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REF.: 48582/ML/JPH/

Esta invencidén se refiere a un procedimiento
para revestir vidrio con un recubrimiento contentivo de
gilicio y al vidrio revestido de silicio asi producido, ¥y
constituye un perfeccionamiento del procedimiento y del
producto de nuestra Patente n2 438,550,

En dicha patente se describia y reivindizaba wn
procedimiento que'comprendia:el hacer desplazar el vidrio
a través de una estaci6én de revestimiento mientras la tem-
peratura del vidrio se mantenia a por lo menos 4002C; sumi-
nistrar un gas qohtentivo de silano a la estacidn d2 reves-
timiento; liberar el gas junto a la superficie calieniz del
vidrio, a una presién sensiblemente constante a travis de
la superficie del vidrio, dentro de una zona caliente en la
que el gas se calentaba, zona que se abria hacia la super-
ficie del vidrio y se extendia a través de la misma, de modo
Que la pirdlisis del silano depositaba un recubrimiento con-
tentivo de silicio sobre la superficie del vidrio, y de tal
manera que se mantenian condiciones no oxidantes en dicha
zona caliente. El vidrio asi producido presenta un reves-
timiento sensiblemente uniforme de silicio y tiene buenas
propiedades de control solar y un aspecto agradable.

' Se ha descubierto ahora que mediante adicidn de
un compuesto donante de electrones al gas contentivo de si-
lano que se libera junto a una superficie de vidrio caliente,
la resistencia a los &lcalis del revestimiento de silicio
sobre el yidrio mejora.

Es ya conocido por el documento "Reacciones del
silano con hidrocarburos insaturados" por David G. White ¥
Eugene G. Rochow, dournmal of fhe American Chemical Society,

vol. 76, pdginas 3887 a 3902, que durante la produccidn de
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alquilsilanos por la reaccibén en un tubo caliente durante
un periodo de tres horas, de un silano con etileno o aceti~
leno, se deposita una delgada capa de silicio sobre la su-
perficie interior del tubo caliente por el que se han hecho
circular los reactivos gaseosos.

Un objeto principal de la presente invencidn es el
de emplear el descubrimiento de que la presencia de un com-
puesto donante de electrones imparte a un revestimiento de
silicio sobre el vidrio una resistencia a los &lcalis.

Segun la‘invencién, se aporta aqui un procedimiento
de revestir vidrio con un recubrimiento contentivo de silicio,
que comprende: hacer desplazar el vidrio a través de una es-
tacidn de revestimiento mientras la temperatura del mismo es
de por lo menos 4009C, y liberar el gas contentivo de silano
junto a la superficie del vidrio, a una presién sensiblemente
constante en toda la superficie del vidrio y bajo condiciones
no oxidantes, de modo que la pirélisis del silano deposie un
recubrimiento contentivo de silicio sobre la superficie del
vidrio, caracterizéndose dicho procedimiento porque para im-
partir una resistencia predeterminada a los 4lcalis, al re-
cubrimiento de silicio, el gas contentivo de silano incluye
una propércién de un compuesto gaseoso donante de electrones
que imparte dicha resistencia a los élcalis..

t La resistencia a los 4lcalis del recubrimiento de
gilicio se determina en la forma que se describird, estable-
ciéndose el tiempo durante el cual el recubrimiento de silicio
resiste al ataque de una fuerte solucidén alcalina sin daiio
visual,

El procedimiento de la invencidén es Gitil en el tra-

tamiento de muchos vidrios producidos en el comercio en dife-
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rentes formas, due pueden hacerse pasar por una estacién de
revestimiento, por ejemplo vidrios de ventanas, vidrio bptico
v fibras de vidrio. Tales vidrios contienen por lo general
6xidos de por lo menos dos elementos, y suelen ser vidrios de
silicato de plomo, vidrios de silicato de metales alcalinos

v vidrios de silicato de metales alcalino-térreos, especial-
mente vidrios de sosa-cal-silice. En algunos casos, Segin sea
la resistencia a los &lcalis del vidrio y la proporciéh que

se utilice del compuesto donante de electrones, la resistencia
a los &lcalis de la superficie revestida producida poi el pro-
cedimiento de la presente invencibén, puede ser superior a la
del substrato del vidrio.

