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DESCRIPCION
Procedimiento para el tratamiento de la madera respetuoso con el medio ambiente
Campo de la invencion
Esta invencion se refiere a un procedimiento de tratamiento de la madera respetuoso con el medio ambiente.
Antecedentes
Antecedentes de la invencion y técnica anterior

Los productos de madera se utilizan ampliamente en una serie de aplicaciones, que incluyen edificios y muebles. Al
ser un recurso renovable, es muy deseable un uso mas amplio de la madera en la construccion de edificios y para
otras aplicaciones. Sin embargo, un problema importante cuando se usan materiales de madera en la construccién y
para aplicaciones al aire libre es su biodegradabilidad intrinseca y su mala resistencia al fuego. Con el fin de impedir
la degradacion de la madera por la putrefaccion, los hongos y los insectos y/o hacerla mas resistente al fuego, la
industria de la madera esta tratando la madera con diferentes productos quimicos. Tradicionalmente, como
conservantes de la madera se estan utilizando varios biocidas y plaguicidas, tales como sales de base de cobre (por
€j., arseniatos de cobre y cromo (CCA)), sales de borato, creosota de alquitran de hulla y similares. De la misma
manera, varios agentes ignifugos que se usan comunmente en la actualidad estan basados en compuestos bromados
o sales de fosfato. Sin embargo, si son lixiviados de la madera todos estos compuestos pueden tener un impacto
negativo sobre el medio ambiente.

Por esta razén, nuevos medios de proteccion de la madera han atraido la atencién de los investigadores durante las
Ultimas décadas. El silicio es uno de los elementos mas comunes de la naturaleza y es una sustancia intrinsecamente
respetuosa con el medio ambiente que ha ganado favor en muchas aplicaciones. Por esta razon, el tratamiento de la
madera con silicatos de metales alcalinos ha sido ampliamente estudiado. Las propiedades ignifugas de la madera
tratada con silicatos de metales alcalinos se conocen desde el siglo XIX (véase, por €j., la patente de EE. UU. N°
63.618). Durante las ultimas dos décadas, varios estudios también han investigado las propiedades de los silicatos de
metales alcalinos como conservantes de la madera contra los ataques de hongos (para una revisién, véase Mai C. y
H. Militz. (2004) Modification of wood with silicon compounds, inorganic silicon compounds and sol gel systems: a
review. Wood Sci Technol 37: 339-348). Sin embargo, un problema importante cuando se usan silicatos de metales
alcalinos como conservantes de la madera ha sido su solubilidad en agua. En particular, el silicato de sodio
(comunmente conocido como vidrio de agua), es muy soluble en agua. Cuando se somete a condiciones al aire libre,
tales como la lluvia, o se coloca en el agua, el silicato de sodio se disuelve y es lixiviado de la madera tratada.

Por lo tanto, los estudios recientes en el campo se han centrado en resolver el problema de la lixiviacion. Un medio
para hacer que el silicato de sodio sea insoluble ha sido polimerizar monémeros de silicato de sodio en cadenas
poliméricas largas. Esta reaccion tiene lugar facilmente cuando las disoluciones de silicato de sodio se acidifican. Se
han desarrollado varios métodos en los que la madera se trata primero con silicato de sodio y después se somete a
una solucion acida (ver, p. €j., Furuno T. and Y. Imamura. (1998). Combinations of wood and silicate Part 6. Biological
resistance of wood-mineral composites using water glass-boron compound systems. Wood Sci Technol 23:161-170;
Patente de EE.UU. No. 1.900.212; Patente de EE.UU. 4.612.050; Patente de EE.UU. 5.205.874). Otra forma ha sido
promover la formacion de complejos entre los mondmeros de silicato de sodio y los iones polivalentes. En particular,
se han usado sales de acido bdrico, aluminio, calcio y magnesio. Se han empleado enfoques de dos etapas similares
a los de las disoluciones acidas, en los que los materiales de madera se someten primero a la disolucion de silicato,
seguido del tratamiento de una disolucién que contiene el aglutinante complejo (véase, por €j., la patente de EE. UU.
N. © 3.974.318; el documento US 2005/0129861 A1).

Sin embargo, aunque las propiedades del silicato de sodio como conservante de la madera se conocen desde hace
mucho tiempo, no se ha logrado una amplia aceptacion por parte de la industria. Una causa importante es el alto costo
que implican las aplicaciones de varias etapas. En aplicaciones industriales a gran escala, tales como la impregnacion
de la madera a vacio-presion, el costo del proceso debe mantenerse al minimo. El procedimiento de dos etapas
descrito anteriormente es, por lo tanto, una manera dificil y antieconémica, ya que la madera necesita secarse entre
las dos etapas, lo que es costoso.

Se han realizado algunos estudios para solucionar este problema. Por €j., la Patente de EE.UU. N°7.297.411 describe
un método en el que el material de madera se trata con silicato de sodio seguido por secado de la madera a una
temperatura elevada para hacer que el silicato de sodio sea insoluble. Sin embargo, cuando se usa este método se
necesitan temperaturas muy altas (> 200°C) para hacer que el silicato de sodio sea insoluble, lo que hace que el
método sea costoso y consuma mucha energia. La Solicitud de Patente Internacional WO 02/078865 describe un
método en el que se mezclan acido bérico y silicato de sodio en una disoluciéon. De acuerdo con la invencion, la
cantidad de acido bdrico agregado al silicato de sodio se ajusta a un nivel en el que la formulacién tiene una larga vida
util (no gelifica ni precipita) pero comienza a polimerizar cuando se seca la madera tratada.
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Sin embargo, el acido bodrico es un biocida y, por lo tanto, perjudicial para el ecosistema. Por lo tanto, utilizar acidos
organicos no téxicos (por e;j., acido citrico, acido tartarico, etc.) para insolubilizar el silicato de metal alcalino seria una
solucion mucho mas respetuosa con el medio ambiente. De acuerdo con la patente de EE.UU. No. 4.612.050, se
mezclan silicato de sodio, acido citrico y arcilla en una sola disolucion. La cantidad de acido citrico agregada al silicato
de sodio se ajusta a una cantidad que mantiene la formulacion en un estado descrito como una condicion incipiente
de gelificacion. Cuando la disolucién se aplica sobre madera, una parte del silicato de sodio polimeriza y, por lo tanto,
se vuelve insoluble. Sin embargo, incluso aunque parte del silicato de sodio en la madera tratada se vuelve insoluble
después del tratamiento con esta disolucion, una gran parte del silicato de sodio aun es soluble y puede ser lixiviado
cuando se expone al agua. El documento US2003/011605 describe un método para revestir cartébn con una
composicion que comprende silicato de sodio, una carga calcinada y un acido latente. Las composiciones tienen una
vida util de una hora a 25°C que seria insuficiente para penetrar correctamente en los poros de los productos de
madera. El documento WO2009/087262 utiliza un procedimiento de tinciéon azul para soportar la impregnacion de la
madera con silicatos de metales alcalinos que requiere un procedimiento a alta temperatura que puede comprometer
la calidad del producto.

Como se describe en el presente documento, existe una serie de formas de resolver el problema técnico relacionado
con la solubilidad en agua de los silicatos de metales alcalinos. Sin embargo, todavia falta un método industrialmente
viable y completamente respetuoso con el medio ambiente para usar silicato de sodio como conservante de la madera.
Todavia existe la necesidad de un método industrial que use un conservante de la madera que comprenda silicato de
sodio que proporcione al material de madera una buena resistencia al agua y también un método en el que el
conservante de la madera no sea lixiviado de la madera tratada.

Objeto de la invencion

La invencién se refiere a un nuevo método medioambientalmente respetuoso e industrialmente viable para el
tratamiento de la madera y de material de madera tratado con el método.

En particular, la invenciéon se refiere a un método de tratamiento de la madera que es industrialmente viable y
completamente respetuoso con el medio ambiente en el que el conservante de la madera no es lixiviado de la madera
tratada.

La madera tratada con el método de acuerdo con la invencién se caracteriza por tener también propiedades de
resistencia a las termitas, hongos y al fuego.

Sumario de la invenciéon

La presente invencién describe un método para el tratamiento de la madera para mejorar las propiedades ignifugas y
también la resistencia a la putrefaccion, hongos, moho e insectos del material de madera. El método de tratamiento
de la madera de la invencién comprende las etapas de:

a) Proporcionar un material de madera y proporcionar una formulacién basada en agua que sea estable a
temperatura ambiente o a temperaturas que varien de 15 a 35°C; y

b) Proporcionar una formulacién de la invencion basada en agua que consiste esencialmente en un silicato de
metal alcalino, agua y un agente de insolubilizacion que se selecciona de un acido organico, un acido inorganico
o un ion polivalente inorganico, seleccionado de AlI**, Mg?*, Fe?*, Fe®* , Ca?*, Ba%*, o con contraiones CaCly,
MgCl., FeCl, o combinaciones de los mismos agregados en una cantidad menor que la cantidad de agente de
insolubilizaciéon necesaria para que la formulacion alcance el punto de gelificacion y en donde el % en peso de
silicato de metal alcalino comparado con el % en peso total de la formulacion basada en agua puede ser de
1% p/p a 50% p/p, mas preferiblemente de 5% p/p a 30% p/p y lo mas preferiblemente de 10% p/p a 20% p/p;

c) Aplicar la formulacion basada en agua sobre el material de madera; y

d) Secar el material de madera tratado con dicha formulacién basada en agua a una temperatura de 15 a 70°C
para eliminar el exceso de agua; y

e) Curar el material de madera seco a una temperatura elevada de 40°C a 150°C para insolubilizar el silicato de
metal alcalino.

