U S

Solicitantes

Residencilas

Enuncizados

Prioridad:s

B s Ll L e

SEERTION N TR ONCA

i LA HCACION L 7 C
! »lfﬂﬂufi;ééiz liif&:in

SUBCLASE D .

MEMORIA DESCRIPTTIVA

correspondiente a la solicitud de una

PATERTS IB INVENCION

TRIFLEX BAFETY GLASS COMPANY LINITED

1 Albemarle Stroet, LOODON, . 1, Inglaterrs

Wi PROCEZO PARA THCREIENT- R L& ADHEEICH BN LA
SUFBRFICIE INTERIEDLA EHTRT UN UATERIAL PLASTT
CO SINUETICO Y Ui PILICUL. O UN CCIXLIJO DE -
PELICULAS",

de la solicitud de patents britdnica no 25070/68
del 24 de mayo de 1,968



10

15

20

25

30

El presente invento se refiere o un proceso para
inorementor lo adhesién entre materiales plésticos sintéticos
y was peliculas finas tronsparentes electro~conductoras depo-

sitadas sobre superficies vitreas y a las estructuras mejoradas

‘producidas por dicho proceso,

Son bien conocidas las estructuras laminadas trons-
parentes que comprenden un nidmero de capas alternadas de plésti-
cos sintéticos transperentes y de vidrio. Pare ciertas aplica=
ciones; por ejemple para los parabrises de aviones, tambion es
conocide el empleo de una fina pelfcula metdlica trensparente
electro~conductora, tal como una pelfcula de oro, como un medio
de calentamiento entre el vidrio y las capas de pléstico a fin
de desplazar el hielo y el ogua de la superficie exterior de la
estructura., Durante el recorride de vuelo de un avién el para-
brisas estd sometido conbinuamente & une disposicién cambionte
de esfuerzos debide a los cambios de temperatura y de presién,

y ésto puede producir una flexién casi contfnua de los componen—
tes del vidrio, lo gue impone esfuerzos a todos las superficies

intermedias en que estdn ligados entre sf materiales diferentes.
El eventual fallo del componente lominado se producird en la su-
perficie intermedia que seo mds débil,

Se ha comprobado que la adhesién entre wn moterial
pldstico sintético transparente y las finas pelfculas transparen—
tes electro—~conductoras depositadas sobre uno superficie de vi=
drio, es débil, Si we tal ligezdén intersuperficiel es incorpo=
rada a un componente laminado transparente, entonces la duracién
de servicio del conjunto completo estd limitade por la duracidén
del tiempo durante el que dicha ligazén permanece intacta.

Un objeto del presente invento es incrementar sus~

tancialmente la ecdhesién en la superficie intermedia entre un ma-
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"terial pldstico sintético y finos complejos de pelfculas o pelf-

cula transparente y electro~conductores depositadas sobre super—
ficies vitreas. '

En consecuencia, el presente invento es un proce-

.80 para incrementar la adhesién en la superficie intermedia en—

tre un material pldstico sintético y una pelfcula o complejo-de
pelfculas fina transparente y electro—conductora depositada so-
bre une superficia de material vitreo en wna estructurs lamina-
da, cuyo proceso comprende, antes de la laminacién, el tretamien-
to de la pelfcula fina o complejo de pelfculas transparente y e=
lectro~conductors depositoda sobre la superficie del material vi{-
treo con una solucidén de un electrolito de sal de potasio y des-
pues el lavado y secado de la superficie.

Dentro de su alcance, el presente invento incluye
tembien las estructuras laminadas que comprenden capas alterna—
dos de material pldstico sintético y de meterial v{treo y en que
wng superficie del materiel vi{treo adyacente al moterisl pldsti-
co tiene wna fina pelfcula o complejo de pelfculas transparente
y electro—conductora depositada sobre la misma en que la pelfcu~
la o complejo de pelfculas depositada y soportada por la super—
ficie vitrea es trotade previamente con el anterior .proceso.

