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PATENTE

DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR AGLUTINANTES A BASE DE
SILICATOS ALCALINOSY, a favor de la firma alemans HENKEL
Y CIE., GmbH., residente en DUSSELDORF~HOLTHAUSEN (Alema~
nia) - Henkelstr, 67.
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MEMORIA DESCRIPIIVA

Eate invento se refiere a aglutinantes a base

- de silicatos alcalinog, con propiedades mejoradas y tales

como 1los que hallan empleo en la practica para las tintu-
ras y las casgillas.
Se conoce desde hace tiempo el empleo, como aglu—

tinantes para los revestimientos, los colores anticorrogi-

vos v las masillas, de soluciones de silicato alealino,



que eventualmente contienen otros aditivos. En particu=
lar, los sglutinantes de silicato alecalinoe se utilizan
también pars colores pigmentarios metdlicos que en cali-
dad de pigmentos contienen materias como zinc en polvo,

5, aluminio o plomo. En estos asglutinantes inorgdnicos de
gsilicato alcalino actuan desventajosamente las consecuen;
cias de la gran alcalinidad, pues el dlcali reacciona ya’”'n
con el zecido carbdnico del aire. Esta reaccidn, si bien f::,

por un lado favorece el endurecimiento del materisl, por-.-

10, el otro, a causa de la formacidén de gel, conduce Prema~

turamente s mals capacidad de extensidn y a la inutilidad. .
del agente respectivo. Los tlempos disponibles pars el x;jf
uso (pot-life) suelen ser por lo tanto muy breves.

Los agentes que conticnen scluciones de silicéﬁy

15. to alcalino y pigmentos mecénicos reaccionables, como pol-

vo de zinc, tlenen iguzlmente muy poco tiempo de uso disw
ponible, pues los componentes reaccionan pronto, con des-
prendimiento de hidrdgeno. Un almacenamiento prolongado
de tales mezclas colorantes conduce por consiguiente a di-
20. ficultades. Por la patente alemana 1.205.218 se conocen
agentes de recubrimiento previstos de zinc en polvo, des-—
tinados a proteger contra la corrosidén, a los que estdn
affadidos cromato alecalino y compuestos aminicos con 2 gru-
pos aminicos a 1o menos en la moldcula. Con ello se puede
25. aumentgr considerablemente el +tiempo de disponibilidad
para el uso., Pero se ha demostrado gue la capacidad de ex-
tensidn de estos agentes no es plénamente satisfactoria
en la practica.
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Resulta por lo tanto deseable que los productos
preparados como aglutinantes a base de silicato alcalino
tengen buena capacidad de extensién, asociada con escu-
rrimiento fécil y susencia de formmacién ulterior de grie-

5, tas, as{ como son un tiempo suficiente de disponibilidad
para el uso, Sin embargo, es preciso ademés que el tiemw
po de endurecimiento despuéds del tiempo de aplicacibn sew
1o més breve posible. s

El invento se habia propuesto la fares de creay

10. aglutinantes a base de silicato alcalino que satisfacle-
ran estas exigencias de la prictica., Ahoras se ha descu-
bierto que las propiedades de los aglutinantes a base de
silicato alcalino puede mejorarse considerablemente si se
utilizan los aglutinantes que se describen a continuaocién.

15. Los nuevos aglutinantes a base de silicato alca-
lino se caracterizen por un contenido de bases aménicas

cuaternariag, solubles en agua, de la férmula general

R R
20. Sy 3 o
R_~ ™N\R
2 4
en la que - -
R,R yR wsignifican un radical alquilico o alcandlico
toe con 1 a 12 &tomos de carbono,
2 mientras que
R4 significe un radical alquilico con 1 a 4 &fo-

mos de carbono,
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en cantidad de 0,2 a 5 % en peso (respecto a la solucidn
de silicato alcalino),

Los radicales Rl’ R2 ¥y R3 pueden ser igusles o
diferentes, y asimismo en cadena lineal o ramificados.

De preferencia se emplean las bases ambnicas cuaternarias
que contienen radicales alcandlicos y/o alquilicos con 1
a 4 dtomos de carbono, mixime cuando éstas son de fcil
asequibilidad técnica.

Para la preparacidn de 1los sglutinantes se em~
plean en general las soluciones de silicato alecalino co-
rrientes en el comercio, como los silicatos solubles de
litioy, sodio y potasio con proporciones moleculares de
SiO2 ; 6xido de metal alealino como 2 a 4 : 1. La conceh~
tracidn de las soluciones de silicato alcalino utilizables
puede oscilar entre amplios limites. De preferencia se em~
Plean las soluciones que presentan un contenido de mate-
rias sélidas de 20 a 504 de silicato alcalino.