En otra realizacion, la presente invencion describe un método para el tratamiento de la madera para mejorar las
propiedades ignifugas y también la resistencia a la putrefaccion, hongos, moho e insectos del material de madera. El
método de tratamiento de la madera de la invenciéon comprende las etapas de:

Método de impregnacion a presion para el tratamiento de materiales de madera para mejorar las propiedades ignifugas
y también la resistencia a la putrefaccion, hongos, moho e insectos del material de madera, en donde un material de
madera se trata con una formulacion basada en agua, que comprende las etapas de:

a) Proporcionar un material de madera, colocando el material de madera dentro de un depdsito de impregnacion
a vacio-presion;
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b) Proporcionar una formulacion basada en agua que sea estable a temperatura ambiente o a temperaturas que
varian de 15-35°C, y que consiste esencialmente en:

- Un silicato de metal alcalino
- Agua

- Un agente de insolubilizacion que se selecciona de un acido organico, un acido inorganico o un ion
polivalente inorganico, seleccionado de AI**, Mg?*, Fe?*, Fe®*, Ca?*, Ba®*, o con contraiones CaCly, MgCly,
FeCl; o combinaciones de los mismos, agregados en una cantidad menor que la cantidad de agente de
insolubilizacién necesaria para que la formulacion alcance el punto de gelificacion y en donde el % en peso
de silicato de metal alcalino comparado con el % en peso total de la formulacién basada en agua puede ser
de 1% p/p a 50% p/p, mas preferiblemente de 5% p/p a 30% p/p y lo mas preferiblemente de 10% p/p a
20% p/p;

c) Aplicar la formulaciéon basada en agua sobre el material de madera agregando dicha formulacién basada en
agua al deposito de impregnacion a presion; y

d) Someter dicho dep0sito y contenido de impregnacion a mas que 90% de vacio durante 10 a 40 minutos;

e) Someter dicho depdsito y contenido de impregnacion con una presion entre 6 y 16 bares durante 20 minutos
a 12 horas;

f) Someter dicho depésito y contenido de impregnacion a mas que 90% de vacio durante 10 a 40 minutos;

g) Secar el material de madera tratado con dicha formulacion basada en agua a una temperatura de 15 a 70°C
para eliminar el exceso de agua; y

h) Curar del material de madera secado a una temperatura elevada de 40°C a 150°C para insolubilizar el silicato
de metal alcalino.

Realizaciones adicionales
Las realizaciones de la invencién comprenden ademas combinaciones opcionales de lo siguiente:

Un método de tratamiento de la madera en el que el % en peso de silicato de metal alcalino comparado con el % en
peso total de la formulaciéon basada en agua puede ser de 1% p/p a 50 % p/p, mas preferiblemente de 5% p/p a 30%
p/p, y mas preferiblemente de 10% p/p a 20% p/p.

Un método de tratamiento de la madera en el que la relacion molar entre el metal alcalino, por ejemplo, sodio o potasio,
y silicato (M*:SiO4*) en la formulacion basada en agua estara en el intervalo de 0,1:1 a 2:1, mas preferiblemente de
0,5:1 a 0,8:1, o lo mas preferiblemente una relacion molar de 0,6:1 (que corresponde a una relacién en peso de 3,22
entre SiO, y Na0).

Un método de tratamiento de la madera en el que el agente de insolubilizacién es un acido organico con un peso
molecular de, por ejemplo, entre 40-500 g/mol o entre 40-300 g/mol.

Un método de tratamiento de la madera en el que el agente de insolubilizacién es un acido organico seleccionado de
acido aceético, acido mandélico, acido citrico, acido tartarico, acido aspartico, acido glutamico, acido férmico, acido
propionico, acido butanoico, acido pentanoico, acido oxalico, acido maleico, acido succinico o acido glutarico, acido
metanosulfénico (o acido mesilico, CH3SO3H), acido etanosulfénico (o acido esilico, CH3CH»SO3H), acido
bencenosulfénico (o acido besilico, CeéHsSO3H), acido p-toluensulfénico (o acido tosilico, CH3Ce¢HsSO3H) o acido
trifluorometanosulfénico (o acido triflico, CF3SO3H).

Un método de tratamiento de la madera en el que el agente de insolubilizacién es un acido inorganico, por ejemplo un
acido mineral seleccionado de cualquiera de los haluros de hidrégeno: acido clorhidrico (HCI), acido bromhidrico (HBr),
acido yodhidrico (HI) o los oxoacidos de halégenos: acido hipoclérico, acido clérico, acido percldrico, acido peryddico
y los compuestos correspondientes para bromo y yodo, o de cualquiera de acido sulfurico (H2SO,), acido
fluorosulfurico, acido nitrico (HNOs), acido fosférico (HsPOs), acido fluoroantiménico, acido fluorobérico, acido
hexafluorofosférico, acido crémico (H2CrO4) o acido bérico (HsBO3).

Un método de tratamiento de la madera en el que agente de insolubilizacion es un ion polivalente inorganico que se
selecciona de AI**, Mg?*, Fe?*, Fe®* , Ca?, Ba®*, o con contraiones CaCl,, MgCl,, FeCl, o combinaciones de los
mismos.

Un método de tratamiento de la madera en el que los materiales de madera se seleccionan de abeto, pino, abedul,
roble, secoya, cedro o materiales compuestos tales como madera contrachapada, tableros de fibra y tableros de
particulas. Un método de tratamiento de la madera en el que el agente de insolubilizacién es un acido organico y las
relaciones molares adecuadas entre el acido organico y el silicato de sodio pueden ser de 1:18 a 1:100.
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Un método de tratamiento de la madera en el que el agente de insolubilizacién es un acido organico en el que las
relaciones molares adecuadas entre el acido organico y el silicato de sodio pueden ser de 1:18 a 1:100 y en el que el
silicato de sodio tiene una relacién molar de Na* a SiO4* de 0,6:1 y en donde dicha formulacion tiene un pH superior
ai1.

Un método de tratamiento de la madera en el que la cantidad de agente de insolubilizacion utilizada es al menos un
10% en peso inferior a la cantidad de agente de insolubilizacién necesaria para que la formulacion basada en agua
alcance el punto de gelificacion.

Un método de tratamiento de la madera en el que la cantidad de agente de insolubilizacion usada en la formulacion
basada en agua se elige o ajusta dependiendo de la acidez del material de madera a tratar; una mayor acidez en el
material de madera requiere una menor cantidad de agente de insolubilizacion en la formulacion.

Un método de tratamiento de la madera en el que el material de madera, después de la etapa de secado, tiene una
sequedad del 70% o mas antes de entrar en la etapa de curado en el procedimiento de tratamiento de la madera.

Un método de tratamiento de la madera en el que una formulacién estable es una formulacién que tiene una vida util
de mas que 1 mes a temperatura ambiente o inferior o a temperaturas que varian entre 15y 35°C.

Un método de tratamiento de la madera en el que la etapa de secado se realiza a temperatura ambiente o menor o a
una temperatura ligeramente elevada, tal como 15-70°C, especialmente a 20-50°C.

Un método de tratamiento de la madera en el que la etapa de curado se realiza a una temperatura de 40°C o mas o
entre 50°C y 250°C o en el intervalo de 70°C a 120°C o en el intervalo de 75°C a 100°C.

Un método de tratamiento de la madera en el que la etapa de curado se realiza durante 10-60 minutos.

Un método de tratamiento de la madera en el que la formulacion basada en agua sobre el material de madera se
aplica empapando o sumergiendo la madera en la formulacion, rociando, pintando o cepillando superficies de madera
con la formulaciéon o impregnando el material de madera con la formulacion utilizando vacio y/o presion segun los
protocolos normales de impregnacion a vacio-presion.

Un método de tratamiento de la madera en el que la formulacion basada en agua comprende ademas un agente
humectante en una concentracion entre 0,05% a 5% (p/p) y/o un modificador de reologia en una concentracion de
0,05% a 5% (p/p).

Un método de acuerdo con la invencion en el que la formulacién basada en agua tiene una viscosidad mas alta que
el agua.

Un método de acuerdo con la invencion en el que dicho depdsito y contenido de impregnacion se someten a una
presiéon menor que 0,1 atm.

Breve descripcion de las figuras

La Figura 1 muestra un diagrama que ilustra la temperatura de curado y el producto restante después de la redisolucion
para varios agentes de insolubilizacién de iones inorganicos o multivalentes.

La Figura 2 muestra un diagrama que ilustra la concentracion y el producto restante después de la redisolucion.
La Figura 3 muestra un diagrama que ilustra el efecto del curado sobre la lixiviacion.