Los electrolitos acecuados de sal de potasio son
soluciones acuosas de permanganato de potasio, cromato de pota~
gio o dicrometo de potasio. Se prefiere el uso del permanganato
de potasio. Las concentraciones de las soluciones acuosas pueden
variar desde soluciones completamente saturadas a soluciones muy
diluidas, por ejemplo de 0,000,001 molar. Con el permanganato
de potasio se han obtenido los megores resultados con una solu-
cién de 0,025 molar,

El material pldstico sintético puede ser cualquie~
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}a de los materieles corrientemente empleados en la produccién

de estructuras laminadas con materiales vitreos. Ejemplos concre—
tos de tales materiales pldsticos son la resina butiral de poli-
vinilo o elastémeros de organosilicio. Tales elastdmeros de orga—
nosilicio son usados frecuentemente como el material aglutinante
en conjuntos compuestos, por ejemplo en aguellos que estan proyec—
tados para formar los parabrisas de aviones de alta velocidad,

en que se tropieza con las méximas temperaturas.

Similarmente, los materiales vitreos pueden'ser de
cunlquier tipo de vidrio corrientemente utilizado en la produceién
de tales estructuras laminadas, por ejemplo uma chape de vidrio,

A fin dé resistir el efecto del calentamiento durante su faobrica-
cidn y subsiguiente uso, es preferible que lo chapa de vidrio sea ,
fortalecida mediante endurecimiento térmico o qufmico.

Cuando la aplicacién de las estructuras laminades
es pora parabrisas, etc., tanto los materiales pldsticos como los
materiales vitreos serdn desde luego transparentes.

Lo pelfoula finn transparente y electro~conductora
puede ser una pelfcula de metal, tal como una pelfcula de oro,
Esta pelfcula puede ser recubierta por una ulterior pelfculs de
una sustancia tal como éxido de bismubo, denominondose aquf a la
pelicula compueste resultante como un "complejo de pelfculas®,

El invento puede ser llevado a efecto de la siguien—
te forma. Una chape de vidrio que se pretende tratar es limpiada
v uno fina pelfcula de oro es depositedas sobre el drea requerida
de una superficie mediante desintegracién y deposicidn catddica
o mediante evaporacidn térmica., Esta pelicula puede sexr de apro-
ximadamente 0,000,000.2 de pulgada de espesor (0,0000058 mm) y
puede ser depositada sobre una subcepa de éxido de bismuto de

aproximadamente 0,000,006 de pulgade de espesor (0,0000015 mm)
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'que mejora considerablemente la adhesién del oro al vidrio, Otra
capa fina de éxido de bismuto de aproximedamente 0,000.005 de pul=-
gade de espesor (0,0000127 mm) puede ser afiadida como un recubri-
miento protector para la pelfcula de oro.

Lo chapa de vidrio con el "couplejo de pelicalas
trenasparentes y electroconductoras depositeda en una superficie
estd dompletamente sumergide en una solucién acuosa de por ejem=
plo permongenato de potasio y dejada sumerpgida durante 5 minutos,
Tras la terzinacién del periodo de la inmersidn la chepa de vidrio es
retirada y lavada completamente con agua limpia pare eliminar todos
los vestigios de la solucidén de permangoneto de potasio. Despues
la chapo de vidrio es secada y queda preparade para la laninacién
a2 una cepa de resina de butirel de polivinilo y las chapas de
vidrio ulteriored de vidrio y capus de resina de butiral de poli-
vinilo para formar un conjunto compuesto, mediante el conocido pro-
ceso de someter el conjunto a temperaturas y presiones elevadus,

In un experimento para comparar la mejora en le ad-
hesién, se formaron dos compuestos similares, siendo la tnica di-
ferencia gue el componente de vidrio con él complejo de pelfculas
finas sobre su superficie fué tratado en wn cuso con wna solucién de
permenganato segdn se describié anteriormente. Los dos conjuntés
compuestos fueron montedos despues lado a lado en un equipo de en—
sayo awbiental, de forma que los dos equipos pudieran quedar some=
tidos & un ciclo idénticp de cambio continuo de temperaturas y de
presiones. Despues de un considerable periodo de exposicidn de am-
bos conjuntos o tal tratamiento, los conjuntos fueron retirados y
examinados.

