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(57) Resumen

En la presente invencion se describen recubrimientos ceramicos transparentes a base de SiO2. La materia prima es una
suspension de silice coloidal, la cual puede tener diferentes porcentajes de SiO2 y a la cual se anade metasilicato de
sodio como adhesivo y cantidades menores de KOH; con la adicion de un pequeno volumen de una emulsion acrilica se
evita la corrosion del substrato. Asi mismo la adicion de una pequena concentracion de melaza, mejora las propiedades

hidrofobicas del material.

(57)  Abstract

The present invention refers to SiO2-based transparent ceramic compositions, which use a suspension of colloidal
silica as a raw material. Sodium metasilicate is added to the composition acting as an adhesive, as well as KOH but in
lower amounts. With the addition of a small volume of an acrylic emulsion the corrosion of the substrate is avoided.

Moreover, the addition of a small concentration of molasses improves the hydrophobic properties of the material.
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Composiciones para recubrimientos resistentes a la corrosién ambiental y ala

oxidacion

Campo de la invencion.
La presente invencién se relaciona con el campo de los materiales cerdmicos, mas
especificamente con el desarrollo de procesos para la obtencién de recubrimientos

mejorados con base silice resistentes a la corrosién y oxidacion ambiental.

Antecedentes de la invencion.

La exposicién al medio ambiente de cualquier superficie metélica le produce un dano
gradual que puede ir desde un simple deterioro de la apariencia hasta la inutilidad del
objeto o del material. En superficies metélicas (como cobre, plata, fierro, etc.), los cambios
se deben a la reaccion de elementos en la atmésfera como lo es, por ejemplo el fenémeno

de la oxidacion.

Aunque la apariencia de muchas superficies no es importante, los dafios por corrosion
pueden inutilizarlas; la manera de evitar estos problemas es la modificacion de sus
superficies, sin embargo, este proceso podria significar un incremento considerable en sus
costos. Esto implica la necesidad de tener procesos baratos y efectivos para modificar la
superficie de diferentes materiales, que permitan incrementar su resistencia a la
exposicidén ambiental y por tanto que alarguen el tiempo de utilizacion de los mismos. La
aplicacion de recubrimientos poliméricos sobre diversos tipos de superficie ha tenido
buenos resultados, ya que ademds de protegerlas pueden mejorar su aspecto. Sin
embargo los recubrimientos ceramicos son mas estables y de mayor resistencia a
condiciones ambientales extremas y se pueden aplicar sobre diferentes tipos de

substratos metalicos.

Dentro de este contexto, varios procesos se han utilizado para la preparacion de

recubrimientos protectores de diferentes tipos de superficies.

Por ejemplo, el proceso sol-gel se presenta como una alternativa para preparar

recubrimientos de materiales ceramicos a partir de compuestos metalorganicos. En el
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2
proceso se obtiene una red de un 6xido del metal base del compuesto, mediante las

reacciones de hidrdlisis y condensacion. La primera reaccién tiene lugar con formacion de
enlaces silanol (Si-OH) y partir de estos tiene lugar la siguiente reaccion de condensacion
o polimerizacion'?**® Cabe notar que los recubrimientos preparados por este proceso
han mostrado no ser barreras efectivas para los diversos agentes oxidantes y corrosivos.

Esto se debe a su espesor y a que su estructura es demasiado abierta o porosa.