La Figura 4 muestra un diagrama que ilustra la temperatura de curado y el producto restante después de la
redisolucion.

La figura 5 muestra un diagrama que ilustra la temperatura de curado y la lixiviacion.
La Figura 6 muestra un diagrama que ilustra la temperatura de curado y la lixiviacion para diferentes formulaciones.

La Figura 7 muestra el efecto sobre el producto restante después de la redisolucion de formulaciones de silicato de
potasio segun la invencion con temperaturas de curado variables.

Descripcion detallada de la invencién
Introduccion

La invencion se refiere a un nuevo método respetuoso con el medio ambiente para el tratamiento de material de
madera y material de madera tratado con el método. En particular, la invencion se refiere a un método de tratamiento
de la madera en el que se emplean una formulaciéon basada en agua, que contiene un silicato de metal alcalino y un
agente de insolubilizacion para tratar el material de madera con una formulacién de un solo recipiente.
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El método de tratamiento de la madera para el tratamiento de material de madera en el que un material de madera se
trata con una formulacion basada en agua para mejorar las propiedades ignifugas y también la resistencia a la
podredumbre, hongos, moho e insectos del material de madera, esta compuesto por las etapas de proporcionar un
material de madera y luego proporcionar una formulacion basada en agua con una larga vida util que consiste
esencialmente en: un silicato de metal alcalino, agua y un agente de insolubilizacion (seleccionado de un acido
organico, acido inorganico o un ion polivalente inorganico). Para garantizar que la formulacion basada en agua tenga
una vida util prolongada y sea estable (no se gelifique ni precipite) durante el transporte, almacenamiento y manejo
dentro de la fabrica, el agente de insolubilizacién se agrega en una cantidad menor que la cantidad de agente de
insolubilizacién necesaria para iniciar gelificacion del silicato de metal alcalino en la formulacion basada en agua. Este
punto se llama el punto de gelificacion.

Opcionalmente, la formulacion basada en agua de la invencidon puede comprender un agente humectante y/o un
modificador de la reologia.

La formulacion basada en agua de la invencion se aplica sobre el material de madera empapando o sumergiendo el
material de madera en la formulacion, o pulverizando, pintando o cepillando superficies de madera con la formulacién
o impregnando el material de madera con la formulacién usando vacio y/o presion segun los protocolos normales de
impregnacion a vacio-presion; seguido por el secado del material de madera tratado a cualquier temperatura dada
para eliminar el exceso de agua, seguido por una ultima etapa que comprende el curado del material de madera
tratado a una temperatura elevada para insolubilizar el silicato de metal alcalino dentro o sobre la superficie del material
de madera tratado.

Los materiales de madera tratados con el método de acuerdo con la invencién se caracterizan por tener propiedades
de resistencia a las termitas, hongos, mohos y al fuego. El silicato de metal alcalino en la composicion para el
tratamiento de la madera sera en un alto grado insoluble en agua después de que se haya aplicado sobre el material
de madera utilizando el método de tratamiento de la madera de la invencion, y por lo tanto no sera lixiviado facilmente
de la madera. El método de tratamiento de la madera de la invencién confiere a la madera propiedades duraderas de
resistencia a las termitas, los hongos y el fuego, incluso aunque el material de madera tratado se use al aire libre o en
ambientes humedos. La resistencia al agua de los silicatos de metales alcalinos, aplicada a los materiales de madera
de acuerdo con el método de la invencion, es suficientemente alta, en otras palabras, la lixiviacién de los silicatos de
metales alcalinos del material de madera es suficientemente baja, por lo que los materiales de madera mantienen sus
propiedades de resistencia a las termitas, hongos y al fuego, aunque el material de madera tratado se someta a
contacto con el agua o se utilice en exteriores. Los materiales de madera tratados utilizando el método de la invencion
seran resistentes a la descomposicién por los hongos de la putrefaccion y los ataques de las termitas. Los materiales
de madera también seran resistentes al fuego y tendran propiedades anti-moho.

La lixiviacion de silicatos de metales alcalinos del material de madera tratado se calcula midiendo la cantidad de silicato
de metal alcalino que se elimina cuando la madera se somete a contacto con el agua. Esto se hace experimentalmente
pesando el material de madera tratado antes del tratamiento, después del tratamiento y después de que el material
de madera tratado se haya almacenado en un bafio de agua. Para el calculo se utiliza la siguiente férmula (en la que
W = peso):

Silicato de metal alcalino no lixiviado (%) = [(Wmadera después de lixiviar = YWmadera antes del tratamiento)/ (Wmadera después del tratamiento =
Wmadera antes del tratamiento)]' 1 00

Waespuss del tratamiento= €S0 seco del material de madera tratado con el método de la invencion.

Waespues de lixiviar = peso seco del material de madera tratado con el método de la invencion después de que se haya
sometido al procedimiento de lixiviacion descrito anteriormente.

Woantes del tratamiento = P€S0 seco del material de madera antes de que haya sido tratado con el método de la invencion.

Silicato de metal alcalino no lixiviado (%) = la cantidad de silicato de metal alcalino (%) que permanece en el material
de madera tratado después de haber sido sometido al procedimiento de lixiviacion.

Siempre se desea que el porcentaje de silicato de metal alcalino no lixiviado sea lo mas alto posible. Altos porcentajes
de silicato de metal alcalino no lixiviado significan que el silicato de metal alcalino permanece en el material de madera
tratado. Se desea que mas que el 70% de los silicatos de metales alcalinos permanezcan en el material de madera
(el porcentaje de silicato de metal alcalino no lixiviado es superior al 70%) después de haber sido sometido a contacto
con el agua.

La formulacién basada en agua utilizada en el método de la invencién esta compuesta normalmente por un silicato de
metal alcalino y un agente de insolubilizaciéon que, una vez aplicado sobre el material de madera, puede potenciar que
el silicato de metal alcalino polimerice o por otro medio se vuelva insoluble. El agente de insolubilizacion contribuye a
hacer que el silicato de metal alcalino sea insoluble y resistente al agua. Ejemplos de silicatos de metales alcalinos
adecuados son silicato de sodio y silicato de potasio. Ejemplos de agentes de insolubilizacion son acidos organicos,
acidos inorganicos e iones polivalentes inorganicos.
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La siguiente descripcion detallada de la invencion y los ejemplos correspondientes explicaran el método de la invencion
y sus materiales correspondientes.

Descripcion detallada del procedimiento
Proporcionar un material de madera

Los materiales de madera adecuados pueden ser, pero no estan limitados a, madera sdélida, tal como abeto, pino,
abedul, roble, secoya, cedro y otros; o materiales compuestos tales como madera contrachapada, tableros de fibra,
tableros de particulas u otros materiales compuestos. Materiales derivados de la madera, tales como materiales a
base de pasta, p. €j. cartulina, cartéon corrugado, cartulina de calidad de yeso, papel especial, por ejemplo papel de
filtro o papel de impresién, productos de pasta moldeada u otros materiales a base de pasta también se definen como
material de madera y también se pueden tratar con la formulacion.

La formulacién basada en agua

El método de tratamiento de la madera de acuerdo con la invencién incluye una formulacion o composicion basada en
agua preparada previamente mezclando un silicato de metal alcalino, agua y un agente de insolubilizacion en una
disolucién homogénea basada en agua. La formulacién basada en agua también puede contener opcionalmente un
agente humectante y un modificador de la reologia. La relacién de agente de insolubilizacion a silicato de metal alcalino
en la composicién solo puede estar en un estrecho intervalo especifico, y la cantidad de agente de insolubilizacion
agregada a la disolucion debe ser menor que la cantidad necesaria para iniciar la gelificacion del silicato de metal
alcalino. La cantidad de agente de insolubilizacién debe ser suficiente para mejorar la formacion de gel del silicato de
metal alcalino después de que el material de madera se haya tratado con la disolucién, pero no tanto como para
comenzar el proceso de formacion de gel antes de que se aplique la formulacion basada en agua sobre el material de
madera. Seleccionando cuidadosamente la relacién entre el agente de insolubilizacion y el silicato de metal alcalino,
se puede obtener una formulacion con una larga vida util que se vuelve insoluble tras el tratamiento de materiales de
madera, seguido por el secado y el curado de la madera.

Los silicatos de metales alcalinos

El % en peso de silicato de metal alcalino del % en peso total de la formulacién basada en agua puede ser de 1% p/p
hasta 50% p/p, mas preferiblemente de 10% p/p a 40% p/p, y lo mas preferiblemente de 10% p/p a 25% p/p. Ejemplos
de silicatos de metales alcalinos adecuados son silicato de potasio y silicato de sodio. Debido a los aspectos
economicos, el silicato de sodio es la opcion preferida en la formulacion.