A)

Los compuestos donantes de electrones que se utili-

zan para impartir una resistencia a los &lcalis al revesti-

miento de silicio, contienen en su estructura electrénica, ya
cea en forma de enlaces, ya como par aislado de electrones,
electrqnes que pueden donarse a la estructura elecfrénica de
moléculas o &tomos aceptantes adecuados. E1 compuesto donante
de electrones puede ser una olefina.

De preferencia, el gas contentivo de silano comprende
nitrégeno como gas portador y hasta un 6 % en volumen de un
compuesté gaseoso donante de electrones.

E Particularmente adecuados como compuestos donantes
de electrones resultan las olefinas, especialmente el etileno.

El gas contentivo de silano puede comprender mono-
silano en nitrdgeno como gas portador y hasta un 6 % en volumen
de una olefina gaseosa.

La proporcidn entre el compuesto donante de electro-
nes y el silano en el gas puede estar comprendida entre 0,1

y 2,0. De preferencia, tal proporcién serd de 0,2 a 0,5. En
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ciertas circunstancias pueden ser ventajosas proporciones
que se salgan de estos limites.

mambién de conformidad con la invencién, el gas
contentivo de silano puede comprender de un 1 a un 7 % en vo-
lumen de monosilano, 0,5 a 6 % en volumen de etileno, y op-
cionalmente una proporcién de hidrégeno, siendo el resto ni-

trbégeno.

Comprende también la invencidn un procedimiento en
el que el gas conbentivo de silano covprende de 0,5 & 7 %
en volumen de monosilano, 0,2 a 6 % en volumen de corpuesto
gaseoso donante de electrones, §y opcionalmente una proporeidn

de hidrégeno, siendo el resto nitrégeno.

Cuando se encuentra presente hidrdgeno, el gas con-
tentivo de silano puede comprender hasta un 10‘% en volumen de
hidrégeno. Se puede emplear una proporcidén de hidrégeno su-

perior.

El compuesto donante de electrones puede ser un
hidrocarburo acetilénico, por ejemplo acetileno. Por otra parte,
el compuesto donante de electrones puede ser un hidrocarburo
aromdtico, por ejemplo benceno, tolueno o xileno.

El compuesto donante de electrones puede ser amo-
niaco.

Comprende tawmbién la invencién un vidrio revestido
con un recubrimiento reflectante de silicio, caracterizado
porque tal recubrimiento tiene un {ndice de refraccidn del or-
den de 2,5 2 3,5, y una resistencia tal a los &lcalis que el
revestimiento no presente signos de deterioro a simple vista
tras una inmersién en hidréxido sédico 1 Normal a 908C durante

por lo menos 60 segundos.

De preferencia, el revestiniento no presenta signos
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de deterioro durante por lo menos 5 minutos.

De preferencia, el revestimiento serd tal due re-
flejard un 30 % de la luz procedente de una fuente luminosa
C, C.I.E., sobre la cara revestida del vidrio.

El indice de refraccién del recubrimiento puede ser
de entre 2,8 y 3,4. El vidrio puede ser vidrio de sosa-cal-
silice.

Para que pueda comprenderse wéds claramente la inven-
cién, describiremos ahora algunos ejemplos de revestimiento de
vidrio, por ejemplb con vidrio plano de una composicién sosa-
cal-silice, con un recubrimiento contentivo de silicion.-

El substrato de vidrio que se trata de revestir con
un recubrimiento contentivo de silicio,es un vidrio ordinario,
comercial, coloreado, de control solar, hecho de sosa-cel-
silice, contentivo de pequefias cantidades de selenio y dxido
de cobalto como constituyentes del colorante, de la clase
producida en forma de banda sobre un bagio de metal fundido.

Se reviste el vidrio mientras se encuentra a una
temperatura de por lo menos 4009C y se hace avanzar a través
de una estacibn de revestimiento en la forma descrita en la
citada Patente, cuya descripcién se incorpora aqui como refe-
renciae

Cuando el vidrio se va revistiendo segin se produce
sobre un bafio de metal fundido, se puede aplicar el recubri-
miento dentro y cerca del extremo de salida de la estruc-
tura del tanque que contiene el bafio de metal fundido a lo
largo del cual se hace avanzar el vidrio en forma de banda.

