niebla de pulverizacion
salina, mientras que el ejemplo comparativo de aplicacion 4 presenta apenas corrosiéon en la grieta, aunque se
pueden observar algunos descascarillados. El ejemplo de aplicacion 2 muestra los mejores resultados. No se puede
verificar corrosion en la grieta.

Ejemplo comparativo 5, asi como los ejemplos de aplicacion 3 y 4 tras 150 horas en niebla de pulverizacion salina:

El ejemplo comparativo 5 y el ejemplo de aplicacion 4 muestran corrosion en la grieta tras 150 horas en niebla de
pulverizacion salina, mientras que el ejemplo de aplicacion 3 esta completamente exento de corrosion en la grieta
tras 150 horas.

El ejemplo comparativo 5 no muestra corrosion en la grieta tras 28, 90 y 150 horas. No obstante, en la superficie se
puede observar una ligera coloracion.
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El ejemplo de aplicacion 6 no muestra corrosion en la grieta después de 17 horas, muestra parcialmente corrosion
en la grieta después de 150 horas, y corrosion en la grieta casi continua después de 250 horas. No obstante, la
superficie esta exenta de corrosion.

El ejemplo de aplicacién 7 no muestra corrosion en la grieta tras 19 horas en niebla de pulverizacion salina. No
obstante, después de 135 horas se puede verificar una corrosion continua en la grieta.
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REIVINDICACIONES
1.- Composicién que comprende

- un agente aglutinante que contiene al menos un cocondensado a base de un w-glicidiloxialquilalcoxisilano
de la formula |

X-Si(RH)(OR")3.x (),

donde X representa un grupo 2-(3,4-epoxiciclohexil)etilo, 1-glicidiloximetilo, 2-glicidiloxietilo, 3-
glicidiloxipropilo o 3-glicidiloxiisobutilo, R', asi como R?, independientemente entre si, representan un grupo
alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 atomos de carbono, y x esiguala0 o0 1,

y al menos una bis(alcoxisililalquil)amina de la férmula general Il

(OR")3Si-A-Si(OR")3 (I,

donde los grupos R'son iguales o diferentes y R1representa un grupo alquilo lineal o ramificado con 1 a 4
atomos de C, y A representa un grupo bisaminofuncional de la férmula lla

-(CH2)i-[NH(CH2)gNH[(CH2)#NH]g~-(CH2)-- (ha),

donde i, i¥, f, f*, g 0 g* son iguales o diferentes, coniy/oi*=1,2,304,fylof*=102,gy/log*=001,

asi como, opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie
tetraalcoxisilano,alquilalcoxisilano,mercaptoalquilalcoxisilano,carboxialquilalcoxisilano,
aminoalquilalcoxisilano,ureidoalquilalcoxisilano,tiocianatoalquilalcoxisilano y los soles de silice,

- agua,

- alcohol en una cantidad de menos de un 3 % en peso, referido a la composicion,

- al menos un aditivo de la serie de metales particulares y/o aleaciones metalicas, seleccionandose la adicion
a partir de la serie de metales particulares y/o las aleaciones metalicas a partir de la serie polvo de cinc,
laminillas de cinc, material pulverulento de cinc, polvo o laminillas, o material pulverulento de aleaciones de
cinc, aleaciones de cinc-bismuto, y

- opcionalmente al menos un aditivo,
ascendiendo el valor de pH en la composicion a 1 hasta 14, y ascendiendo el residuo anhidro del agente
aglutinante a un 1 hasta un 50 % en peso, referido al agente aglutinante empleado.

2.- Composicion segun la reivindicacion 1,

disponiéndose agua en un exceso molar, referido a los silanos empleados de las férmulas |, 1, asi como, en caso
dado, a los compuestos de silicio citados anteriormentepara la obtencion del agente aglutinante, y ajustandose a un
valor de pH acido bajo adicion de un acido organico o inorganico, y afiadiéndose opcionalmente un sol de silice en
este caso, adicionandose con dosificacion un w-glicidiloxialquilalcoxisilano de la férmula I, y calentandose,

afiadiéndose adicionalmente acido de manera opcional,

y anadiéndose con dosificacion al menos una bis(alcoxisililalquillamina de la férmula general I, asi como,
opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie tetraalcoxisilano, alquilalcoxisilano,
mercaptoalquilalcoxisilano, carboxialquilalcoxisilano, aminoalquilalcoxisilano, ureidoalquilalcoxisilano y

tiocianatoalquilalcoxisilano, y dejandose reaccionar,

a continuacién eliminandose al menos parcialmente de la mezcla de reaccion el alcohol de hidrélisis producido en
este caso, bajo presion reducida,

diluyéndose, de manera opcional, con agua y/o un acido acuoso el agente aglutinante obtenido de este modo, y
filtrandose a continuacion,

ascendiendo el residuo anhidro del agente aglutinante a un 1 hasta un 50 % en peso, preferentemente a un 5 hasta
un 40 % en peso, de modo especialmente preferente a un 8 hasta un 35 % en peso, en especial a un 10 hasta un 25
% en peso, referido al agente aglutinante empleado.