Se comprobd que le deslaminascién habias comenzado
desde los bordes de la aglutinacién entre la resina de butiral de

polivinilo y el,complejo de pelfculas finas, pefo en el caso de la
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aglutinacién que habio recibido el pretratomiento especial éste
no se extendié mds alld del borde merginel inmediato de la aglu-
tinacién. Sin embargo, &sta deslaminacién hubiera sido insuficien—
te para hacer inservible al conjunto compuesto si se hubiese in-
corporado como el parabridas del avién. Por otra parte, el conjun~
to que no recibid el tratemiento previo especial exhibié una reduc-
cién considerable en la aglutinacién y la deslaminacidn se exten-
dié en wn 4rea considerable. En éste dltimo coso, la deslaminacién
hubiers sido suficiente para hacer completamente inservible al com—
puesto si el mismo se hubiese incorporado al parabrisas de un a-
vién,

El invento se describe con mds detalle con referen—
cia a los ejemplos siguientess
Ejemplos

A causa del prolongade tiempo requerido para lo ul-
timacién de los ensayos de vide de servicio total en los conjun—
tos compuestos (de hasta vorios millares de horas), se utilizé un
simple ensayo de la pelfcula para determinar el mejoraniento en la
adhesién entre la resina de butiral de polivinilo y el complejo de
pelicules finas transparentes electro—conductoras depositadoe so—
bre una chapa de vidrio. Los ensayos de la pelfcula fueron reali-
zados en un tensidmetro Houndsfield utilizando una chapa de 8“ x
1.1/2" x 1/4" (20,3 cm x 3,8 om x 0,68 cm) de un vidrio maclado
do placa de asiento para la superficie seleccioneda de la que fue~
ron lomineadas cuairo capas de resina de butiral de polivinilo de

0,020" de espesor (0,508 tm), conteniendose entre los pares de

cepes. de resina de butiral de polivinile une tire de refuerzo de e~

luminio de 0,018" de espesor (0,457 mn). La carge dinfmica reque~
rida sobre las capas de resine de bubiral de polivinilo y la tira

de aluminio, cuando se arrancé en dngulo recto con la superficie

s
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.de la chapa de vidrio para sepaerar completamente la combinacién

de ‘la chape de vidrio, se midié y se denomind carga de exfolia-
Oidno

Se prepard un lote de 24 muestras de vidrio de 8"

‘x 1,1/2" x 1/4" (20,3 cm x 3,8 em x 0,63 cm) ¥y wn complojo de

finas peliculas transparentes y electro—conductoras fud deposi-
tado simultaneamente sobre une superficie de cade muestra medion-
te desintegracidn catédica y deposicién en una cdmara al vacfo.
Se disolvidé un suficiente electrolito de sal de potasio en agua
desionizada pora proporcionar dos litros de wna solucién de
0,025 molar, y los tres electrolitos escogidos se relncionan en
el cuadro que se incluye despues. Seis muestras de vidrio fueron
situades en cada uno de los tros vasos de boca ancha de dos li-
tros y cada uno de los vasos de boca ancha contenfa un electroli-
to diferente, Se dejé sin tratar un juego de seis muestras de vi-
drio, Cade solucidén fué agitada intermitentemente durante la du—
recién del tratamiento, siendo introducida y sacada cada muestra
de vidrio por lo menos una vez pera asegurar una completa humec-
tacién y un ateque uniforme, La temperatura de las soluciones y
el tiempo de duracién del tratemiento fueron de 172C y de 20 mi-
nutos respectivamente pare cada caso. Despues del tratomiento,
cade vidrio fué retirado de la solucién, se levé completamente
en agua corriente y se secd con un chorro de aire comprimido y
filtrado. _

Cade muestra de vidrio fué laminada en una pieza
similar de vidrio né peliculado mediante cuatro capas de 0,020"
de espesor (0,508 m2) de resina de butiral de polivinilo incor-—
porando una tira de 0,018" de espesor (0,457 mm) de aluminio.
A fin de que el vidrio né peliculado pudiese ser retirade antes

de ser emsayado, su superficie que habrfa de estar en contacto
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con la capa de resina de butiral de polivinilo fué recubierta con
un agente desprendedor. Todas las piezas de resina de butiral de
polivinilo utilizades fueron cortadas del mismo rollo pars elimi-
nar cucslquier variecién en éste materinl, El contenido de hume-
ded de la resine de butiral de polivinilo fué determinado antes
de la laminacién mediante un método de absorcién de rayos infra-
rojos, y ésto fué controlado dentro de la gama del 0,4 el 0,5
para reducir al mfnimo el efecto de ésta variable, Finalmente,
lo. totalided de las 24 muestras de vidrio, incluyende tento las
tratadas como las né tratades, fueron tratadas conjuntamente en
autoclave,