En la zona del extremo de salida del bafio donde tiene

lugar el revestimiento, la temperatura del vidrio serd de entre

600 y 6502C.
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Se puede también aplicar el revestimiento a una
banda de vidrio segin avanza a través de un tinel de recocido,
estando situado el distribuidor de gas en el tinel donde la
temperatura del vidrio estard comprendida entre 400 y 73502C.
El vidrio que se trata de revestir puede ser un vidrio produ-
cido por un procedimiento de laminado o por un procedimiento
de traccidén vertical. La invencidén es especialmente aplicable
al recubrimiento de vidrio plano, con inclusién de vidrio ar-
mado, en forma de hoja o banda, articulos de vidrio moldeados
y fibras de vidrio.

Para lograr un grado aceptable de descomposicidén del
silano, el vidrio deberd hallarse a una Temperatura de por
lo menos 4009C y dentro de los limites de 400 a 8509C, de
preferencia entre 500 y 8509C. Para evitar reacciones deriva-
das indeseables, por ejemplo reacciones resultantes en la for-
macidn de carburo de silicio, es deseable evitar que las tem-
peraturas del vidrio sean superiores a 8309C. En ciertos ca-
sos, se puede fijar un limite méximo inferior de temperatura
por la blandura de la superficie del vidrio.

Para ilustrar la invencidén, se han llevado a efecto
experimentos de revestimiento de vidrio plano, coloreado,
antisolaf, vidrio de sosa-calesilice, utilizando diferentes
proporciones de etileno (Q2H4) en un gas contentivo de silano,
consistente en un 5 % en volumen de monosilano (Sin) en ni-
trégeno como gas portador. Los resultados obtenidos aparecen
en las Tablas I y II.

En las citadas Tablas:

R max es la reflexién luminosa méxima expresada
como porcentaje de la luz incidente; '

AR max es la longitud de onda a la cual la
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reflexidén luminosa procedente del revestimiento

estd al miximo.
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TABLAL

MUESTRA FLUJO GAS GAS % en volumen -y
(Litro/minuto) . op
céu 4 5% SiH /N, CH,  SiH; " N,

1 "o 45 0 5 | 95 0

5 2 0.5 b5 1| 5 | esg 22
3 0.5 55 0.9 | 5 | o1 18
4 0.5 60 0.8 | 57 9.2 7
5 1 45 2.2 | &9 929 || bh
6 1 55 1.8 | 497|053 || .36
10 .7 1 60 1.6 | 4.9 | 93.5 ? .33
8 1.75 45 3.7 | 4.8 |95 | .78
9. 2 55 3.5 | 4.8 | 91.7 | | T3
10, 2 60 3.2 | 4.8 | 92 L 67
11 3.3 55 5.7 4.7 89.’% .20
15 12 3.3 60 5.2 | 4.7 | 90.1 .10




L9
en JH,iSiH, B max AR max  Indice de  Gruesode  Resistencia
|} OPORCION (%) ' (am) vefraceidn  recubrimiento a los Alcalis
) o)

2

9% || 0 1 os8.7 | 430 | 3.35 32.1 18 s
3.9 22:1 15.8 | 425 2.80 | 7.9, |1h 5min
4y 481 |- 52,9 450 3,10 | 36.3 in

b2 a7:1 | w3 | 475 3.15 37.7 1h

2.9 gz 6 | 475 075 | 43.2 |2h 20 min
3.3 3611 51.0 455° 3.00 37.9 |1h 30 min
3.5, 1 | 3331 s2.4 | 470 | 3.05 38.5 |2h 45 min
M. L8 37.2 405 2.50 40.5 Zh

1.7 7511 401 420 2.60 404 3h

92 6711 b2.% 415 2.65 39.2  |3h 30 min’
9.7 .20:1 35.3 | 405 2.45 41,3 |5h 50 min
0.1 | 1001 5.7 | 405 2.65 | 4.3 |7h 20 min
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Es conocido el indice de refraccién del vidrio,
por lo que se puede determinar el indice de refraccidn del
recubrimiento utilizando una fuente luminosa ordinaria. Se
puede determinar el grueso del revestimiento mediante medidas
bpticas de grueso en la forma conocida.