Se ha descubierto que las propiedades de los aglu-
tinantes pueden mejorarse todavia si estos aglutinantes
presentan una proporcidn molecular de 5i0, ¢ dxido de me-
tal alcalino entre 4,5 : 1y 9 : 1.

El ajuste de esta proporeidn de SiO2 : 6xido de
metal alcalino puede efectuarse de diversas manera, ya de
si conocidas. Por una parte, puede sumentarse el contenido
de 510, de la solucidn por adicidn de 510, Bara ello, el
8102 debe afiadirse en una forma soluble, por ejemplo en

forma de dcido salicico finamente dividido o en forma de
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soles 6 geles de silice. En general, es necesario contri-
buir a la disolueidn agitando y calentando.

Por otra parte, sin embargo, puede también redu-
cirse el contenido de dlcali de las soluciones, por ejem-
plo eliminando los iones de metal alcalino por medioc de
cambiadores de iones o (cuando se emplean silicatos solu-
bles de litio) por medio de la precipitacidn de los iones
de litio. Si se utilizan cambiadores de iones, es muy ven-—
tajoso que con los aglutinantés de este invento se pueda
actuar en soluciones relativamente concentradas y que
huelgue la dificultosa concentracidn de las soluciones de
gilicato alcalino,

La ulterior eleboracidn de los aglutinantes se
regliza de manera ya conocida, introduciecndo en el aglu-
tinante, en lasg cantidades usuwales, las diversas materias
de relleno, pigmentos u otros componentes conocidos de los
recubrimientos, las masillas o lag pinturas anticorrosivag,
Para la elaboracidn de los aglutinantes de este invento es
sumanente ventajosa su viscosidad relativamente escasa.

Se ha descubierto ademds que el tiempo de elaboracidn de
los aglutinantes de este invento puede prolongarse todavig
mediante una adicidn de cromato alcalino en cantidad de 0,1
a 0,4 % en peso (respecto a la solucidn de silicato alecali-
no).

Los nuevos aglutinantes tienen respectos a 1los co-
nocidos hasta ahora la ventaja de que por medio de las adi-

ciones segin este invento se logran buene capacidad de ex-
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tensidn y la prolongacidn del tiempo de elaboracidn, a
pesar de tiempos de endurecimiento breves. Tienen exce-
lente aptitud como aglubtinantes pars las masillas, los
revestimientos y las pinturas snticorrosivas, en parti-
cular pintas de pigmentos metdlicos, preferentemente a
base de zinc en polvo.

Siempre que los aglutinantes presentan una pro-
porcidn molar de Si02 s éxido de metal alealino de
4,5 + 1 a9 : 1, se refuerza todavia la resistencia al
frote y a la intemperies de modo que los revestimientos
de color preparados con ellos son amn mds resistentes.
Esto se aplica tembién a la capacidad de resistencia a
las temperaturas elevadas. Los revestimientos de este ti-
PO son practicamente todavia estebles en estado de incan—
descencia. Tilenen ademds gran resistencis al agus calien-
te. Esta resistencia al agua y al agua caliente de los
sglutinantes del invento repercute muy ventajosamente,
por ejemplo, en la preparacibén de placa prensadas, a las
que estos aglubtinantes confisren resistencisa pricticamen—

te completa al agua.
EJENPLO 1

Se mezcla en forme de una solucibn acuosa al
20% 24 kgs. de vidrio soluble (proporcidn molar de SiO2 :
NaQO, 3,8 : 1; contenido en materia s6lida, 29 %) con 5 kg.
de agua y 1 kg. de hidréxido de tetraetilaminio. Al aglu~
tinante. asi preparado se afiaden 110 kg. de zinc en polvo.
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Se obtiene un color de polvo de zinc utilizable por mds
de 24 horas, con viscogsidad adecuada para la pulveruza-
cidén. El tiempo de manipulacidn, sin adiciones, es de
unas 4 horas. Este color se puede pulverizar ficilmente
sin que durante todo un periodo de pulverizacidn a pis-
t0la sea necegaria la limpiezs de les toberas. Es posi-
ble en una fase de trabajo aplicar un revestimiento:.de
70 micras y mds sin formacidn de grietas. El tiempo de
endurecimiento hasta la estagbilidad frente al agua ca-
liente es de 10 minutos, en comparacidén con un tiempo de
una hora aproximadamente cuando al mismo producto no se

le ha afiadido la base amdnica cuaternaria.