Otras alternativas consisten en la utilizacién de silicatos. Varios documentos de patente
mencionan el uso de una mezcla de silicatos y éxidos de metales (M. Takimoto, M. lzumi,
H. Yamamoto) y silicatos y compuestos metalorganicos de silicio parcialmente hidrolizados
(H. Kushida, K. Hamano, Y. Imazawa,K.|. Kanagawa), en la formulacion de soluciones
para recubrir diferentes tipos de substratos y en especial metélicos. L.E. Campbell
menciona el uso de una mezcla de silicatos alcalinos de sodio y potasio con al menos el
50 % de los metales alcalinos como potasio y 6xidos metalicos en concentraciones de por
lo menos 1.5 % para la obtencién de recubrimientos resistentes al agua. Para este tipo de
materiales se utilizan temperaturas de curado de 40-150°C con el propésito de realizar la
precipitacion de las fases cristalinas. La adicidén de pequefias concentraciones de sales de
metales pesados hace que el curado del recubrimiento sea mas uniforme y que se realice
la precipitacién de la silice. RW. Beers describe el uso de una mezcla de varios
compuestos metalorganicos con silicato de sodio para la obtencién de un recubrimiento
hidrofébico. El aglomerante de la solucién para recubrimiento consiste de una combinacién
critica de un silicato o silice coloidal y un ién que desaparece, preferiblemente silice
coloidal estabilizada con amoniaco. De acuerdo con esta informacion el recubrimiento es
auto-consolidante y con buena resistencia al agua y a la humedad. En la patente también
se describe el uso de una mezcla de silicatos de sodio-litio que también son

autoconsolidantes e hidrofébicos.

Debido a lo anterior, resulta importante el desarrollo de procesos y composiciones
mejoradas para la obtencion de recubrimientos de superficies que sean mas resistentes a
las condiciones medio-ambientales y que permitan conservar por un mayor tiempo las

caracteristicas de aspecto y funcionalidad de dichas superficies recubiertas.
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Breve descripcion de las figuras.
Figura 1. Se observa un diagrama esquematico del proceso de la invencion para la

preparacién de soluciones y recubrimiento de piezas y objetos metalicos.

Objetivos de la invencion.

Por lo anterior es uno de los objetivos de la invencion proporcionar composiciones
mejoradas para recubrimiento de superficies metalicas resistentes a la corrosion ambiental
y a la oxidacion.

Otro de los objetivos de la invencidn es proporcionar composiciones mejoradas para
recubrimiento de superficies metélicas a base de silice que sean resistentes a la corrosion
ambiental y a la oxidacion.

Otro de los objetivos de la invencion es proporcionar métodos mejorados que permitan

recubrir superficies metalicas utilizando las composiciones mejoradas de la invencién.

Descripcidn detallada de la invencion.
Las composiciones de recubrimiento de la invencion pefmiten obtener superficies

metalicas resistentes a la corrosion ambiental y a la oxidacién.

Los recubrimientos obtenidos en la presente invencién, son.-preparados usando silice
coloidal. La materia prima basica en este proceso es una suspension de silice coloidal y
por tanto en ella ya se ha realizado la reaccion de hidrélisis para la formacion de silanoles
superficiales, [levandose a cabo solamente |a reaccidn de condensacion en el proceso. En
este proceso, para lograr una buena densificacion de las particulas de silice y una buena
adherencia substrato-recubrimiento se hace necesario modificar la estructura
tridimensional de la silice por medio de ciertos agentes como el hidroxido de potasio
(KOH), pues de otro modo el recubrimiento tiene una estructura granular y facilmente se
desprende del substrato. Las propiedades del recubrimiento obtenido dependen
fuertemente del tipo de modificador de superficie, de la concentracion del mismo y de la

silice en la solucién inicial.

En general con el proceso de la invencidn, se pueden aplicar recubrimientos en el interior

y/o el exterior de objetos con formas complejas con espesores de varias micras con un
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4
espesor uniforme sobre grandes areas. Adicionalmente, los recubrimientos pueden ser

aplicados a diversos tipos de materiales como metales y ceramicos y el equipo para su
aplicacién no es costoso. La aplicacion de los recubrimientos se realiza a baja
temperatura; seguido de un tratamiento térmico, también a baja temperatura (menor de

200°C) con el propésito de densificarios (sinterizarlos) de manera mas répida.