Todas las medidas épticas que se indican en la
descripcidén se hicieron en la forma conocida, orientqdé.la
superficie revestida del vidrio hacia la fuente de Iﬁz;"que
fue una fuente luminosa C, C.I.E.

1La Tablé\I muestra que el revestimiento de silicio
producido sobre el vidrio de las Muestras 2 a 12 con una pro-
porcién de etileno en el gas, tenia una resistencia a los
élcalis mejorada, si se compara con el vidrio revestido de la
Muestra 1, la muestra de control o comparacidén, producida sin
la adicién de etileno al gas bon@entivo de silano. Pequefias
variaciones en la proporciéh de etileno presente parecen
producir tan solo pequefios cambios en las caracteristicas
épticas impartidas al vidrio por el recubrimiento contentivo
de silicio. |

Los resultados muestran que con una pequeha pro-
porcidn de etileno respecto al monosilano,segin las Muestras
2, 3 y 4, no hay cambio importante en las caracteristicas ép-
ticas, sino un sorprendente aumento en la resistencia del re-
vestimiento contentivo de silicio frente al ataque alcalino,
no apareciendo la evidencia visual del ataque hasta que el
vidrio ha quedado en contacto con el hidréxido sédico 1 Normal
durante por lo menos 1 hora. 7

Se midieron las propiedades 6pticas de los recubri-
mientos coﬁtentivos de silicio de las lMuestras 1, 2, 4, 5, 10

y 12. Al hacer las medidas hubo compensacién en cuanto al
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tinte del substrato de vidrio, mediante comparacién de muestras
revestidas y no revestidas,del substrato de vidrio coloreado.
De hecho, se reemplazd el substrato coloreado por vidrio

plano claro, de un grueso de 6 mm. Los resultados, que apare-
cen en la Tabla II constituyen las propiedades épticas de
muestras de vidrio claro de 6 mm hecho en sosa.cal-silice,
producido sobre un bafic de metal fundido y que lleva reves-.
timientos equivalentes a los producidos sobre un subsfrato

de vidrio coloreado segin descrito con referencia a la Tabla I.
A
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TABLA [

REVESTIM. C2H4:SiH4 TRANSMISION REFLEXICN DE LA
DE M UESTRA PROPORCION DE LA LUz % LUz %
Ne % %
1 0 . 31 54
2 - 0.22 ' 43 | 4
4 10.17 32 52 |
5 0: 4k 41 - 43
10 0.67 47 36
12 1.10 57 29

*

RAN

3
51
s
49
53

59

CE
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DELA | 2ANSMISION REFLEXION  ABSCRCION  TRANSMISION TOTAL

| 'ECTA CATOR CALOR SOLAR CALOR SOLAR CALOR SOLAR

| sorar % % I -
\
I
43 - T 19 59
51 28 a1 58
i
| | |
D43 37 . 20 49
L 49 30 . 21 . 56
.53 25 - 22 | e
59 20 21 - - " 66
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Cuando la proporcidén etileno a sileno en el gas es
menor de 0,1, no se produce mayor cambio en las propiedades
del vidrio revestido comparado con 1la Muestra 1, producida
sin nada de etileno en el gas contentivo de silano.

Al aumentarse la cantidad de etileno, hay un aumento
estable en la resistencia contra los &lcalis medida por el
tiempo que precede al momento en que aparece el atague visual-
wente, hasta un tiempo de por lo menos 5h 50m, cuando la pro-
porcién de etileno respecto a silano es de 1,2:1.

