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La presente invencidén se refiere a un procedimiento de
fabricacidn de articulos de vidrio y en particular de vidrio
plano revestido de una pelicula conteniendo Oxido de titanio.

Se sabe que el vidrio plano revestido de uma pelicula

de pxido metdlico puede ser obtenido depositando sobre el vi

drio, calentado a temperatura elevada, una solucidn de aceti-
loacetonatos metdlicos para formar una pelicula de 6xido me-
tdlico tefiida en caliente, la pelicula estd formada de una -
mezcla de 6xidos escogidos entre el 6xido de cobalto, Oxido de
cromo y similares.

Por otra parte, se ha utilizado igualmente una pelicula

de éxido de titanio como revestimiento coloreado con tinte -

frio sobre el vidrio plano, estz pelicula se ha obtenido pul-

- verizando umna solucién de acetiloacetonato de titanio sobre, -

el vidrio calentsdo a alta temperatura. Sin'embargo,la pelicg
lg de oxido de- titanio preparada por este método presenta el in
conveniente de no ser uniforme cuaﬁdo la pelicula es demasiado
delgada o demasiado gruesa. En particular, en el caso de una
pelicula gruesa, las desigualﬁades de espesor pueden ser viqi
bles a simple vista y la pelicula estd a menudo formada tam -
bién de depbsitos irregulares. Por otra parte, las propiedades
mecdnicas y la resistencia éuimica de la pelicula dejan mucho
que desear.

Los defectos ya citzdos son redhibitories en lo que -
concierne a la aplicacidn del vidrio plano asi obtéﬁidoAc;mo
vidriera reflectante anti-calor.

Los trabajos de la Solicitante le han permitidd compro
bar que las caracteristicas de descomposicidon térmica de los
guelatos de titanio, dependen de la resistencia del compuesto

a la hidrélisis. El acetiloacetonato de titanio, gque presenta

S e AT T M T~
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una gran velocidad de hidrdélisis se descompone a temperatura
relativamente baja en comparacidén con otros compuestos de tita
nio que tienen una débil velocidad de hidrélisis.

Por otra parte, la velocidad de descomposicién térmica

del acetiloacetonato de titanio estd poco influenciada por la

temperaturé del vidrio sobre el que se depogita la solucion, y

la eficacia del depdsito sobre el vidrio como pelicula de 6xi~
do de titanio es méds elevada, pero la pelicula obtenida no es
uniforme y presenta caracteristicas mecdnicas y de resistencia
quimica mediocres. Otras experiencias han mostrado que el tita '~
nio tetraoctileno glicol y el titanio trietanol amina, que so-
portan la hidrdlisis a una méds débil velocidad que los otros -
compuestos de quelato de titanio, presentan inconvenientes del
hecho de qué estos compuestos estén fuertemente influenciados
por la tempera£ura del vidrio, en cuanto a su eficacia de &;é;
sito bajo forma de éxido de titanio. 5in embargo, estos compues
t&s forman sobre el vidrio peliculas extremadamente uniformes.
Otras experiencids han mostrado igualmente que el metilocetoace
tato de titanio y el etilocetoaéetato de titanio, cuyas veloci-
dades de hidrdlisis son intermediarias entre el acetiloacetona-~
to de titanio y las de titanio tet;aoctileno glicol y del tita-
nio trietanolamina, presentan valores intermedisrios en lo que
concierne a la eficacia del depdsito sobre el vidrio, asi como
a-una buena uniformidad de la pelicula. Depués de estosAresultg
dos la Solicitante ha empleado al menos un procedimiento que =
permita eliminar los irconvenientes citados de las pelicula; de
bxido de titanio obtenidas a partir del acetiloacetonato de ti-
tanio. |
La presente invencidn se refiere a un érocedimiento para

la fabricacidén de articulos de vidrio revestidos de una pelicu~
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la de 6xido de titanio del tipo en el que el vidrio es calenta
do a alta temperatura y es revestido de una solucidon de un com
puesto de titanio térmicamente descomponible, a fin de formar

una pelicula de oxido de titanio sobre el vidrio, este procedi

‘miento s& caracteriza porque la solucidén de revestimiento con-

tiene al menos dos tipos de compuestoé dé quelatovde titanio -
escogido entre el acetiloacetonato de titanip, el metiloaceto~
acetato de titanio, el e%ilacetoacetato de titanio, el titanio
tetraoctileno-glicol y el titanio tri—etanol-amina.

"Segln otra caracteristica de la invencion, el procedi -
miento citado se ha puesto en prictica escogiendo como disol -
vente para constituir la solucién de revestimiento, un disol -
vente orgidnico gque tiene un punto de ebullicidn superior a 100°
¥y capaz de disolver dichos quelatos de titanio.