Las composiciones de la invencion comprenden elementos tales como:

a) Silice coloidal, el cual se encuentra en suspension y su grado de dispersion puede
variar desde un 5 a un 10% en peso con respecto del péso total de la composicion,
hasta un 30 a 40%. Ademas el silice coloidal agregado puede tener diferentes
tamanos de particula, dependiendo de la calidad y del procesado del silicato de
sodio original.

b) Un hidréxido de metal alcalino que puede estar en escamas perlas o en solucion.
Aungue puede utilizarse cualquiera de los conocidos en el campo técnico, se
prefiere el hidréxido de potasio (KOH), el cual se utiliza en concentraciones tales
gue permitan la obtencién de soluciones de baja viscosidad, y

¢) Un aglomerante como metasilicato de sodio, el cual puede ser grado técnico

pentahidratado.

De manera opcional y cuando se quieran reforzar las propiedades hidrofobicas del
recubrimiento, a la composicion anterior puede adicionarse un segundo aglomerante (ver
figura 1, A2), el cual se selecciona del grupo que consiste de resina acrilica comercial, ién
calcio o melaza. Esta ultima ademas dara ademas una coloracion ligeramente ambar,

permitiendo incrementar el aspecto estético de la superficie cuando asi se requiera.

El recubrimiento que se obtiene con la aplicacidn de las composiciones de la invencion en
superficies, es transparente y resistente a la oxidacion por varias horas a temperaturas de
hasta 350°C y con Ia adicién de una resina acrilica comercial es resistente al ataque de los
agentes del medio ambiente, tales como oxigeno y vapor de agua. La adicidn de una
pequefia concentracidn de una melaza grado técnico, mejorara las propiedades

hidrofébicas del material y dara una coloracion ligeramente ambar.
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Como una de las ventajas de la invencidn, la presencia del KOH en la mezcla da como
resultado la obtencidén de soluciones de baja viscosidad, apropiada para la obtencion de
recubrimientos de alrededor de 0.8 pudiéndose obtener recubrimientos de mayor espesor

con capas muiltiples.
Por ofra parte, el proceso de la invencidn consiste en las siguientes etapas:

1. Preparacién de la composicién de recubrimiento.

a) Adicién de silice coloidal. Se mide con una probeta la cantidad de silice coloidal a

partir de una suspension de silice del 30 % (puede ser 20 % ajustando la cantidad
de material) y se vacia en el recipiente donde se preparara la mezcla, agregandole
posteriormente agua para dilucidbn Estas mezclas se realizan con agitacién
mecanica por un minimo de 5 minutos a unas 400 rpm.

b) Adicién de base de metal alcalino. Se agrega el hidréxido de potasio (KOH) a la

solucidn obtenida en la etapa 1 con agitacién por 2 minutos adicionales. La
agitacion no debe interrumpirse durante y después de agregado del alcali.
¢) Adicién de aglomerante 1. Se agrega el metasilicato de sodio (ver figura 1,

aglomerante A1) y se continua con la agitacion por 5 minutos mas.

d) Adicién de aglomerante 2. Por ultimo cuando se quieran reforzar las propiedades

hidrofébicas del recubrimiento, se adiciona una resina acrilica comercial, idn calcio
o melaza (ver figura 1, aglomerante A2). Esta ultima dara ademas una coloracion

ligeramente ambar.

2. Consolidaciéon del recubrimiento.
Después de someter a la superficie a recubrir a la composicién, el recubrimiento se
consolida sobre la superficie mediante la formacién de enlaces entre las particulas de
silice, sometiendo la composicién obtenida en la etapa 1 a temperaturas desde 180°C
hasta 200°C utilizando cualesquier fuente térmica, como por ejemplo resistencias
disipadoras de calor, soplete aire/gas, hornos de todos tipos, etc. Los tiempos de
tratamiento térmico deberan ser mayores a 5 minutos. '
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6
Con la finalidad de ilustrar la invencién se incluyen los siguiente ejemplos, sin que estos

sean limitantes del alcance de la misma.

Ejemplo 1. Recubrimiento de piezas de cobre.

En este ejemplo se describe el proceso para obtener un recubrimiento sobre placas de
cobre, piezas de forma irregular incluyendo alambre del mismo material.