El aumento de la proporcién de etileno respecto a
silano conduce en general a una reduccidén en el indice de
refraccidén del recubrimiento de silicio y a un consiguiente
cambio en las propiedades épticas del vidrio revestido. Re—
gulando el flujo de etileno con respecto al flujo de silano
en nitrégeno, ha sido posible lograr propoedades Opticas pre-
determinadas, en especial una alta reflectividad, uhtenién-
dose a un tiempo el beneficio de una elevada resistencia a los
&lcalis aportada por la presencia de etileno en el gas conten~
tivo de silano. ;

En pruebas llevadas a cabo"a la intemperie!, en las
cuales el vidrio revestido fue expuesto a una atmésfera himeda,
el revestimiento contentivo de silicio de la Muestra 1, la
muestra de control o comparacién, sobrevivid durante unos 10
dfas. No hubo cambio visible en el revestimiento de silicio
de las Muestras 2 a 12, tras un periodo de pruebas de seis se-
manas. Se llevdé a efecto la prueba en paqueteé de cinco hojas
revestidas, cada una de ellas de 300 mm cuadrados, separadas
por un material particulado interpuesto y situsdas en un re-
ceptdculo bajo condiciones atmosféricas en las que se manbtuvo

la temperatura a 609C y la humedad relativa a 95 a 100 %.
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Los recubrimientos contentivos de silicio produ-
cidos por el procedimiento de la invencién utilizando etileno,
fueron examinados y comparados con los revestimientos de si-
licio producidos en ausencia de un compuesto donante de elec-
trones. La caracteristica wéds notable es la de una aparente
elevacidén en el contenido en oxigeno del recubrimientc, que
es un descenso en la proporcidn silicio:oxigeno, resultante
del uso de un compuesto donante de electrones. Por lo menos
parece que parte del oxigeno del recubrimiento producido de
acuerdo con la inGencién estd presente en una forma diferente
a la del oxigeno presente en los recubrimientos hechos en au-
sencia de un compuesto donante de electrones. Este oxigeno es
aparentemente responsable de un cambio en las posiciones e
intensidades miximas de los electrones de silicio tal como se
ha observado por parte de ESCA (Electron Spectroscopy for
Chemiczl Analysis). Por ejemplo, cuando se usa una alta
proporcién de etileno, el méximo principal de silicio (2p)
se observa claramente a 102,0eV frente a los picos mdximos
de 103,36V y 99,4eV atribuidos al metal silicio y al silicio
oxidado, respectivamente (véase C.D. Wagner, Faraday Dis-
cussions of the Chemical Society, 60, 1975, 296).

' Ia resistencia a los &lcalis del recubrimiento
parece estar asociada a la alta proporecibén de oxigeno del
misﬁo, que, ai igual que la resistencia a los 4lcalis, parece
elevarse con el aumento en la proporcidén del compuesio do-
nante de electrones respecto al silano en el gas.

El anilisis mostrdé que iones tales como de sodio,
calcio y magnesio, pueden estar presentes en el recubrimiento
¥ su distribucidn dentro de la superficie del vidrio y del re-

cubrimiento depende de la proporcién etileno:silano, y que los
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cémbios en las distribuciones reflejan cambios en la distribu-
cién y estado del oxigeno en el recubrimiento.

Al ir aumentando el contenido en etileno del gas
contentivo de silano, fue reduciéndose progresivamente el in-
dice de refraccidén del recubrimiento. Consiguientemente, se
produjo un progresivo descenso tanto en la reflexidn luminosa
como en la reflexidn del calor solar. Esto no fue acoupafiado
de ningin aumento importante en absorcién dptica por los re-
cubrimientos de silicio, de modo que toda reduceidn en la re-
flexién quedé acompafiada de un aumento en la transmisitn de .
la luz y del calor solar. El cambio en el indice de refrac-
cidn tuvo lugar sin cambio alguno sustancial en el grueso del
recubrimiento, segin representado en la Tabla I.

Fn otra serie de experimentos, se produjo un vidrio
claro sosa-cal-silice sobre un bafio de metal fundido y se
revisti’ de un recubrimiento contentivo de silicio, mediante
el procedimiento de la invencién; recubrimiento que mostrd
ser sorprendentemente resistente al ataque alcalino.

Se recubrié el vidrio cerca del extremo de salida
de la estructura del tangue que contenia el bafio de metal
fundido, donde la temperatura del vidrio era de entre 600 y

65090} Los resultados obtenidos aparecen en las Tablas IIIL y

Iv. .
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. MUESTRA Flujo total de gas (litro/min.)