EL procedimiento de la invencidn puéde ser aplicado a;
vidrio plano, a las botellas de vidrio y otros articulos de vi
drio. Puede igualmente ser utilizado de forma eficazrsobre una
cinta de vidrio fabricada en continuo a partir de vidrio fundi
do.

Para depositar la solucion de los compuestos de titanio,

e

es preferible operar por pulverizacidén de dicha solucidén sobre

el Qidrio calentado a alta temperatura. Es igualmente preferi-

ble, en la presente invencidén, precalentar el vidrio plano a -
alta femperatura y mantener a una temperatura ligeramente mas
baja hasta que se haya obtenido sobre el vidrio una pelicula -
del espesor deseado.

Teniendo en cuenta la temperatura de deformacidn del vi

drio, es recomendable escoger temperaturas de 500 a 700°.

Segin la presente invencidn, es posible afadir a la so-

lucidn conteniendo los guelatos de titanio, un compuesto meti-

N T TS S0 Y W S
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lico térmicamente descomponible dando un éxido metdlico colorea
do, como el 4xido de cobalto, el dxido de hierro, el oxido de
niquel, el 6xido de cromo o similares, pero es preferible uti;i
zar una solucidn conteniendo tinicamente compuestos de quelato
de titanio z fin de formar una pelicula solo de 6xido de tita~-
nio.

En la puesta en prdctica de la invencidn se prepara la
solucién de los compuestos de titanio aﬁadien@o a un disolven-
te, al menos dos compuestos escogidos entre los 5 quelatos de
titanio mencionados mas arriba, la composicidén optima de la so
lucidn estd en funcién de las condiciones operatorias. La com=-
posicidn mis ventajosa puede ser escogida en funcidn de la tem
peratura del vidrio, de su capacidad calorificary del espesor
deseado para la pelicula. Por ejemplo, cuando la temperatura -
del vidrio es relativamente elevada y su capacidad calorifica -~
es relativamente grande, la utilizacion de una cantidad relati
vamente grande de titanio tetraoctileno-glicol y/o de titanio
triefanol—amina (qué presehta una temperatura de descomposicidn
relativamente elevada) proporciona una pelicula muy resistente:
que presenta una excelente uniformidad. Cuando la temperatura’
del vidrio es relativamente baja y su capacidad calorifica es
relativamente débil, es preferible utilizar una cantidad relati
vamente grande de acetiloacetonato de titanio (que presenta uﬁa
temperatura de descomposicién relativamente baja) a fin de ob-
tener una pelicula de espesor relativamente grande. |

Para obtener sobre el vidrio plaho un poder refiectante
superior al 30% para la luz visible, es preferible utilizar una
céntidad relativamente grande de acetiloacetonato de titaﬁi&l-
que da un alto rendimiento de'depésito,

En la presente invencidén es preferible tener en la so-
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lucidn al menos el 20% en volumen, constituido por un quelato
de titanio que no sea el acetiloacetonato, para obtenef una pe
licula muy resistente y de excelente uniformidgdf'l o
Tgualmente es preferible, segﬁn»la invencién, disolver
los quelatos de titanio en un disolvente organico, hasta una
concentracidén del 5 al 80% en volumen. Como disolvente orgdni-
co puedenlutilizarse todos los tipos de disolventes polares o

no polares de toda densidad, viscosidad y calor de vaporizacién,

pero es necesario escoger un disolvente que tenga un punto de

ebullicidén superior a 100° C. Como disolventes pueden citarse -

los alcoholes, como el alcohol butiiico normal, el alcohol iso-
butilico, el alcohol amilico normel y similares, las cetonas,
cono la metil~propil-cetona, la metil-n-butilcetona, la metil- _
n-amil-cetona y similares, los ésteres como el acetato de n~bu
tilo, el acetato de isocamilo, el acetato de iso-propile y sigi
lares, los “éteres de glicol como el etileno glicol mono-etil~
éter, el etileno glicol di-etil-éter, el etileno glicol-mono-
butil-éter y similares, los hidro-carburos aromaticos como el
tolueno, el xileno y similares, los compuestos que poseen un
punto de ebullicidn elevado como el dietileno glicol-dietil=éter
el dietileno glicol mono-butil-éter y similares. Pueden émpléag

se. también como disolventes en la presente invencidn, cadenas

- constituidas por moléculas entrantes en la composicion de los

quelatos de titanio, tales como el acetiloacetonato, el aceto-
acetato de metilo, el aceto-acetato de etilo, el octileno'gli-V
col; la trietanolamina y similares.