El silicato de sodio con la formula general XNa*SiO4* es la eleccion preferida de silicato de metal alcalino de acuerdo
con la invencion. El silicato de sodio se fabrica haciendo reaccionar Na;O con SiO, para formar XNa*SiO4*. La relacion
molar entre sodio y silicato (Na*:SiO4*) puede variar en cualquier relacion molar dada, pero preferiblemente estara en
el intervalo de 0,1:1 a 2:1, mas preferiblemente de 0,5:1 a 0,8:1, o lo mas preferiblemente una relacién molar de 0,6:1
(que corresponde a una relacion en peso de 3,22 entre SiO; y Na;0). Todas las relaciones molares mencionadas en
el presente documento tienen una alta solubilidad en agua, lo cual es importante para mantener una viscosidad baja
de la formulacion para una impregnacion efectiva de la madera.

Las mismas relaciones molares que se mencionaron anteriormente se pueden aplicar a los silicatos de potasio. La
relacién molar entre potasio y silicato (XK*:SiO4*) puede variar en cualquier relacion molar dada, pero preferiblemente
estara en el intervalo de 0,1:1 a 2:1, o mas preferiblemente de 0,5:1 a 0,8:1.

En términos generales, la relacion molar entre el metal alcalino (XM*) y el silicato (SiO4*") en la formulacién basada en
agua de acuerdo con la invencién puede variar en cualquier relacion molar dada, pero preferiblemente estara en el
intervalo de 0,1:1 a 2:1.

Los agentes de insolubilizacion

Por agentes de insolubilizacién se entiende sustancias que pueden mejorar la polimerizacion o la formacion de
complejos de silicatos de metales alcalinos.

Los agentes de insolubilizaciéon adecuados para la invencion son todos sustancias que pueden mejorar la
polimerizacioén o gelificacion de silicatos de metales alcalinos o por cualquier otro medio que los hagan insolubles en
agua, tal como facilitando la formacion de complejos de mondmeros de silicatos de metales alcalinos. La
polimerizacion o gelificacion de silicatos de metales alcalinos se produce cuando el pH se reduce por debajo de cierto
nivel mediante la adicién de un acido o un compuesto acido a una disolucién basada en agua que contiene silicatos
de metales alcalinos, o agregando un ion polivalente inorganico que puede facilitar la formacién de complejos de los
mondmeros tipo silicato de metal alcalino.

Ejemplos de agentes de insolubilizacion son acidos organicos, acidos inorganicos o iones polivalentes inorganicos.

Los acidos organicos utilizados como agentes de insolubilizacion de acuerdo con la invencion son, por ejemplo, acidos
organicos con bajo peso molecular o con un peso molecular de, por ejemplo, 40-500 g/mol o 40-300 g/mol. Los acidos
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organicos se seleccionan, por ejemplo, de cualquiera de los acidos carboxilicos acido acético, acido mandélico, acido
citrico, acido aspartico, acido glutamico, acido tartarico, acido férmico, acido propidnico, acido butanoico, acido
pentanoico, acido oxalico, acido maleico, acido succinico o acido glutarico, o combinaciones de los mismos. Los acidos
organicos también se pueden seleccionar de cualquiera de los acidos sulfénicos de bajo peso molecular, por ejemplo
seleccionados de acido metanosulfonico (o acido mesilico, CH3SO3H), acido etanosulfénico (o acido esilico,
CH3CH2SO3H), acido bencenosulfénico (o acido besilico, CéHsSO3H), acido p-toluensulfonico (o acido tosilico,
CH3CeH4SO3H) o acido trifluorometanosulfénico (o acido triflico, CF3SO3H).

Los acidos inorganicos utilizados como agentes de insolubilizacion de acuerdo con la invencion son, por ejemplo,
acidos minerales, tales como acidos minerales seleccionados de cualquiera de los haluros de hidrégeno y sus
disoluciones, p. €j., acido clorhidrico (HCI), acido bromhidrico (HBr), acido yodhidrico (HI) o los oxoacidos de
halégenos, por ej., acido hipoclérico, acido clérico, acido perclorico, acido peryddico y los compuestos
correspondientes para bromo y yodo, o de cualquiera de acido sulfdrico (H2SO.), acido fluorosulfurico, acido nitrico
(HNO:3), acido fosférico (HzPO4), acido fluoroantiménico, acido fluorobdrico, acido hexafluorofosférico, acido crémico
(H2CrO4) o acido boérico (H3BO3) o combinaciones de los mismos.

Para insolubilizar silicatos de metales alcalinos usando formacion de complejos, también se puede emplear iones
polivalentes inorganicos tales como CI**, Mg?*, Fe?*, Fe®*, Ca?*, Ba?* o con contraiones CaCl,, MgCl,, FeCl,. La
concentracion del catalizador en la formulacién varia con respecto a la concentracion del silicato de metal alcalino y la
eficiencia del agente de insolubilizacion. Si se usa un acido como agente de insolubilizacion, el pKa del acido es
esencial para la cantidad necesaria. Cuando se emplean acidos, la acidez del propio material de madera también debe
considerarse, ya que los acidos dentro de la madera se sumaran al contenido total de acido de la formulacién cuando
se aplique a la madera.

Los agentes de insolubilizacion mas preferidos de acuerdo con la invencién son acidos organicos no téxicos debido a
razones medioambientales y son una alternativa econémica cuando se usan a escala industrial. Los silicatos de
metales alcalinos en disoluciones acuosas comenzaran a gelificarse en cierto punto. El punto de gelificacion y el
intervalo de no gelificacion de una formulaciéon basada en agua pueden medirse o controlarse regulando el pH de la
formulacion o controlando la relacion molar del agente de insolubilizacion al silicato de metal alcalino. Es importante
que el intervalo correcto de la relacion molar del agente de insolubilizacién con el silicato de metal alcalino o el pH se
controle para evitar que la formulacion se gelifique antes de aplicar la formulacién sobre el material de madera. Por
ejemplo, si se usa un silicato de sodio con una relacion molar de Na* a SiO4* de 0,6:1, el pH de la formulacién no
debe ser inferior a 11 si se desea una vida util mas larga de la formulacion.

Las relaciones molares adecuadas entre un acido organico y silicato de sodio pueden ser de, p. €j., 1:18 a 1:100
dependiendo de la acidez del sustrato de madera tratado y el pKa del acido organico.

Para mantener una larga vida util de la formulaciéon basada en agua, el pH no debe descender por debajo de cierto
punto, de lo contrario, la formulacién formara un gel o precipitara si se almacena durante un periodo de tiempo mas
largo. Si el silicato de metal alcalino comienza a gelificarse antes de aplicarlo a la madera, no penetrara en el material
de madera solido. La relacién molar entre el agente de insolubilizacion y el silicato de metal alcalino también debe
estar en un intervalo especifico para insolubilizar el silicato de metal alcalino cuando la formulacién basada en agua
se seca y se cura a temperatura elevada. Sila cantidad de agente de insolubilizacién es demasiado baja, la formulacion
de silicato de metal alcalino no se volvera insoluble después de que se haya aplicado a la madera y se haya curado.

Dependiendo del agente de insolubilizaciéon empleado y su modo de accion (acido o ion polivalente), el material de
madera tratado también debe considerarse. Algunas especies de madera tienen un mayor grado de acidez intrinseca
que otras debido a los acidos de colofonia y a otras sustancias extractivas producidas por la madera. Otro tiene un
mayor grado de iones tales como Ca?* o Mg?*. Los grados diversos de sustancias intrinsecas deben tenerse en cuenta
al decidir la relacion molar apropiada entre el agente de insolubilizacion y el silicato de metal alcalino.

Si, por ejemplo, se emplea el mismo grado de acido cuando se trata un material de madera con mas acidez intrinseca
que un material de madera con menos acidez, el silicato de metal alcalino puede comenzar a gelificar en la superficie
del material de madera, ya que el pH local en la superficie se vuelve demasiado bajo. Esto limitara la cantidad de
silicato de metal alcalino que puede penetrar en el material de madera y, por lo tanto, la eficiencia de la formulacion
en términos de los materiales de madera con propiedades ignifugas y antifungicas.

Para decidir una relacién molar adecuada entre el agente de insolubilizacién y el silicato de metal alcalino, se pueden
realizar algunos experimentos simples. La mayor concentracion de agente de insolubilizaciéon a silicato de metal
alcalino puede, p. €j., determinarse agregando agente de insolubilizacion a una formulaciéon de silicato de metal
alcalino basada en agua hasta que el silicato de metal alcalino comience a gelificar. La adicion de aproximadamente
un 10% menos de agente de insolubilizacion que la concentracion de gelificacion, dara lugar a una formulacién que
tiene una larga vida util y se volvera insoluble cuando se seque y se cure. Cuando el material de madera se trata con
la formulacion y se cura, normalmente se vuelve insoluble un mayor grado de silicato de metal alcalino que cuando la
disolucién que contiene silicato de metal alcalino y agente de insolubilizacion se seca fuera de la madera. Sin limitarse
por la teoria, una razén puede ser que la acidez y/o concentracion intrinseca de los iones polivalentes en el material
de madera ayuda en el proceso de insolubilizacion al aumentar la concentracion total del agente de insolubilizacion
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en relacién con el silicato de metal alcalino, aumentando asi la cantidad de silicato de metal alcalino que es
insolubilizado.