TABLA III

GAS % envo

C_H SiH

24 4

15 140 o | 4.6
16 180 0.6 | 5.2
17 180 1.1 | 6.0
18. 180 1.1 | 5.4
19 180 > | 6.9
k
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ABLA IO

% en vo

' SiH

4.6

5.2

: \
i !
nei ' 02H4: iH4 ce )\R max Indice de Grueso de Resistencia
Ny H, o
Propgreidn (nm)  refraccidn recubri- a los dlcalis -
l miento {(nm)
o
'
i i - N
92 |%.4.1, 0 400 5.36 | 30.0 | 185
r R K
MM.612.6 0.11 455 7 3.18 35.8 Ll»? S
91,41 2.1 " 0.20 - - - 5 min 30s
9.1 0 0.29 480 "3.2% 37.2 .1 30 min
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En la Tabla IV mostraremos algunas propiedades

bpticas de estas Muestras.

TABLA IV
Muestra Reflexién luz % Transmisién luz %
15 51,5 32,0
16 | 51,8 29,1
17 5443 27,2
18 - ' -
19 54,9 27,0

Los espacios en blanco de las Tablas III y 1V
indican que no se midieron los valores durante los experimen-
tos.

‘ Se descubrié, con sorpresa, que cuando se utiliza
etileno pars mejorar la resistencia contra los &lcalis de
los recubrimientos de silicio producidos sobre vidrio plano
sustentado sobre un bafio de metal fundido, el gas etileno
tiene como efecto paliar las aparentes discontinuidades en el
recubrimiento resultantes del depbsito de pequefias particulas
contentivas de metal sobre la'superficie del vidrio.

Se llevaron a efecto experimentos similares con

vidrio laminado de composicidén sosa-cal-silice, a una tempe-

‘ratura de 6002C y los resultados, tal como se indica en la

Tabla V, muestran una durabilidad similar del recubrimiento de
siliéio cuando se somete a la prueba de resistencia a los
&4lcalis por contacto con‘NaOH 1 Normal a 902C. Se ajustaron los
grados de flujo de etileno y silano en su gas portador péra
producir propiedades épticas predeterminadas mediante varia-
cién de la proporcibn etileno:silano, determinéndose con ello

el {ndice de refraccién del recubrimiento.

Pueden emplearse otros silanos que se descompongan
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sobre vidrio caliente, al llevar a efecto la invencidn, por
ejemplo silanos superiores tales como disilano o triéilano, o}
silanos sustituidos, tales como clorosilanos, que se emplean
generalmente en presencia de hidrdgeno.

Estos resultados prueban que es preferible que cuando
gse utiliza etileno como compuesto donante de electrones, la
proporcidén de etileno respecto a silano en el gas sea de entre
0,1 y 2,0. Més particularmente, la proporcién de etileno res-
pecto a silano en el gas serd de entre 0,2 y 0,5.

La compoéicién gaseosa preferida eumpleada en estos
experimentos se ha podido comprobar que es un gas contentivo de
silicio que comprende de 1 a2 7 % en volumen de monoéilano
(SiHA), 0,5 a 6 % en volumen de etileno (C/H,), y opcionalmente.
hidrégeno (H,), siendo el resto nitrégeno (NE)'

El indice de refraccidén de los recubrimientos re-
flectantes y resistentes a los 4lcalis producidos, se ha
comprobado que estd comprendido entre los limites d2 2,5 %
3,5, ms particularmente 3,1 més/menos 0,3.

Se han utilizado otros compuestos donantes de elec-
trones como constituyente del gas contentivo de silicio. Otras
olefinas que se pueden emplear son butadieno (C4H6) ¥y pen-
teno (cSHIO)'

El compuesto donante de electrones puede ser un hi.
droéérburo acetilénico. Se empled acetileno como un consti-
tuyente del gas. Se puede utilizar asimismo un hidrocarburo
aromdtico como constituyente donante de électrones,del gas,
por ejemplo benceno (C.Hg), tolueno (C6H5.CH5) o xileno (C.Hy.
C:HWE

Otros aditivos para el gas contentivo de silano,que

se ha comprobado resultan efectivos como donantes de electro-



C e e

10

15

20

25

30

- 19 -

nes, que imparten resistencia contra el ataque alcalino al
recubrimiento, son derivedos olefinicos, por ejemplo.difluoro-
etileno (02H2F2), y amoniaco <NH3)'