' En la puesta en practica de la presente invencidn, la
solucién..conteniendo al menos dos tipos de quelato de titanio
escogidos entre el acetil—acétonato de titanio, el.mefil-acegg

acetato de titanio, el etil-aceto-acetato de titanio, el tita-

Y AR T AT R S )y e
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nio tetra-octileno~glicol y el titanio trietanolamina, es pulve
rizada o depositada sobre la superficie del‘vidrio calentado a
temperatura elevada para formar una pelicula de 4xido de tita-
nio de excelente uniformidad. La fazén fgé la 6ual se obtiene
tal pelicula de excelente uniformidad, no ha side dilucidada,
pero se puede pensar que las cosas pasan de la forma siguiente:
En el momento del impacto de una molécula de quelato de
titanio sobre la superficie del vidrio calentado a alta tempe~
ratura, una unién quimica entre la cadena y el titanio es que-
brada y la reaccidén de polimerizacidn del Ti0 se efectlia a una
velocidad elevéda. Para un compuesto de titanio teniendo una
débil temperatura de descomposicidn, la mayor parte de las reag
ciones de descomposicidn térmica se efectia en un intexrvalo de
tiempo muy breve, después del impacto de una gotita sobre la -
superficie del vidrio, lo qﬁe no conduce mads que localmente a
la formacidn de la pvelicula. En cambio, para un compuesto~dé 1
tanio teniendo una temperatura elevada de descomposicidn, la -
reaccidn de descomposicidn térmica comienza inmediatamente des
pués del impacto de una gotita sobre la superficie del vidrio,

pero ésta continfia mediante una duracidén apreciable, durante -

la cual, la gotita pulverizada se queda sobre la superficie -

formando asi una pelicula de revestimiento uniforme.

Por otra parté, para un compuesto de titanio teniendo -
una temperatura elevada de descomposicidén, se considera que -~ .
una reaccién en fase gaseosa tiene lugar en la superficie del
vidrio llevado a alta temperatura para dar una pelicula de re-
vestimiento mis denso, pues tal quelato no es descbmpuesto 80~
bie la éuperficie del vidrio caliente, pero estid presente en -
la fase gaseosa. -

El procedimiento de la presente invencidn puede'igualmqg
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" pesor. Ademis, segin la presente invencidn, los quelatos de ti

te ser aplicado sobre una cinta de vidrio formada en continuo

a partir de vidrio fundido. En este procedimiento de tratamien

\

H

to del vidrio en continuo la solucién de compuesto de titanio
es pulverizada con ayuda de un dispositivo pulverizador, des-
plazéndose transversalmente a la direccién de avance de la -
cinta de vidrio llevada a alta temperatura..Enrese caso, la =«
falta de uniformidad de la pelicula de revestiﬁiento que DO =
dria aparecer.a continuacidn del desplazamiento del pulveriza
dor, puede ser eliminada y la porcién de la pelicula.de reves
timiento teniendo un espesor uniforme, transversaimente a la
cinta, aumenta de forma que el ancho Util del revestiﬁientO'-
aumenta también.

Por otra parte, dade que en ellprocedimiento de la pre-
sente invencidén se utilizan al menos dos tipos de compuesto de
titanio que possen caracteristicas diferentes de-descogpqsiciép
térmica, la eleccidn de la composicidn de la solucidn de los -
compuestos de titanio asegura condiciones constantes ¥ estables
de formacion de la pelicula de revestimiento, independientemqg

te de las condiciones térmicas de la hoja de vidrio y de su es

tanio son utilizados con una concentracién yendo del 5 al 80%
en volumen, en un disolvente orgénico, lo que conduce facilmen
te a la formacidn de una pelicula de revestimiento que posee -
buenas cualidades mecanicas, una gran resistencia quimica & un
espesor uniforme. Cuando se disuelve an la.soluciéﬁ uﬁa canti-
dad de quelato de titanio superior al 80% en volumen, la visco
sidad de la soluecidn aumenta, si bien la pulverizacidn se hace
dificil y el nfimero y la dimensién de las particulas de Sxido

de titanio formadas en la pelicula de revestimiento se crecen,

lo gue conduce a una apariencia defectuosa de la pelicula. Por

B N e 2 LA
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otro lado, si se disuelve menos del 5% en volumen de quelato
de titanio en la solucidn, una gran parte del disolvente tiene
por efecto enfriar la superficie del vidrio precalentada, for-
mandose entonces la pelicula a temperafﬁ;a réiétivamente béja.
Ia pelicula obtenida presenta entonces mediocres cualidades me
canicas y de resistencia quimica.