3.- Composicion segun la reivindicacion 1 o 2,
caracterizada por
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un residuo anhidro (contenido en producto sélido) de un 1 a un 50 % en peso, preferentemente un 3 a un 45 % en
peso, de modo especialmente preferente un 3 a un 35 % en peso, referido a la composicion.

4.- Composicién seguin una de las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizada
por que el contenido de metales particulares y/o aleaciones metalicas en la composicion asciende a un 1 hasta un
95 % en peso, preferentemente un 3 a un 90 % en peso, de modo especialmente preferente un 5 a un 85 % en
peso, de modo muy especialmente preferente un 10 a un 80 % en peso.
5.- Composicion segun una de las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizada
por que los aditivos se seleccionan a partir de la serie antiespumantes, agentes espesantes, agentes reoldgicos
auxiliares, agentes dispersantes auxiliares, agentes antideposicion, inhibidores de oxidacion, agentes humectantes,
pigmentos organicos, polimeros, o bien dispersiones de polimeros, asi como los catalizadores para la condensacion
y el endurecimiento.
6.- Composicion segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizada por
un contenido en aditivos, en especial en agentes espesantes, de un 0 a un 5 % en peso y/o en agentes
antideposicion de un 0 a un 5 % en peso, y/o en agentes humectantes de un 0 a un 3 % en peso, en inhibidores de
corrosion de un 0 a un 1 % en peso, referido respectivamente a la composicion, dando por resultado la suma de
todos los componente presentes en la composicion un 100 % en peso.
7.- Procedimiento para la obtenciéon de una composicion segun una de las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizado por que
en primer lugar se obtiene un agente aglutinante que contiene al menos un cocondensado a base de un w-
glicidiloxialquilalcoxisilano de la formula |
Y =YA 1

X-Si(R*)x(OR ")z N,
donde X representa un grupo 2-(3,4-epoxiciclohexil)etilo, 1-glicidiloximetilo, 2-glicidiloxietilo, 3-glicidiloxipropilo o 3-
glicidiloxiisobutilo, R1, asi como R2, independientemente entre si, representan un grupo alquilo lineal o ramificado
con 1 a 4 atomos de carbono, y x esiguala0o 1,
y al menos una bis(alcoxisililalquil)amina de la férmula general Il

(OR")3Si-A-Si(OR")3 (I,

donde los grupos R'son iguales o diferentes y R1representa un grupo alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 atomos de
C, y A representa un grupo bisaminofuncional de la férmula lla

-(CH2)i-[NH(CH2)gNH[(CH2)#NH]g~-(CH2)-- (ha),

donde i, i*, f, f*, g 0 g* son iguales o diferentes, coniy/oi*=1,2,304,fylof*=102,gy/log*=001,

asi como, opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie
tetraalcoxisilano,alquilalcoxisilano,mercaptoalquilalcoxisilano,carboxialquilalcoxisilano,
aminoalquilalcoxisilano,ureidoalquilalcoxisilano, tiocianatoalquilalcoxisilano y los soles de silice,

disponiéndose en primer lugar agua en un exceso molar, referido a los silanos segun las férmulas | y Il empleados,
asi como, en caso dado, los compuestos de silicio citados anteriormente, y

ajustandose a un valor de pH acido bajo adicidon de un acido organico o inorganico, y en este caso afiadiéndose
opcionalmente un sol de silice,

afnadiéndose con dosificacion un w-glicidiloxialquilalcoxisilano de la férmula I, y calentandose,
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dosificandose adicionalmente acido de manera opcional,

y anadiéndose con dosificacion al menos una bis(alcoxisililalquillamina de la féormula general I, asi como,
opcionalmente, al menos otro compuesto de silicio de la serie tetraalcoxisilano, alquilalcoxisilano,
mercaptoalquilalcoxisilano, carboxialquilalcoxisilano, aminoalquilalcoxisilano, ureidoalquilalcoxisilano e iso cianato
alquilalcoxisilano, y dejandose reaccionar,

a continuacién eliminandose al menos parcialmente de la mezcla de reaccion el alcohol de hidrélisis producido en
este caso, bajo presion reducida,

diluyéndose, de manera opcional, con agua y/o un acido acuoso y/o una base acuosa el agente aglutinante obtenido
de este modo, o bien ajustandose el valor de pH, filtrandose a continuacion,

y

dispersandose en el agente aglutinante obtenido de este modo al menos una adicion de la serie de metales
particulares y/o aleaciones metalicas, asi como, opcionalmente, introduciéndose con agitacion al menos un aditivo, y
opcionalmente ajustandose el valor de pH en la composicion.

8.- Procedimiento segun la reivindicacion 7, caracterizado

por que se emplea el w-glicidiloxialquilalcoxisilano de la féormula | en una proporcion molar respecto a la
bis(alcoxisililalquillamina de la féormula general 1l de 0,1 a 99,9 hasta 99 a 1, en especial se emplea el w-
glicidiloxialquilalcoxisilano en el agente aglutinante con un 0,001 a un 42 % en moles, preferentemente de un 0,01 a
un 30 % en moles, de modo especialmente preferente de un 0,1 a un 15 % en moles, de modo muy especialmente
preferente de un 0,2 a un 1,5 % en moles.