La eleccion preferida de agente de insolubilizacién es acidos organicos no téxicos, pero también pueden emplearse
otros acidos.

De acuerdo con una realizacion de la invenciéon, una formulacion basada en agua con una larga vida util es una
formulacién que contiene silicato de sodio con una relacion molar de Na* a SiO4* de 0,6:1 con un pH por encima de
11. Una formulacién que contenga el mismo silicato de metal alcalino comenzara a gelificar si el pH se mantiene por
debajo de 11.

Una formulacion con larga vida util es una formulacion que puede almacenarse durante un cierto tiempo a temperatura
ambiente o mas baja o a temperaturas que varian entre 15y 35°C. En una realizacion de la invencion, una formulacion
con larga vida util es una formulacion que puede almacenarse a temperatura ambiente o mas baja o a temperaturas
que varian entre 15 y 35°C durante al menos un mes o mas. En otras realizaciones, una formulaciéon con una larga
vida util es una formulaciéon que puede almacenarse durante al menos 2 meses o mas. Es importante que la
formulacion basada en agua de acuerdo con la invencion tenga una larga vida util y se pueda almacenar porque esta
destinada a ser utilizada en un proceso industrial moderno de acuerdo con el procedimiento o método de la invencion.

El agente de humectacion y/o un modificador de la reologia

La adicion de un agente humectante (o tensioactivos) y/o de un modificador de la reologia a la formulacion basada en
agua de acuerdo con la invencion es opcional.

Se puede agregar un agente humectante o surfactante a la formulacion basada en agua de acuerdo con la invencion
para disminuir la tension superficial. Esto puede ser importante con el fin de que la formulacion penetre mas facilmente
en el material de madera, lo que aumenta el efecto del tratamiento. Diferentes tipos de agentes humectantes son, por
ejemplo, sustancias que son polares y tienen una cola hidréfoba y grupos formalmente cargados en su cabeza, para
ejemplos de diferentes tensioactivos, véanse los tensioactivos mencionados en “Surfactants and Interfacial
Phenomena”, 32 Edicion. Un tensioactivo no iénico no tiene grupos cargados en su cabeza. Las concentraciones
adecuadas del agente humectante en la formulacidon basada en agua de la invencion pueden estar, por ejemplo, entre
0,05% y 5% (p/p).

Se puede agregar un modificador de la reologia a la formulacion basada en agua de acuerdo con la invencién con el
fin de aumentar la viscosidad de la formulacion y de este modo, por ejemplo, hacer que la formulacién basada en agua
de acuerdo con la invencién sea mas facil de aplicar sobre el material de madera usando, por ejemplo, diferentes
técnicas de cepillado o recubrimiento. Los diferentes tipos de modificadores de la reologia son, por ejemplo, los
almidones y sus derivados, o derivados de la celulosa, tales como carboximetilcelulosa. Las concentraciones
adecuadas del modificador de la reologia en la formulacidon basada en agua de la invencion pueden estar, por ejemplo,
entre 0,5% y 5% (p/p).

Método de aplicacion de la formulacion basada en agua sobre el material de madera

La formulacién basada en agua se aplica sobre el material de madera mediante cualquiera de los procedimientos
industriales utilizados actualmente, tales como empapando o sumergiendo el material de madera en la formulacion,
pulverizando, pintando o cepillando superficies de madera con la formulacién o impregnando el material de madera
con la formulacién utilizando vacio y/o presion de acuerdo con los protocolos normales de impregnacion a vacio-
presion.

La etapa de secado

Cuando el material de madera ha sido tratado con cualquiera de los métodos de aplicacion mencionados
anteriormente, debe secarse para eliminar el exceso de agua del material de madera. El proceso de secado puede
ocurrir a cualquier temperatura dada, pero se prefiere una temperatura ligeramente elevada.

Cuando se seca el material de madera, es importante asegurarse de que se logre un secado suficiente antes de entrar
en la siguiente etapa (la etapa de curado) en el proceso de tratamiento de la madera. Asegurando que el material de
madera esté seco (70-90% de sequedad) antes de entrar en la etapa de curado, los presentes inventores han
descubierto que la madera tiene que ser curada durante un corto periodo de tiempo, tan corto como 1 minuto y a pesar
de ello obtener mejores propiedades con respecto a la baja lixiviacion.

El método de acuerdo con la invencién es, por lo tanto, mas respetuoso con el medio ambiente que cualquier método
conocido de tratamiento de la madera, ya que el calentamiento utilizado durante el tratamiento de la madera puede
reducirse al minimo y a pesar de eso los silicatos de metales alcalinos no seran lixiviados facilmente del material de
madera tratado.

La etapa de secado se realiza en una realizaciéon de la invencion realizada a temperatura ambiente o incluso a
temperaturas ligeramente elevadas, tales como a 15-70°C o 15-60°C o 15-50°C o especialmente 20-50°C.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2740 635 T3

El secado de la madera se controla facilmente con un equipo estandarizado para medir la sequedad de la madera.
Antes de la etapa de curado, la madera debe tener una sequedad de al menos el 70% o mas, preferiblemente 80% o
mas o lo mas preferiblemente 85% o mas. El tiempo de curado a temperaturas elevadas es mas corto si se completa
el secado antes de entrar en la etapa de curado.

Segun el método de la invencion, la sequedad del material de madera debe ser 70% o mas, por ejemplo, del 70-100%
de sequedad, o por ejemplo del 80-100% de sequedad antes de curar el material de madera.

La temperatura de la etapa de secado esta preferiblemente entre 10°C y 100°C, o incluso mas preferiblemente entre
25°C y 70°C o especialmente entre 40°C y 60°C. Para promover el secado del material de madera se puede utilizar
equipo de secado normal para materiales de madera

La etapa de curado

Cuando se ha evaporado una cierta cantidad de agua de la madera durante la etapa de secado, el material de madera
tratado segun la invencién necesita curarse a una temperatura elevada durante un cierto tiempo con el fin de permitir
que el silicato de metal alcalino reaccione y forme polimeros o complejos, que hacen que el silicato de metal alcalino
sea insoluble en agua. En una realizacion de la invencion, el material de madera tratado se cura a una temperatura
de 40°C o mas, preferiblemente en 60°C o mas. En una realizacion mas preferida de la invencién, la madera se cura
en el intervalo de 60°C a 150°C, y en una realizacién aiun mas preferida, la madera se cura en el intervalo de 70°C a
120°C. En la realizacién mas preferida de la invencion, la madera se cura en el intervalo de 75°C a 100°C y este
intervalo se elige debido a su aplicabilidad industrial y al hecho de que el silicato de metal alcalino obtiene sus
propiedades de lixiviacion deseadas usando este intervalo de temperatura. Dependiendo de la temperatura de curado,
el tiempo suficiente para insolubilizar el silicato de metal alcalino variara. Las temperaturas de curado mas altas
requieren tiempos de curado mas cortos y las temperaturas de curado mas bajas necesitan tiempos de curado mas
largos. Si se utilizan temperaturas de curado superiores a 150°C, se debe tener cuidado de no crear decoloracion de
la madera debido a la pirdlisis de las fibras. Los tiempos de curado también pueden variar dependiendo de la relacién
molar de agente de insolubilizacion a sal de metal alcalino en la formulacion. Una relacidon molar mas proxima al punto
de gelificacion necesitara un tiempo de curado mas corto, mientras que una relacion molar mas alta necesitara
correspondientemente un tiempo de curado mas largo.

En la realizaciéon mas preferida, el material de madera se curara a 70-90°C durante 10-60 minutos, dependiendo del
grosor del material de madera. Sin embargo, se necesitaran diferentes tiempos de curado dependiendo de las especies
de madera y la formulacion empleada. La determinacion del tiempo 6ptimo de curado se puede realizar facilmente
realizando unos pocos experimentos sencillos por un experto en la materia.

Material de madera tratado con el método segun la invencion

De acuerdo con la invencion, también se proporciona un material de madera tratado con dicho método. El material de
madera puede ser de cualquier tipo, incluida madera solida, tal como abeto, pino, abedul, roble, secoya, cedro y otros;
o materiales compuestos tales como madera contrachapada, tableros de fibra, tableros de particulas u otros materiales
compuestos. De acuerdo con la invencioén, el material de madera también puede ser material basado en pasta de
madera tal como cartén, cartén corrugado, carton de calidad de yeso, papel especial, productos de pasta moldeada u
otros materiales a base de pasta. El material de madera se caracteriza por tener propiedades ignifugas y/o propiedades
antifingicas, tales como la resistencia a la putrefaccion por hongos y/o al moho. Ademas, los materiales de madera
tienen mejor resistencia a los insectos que comen madera, tales como las termitas, las hormigas y los barrenadores.
La superficie del material de madera también se endurecera mediante el procedimiento lo cual es util en algunas
aplicaciones.