Segiin la presente invencidn se utiliza un disolvente or
ganico teniendo un punto de ebullicién superior a 100° ¢., gra
cias a lo cual las dimensiones de las particulas de 6xido de
titanio formadas son tan débiles que son invisibles a primera
vista, lo que ﬁejora considerablemente la uniformidad de la pe
1icula. En la puesta en prictica de la invencidén se- puede afa-
dir a la solucidn de quelato de titanio un compueéto metdlico,
térmicamente descomponible para formar un oxido metdlico colo-
reado, lo que permite obiener a partir de la solucidn una peli
cula coloreada conteniendo 6xido de titanio y dicho 6xi§o~mété
lico coloreado,

A continuacidén se dan mas ejemplos letallados de la pues

ta en practica de la invencién:

EJEMPLO 1

Se pulveriza una solucidn de quelato de titanio a la salida

de un horno de fabricacién de vidrio por flotacidén sobre un bafio
de metal fundido (dimensién de la cinta de vidrio: %2 m de ancho
y 6 mm de espesor).

Bl vidrio se pone a 58000. Y se desplaza a una velocidad
de 3,2 m. por minuto. La pulverizacidn es éfectuada ba jo unal -
presidn de 4 Kg/em2, con un pulverizador que se desplaia con un
movimiento de va;y ven perpendicular a la direccidn de avancé -
de la cinta de vidrio. |

La cinta revestida de la solucidn que forma la pelicula .
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de dxido de titanio, es pasada a través de una extenderia de re

cocido y después del enfriado es cortada.

La solucidn de quelato de titanio pulverizada sobre la

superficie del vidrio estd compuesta de:

~ 30 cm. de acetilo-acetonato de titanio.

~ 20 cm3 de titanio tetra-octileno-glicol,

- 50 cm3 de xileno.

g

Con ayuda de esta solucidén se prepara la prueba n2, 1.

la prueba es estudiada desde el punto de vista de las pro

piedades épticas y se obtienen los resuliados siguientes:

reflexidén de la luz visible 33%

t

transmisién de la luz visible 64%

1

reflexidn global de la radiacidén solar 25%

- transmisidén global de la radiacidn solar 62%

En el cuadro 1, se dan las caracteristicas de la resisten

cia de la pelicula a la abrasidm, asi como su resistencia a los

dlcalis ¥ a los acidos. En la Gltima columna del

grado de uniformidad de la pelicula.

cuadro se da el

Las pruebas de abrasidn han sido ejecutadas sobre una mi-

quina de abrasidn (carga 600 g/cm2. velocidad de
ros/mn., distancia del punto de aplicacidn de la
de rotacidn: 70 mm., superficie de aplicacidn de
tejido abrasivo: 6 capas de gases impregnados de

lido de vidrio (marca registrada GLASTER). Se ha

rotacidén 300 gi
cargé al centro
la carga: 1 cm2,
un agente de pu

observado el es

tado de la pelicula después de cada periodo de cien.revoluciones

de prueba y el grado de resistencia a la abrasidén se manifiesta

por el nimero de revoluciones necesarias para que la pelicula -

sea muy ligeramente alterada.

lLa prueba de resistencia a los dlcalis es

efectuada sumexr

giendo la prueba en una solucidn acuosa normal de sosa calstica
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a 25° C. durante 10 dias y observando cada dia el aspecto de la
pelicula. .

ILa prueba de resitencia a los dcidos es efectuada sumer-
giendo la prueba en una solucidn acuosa normal de &cido clorhi-
drico a 25° C. durante 10 dias y observando cada dia el aspecto
de la pelicula. |

La uniformidad de la pelicula sobre la prueba es aprecia
da de la forma siguiente:

La prueba de vidrio revestido (dimensiones 9Qx60 cm} es
colocada sobre un tejido negro como fondo y el aspecto de la ~
prueba es apreciado por obgervacidn visual desde una distancia
de 10 metros de la prueba.

A titulo de comparacidn, se prepara una solucidn de refe
rencia conteniendo como quelato de titanio 50 e¢m3. de acetiloace
tonato de titanio en 50 ¢m3., de xileno.

lLa prueba de referencia 1, es preparada de la misma. forma
que la prueba 1, salvo que la solucidén utilizada para formar la
pelicula es la solucidn de referencia.

La prueba de referencia 1 muestra las mismas propledades
dpticas que 15 prueba 1 segin la invencidn, pero la prueba de re
ferencia presenta cualidades inferiores en lo que se refiere a -
la resistencia a la abrasidn, a los dlcalis y a los dcidos. Igual
mente se ve que la uniformidad de la peliculﬁ'de prueba de refe~

rencia 1 es muy inferior al de la prueba segin la invencidn.