9.- Procedimiento segun la reivindicacion 7 u 8,
caracterizado

por que se dispone agua en un exceso molar, referido a los silanos segun las férmulas | y 1l empleados, asi como,
opcionalmente, a los compuestos de silicio citados con anterioridad, convenientemente 2 a 1000 moles de agua,
preferentemente 5 a 500 moles, en especial 10 a 100 moles de agua por mol de grupos alcoxi unidos a Si presentes
de los silanos empleados, bajo gas de proteccion, llevandose a cabo la reaccion preferentemente bajo nitrégeno o
argon.

10.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 7 a 9, caracterizado por que el acido organico o inorganico se
selecciona a partir de la serie acido férmico, acido acético, acido propidnico, acido clorhidrico, acido nitrico, acido
sulfurico, acido fosférico, y la base acuosa se selecciona a partir de la serie hidroxido sédico, hidréxido potasico,
N,N-dimetiletanolamina, circonato de tetraquis(trietanolamina), y el valor de pH se ajusta durante y/o tras la reaccion
en el agente aglutinante y/o tras formulacién en la composicion a 1 hasta 14, preferentemente 2 a 12, de modo
especialmente preferente 2,5 a 9, de modo muy especialmente preferente 3 a 8, en especial a 3,5; 4; 4,5; 5; 5,5; 6;
6,5; 7;7,5; 8, asi como 8,5, pudiendo conducir también la adicién del metal particular, o bien de la aleacién metalica,
al agente aglutinante a una modificacion del valor de pH, preferentemente en el caso de adicion de cinc o una
aleacion de cinc a un agente acidificado.

11.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 7 a 10, caracterizado por que como w-
glicidiloxialquilalcoxisilano de la formula | se emplea, o bien se afade con dosificacion 3-
glicidiloxipropiltrimetoxisilano y/o 3-glicidiloxipropiltrietoxisilano, y la mezcla acuosa acida obtenida se calienta
durante 0,1 a 3 horas, preferentemente 0,5 a 2 horas, bajo agitacion, o bien mezclado, a una temperatura de 50 a
90°C, preferentemente 60 a 65°C.

12.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 7 a 11, caracterizado por que se adiciona a la mezcla
calentada, acida, y que contiene w-glicidiloxialquilalcoxisilano,  bis(trimetoxisililpropil)amina  y/o
bis(trietoxisililpropil)amina, y opcionalmente, como compuesto de silicio ulterior, un tetraalcoxisilano, preferentemente
tetrametoxisilano, tetraetoxisilano, un alquilalcoxisilano, preferentemente C1-C16-alquilalcoxisilanos, en especial
metiltrimetoxisilano,  metiltrietoxisilano,  n-propiltrimetoxisilano  (PTMO), n-propiltrietoxisilano  (PTEO), i-
butiltrimetoxisilano (IBTMO), i-butiltrietoxisilano (IBTEO), octiltrimetoxisilano (OCTMO), octiltrietoxisilano (OCTEO),
mercaptoalquilalcoxisilano, preferentemente 3-mercaptopropiltrimetoxisilano (MTMO), mercaptopropiltrimetoxisilano
(MTEO), aminoalquilalcoxisilano,preferentemente 3-aminopropiltrimetoxisilano (AMMO), 3-aminopropiltrietoxisilano
(AMEO), N-(2-aminoetil)-3-aminopropiltrimetoxisilano (DAMO), N-(2-aminoethil)-3-aminopropiltrietoxisilano, N, N'-
diaminoetil-3-aminopropiltrimetoxisilano (TriAMO), N,N'-diaminoetil-3-aminopropiltrietoxisilano, un
carboxialquiltrialcoxisilano, un ureidoalquilalcoxisilano, preferentemente  3-ureidopropiltrimetoxisilano,  3-
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ureidopropiltrietoxisilano, y/o un tiocianatoalquilalcoxisilano, preferentemente 3-tiocianatopropiltrimetoxisilano, 3-
tiocianatopropiltrimetoxisilano, a un valor de pH de 2 a 6, preferentemente 3 a 5, y se deja reaccionar bajo agitacion
a 50 hasta 90°C, preferentemente 60 a 65°C, durante 0,3 a 6 horas, preferentemente 1 a 4 horas, es decir, los
alcoxisilanos empleados se hidrolizan esencialmente por completo, y se condensan, o bien se cocondensan.

13.- Empleo de una composicion segun una de las reivindicaciones 1 a 6, u obtenida segun una de las
reivindicaciones 7 a 12, para revestimientos que se endurecen a una temperatura de 16 a 26°C al aire.

14.- Empleo segun la reivindicacion 13 para revestimientos de metales y aleaciones metalicas para la proteccion
frente a corrosion.
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