EJEMPLO 2

Se preparé un aglutinante a partir de 590 g. de
gilicato potdsico (proporecidn molar de SiO2 : K20, 2,58
1; concentracién 26/302 Bé), 50 g de hidréxido de tetra-
etilamonio (al 20 %) y 150 g de agua. Se agité el agluti-
nante con una mezcla de 10U g de talco, 200 h de caolin y
100 g de TiOz. Una papa de revoque de cemento con este
color, que es estable de modo practicamente ilimitado en
recipiente cerrado, se secs al aire al cabo de unos 15
nimitos y resiste al agua al cabo de 2 a 3 horas, Si se
procede de la misma maners, pero sin adicidén de la base
aménica cuaternaria, el tiempo de secado al aire es de
unos 30 minutos y para lograr una resistenciaz al agua
mis o menos igual se neceéitan de 2 a 3 semanas en atmés-—

fera seca.
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EJBMPLO 3

Se disuelven con 1 g de bicromato amdnico 3 g
de una solucidn al 20% de hidréxido tetraetilaménico,
se mezcla esta solucidn con 24 g de agua desionizada y
se aglta la mezcla en 215 g de vidrio soluble (proporeidn
molar de 3102 : Nazo, 3:8 : 1, contenido de materia sdéli-
da, 29 %). El aglutinante asi preparado a base de silica~
t0s alcalinos se agita con 1100 g de zinc en polvo, EL
tiempo de disponibilidad en uso (pot—life) de esta mezcla
es de 16 a 20 horas. Un agente preparado del mismo modo
péro sin las adiciones conforme a este invento ya no re-
sulté manipulable al cabo de 3 a 5 horas.

EJEMPLO 4

A 535 g de un vidrio soluble sédico con una pro-
poreidn molar de SiO2 : NaQO = 3,9 : 1 y un contenido de
22,1 % de 510, se afladieron 20 g de hidréxido de tetraeti-
lamonio y, a temperatura de ebullicidn y agitando, se di-
solvieron en esta mezcla 111 g de 4cido silicico finamen-
te dividido (87,5 # de S10,). Mediante la adicién de 154 g
de agua se obtuvo un aglutinante limpido, poco viscoso y
con un contenido molar de Sio2 H Na20== Ts4d ¢ 1.

Se agité este aglutinaente con una mezcla de 335 g

de taleo, 335 g de mica microcristalina y 335 g de didxido
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de titanio, con adicidn de 500 g de agua. El color blan-
co asi obtenido resultd estable de manera prdcticamente
ilimitada en recipiente cerrado. Un recubrimiento de pla~
cas de cemento y amianto con este color se seed el aire
5 al cabo de unos 12 mimutos, resultd resistente al agua de
2 a 3 horas y resistid al agua caliente al cabo de 24 ho-
ras. La resistencia al frote y al agua caliente del recu-
brimiento superaba considerablemente la del recubrimiento
que se prepar6 con empleo de vidrio soluble de una propor-
10. cidén molar de 5i0, : Na,0 inferior a 4,5 : L.
La resistencia al agua caliente y la resistencia
al frofe se comprobaron del modo siguiente @
A unas tejas 0 ripias de cemento y amianto se
aplicé wna franja del color blanco segun este invento, Para
15, comparar, se aplicaron franjas de colores blancos prepara-
dos de la misma menersa, pero el uno sin adicidn de SiO2
(proporeidn molar de 510, Na 0 = 3,9 t 1) y el otro sin
adicidn de 8102 ni base atémica. Después del fraguado, se
trataron estas franjas de color con un cepillo, de modo
20, uniforme y bajo agua fluyente calentada a temperatura de
70 a 802 C., Mientras que el cabo de 10 minutos en las mues-
tras de comparacién el color que habia consumido casi por
completo, el color blanco que contenia el aglutinante de

este invento estaba pricticamente inalterado.
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BJEMPTO 5

Se prepard un aglutinaente por mezcla de 500 g
de vidrio soluble de litio (3,51 % de Ii,0 y 20,0 £ ge
Sioz) con 15 g de hidréxido de dietil-dietanolamonio y
150 cc de agua, al mismo tiempo que se extraia une parte
de los iones de litio por medio de 565 g de un cambiador
de iones fuertemente acido, en la forma N. La proporcidn

molar de 8i0, : Li0 resultd ser de 8,5-:11 despuds de

la eliminaciin de los iones de litio,

El aglutinante asi preparado se agité com 500 g
de una mezcla a base de un tercio de talco, un tercio 4=
micra microeristalina y un tercio de didxido de titanio.
El color blanco obtenido resulté estable de manera pric-
ticamente ilimitada en recipiente cerrado. Los revesti~
mientos obtenidos con &l sobre cemento y cémento-amianto
tenian extraordinaria resistencia gl frote y al agua ca-
liente. Correspondiendo a estas propiedades, el revesti-
miento tenis también excelente resistencis a la intempe~
rie:

EJEMPLO 6

Agitando y a temperatura de etullicién se disol-
vieron 66,5 g de dcido siliojoo finamente dividido (87,5 %
de 5i0,) en 600 g de vidrio solutle sédico) (22,1 % de
Sioz; proporeién molar de Si02 : 1\ra20 = 3,9 : 1) con una
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adicién de 50 g de una solucidn acuosa gl 20 % de hidrd-
xido de hexemetil-etilendiamonio y se diluyd esta solu-
cién con 300 g de agua. La proporcién molar de 810, : Na20
en el aglutinante asi obtenido fué de 5,6 : 1. Se agrega-
5. ron a este aglutinante 4 g de dicromato aménico y 4500 g
de zinc én polvo y se obtuvo un color con polvo de zine
utilizable por 12 a 15 horas y con ung viscosidad apro-
piada para la pulverizacidén a pistola. Sin adicidén de la
base amdnica, el tiempo de manipulacién fue sélo de unas
10. 4 horas.

Este color de polvo de zinc se pudo pulverizar
con facilidad y durante todo un periodo de pulverizacién
no hubo necesidad de ninguna limpieza de lag toberas. En
una fase de trabajo fue posible efectuar un revestimien-

15, 1o de 70 micras sin formacidn de grietas. El tiempo de
endurecimiento fie mis 0 menog el mismo que empleando el
mismo aglutinante con una proporcidn de 810, : Na0 de
339 ¢ 1, pero la resistenciz al restriego y la resisten=

cla al agua caliente fueron considerablemente mayores.

20. BJEMPLO T

Para fabricar placas de aislamiento de construc-
cidn ligera se empled un aglutinente de la composicidn gi-
guiente:

680 g de vidrio soluble potdsico (20,38 ¢ de Sioz;
25, proporcidn molar de 8102 : KZO = 4,03 : 1,
87 g de Acido silicico finamente dividido (87,5 %
de 3102),
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32 g de hidrdxido de tetrametilamonio y
200 g de agus,

Se calentaron los ingredientes con agitacidn has-
ta que se hubo formado uns solucidn limpida y poco viscosa,
que tenia una proporcidn molar de

S:LO2 : NéO = 6,0 ¢ 1.

Se mezeld este aglutinante con 250 g de perlita
finamente dividida y 750 g de vermiculita y se comprimio
la mezcla en frio para formar placas. Después de un tiem-
po de endurecimiento de 24 horas g la temperatura normal,
los cuerpos prensados resultaron completamente resisten-
tes gl agua, mientras que los cuerpos prensados que se
prepararon con el mismo aglutinante, pero con una propor-
cidn de Si0, : N

2 2
tencia suficiente al agua.

0 inferior a 4,5 : L, careceian de resis-



5e

10,

15.

20,

-13 =

N o T A

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes rei-
vindicaciones con prioridad de las demandas de patentes
alemanas mimero H 60,401 IVe/22 g del 2 de Septiembre de
1966 y mimero H 61.549 IVc/22 g del 13 de Enero de 1967.

l.~ Procedimiento para preparar sglutinentes a
base de silicatos alcalinos, caracterizado porque se afladen
a las soluciones de silicabos alcalinos bases asménicas cuas~

ternarias solubles en ague de la férmula general

R R

I~y 3 OH
R, TRy
donde
Rl’ Ra vy R3 significan un radical alquilico o alcanolico
con 1 a 12 dtomos de carbono, y
R4 significa un radical alquilico con 1 a 4

gtomos de carbono,

en cantidad de 052 a 5% en peso.
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2.- Procedimiento de acuerdo con lg reivindice-
cidn 1, caracterizado porque el silicato alcalino muestra
une proporcidn molar de 810, : 6xido de metal alcalino en~
tre 4,5:1 y 9:1.

5o 3.~ Procedimiento de acuerdo con las reivindicao~ 5”‘
ciones 1 y 2, caracterizado porque se afiade al aglutinante
ademds un cromato alcalino en una cantidad de 0,1 hasta
0,4 % en peso.

4.~ Procedimiento para preparar aglutinantes a
10. base de silicatos alealinos.

Segin se describe y reivindica en la presente
memoria que consta de 14 pdginas foliadas y escritas a

miquina por una sols de sus caras.

Madrid, a 1 de Septiembre de 1967.
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