CUADRO I
Tests de resistencia . Uniformidad de
de 1la pelicula la pelicula
Prueba Abrasion| Fesistencia | Resistencia
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2 los alcalis

a los 4cidos

Referencig 100/200 |arrancado alteracion 'colores de interfe-
1 t/m después de después de rencia aparentes
un dia un dia
Referencial 50/150 |arrancado alteracion colores de interfe-
2 después de después de rencia aparentes
un dia un dia ‘
Prueba 1 500/800 |sin cambios |sin cambios pelicula uniforme
después de después de
10 dias 10 dias
w2 |300/400 " " u-
vz 1:300/L00 " un "
" & | 400/500 " " "
" 5 |600/800 " " "
"6 hoo/soé " " "
"7 | 400/500 " " "
v 8 |koo/500 " " "
EJEMPLO 2

La prueba 2 ha sido preparada utilizando una solucién de

quelato de titanio, constituida de 35 cm3. de acetiloacetonato de

titanio, 15 cm3 de titenio trietanolamina, 25 cm3 de xileno y 25

cm? de acetato de iso-amilo, las condiciones de pulverizacién son

las mismas que en el ejempld 1.

Ia prueba 2 presenta aproximadamente las mismas caracteris

ticas Opticas que las de la prueba 1 y posee una resistencia mecd

nica y quimica, asi como una uniformidad de la pelicula superior

a las de la prueba de referencia 1, asi como se ve en el cuzdro I.
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EJEMPLO 3

La prueba 3 ha sido preparada utilizando una solucidn

de quelato de titanio, constituido de 30 c¢cm3. de metilo-aceto

acetato de titanio, 20 cm3. de titanio tetra-octileno glicol
y 50 cm3. de xileno. las condiciones de pulverizacidén son las
mismas que en el ejemplo 1.

lLa prueba 3 presenta aproximadamente las mismas caracte
risticas 6pticas que la prueba 1, y posee cualidades de resis-
tencia mecédnica y quimica y de uniformidad de la pelicula, su-
periores a las de la prueba de referencia 1, asi como se ve 50

bre el cuadro I.

EJEMPLO L

La prueba Y4 estd preparada utilizando una solucién de
quelato de titanio constituida de 35 cm3. de etilo-aceto-aceta
to de titanio, 15 cm3. de titanio tetrafoctileno~giicol y>;d~
cm3. de xileno. las condiciones de pulverizacidn son las mismas
que en el ejemplo l.

La prueba 4 presenta aproximadamente las mismas caracte

risticas Opticas que las de la. prueba 1, y posee cualidades de

resistencia mecdnica y quimica y de uniformidad de la pelicula

superiores a las de la prueba de referencia 1, asi como se ve

sobre el cuadro 1.

EJEMPIO 5

Ia prueba 5 estd preparada‘utilizando una solucién de

quelato de titanio compuesto de 15 cm3. de acetiloacetonato de

. titanio, 15 cm3. de etilo-acetoacetato de titanio, 20 cm3 de ti

tanio tetra-octileno-glicol y como disolvente una mezcla de 25
em%. de xileno y 25 cm3. de butenol.
las condiciones de pulverizacidén son las mismas que en

el ejemplo 1.
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La prueba 5 presenta aproximademente las mismas caracte

risticas 6pticas que las de la prueba 1, y posee cualidedes de

-resistencia mecinica y quimica y de uniformidad de la pelicula

superiores a las de la prueba de referencia 1, asi como se ve

en el cuadro I.,

-,

EJEMPLO 6

Ia prueba 6 se ha preparado utilizando una solucidn de
quelato de titanio constituido de 25 em3. de acetiloacetonato

de titaﬁio, 25 cm3 de etilo-aceto-acefato de titanio y de 50 -

cn? de xileno.

las condiciones de pulverizacidn son las mismas que en
el ejemplo 1.

La pruecba 6 presenta aproximadamente las mismas caracte
risticas dpticas que las Qe la prueba 1, ybposee cualidades de
resistencia mecdnica y quimica y de uniformidad de la pelicﬁla‘

superiores a las de la prueba de referencia 1, asi como se ve

sobre el cuadro I.

EJEMPLO 7

Ia prueba 7 se ha preprarado utilizando una solucidn de

quelato de titanio constituido de 15 em3 de metilo-sceto-aceta

to de titanio, 20 c¢m? de etilo-aceto-acetato de titanio y 65

%,

em? de xileno. Las condiciones de pulverizacién son las mismas

gue en el ejemplo 1.

Lz prueba 7 presenta aproximadamente las mismas caracte
risticasrépticas gue las de la prueba 1, y posee cualidades de
resistencia mecanica y quimica y de uniformidad de la pelicula

superior a las de la prueba de referencia 1, asi como se ve so-

.bre el cuadro I.