Ejemplo de un método preferido segun la invencion

Un método de aplicacion preferido de la invencion es la impregnacion a vacio-presion-vacio. En este método, el
material de madera se coloca dentro de un recipiente de impregnacién a vacio-presion. Luego, el recipiente se llena
con la formulacion basada en agua y luego se somete a vacio a mas que 90% de vacio entre 10 y 40 minutos, seguido
de una presion entre 6 y 16 bares durante 20 minutos a 12 horas, seguido de mas que 90% de vacio durante 10-40
minutos. La variacion en el tiempo y la presion depende del material de madera utilizado y de la cantidad de formulacion
basada en agua que debe penetrar en el material de madera. La cantidad de penetracion de la formulacion basada en
agua en el material de madera es importante para el efecto que se logra. Una mayor penetracion dara un mayor efecto
en relacion con el retardo de la llama y la proteccién contra los hongos.

La formulacion de esta invencion tiene una viscosidad mas alta que el agua, lo que dificulta la penetracion del material
de madera en comparacion con cuando se utilizan liquidos de impregnacion con una viscosidad mas baja o similar a
la del agua. Con el fin de obtener el mayor grado de efecto ignifugo y proteccion contra la putrefaccion, es necesaria
una alta penetracion de la impregnacion en el material de madera. El procedimiento de produccién mas efectivo para
obtener una penetracion efectiva de la formulacién de acuerdo con la invencién en el material de madera es un método
de impregnacioén de vacio-presion-vacio.

Dicho recipiente de impregnacion puede someterse a una presion menor que 0,1 atm, por ejemplo, entre 0,1-0 atm.
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La formulacién basada en agua segun la invencion tiene preferiblemente una mayor viscosidad que el agua.
Mas realizaciones de la invencién seran evidentes mediante los correspondientes ejemplos.

Parte experimental

Ejemplo de produccién de una formulaciéon basada en agua segun la invencion

Ejemplo de produccion de 1000 g de disolucion de acido bérico/silicato de sodio. A 588,14 g de agua fria, se agregan
19,76 g de acido bdrico durante la mezcla. La disolucion se mezcla durante 10 minutos para garantizar que todo el
acido borico se disuelva. A un recipiente se agregan 392.10 g de silicato de sodio. Durante la mezcla, la disolucién de
acido borico se agrega a una velocidad de aproximadamente 200 g/min. La formulacion terminada se agita durante
otros 10 minutos para asegurar que la formulacién sea homogénea. El pH se mide y es 11,1. El producto terminado
se vierte en un recipiente de plastico para su almacenamiento.

Otras consideraciones cuando se producen las formulaciones basada en agua de acuerdo con la invencion

Las formulaciones de silicato de sodio con acidos organicos o acidos inorganicos como agentes de insolubilizacion se
preparan de una manera similar a la descrita anteriormente. La cantidad de agente de insolubilizacion se ajusta para
obtener una formulaciéon basada en agua con una vida util prolongada que es estable durante el almacenamiento vy,
por lo tanto, no esta cerca de su punto de gelificacion, que esta alrededor de pH 10.6 para formulaciones que contienen
silicato de sodio con una relacion molar de 0,6:1.

La cantidad deseada de agente de insolubilizacién utilizada en las formulaciones basada en agua de la invencion se
puede probar haciendo primero una disolucidon agregando el agente de insolubilizacion a una disolucion de silicato
hasta que se alcance su punto de gelificacion. Con el fin de hacer una nueva formulacion basada en agua, estable y
almacenable, con una larga vida util de acuerdo con la invencion, la cantidad de agente de insolubilizacion agregada
debera ser suficientemente menor que la cantidad de agente de insolubilizacién necesaria para alcanzar el punto de
gelificacion. Por ejemplo, la cantidad de agente de insolubilizacién usada de acuerdo con la invencion es un 10% en
peso menor o mayor que la cantidad de agente de insolubilizacion necesaria para que la formulacion basada en agua
alcance el punto de gelificacion.

Este método de calculo de la cantidad de agente de insolubilizacion se puede usar para todos los posibles agentes de
insolubilizacién que se pueden usar de acuerdo con la invenciéon. Otra forma de medir la cantidad de agente de
insolubilizaciéon necesaria cuando se utiliza un acido como agente de insolubilizacion es que el pH de la formulacion
basada en agua sea suficientemente alto en comparacion con el pH del punto de gelificacion. ElI pH del punto de
gelificacion variara entre las diferentes formulaciones de la invencion dependiendo de qué silicato de metal alcalino se
use, por €j., un pH de una formulacién de acuerdo con la invencién con una vida util prolongada y, por lo tanto, que es
estable durante el almacenamiento, puede ser de 11 o superior y el pH para el punto de gelificacién cuando se usa el
mismo silicato de metal alcalino (que contiene una mayor cantidad de agente de insolubilizacién) puede ser alrededor
de 10,6.

Método general del ensayo de redisolucion para determinar la lixiviacion.

Ejemplos 1-2, 4 y 9 en los que se investigaron las propiedades de lixiviacion simulando la lixiviacion, usando un ensayo
de redisolucion segun el siguiente principio:

Las formulaciones de acuerdo con las invenciones se prepararon en un recipiente de plastico. Posteriormente, las
formulaciones (aun en el recipiente de plastico) se secaron y se curaron en un horno a varias temperaturas. Las
formulaciones secas y curadas se pesaron y se agregaron a un vaso de precipitados con un agitador magnético. Se
afadieron 200 mL de agua caliente hirviendo al vaso de precipitados y las formulaciones se redisolvieron, bajo
agitacion continua, durante 3 minutos. Después de 3 minutos, el contenido del vaso de precipitados se filtrd a vacio
utilizando un papel de filtro y un embudo Buchner. La cantidad no disuelta de silicato de metal alcalino se calculé de
acuerdo con:

Producto restante después de la redisolucién (%) = 100 - [(Wdespués del curado ~VWdespués de la redisolucién)/wdespués del curado] © 100
Método general para determinar la lixiviacion.

Ejemplos 3 y 5-6 en los que se investigaron las propiedades de lixiviacion cuando se ensayaron de acuerdo con el
siguiente principio:

Se prepararon formulaciones segun las invenciones. Posteriormente, las formulaciones se aplicaron sobre un material
de madera. El material de madera tratado se secd y se curdé en un horno a diferentes temperaturas y tiempos. Los
materiales de madera tratados, secos y curados, se pesaron y se agregaron a un vaso de precipitados. El material de
madera tratado se lixivid en recipientes individuales usando agua destilada cambiada todos los dias. Después de 1
semana, las probetas lixiviadas se pesaron y se reacondicionaron hasta alcanzar un peso constante. La pérdida de
peso durante la lixiviacién pudo entonces calcularse de acuerdo con:
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Formulacién restante en probetas de pino después de lixiviar (%) = 100 - [(Wsormulacion después del curado ~VWrormulacion después de
Iixiviar)/ Wformulacién después del curado] . 1 00

en la que

Wformulaci(’)n después del curado = Wprobeta seca después del curado = Wprobeta seca antes del tratamiento
Wformulacién después de lixiviar = Wprobeta seca después de lixiviar = Wprobeta seca antes del tratamiento
Ejemplos

Los fines de los siguientes ejemplos son demostrar la solubilidad del silicato de sodio que ha sido sometido al método
de la invencion, lixiviar el silicato de sodio que ha sido impregnado en materiales de madera y la resistencia a la llama
y a la putrefaccion de materiales de madera que han sido sometidos al método de la invencion.

Ejemplo 1- Varios agentes de insolubilizacion que proporcionan mejores propiedades de lixiviacion.

Efecto sobre la solubilidad del silicato de sodio utilizando formulaciones de la invencién que contienen varios agentes
de insolubilizacion, en el ejemplo ilustrado mediante un acido mineral; acido bérico y un ion polivalente inorganico;
cloruro de calcio.

Materia prima Formulacién Formulacién Formulacién
(|0/|f‘>I %) (|f>/|f %) (P/: %)
Silicato de sodio, relacién molar 0,6:1, contenido seco 37,5% 39,2 39,9 40,0
Agua 58,9 59,8 60,0
Acido bérico 1,9 - -
Cloruro de calcio - 0,3 -

Las formulaciones se prepararon mezclando primero el agente de insolubilizacién y el agua y luego agregando
lentamente al silicato de sodio, con agitacion continua, la mezcla del agente de insolubilizacion disuelto.

Se agregaron 20,0 gramos de formulaciones 1, 2 y 3 a recipientes de un solo uso con una gran area superficial para
secar a 50°C durante la noche. Cuando se secaron, dichas formulaciones se curaron a 20°C y 190°C durante 30

minutos.

Los resultados se muestran en la figura 1.

Ejemplo 2 - Efecto de la concentracion de la formulacion.

Efecto sobre la solubilidad del silicato de sodio utilizando formulaciones de la invencion con diferentes contenidos

secos de formulacion.

Materia prima Formulacién Formulaciéon 4 - | Formulacion Formulacién 5 -
4 diluida 5 diluida
(plp %) (PP %) (PP %) (PP %)
Silicato de sodio, relaciéon molar 60,00 12,0 60,0 12,0
0,6:1, contenido seco 37,5%
Agua 37,6 87,5 40,0 88,0
Acido citrico (monohidrato) 2,4 0,5 - -

Las formulaciones se prepararon mezclando primero el agente de insolubilizacién y el agua y luego agregando
lentamente al silicato de sodio, con agitacion continua, la mezcla del agente de insolubilizacion disuelto.