Todas las mucstras fueron sometidas al ensayo de
de exfoliacidn, y las cargas de exfolincién obtenidas se regis—
tren en el siguiente Cuedro., Las mismas pueden ser comparadas
con una oarga de exfolincién de 150 libras obtenide para un vi-

drio maclado endurecide né peliculado de placa de asiento,

CUADRO
Ejemplo nt Llectrolito Carpgon gi?‘:%:acidn
1 No tratado 30
2 Crémoto de Potasio 50
3 Dicromato de Potasio 55
4 'Permanga.nato de Potasio 100

Los anteriores ejemplos demuestran claramente que
la adhesién en la superficie intermedie entre le resina de butiral
de polivinile y el complejo de finas pelfculas transparentes y
electro~conductoras es inorementado mediante un tratamiento de
acuerr‘lo con el invento,

In resdmen, la Patente de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes:
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« RETVINDICACIONES ~

1. Un proceso pars incrementar la adhesién en la Bu-
perficie intermedia entre wn material pléstico sintético y una
pelfcula o un complejo de pelfculas finas transparentes y electro-
conductoras depositadas sobre wna superficie de un material vi-
treo en wna estructura lamineda, comprendiendo dicho proceso, |
antes de la laminacién, el tratomiento de la pelfcula o comple—
jo de pelfculas finas transparentes y electro-conductoras depo—
sitadas sobre la superficie del material vitreo con una solucién
de wn electrolito de sal de potasio, y despues el lavado y seca~
do de la superficie,

2, Un proceso segin la Reivindicacién 1, en que el
electrolito de sal de potasio es una solucién acuosa de cromato
de potasio, de dicromato de potasio o de permangenato de potesio.

3. Un proceso sepin la Reivindicacién 2, en que el
electrolito de sal de potasio es una solucién acuosa de 0,025
molay de permanganate de potasio.

4, Una estructura laminade que comprende capas alter—
nedes de wn material pldstico sintético y de un material vitreo
¥ en que wna superficie del moterial vitreo adyscente al material
pléstico tiene una fina pelfcula o un complejo de finas pelfculas
transparentes y electro~conductoras depositodas sobre la misma y
en que la pelfcule depositada o complejo de pelfculas soportedas
por la superficie vitrea es tratada previomente de acuerdo con el
proceso de cualguiera de las anteriores Reivindicaciones,

5. Una estructura laminade segin la Reivindicacidén 4,
en que el material plistico sintético es resine de butiral Qe po-
livinilo o un elastémero de organosilicio.

6. Una estructura laminada segin las Reivindicaciones

4 0 B, cn que el material vitreo es una chapa de vidrio.
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7. Una estructura laminada segfn la Reivindicacién
6, on que la chaps de vidrio estd fortalecidn mediante endureci-

miento térmico o quimico.

8. Una estructura laminada sexdn las Reivindica=

ciones 42 7, en que la pelfcula fina transparente y electro-con—

ductora es oro.

9., Una estructura laminads segin las Reivindice-
ciones 4 & 7, en que el complejo de pelifculas finas transparen—
tes y electro—conductoras comprende una pelfcula de oro recubier—
ta por wna pelicula de 6xido de bismuto.

10, Se reivindica por dliimo, como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencién que se solicitas "UNW
PROCESO PARL INCREMENTAR LA ADHESION EN LA SUPERFICIE INTERME-
DIA ENTRE UM MATERIAL PLASTICO SINTEYICO T WA PELICULL O UN ~=
COMPLEJO DE FELICULASM,

Todo conforme queda deserito y reivindicado en lz -
presente memoria, que constz de diez pdginas mecaznografiadas,

Madrid, 23 de mayo de 1.969

BERIARDO UNGRIA
DPeDe (ﬁ 4
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