EJEMPLO 8

A la salida de una cidmara de fabricacidn de vidrio flota
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do sobre un bafio metdlico fundide, se pulveriza una solucién
de Quelatos de titanlo sobre una cinta de vidrio, cuyas dimen
siones son de alrededor de 5> m de ancho y 10 mm de espesor.
La cinta de vidrio se calienta a 580° C. ¥y se desplaza con Una
velocidad de 3,2 m/mn. la pulverizacidén es efectuada con unas
presién de & Kg/em2. con ayuda de un pulverizador que se des~
plaza con up movimiento de va y ven, transversalmente a la di
reccidn de avance de la cinta de vidrio; la superficie de vi-
drio se recubre de una solucidén que forma una pelicula de 6xi
do de titanio, la cinta pasa seguidamente a una extenderia de
recorrido y recortade después del enfrismiento.

La solucidn de quelato ce titanio pulverizado sobre la
superficie de vidrio estd formado de 30 cm3. de acetiloacetona
to de titanio, 15 cm3 de titanio tetraoctileno glicol y 55 cm3
de xileno como disolvente. =

Se prepara asi la prueba 8. las caracteristicas dpticas
de esta prueba son aproximadamente las mismas que las de la =~
prueba 1. Las propiedades de resistencia mecdnica y quimica y-
la uniformidad de la pelicule estdn también indicadas en el -
cuadro I.

A titulo de comparacidn, se ha prepﬁrado una prueba de
referencia 2 utilizando las mismas condiciones de pulverizacidn
gue en el ejemplo 8, pero utilizando como soiucién de guelato
de titanio una mezcla de 50 cm3 de acetiloacetonato de titanio
¥y 50 cm3, de xileno como disolvente. La prueﬁa de referencia 2
presgnta las mismas caracteristicas épticas que las de la prue
ba 2, pero la prueba de referencia 2 da resultados inferiores
en'lo que se refiere a ia resistencia mecanica y quimica, asi
como a la uniformidad de la pelicula en comparacidn con la prue

ba 8, asi como se destaca en el cuadro I.
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Después de las pruebas que preceden, se ha manifestado
que el vidrio revestido de una pelicula de éxido de titanio,
conforme ai procedimiento de la presente invencidn, presenta -

» <
caracteristicas de resistencia mecédnica y gquimica y de qpi{or-

midad de la pelicula superiores a las de la pelicula preparada

por el procedimiento convencional.

EJEMPLO 9

Se coloca una hoja de vidrio flotado (30 cm % 30 cm x
5 mm) en un horno eléctrico calentado a 670°.

Se deja la prueba durante 4 minutos en el horno, des -
pués se extrae & se pulveriza sobre la placa de vidrio calien
te una solucidn de quelato de titanio especificado mis adelan
te, con'un rendimiento de 25 cm3/mn durantg 8 a 10 segundos,A
bajo una presidn de 3 kg/cmZ. utilizando un pulverizador de la
marca registrada WIDER 60. o

| .Se obtiene asi una placa de vidrio revestida de una pe-

licula que posee un poder reflector de alrededor del 33% para

" la luz visible. Cada solucién de pulverizacidén estd constitui

da de 30 cm3 de acetilo-acetonato de titanio, 20 cm3. de tita
nio tetraepileno-glicol ¥ 50 cm3. de uno de los disolventes -
orgﬁnicos enumerados en el cuadro II.

Se aprecia cada vez la apariencia de lz pelicula de -

6xido de titanio asi producida, examinando a simple vista las

- particulas de 4xido de titanio en la pelicula ¥y c&ntando las

particulas con ayuda de un microscopic. Bl aspecto de las pe-

-1iculas asi obtenidas estd indicado en el cuadro II. Asi como

puede verse en este cuadro se obtienen siempre peliculas de -

una. excelente uniformidad si se utilize un disolvente orgini-
. . s . o

co teniendo un punto de ebullicion superior a 100 C.

CUADRO 1T
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apariencia de la pelicula

Disolvente Punto de
orginico ebullicidn NR gde Particulas exami-
°¢ particulas/cm2| nadas a primera -
vista
Cloruroc de metileno 40 L8O . Visibles en gran
nimero
Metanol 65 350 "
Etanol 78 330 "
Benzens 80 360 "
Alcohol iso-propilico 82 170 visibles
N-Heptano 98 126 n
Tolueno 111 ko invisibles ~
Butanol 118 17 "
N-Butiloacetato 126 16 "
Etileno-glicol-mono |
metiloétér 135 14 "
Xileno 144 ko n
Acetato de iso-amilo 145‘ 12 "
Dietileno-glicol-dig |
tilenoéter 188 26 "
Mezcia xileno~buiznol
(L : 1) - 36 "
Mezcla xileno-aceta
to de isoamilo (1:1) - 30 "

EJEMPLO 10

Se depositan por pulverizacidn, como en el ejemplo 9, di
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versas soluciones de quelato de titenio sobre placas de vidrio

calientes para producir uns pelicula de Sxido de titanio.