Se agregaron 20,0 gramos de formulaciones 4 y 5 y las versiones diluidas con agua de dichas formulaciones a
recipientes de un solo uso con una gran area superficial para secar a 50°C durante la noche. Cuando se secaron,
dichas formulaciones se curaron a 100°C durante 30 minutos.

Todas las muestras se sometieron a continuacién a un ensayo de redisolucién segun el método general descrito
anteriormente.
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Los resultados se muestran en la figura 2.

El contenido seco de las formulaciones diluidas en la figura 2 corresponde al porcentaje en peso de silicato y agente

de insolubilizacién en la disolucién acuosa.

Ejemplo 3 - Lixiviacion de silicato de sodio de materiales de papel impregnados

Efecto sobre la lixiviacion de silicato de sodio utilizando probetas de papel impregnadas con diferentes formulaciones

de la invencion.

Materia prima

Formulacién 13

Formulacién 14

(plp %) (plp %)
Silicato de sodio, relacién molar 0,6:1, contenido seco 37,5% 53,3 53,3
Agua 46,7 44,5
Acido citrico (monohidrato) - 2,2

Se impregnaron probetas de papel de filtro de 185 mm de diametro empapando durante 10 segundos.

Las probetas impregnadas se secaron a temperatura ambiente durante la noche. El curado se llevé a cabo durante 10
minutos a 100°C.

Las probetas se lixiviaron en recipientes individuales utilizando 300 mL de agua a 90°C manteniendo el material de
papel en el agua durante 10 minutos. Después de secar el papel, la pérdida de peso durante la lixiviacion se calculod
de acuerdo con:

Formulacion restante después de lixiviar (%) =100 - [(Wpapel después de lixiviar 'Wpapel sin tratar)/ [(Wpapel antes de lixiviar 'Wpapel sin
tratar)] - 100

Los resultados del procedimiento de lixiviacion muestran una mayor resistencia a la lixiviacion cuando se agrega a la
formulacion un agente de insolubilizacion (acido citrico).

Los resultados se muestran en la figura 3.
Ejemplo 4 - Temperatura de curado.

Efecto sobre la solubilidad del silicato de sodio cuando se utilizan formulaciones de la invencién con temperaturas de
curado variables.

Materia prima Formulaciéon 3 | Formulaciéon 6
(plp %) (plp %)
Silicato de sodio, relacién molar 0,6:1, contenido seco 37,5% 40,0 40,0
Agua 60,0 58,4
Acido citrico (monohidrato) - 1,6

Las formulaciones se prepararon mezclando primero el agente de insolubilizacién (acido citrico) y agua y luego
agregando lentamente al silicato de sodio, con agitaciéon continua, la mezcla del agente de insolubilizacion disuelto.

Se agregaron 20,0 gramos de las formulaciones 3 y 6 a recipientes de un solo uso con una gran area superficial para
secar a temperatura ambiente hasta sequedad. Cuando se secaron, los recipientes con dichas formulaciones se
curaron a 20°C, 70°C y 190°C durante 30 minutos.

Todas las muestras se sometieron a continuacion a un ensayo de redisolucion segun el principio general.
Los resultados se muestran en la figura 4.
Ejemplo 5 - Lixiviacion de probetas de pino impregnadas con silicato de sodio

El efecto sobre la lixiviacion de silicato de sodio utilizando probetas de pino impregnadas con diferentes formulaciones
de la invencion y temperaturas de curado variables.

Formulacion 7 (p/p %)
40,0
59,0

Materia prima
Silicato de sodio, relacién molar 0,6:1, contenido seco 37,5%

Agua
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Acido citrico (monohidrato) 1,0

Se impregnaron al vacio probetas de albura de pino, tamafio 0,8 cm x 1,5 cm x 7 cm, durante 20 minutos seguidos de
20 minutos a remojo a presion atmosférica utilizando las formulaciones 3,6y 7.

Las probetas impregnadas se secaron durante la noche a 50°C y se curaron durante 30 minutos a 20°C, 70°C, 110°C,
150°C y 190°C.

Las probetas se lixiviaron en recipientes individuales usando 75 mL de agua destilada, cambiada todos los dias. El pH
se midié a lo largo del procedimiento de lixiviacion. Después de 1 semana, las probetas lixiviadas se pesaron y se
reacondicionaron a 50°C hasta que se alcanzé un peso constante. La pérdida de peso durante la lixiviacion pudo
calcularse de acuerdo con:

Formulacion restante en probetas de pino después de lixiviar (%) = 100 - [(Wsormulacién después del curado ~VWrormulacion después de
Iixiviar)/ Wformulacién después del curado] . 1 00

en la que
Wformulaci(’)n después del curado = Wprobeta seca después del curado = Wprobeta seca antes del tratamiento

Wformulacién después de lixiviar = Wprobeta seca después de lixiviar = Wprobeta seca antes del tratamiento

Los resultados del procedimiento de lixiviacion muestran una mayor resistencia a la lixiviacion cuando se agrega a la
formulacion un agente de insolubilizacién (acido citrico).

Los resultados se muestran en la figura 5.

Ejemplo 6 - Lixiviacion de probetas de pino impregnadas con silicato de sodio

Materia prima Formulacién Formulacién Formulacién
(p/: %) (p/: %) (|0/|Z %)
Silicato de sodio, relaciéon molar 0,6:1, contenido seco 37,5% 40,0 40,0 40,0
Agua 60,0 58,4 59,0
Acido citrico (monohidrato) - 1,6 1,0

Se impregnaron al vacio probetas de albura de pino, tamafio 0,8 cm x 1,5 cm x 7 cm, durante 20 minutos seguidos de
20 minutos a remojo a presion atmosférica utilizando las formulaciones 3,6y 7.

Las probetas impregnadas se secaron durante la noche a 50°C y se curaron durante 30 minutos a 70°C.

Las probetas se lixiviaron en recipientes individuales usando 75 mL de agua destilada, cambiada todos los dias. El pH
se midié a lo largo del procedimiento de lixiviacion. Después de 1 semana, las probetas lixiviadas se pesaron y se
reacondicionaron a 50°C hasta que se alcanz6 un peso constante. La pérdida de peso durante la lixiviacion pudo
calcularse de acuerdo con:

Formulacion restante en probetas de pino después de lixiviar (%) = 100 - [(Wsormulacisn después del curado ~VWrormulacion después de
Iixiviar)/ Wformulacién después del curado] . 1 00

en la que
Wformulaci(’)n después del curado = Wprobeta seca después del curado = Wprobeta seca antes del tratamiento

Wformulaci(’)n después de lixiviar = Wprobeta seca después de lixiviar = Wprobeta seca antes del tratamiento

Los resultados del procedimiento de lixiviacion muestran una mayor resistencia a la lixiviacion cuando se agrega a la
formulaciéon un agente de insolubilizacion (acido citrico). Una mayor cantidad de agente de insolubilizacion da una
mejor resistencia a la lixiviacion.

Los resultados se muestran en la figura 6.
Ejemplo 7 - Reaccion al fuego.

El efecto de la resistencia a la llama de la madera tratada con el método de la invencién se evalud utilizando un ensayo
ISO estandarizado (ISO 5660). En el ensayo, se midieron reaccioén al fuego, la liberacion de calor, la produccion de
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humo y tasa de pérdida de masa de los materiales de madera tratados. En el experimento, para tratar los materiales
de madera se utilizaron las siguientes formulaciones.

5

Materia prima Formulacién | Formulacién Formulacién | Formulacién
3 6 8 9

(plp %) (PP %) (PP %) (plp %)
Silicato de sodio, relacion molar 0,6:1, 40,0 40,0 24,3 61,2
contenido seco 37,5%
Agua 60,0 58,4 74,9 36,7
Acido citrico (monohidrato) - 1,6 - -
Acido bérico - - 0,8 2,1

Se impregnaron tableros de fibra de acuerdo con el siguiente procedimiento: 40 minutos de vacio al 95% y 40 minutos
de presion a 8 bar. Los tableros de fibra se secaron a continuacion a 23°C y 50% de HR hasta que alcanzaron el

equilibrio.
Parametro de ensayo Formulacion 3 | Formulaciéon 6 | Formulacion 8 | Formulacion 9
FIGRA (W/s) 204 185 197 93
tign (s) 53 61 59 75
Pérdida de masa total (g/m?) 3022 1717 - 2029
Produccion total de humo (m?%/m?) 39 39 36 45
Clase indicada C C C

Los resultados muestran una mejora de la clase indicada D a la clase indicada C cuando el tablero de fibras se
impregnd con las formulaciones 3, 6 y 8 y la mejora de la clase indicada D a la clase indicada B cuando el tablero de
10 fibras se impregné con la formulacion 9.