Con una probeta se miden 50 ml de silice coloidal al 30 % de sdlidos, con relacion (R)
Si0,/Na,O de alrededor de 50. Se adicionan 70 ml de agua destilada o de la llave, con
agitacién continua por 5 minutos. Se pesan 2.46 gr de KOH y se adicionan despacio a la
mezcla anterior con agitacién por 2 minutos mas. Después lentamente se adiciona una
solucidbn de metasilicato de sodio (previamente preparada disolviendo 12.5 gr de
metasilicato de sodio en 70 ml de agua) con agitacion por & minutos mas. Finalmente con
agitacion se adicionan 80 ml de agua para completar 150 ml totales. Esta mezcla se

somete a reaccién a 60°C por 1.5 horas o hasta que la suspensian se torne transparente.

Con el material asf preparado se pueden recubrir por inmersion, drenado, atomizacién o
con brocha fina placas metélicas o piezas de forma irregular. El material recubierto se
introduce en una estufa a 180°C o se seca con soplete aire/gas cuidando de no
sobrepasar por mucho tiempo este valor de temperatura. El recubrimiento sera resistente
a la corrosién por efecto de la temperatura cuando se somete a temperaturas de hasta
300°C y por varias horas cuando se somete a temperaturas mayores. Otra caracteristica
importante del recubrimiento es que es transparente para ciertas aplicaciones como por

gjemplo artesanales.

En éste ejemplo la presencia del KOH en la mezcla di6 como resultado la obtencién de
soluciones de baja viscosidad, apropiada para la obtencidn de recubrimientos de alrededor

de 0.8 pudiéndose obtener recubrimientos de mayor espesor con capas multiples.

Ejemplo 2. Recubrimiento de placas o alambres de cobre o acero al carbono.
En este ejemplo se describe el proceso para obtener un recubrimiento sobre placas de

cobre, o de un acero al carbono de forma irregular o alambres del mismo material.
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7
Con una probeta se miden 50 ml de silice coloidal al 30 % de sdlidos, con relacion

Si02/NaxO (R) de alrededor de 50. Se adicionan 70 mi de agua, destilada o de la llave,
con agitacion continua por 5 minutos. En 5 ml de agua se disuelven aproximadamente 1.2
gr de resina acrilica y se incorporan a la solucion de silice coloidal lentamente. Se pesan
2.46 gr de KOH y se agregan despacio a la mezcla anterior con agitacion por 2 minutos
adicionales. Despues lentamente se adiciona una solucion de metasilicato de sodio
(previamente preparada disolviendo 12.5 gr de metasilicato de sodio en 70 ml de agua)

con agitacion por 5 minutos mas.

Con el material asi preparado se pueden recubrir por inmersién, drenado, atomizacion o
con brocha fina placas metélicas o piezas de forma irregular metalicas. El material
recubierto se introduce en una estufa a 180°C o se seca con soplete aire/gas cuidando de
no sobrepasar por mucho tiempo este valor de temperatura. El recubrimiento obtenido es
resistente a la accién del medio ambiente corrosivo y tiene cierto grado de hidrofobicidad

por la presencia de los grupos hidrocarbonados de la resina.

De nuevo, la presencia del KOH en la mezcla da como resultado la obtencién de
soluciones de viscosidad apropiada para la obtencidén de recubrimientos de alrededor de

0.8 cp pudiéndose obtener recubrimientos de mayor espesor con capas multiples.

Ejemplo 3. Recubrimiento de placas o piezas de forma irregular de cobre.

En este ejemplo se describe el proceso para obtener un recubrimiento sobre placas de
cobre, piezas de forma irregular incluyendo alambre del mismo material.