Cada solucidén de pulverizacidn utilizada esta constitui

da de 40 cm3. de metilo-aceto-acetato de titanio y 10 cm3. de

titanio tetraocctileno-glicol disuelto en 50 cm3. de uno de los

disolventes orgénicos menciopados en el cuadro III.

Se observa cada vez la apariencia de la pelicula de éxi

do de titanio y la presencia eventual de particulas de éxido -

de titanio, de la misma forma que en el ejemplo 9.

Los resultados estdn consignados en el cuadro III.

Asi como se ve, la pelicula tiene una excelente unifor-

midad, cuando el disolvente orgénico utilizado posee un punto de

ebullicién superior a 100° C.

CUADRQ TII

Apariencia de la pelicula

Punto de
Disolvente orginico ebullicidén | NQ de parti | Particulas examins
°c . culas/cm2 das a primera vista
‘Clorurc de metileno Lo 710 Visibles en gran
namero
HMetanol 65 640 u
Etanol 78 620 "
| Benzeno 80 570 "
Alcohol iso~propi-
lico. 82 420 §
N-Heptano g8 150 visibles
Tolueno 111 102 débilmente vigibles
Butanol 118 30 ‘

invisibles
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N-Butiloacetato 126 15 invisibles
Etilenoglicol~mono

metiloéter 135 30 n
Xileno 1Lk ‘ 16 "

Acetato de iso-ami
1o 145 21 "
Dietileno glicol-
dietiloéter 188 16 : "
Mezcla Xileno-buta~
nol (1 = 1) - 20 "
Mezcla xileno-aceta

to de isoamilo (1:1) - 20 ; "

EJEMPLO 11

Sobre placas de vidrio cglientes en las mismas condicio~
nes que en él ejemplo 9, se depositan diversas soluciones de que
lato de titanio para producir una pelicula de 6xido de titanio.
Cada solucién de pulverizacidén estd constituida de 30 cm3 de eti
loacetoncetato de titanio y 20 cm3 de titanio tetraoctileno-gli~
col disuelto en 50 cm3. de uno dé los disolventes del cuadro IV. .
Se observa el aspecto de la pelicula ¥y especialmentevla presen—
cia de particulas de oxido de titanio, de la misma forma que en
¢l ejemplo 9. Los resultados estdn indicados en el cuadro IV. -~
Asi como puede verse en este cuadro, se obtiene-una pelicula de
excelente uniformidad cuvando se utiliza un disolvente que tenga
un punto de ebullicidn superior a 100° ¢c.

CUADRO IV

Apariencia de la pelicula
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Punto de
epullicidnm | K2 de parti Particulaé examiqg
% culas/cn2 das a primera vista
Cloruro de metileno ko 470 Visibles en gran
nimero
Metanol 65 450 "
Etanol 78 470 n
Benzeno - 80 k20 n
Alcohol iso-propi-
lico 82 320 u
K-Heptano 98 130 visibles
.Tolueno 'lll 90 a penas visibles
Butanol 118 L6 invisibles
N-Butiloacetato 126 _ 26 "
Etileno~glicol-mono '
' 'métiloéter 135 8 u
Xileno 14 29 "
Aéetato de iso-~
amilo 145 32 "
Dietileno~glicol-
. dietiloéter 188 12 "
Mezela Xileno-buta-
nol (1 : 1) - 19 "
Mezcla Xileno-aceta
to de igoamilo (1:1) - 18 "

BJEMPLO 12

Se aplica sobre placas de vidrioc calientes por el mismo -

procedimiento de pulverizacidn que en el ejemplo 9, diversas solu
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ciones de gquelato de titanio de forma que sé produzca scbre el

vidrio una pelicula de 6xido de titanio. Cada solucidn utiliza

da estd constituida de 20 cm%. de acetiloacetonato de titanio,

10 em3. de etiloscetoacetato de titanio, 20 cm? de titanio tetra

octilenoglicol y 50 cm3. de uno de los disolventes orgdnicos =~

mencionados en el cuadro 5.

Se observa—el aspecto de la pelicula y la presencia even-

tual de particulas de éxido

en el ejemplo 9.

de titanio por el mismo método que

Los resuliados estédn indicados en el cuadro 5. Asi como

se ve en este cuadro, se obtiene una pelicula de excelente uni-

formidad cuando se utiliza un disolvente orgdnico que tenga un

punto de ebulliciénm superior a 100° C.