Ejemplo 8 - Resistencia a la putrefaccion

El efecto de la capacidad de resistencia a la putrefaccion de las formulaciones de la invencion se evalué de acuerdo
con el siguiente procedimiento, "EN113 - Método de ensayo para determinar la efectividad protectora contra
basidiomicetos que destruyen la madera" ("EN113 - Test method for determining the protective effectiveness against

15 wood destroying basidiomycetes").

Materia prima Formulacion 10 (p/p %)
Silicato de sodio, relacién molar 0,6:1, contenido seco 37,5% 40,0
Agua 58,7
Acido bérico 1,3

La albura de pino tratada con la Formulacién 10 fue aprobada de acuerdo con la norma.

Ejemplo 9 - Lixiviacion de una formulacion de silicato de potasio

Efecto sobre la solubilidad del silicato de potasio usando formulaciones de la invencién con temperaturas de curado

20 variables.

Materia prima Formulacién Formulacién
11 12
(PP %) (PP %)
Silicato de potasio, relacion en peso 2,1 (SiO2 a K20), contenido seco 36,7% 40,9 40,9
Agua 57,6 59,1
Acido citrico (monohidrato) 1,5 -
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Las formulaciones se prepararon mezclando primero el agente de insolubilizaciéon y agua y agregando luego
lentamente al silicato de potasio, con agitacion continua, la mezcla del agente de insolubilizacion disuelto.

Se agregaron 20,0 gramos de las formulaciones 11 y 12 a recipientes de un solo uso con una gran area superficial
para secar a 50°C durante la noche. Cuando se secaron, dichas formulaciones se curaron a 20°C y 190°C durante 30

minutos.

Todas las muestras se sometieron a continuaciéon a un ensayo de redisolucidon segun el principio general descrito
anteriormente.

Los resultados se muestran en la figura 7.
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REIVINDICACIONES

Método para el tratamiento de materiales de madera para mejorar las propiedades ignifugas y también la
resistencia a la putrefaccion, a los hongos, moho e insectos del material de madera, en el que un material de
madera se trata con una formulacién basada en agua, caracterizado porque dicho método consiste en las etapas
de:

a) Proporcionar un material de madera;

b) Proporcionar una formulacién basada en agua que tenga una vida util de mas que un mes a temperaturas
que varien de 15 a 35°C, y que contenga

- Un silicato de metal alcalino,
- Agua,y

- Un agente de insolubilizacién que se selecciona de un acido organico, un acido inorganico o un ion
polivalente inorganico, seleccionado de AlI**, Mg?*, Fe?*, Fe3*, Ca?*, Ba®*, o con contraiones CaCly,
MgCl,, FeCl, o combinaciones de los mismos, agregados en una cantidad que es al menos 10% en
peso menor que la cantidad de agente de insolubilizacién necesaria para que la formulacion alcance el
punto de gelificacion y en el que el % en peso de silicato de metal alcalino comparado con el % en peso
total de la formulacién basada en agua puede ser de 1% p/p a 50% p/p, mas preferiblemente de 5% p/p
a 30% p/p y lo mas preferiblemente de 10% p/p a 20% p/p;

c) Aplicar la formulacion basada en agua sobre el material de madera;

d) Secar el material de madera tratado con dicha formulacion basada en agua a una temperatura de 15°C a
70°C con el fin de eliminar el exceso de agua; y

e) Curar el material de madera secado a una temperatura elevada de 40°C a 150°C con el fin de insolubilizar
el silicato de metal alcalino.

El método segun la reivindicacion 1, en el que la etapa ¢) comprende agregar la formulacion basada en agua al
material de madera en un deposito de impregnacioén a presion y realizar las siguientes etapas:

(i) Someter dicho depdsito y contenido de impregnacion a mas que 90% de vacio durante 10-40 minutos;

(i) Someter dicho depdsito y contenido de impregnacion a una presion entre 6 y 16 bares durante 20 minutos
a 12 horas; y

(iii) Someter dicho depdsito y contenido de impregnacion a mas que 90% de vacio durante 10-40 minutos.

El método seguin cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la relacion molar entre metal alcalino,
por ejemplo sodio o potasio, y silicato (XM*:SiO4*) en la formulacion basada de agua estara en el intervalo de
0,1:1 a 2:1, mas preferiblemente de 0,5:1 a 0,8:1, o lo mas preferiblemente una relacién molar de 0,6:1.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el agente de insolubilizaciéon es un
acido organico con un peso molecular de, por ejemplo, 40-500 g/mol o 40-300 g/mol.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el agente de insolubilizaciéon es un
acido organico seleccionado de acido acético, acido mandélico, acido citrico, acido tartarico, acido aspartico,
acido glutamico, acido férmico, acido propidnico, acido butanoico, acido pentanoico, acido oxalico, acido maleico,
acido succinico o acido glutarico, acido metanosulfénico (o acido mesilico, CH3SO3H), acido etanosulfonico (o
acido esilico, CH3CH»SO3H), acido bencenosulfonico (o acido besilico, CsHsSO3H), acido p-toluensulfénico (o
acido tosilico, CH3CsH4SO3H) o acido trifluorometanosulfénico (o acido triflico, CF3SO3H).

El método segun cualquiera de las reivindicaciones 1-3, en el que el agente de insolubilizacion es un acido
inorganico, por ejemplo un acido mineral seleccionado de cualquiera de los haluros de hidrégeno: acido
clorhidrico (HCI), acido bromhidrico (HBr), acido yodhidrico (HI) o los oxoacidos de halégenos: acido hipoclérico,
acido clérico, acido percldrico, acido peryoddico y los compuestos correspondientes para bromo y yodo, o de
cualquiera de acido sulfurico (H2SO4), acido fluorosulfurico, acido nitrico (HNO3), acido fosférico (HsPOs), acido
fluoroantiménico, acido fluoroboérico, acido hexafluorofosférico, acido crémico (H2CrO4) o acido bérico (HzBO3).

El método segun la reivindicacion 3, en el que el silicato de metal alcalino es silicato de sodio.

El método segun la reivindicacion 7, en el que las relaciones molares adecuadas entre el acido organico y el
silicato de sodio pueden ser de 1:18 a 1:100.

El método segun la reivindicacion 8, en el que silicato de sodio tiene una relacién molar de Na* a SiO4* de 0,6:1
y en el que dicha formulacion tiene un pH superior a 11.
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El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la cantidad de agente de
insolubilizacion usada en la formulacion basada en agua se elige o ajusta dependiendo de la acidez del material
de madera a tratar; una mayor acidez en el material de madera requiere una menor cantidad de agente de
insolubilizacién en la formulacion.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el material de madera, después de la
etapa de secado, tiene una sequedad del 70% o mas que antes de entrar en la etapa de curado en el
procedimiento de tratamiento de la madera.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la etapa de secado se realiza a una
temperatura de 20-50°C.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la etapa de curado se realiza a una
temperatura en el intervalo de 70°C a 120°C, o en el intervalo de 75°C a 100°C.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la etapa de curado se realiza durante
10-60 minutos.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que los materiales de madera se
seleccionan de abeto, pino, abedul, roble, secoya, cedro o materiales compuestos tales como madera
contrachapada, tableros de fibras y tableros de particulas.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la formulacion basada en agua se
aplica sobre el material de madera empapando o sumergiendo el material de madera en la formulacion,
pulverizando, pintando o cepillando superficies de madera con la formulacién o impregnando el material de
madera con la formulacion utilizando vacio y/o presiéon de acuerdo con los protocolos normales de impregnacion
a vacio-presion.

El método segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la formulacién basada en agua
comprende ademas un agente humectante en una concentraciéon de 0,05% a 5% (p/p) y/o un modificador de la
reologia en una concentracién de 0,05% a 5% (p/p).

El método segun una cualquiera de las reivindicaciones 2-17, en el que la formulacién basada en agua tiene una
viscosidad mas alta que el agua.

El método segun una cualquiera de las reivindicaciones 2-18, en el que dicho depdsito de impregnacioén y su
contenido se someten a una presién menor que 0,1 atm.

El método segun una cualquiera de las reivindicaciones 2-19, en el que el agente de insolubilizacién es acido
citrico.

18



ES 2740 635 T3

Silicato de sodio restante después
de la redisolucién (%)

=i Formulacién 1
==dpez Formulacion 2

e FOrmulacion 3

50 100 150 200 250
Temperatura de curado (°C)

Figura 1

19




Silicato de sodio restante después
de la redisolucion (%)

70,0
60,0
50,0
40,0
30,0
20,0
10,0

0,0

ES 2740 635 T3

i
&

4
5 10 15 20 25

Contenido seco de la formulacon (%)

30

wjite» FOrmulacion 4

=== Formulacién 5

Figura 2

20




ES 2740 635 T3

60 A

X

[«F]

-]

[7;]

‘@

=

o

[7;]

[+F]

-]

£= Formulacion 13
e # Formulacion
0

@ # Formulacion 14
i)

e

o]

(7]

[«F]

-]

[e]

e

©

L2

b=

No curada Curada
Figura 3

21




ES 2740 635 T3

Silicato de sodio restante después
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Lixiviacion de silicato de sodio en probetas de pino curadas a 70°C
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Efecto sobre la solubilidad de formulaciones de silicato de potasio
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