Con una probeta se miden 50 ml de silice coloidal al 30 % de sélidos, con relacion (R)
Si0./Na,O de alrededor de 50. Se adicionan 70 ml de agua, destilada o de la llave con
agitacion continua por 5 minutos. Se pesan 2.46 gr de KOH y se adicionan despacio a la
mezcla anterior con agitacién por 2 minutos mas. Después lentamente se adiciona una
solucién de metasilicato de sodio (previamente preparada disolviendo 12.5 gr de
metasilicato de sodio en 70 ml de agua) con agitacién por 5 minutos més. Finalmente se
mezcla 1 gr de melaza con 10 ml de agua y se adicionan a la mezcla anterior con

agitacién por 2 minutos mas.
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Con el material asi preparado se pueden recubrir por inmersion, drenado o atomizacion

placas metdlicas o piezas de forma irregular o figuras de los mismos materiales de forma

irregular. El material recubierto se introduce en una estufa a 200°C o se seca con soplete

aire/gas cuidando de no sobrepasar por mucho tiempo este valor de temperatura. El

recubrimiento obtenido sera hidrofébico y tendra una coloracién ambar que puede variar

en intensidad dependiendo de la concentracién del material generador de particulas de

carbono.
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Reinvindicaciones.

1.

Una composicién para recubrimiento de piezas y objetos metalicos y ceramicos con

viscosidad controlada caracterizada porque comprende:

a)
b)
c)
d)

e)

50 ml de silice coloidal al 30% de sdlidos,

SiO,/NayO de alrededor de 50,

70 ml de agua destilada,

2.46 grde KOH, y

2.5 grs. de metasilicato de sodio disueltos en 70 ml de agua.

La composicién para recubrimiento de la reivindicacion 1 caracterizada porque puede

incluir una pequefia concentracion de resina acrilica para cerrar la porosidad de la

superficie y aumentar la hidrofobicidad del recubrimiento.

La composicion para recubrimiento de la reivindicacién 1 caracterizada por que

ademas comprende una cantidad de melaza como generadora de particulas de

carbén que permite mayor hidrofobicidad y al quemarse  una coloracion ambar del

recubrimiento.

Un método para preparar una composicion para recubrimiento de la reivindicacion 1

caracterizada por que comprende 0s pasos de:

a)

b)

Se miden en una probeta 50 ml de silice coloidal al 30% de salidos con relacién
SiO2/Nay0O de alrededor de 50.

Se adicionan 70 ml de agua destilada o de la llave con agitacidn continua por 5
minutos a 400 rpm.

Se pesan 2.46 gr de KOH y se adicionan despacio a la mezcla con agitacion por
dos minutos mas

Lentamente se adiciona una solucion de metasilicato de sodio previamente
preparada disolviendo 12.5 gr de metasilicato de sodio en 70 m| de agua
agitando por 5 minutos mas

Con agitacién se adicionan 80 ml de agua hasta completar 150 ml totales y
Cuando se quieren reforzar las propiedades hidrofobicas del recubrimiento, se
adiciona resina acrilica, idén calcio o melaza.

La mezcla se somete a reaccion a 60°C por 1.5 hro hasta que la suspension se

torne transparente.
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5. Un método de conservacién y preservacién de objetos y superficies metalicas y

ceramicas expuestas a la intemperizacion, corrosion y oxidacién el cual consiste en:

a) aplicar una capa de la composicion de las reivindicaciones 1 a 3 ya sea por
inmersion, drenado, atomizacion o con brocha a dichos objetos o superficies, y

b) posteriormente para su secado, el material recubierto se introduce en una estufa

180°C o con un soplete aire/gas cuidando de no sobrepasar |a temperatura.
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Resumen.

En la presente invencic’in se describen recubrimientos ceramicos transparentes a base de
Si0O.. La materia prima es una suspensién de silice coloidal, la cual puede tener diferentes
porcentajes de SiO, y a la cual se afiade metasilicato de sodio como adhesivo y
cantidades menores de KOH; con la adicién de un pequefio volumen de una emulsion
acrilica se evita la corrosidon del substrato. Asi mismo la adicién de una pequefia

concentracién de melaza, mejora las propiedades hidrofobicas del material.



FIGURA 1
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