CUADRO V
Apariencia de la pelicula
Disolvente Orgénico Punto de N2 de parti| Particulas examina-

ebullicién °¢ | culas/cm2 dasa primera vista

Cloruro de metileno Lo koo Vigsibles en gran n<.
Metanol 65 420 u
Etanol 78 310 "
Benzeno 80 320 "
Alcohol iso-propi-

lico - 82 110 visibles
N-Heptano 98 . 95 "
Tolueno 111 70 a penas visibles
Butanol 118 40 invisibles
H~Butiloscetato 126 Lo "
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Etilenoglicol-
monometiloéter 135 ’ 36 : in&isibles
Xileno 1hk 26 V ' "
Acetaﬁo de isocamilo 145 35 "
Dietilenoglicol-dig
tiloéter 188 . 28 "

Mezcla Xileno-buta-
mol (1 : 1) . 36 !
Mezcla Xileno-aceta

to de isocamilo (1:1) - 26 u

EJEMPLO 13

Sobre placas de vidrio celientes se pulverizan por el pro
cedimiento del ejemplo 9, diversas soluciones de quelato de tita
nio de forma que se produzca una pelicula de d6xido de titanio’so
bre el vidrio.'Cada solucidén de pulverizacidn utilizada estd -

constituida de 30 cm3. de acetiloacetonato de titanio, 20 cm3. -

. de titanio tetraoctileno-glicol, % gr. de acetiloacetonato de -

hierro, 3 gr. de acetiloacetonato de cromo y 50 cm3. de uno de
los disolventes orgénicos del cﬁadro 6. Se qbservap las profie-
dades de la pélicﬁla ¥ lapresencia eventual de particulas de oxi
do de titanc de la misma formz que ha sido indieado en el ejem~
plo 9. Tos resultados estén ihdicados en el cuadro VI, en el =~
que se puede ver que la pelicula presenta excelentes cualidades
de uniformidad cuando el disolvente utilizade tiene un punto de
ebullicién superior a 100°.

CUADRO VI

Apariciencia de la pelicula
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Disolvente orginico Punto de
ebullicién| Nam. de par | Particulas examina~
°c ticulas/cm2 | das a primera vista
Cloruro de metileno Lo 520 © | Vigbles en gran nim.
Ketanol 65 450 "
Etanol 78 k30 "
Benzeno 8o k10 "
Alcohol imo-propi-
lico 82 220 "
K-Heptano 98 120 visibles
Tolueno 111 93 a penas visibles
Butanol 118 20 "
| N~Butiloacetato 126 36 "
Etilenoglicol~mono~
metiloéter 135 1k "
Xileno 1k 36 "
Acetano de’isocamilo 145 27 "
Dietilenoglicol-die
tiloéter 188 8 "
Mezcla Xileno-buts-
nol (1 : 1) - 19 "
Mezcla Xileno~aceta
to de isoamilo (1 : 1) - 8 "

Asi como resalta claramente de la descripcidn que precede,

gracies al procedimiento de la invencidn, segin el cual, para ob

tener vidrio revestido de 6xido de titanio se pulveriza sobre el

vidrio precalentado una solucidn conteniendo al menos dos tipos

de quelatos de titanio escogidos entre los 5 quelatos siguientes:
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acetiloacetonato de titanio, metiloacetoacetato de titanio, eti
loacetoacetato de titanio, titanio tetraoctileno glicol y tita-
nio trietanolamina, el disclvente utilizado bara esta solucidn
es un disolvente organico o unz mezcla de al menos dos disolven
tes orgdnicos teniendo un punto de ebulliqién superior a 100° C,
se suprime ia adhesidn de particulas de oxido de titanio sobre
la. pelicula de revestimiento y se evita la alteracién de la bue
na apariencié de la pelicula de 6xido de titanio.
NOTA i
En.resumen la pfesente patente de invencidn, se contrae

a las siguientes reivindicaciones:
18,~ "Procedimiento de fabricacidn de articulos de vidrio, reves

tidos_de éxido de titanio', del tipo en el que el vidrio pre
calentado a alta temperatura es revestido de una solucién.cqpt?-
niendo un compuesto de titanio descomponible pdr el calor para =~
formar la pelicula de 6xido de titanio sobre el vidrio, caracte-
rizado en gue la solucidn de revestimiento utilizada contiene al
menos dos tipos de composicidén de quelato de titanio escogidos -
entre el acetiloacetonato dé titenio, el ﬁetilocetoacetato de ti
tanio, el etilocetoacetato de titanio, el titanio tetraoctileno-
glicol y el titanio trietanolamina.
28, "Procedimiento de fabricacidn de articulos de vidrio, reves

tidos de doxido de titanio", segfin la reivindicacién 18, ca-
racterizado porgue se utiliza com§ disolvente para preparar di -
cha solucidn de revestimiento, un disolvente orgénico teniendo -
un punto de ebullicidn superior a 100 grados centigrados y capaz

de disolver los compuestos de quelato de titanio.

73@.~ "PROCEDIMIENTO DS FABRICACION DE ARTICULOS DE VIDRIO, REVES

TIDOS DE OXIDO DE TITANIO", segin queda descrito y rei-

vindicado en la precedente memoria y mnota reivindicatoria, -
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