En la Tabla VI figuran algunos ejemplos del uso de
estos otros compuestos donantes de electrones. Todos los re-
cubrinmientos producidos tenian una resistencia a los 4lcalis
comparable a los producidos segiun queda descrito més arriba,

con etileno como donante de electrones.
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TA3IA V
———— et

Muestra C2H 4:SiH 4 Indice de . Grueso del * Tran
Proporcidn refraccidén " recubrimiehto {(13a) .g.h luz
20 0 3.15 32:5- ~ 31.9
21 0.33 3.09 332 | (312
22 0.36 3.07 © Bk8 130.0
23 0.45 2.78 56.h 140.8

‘ |

. i

S
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TAALA V
ettt

*
3

3nto ( n-m!

[

¢ Transmisién de Reflexién de la luz

.
-

{1a luzg {%)

-
3.

)

Resistencia a

los 4lealis

[}

N _—
.

5- "31.9. ... 48.1 18 s

Y
2 31,2 <3 47.0 7 min
6 1 30,0 - 47.9 20 min
A 40,8 38.7 50 min
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TABiA VI

Donante de Temp. Porcentaje en volumen Donante:
electrones oC de gas SiH4

Donante SiH, N, H, Proporcidn
acetileno
CH, 605 0,4 0,33 90,27 1,2:1
butadieno -
CyHig 580 0,24 0,32 90,44 0,75:1
amoniaco
NH, 680 \'1,3 0,5 89,4 4,5:).
_amoniaco
NH5 \ 620 0,7 0,63 89,67 1,1:1
difluoro-
etileno
C,HF, 605 0,55 0,63 89,82 0,85:1
benceno
Cellg 612 0,32 0,64 90,04 0,5:1
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Es muy conveniente emplear un compuesto que sea
gaseoso a la_témperatura ambiente, por lo que se prefiere
utilizar un compuesto olefinico o acetilénico que contenga 2
a 5 &tomos de carbono, si bien pueden emplearse compuestos
contentivos de mds de 5 &tomos de carbono, siempre que sean
gaseosos por debajo de la temperatura de descomposiéién del
silano. .

También es aplicable la invencién al revestimiento
de cualquier vid;io de silicato de metal alcalino o vidrio
de silicato de metal alcalino-térreo. _

En obro experimento, se calentdé un substrato de
vidrio de borosilicato a 6009C, y se hizo pasar sobre la su-
perficie del vidrio una mezcla gaseosa que conﬁeniarl % en
volumen de monosilano, 1,25 % en volumen de etilenq, 10 %
en volumen de hidrégeno y 87,75 % en volumen de nitrdgeno.
Se obtuvo un recubrimiento de silicio, reflectante, que al
ser sumergido durante mis de tres horas en hidrbéxido sédico
1 Normal, a 902C, no mostrd sefiales visibles de afaque.

Se ha hallado también que el usoc de una proporcidn
de etileno respecto al silano superior a 2,5, por ejemplo
una ﬁroporcién de 5, da como resultado la formacién sobre el
vidrio de un recubrimiento de silicio resistente a los 41-
calis con muy buena resistencia a la abrasidén. Tales recu-
brimientos no poseen la alta reflectividad a la luz visib;e
que tienen las muestras arriba descritas, y pueden incluso
ser transparentes a la luz visible.

En resumen, la Patente de Invenci6én que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes



1 REIVINDICACIONES

1. - Mejoras introducidas en un procedimiento
para revestir vidrio con un recubrimiento contentivo de
silicio, comprendiendo dicho procedimiento: hacer pasar

5 el vidrio por una estacién de revestimiento mientras la
temperatura del vidrio es de por lo menos 4002C, y libe-
rar el gas contentivo de silanc junto a la superficie-
del vidrio a una presidén sensiblemente constante, a tra-
vés de tal superfibie‘del vidrio y bajo condiciones mo

10 oxidantes, de modo que la pirdlisis del silano deposite un
recubrimiento contentivo de silicio sobre la superficie
del vidrio, caracterizadas dichas mejoras porque, para im-
. partir una resistencia predeterminada a los alcalis, al
recubrimiento contentivo de siliecio, el gas contentive
15 de silsno incluye una proporcidén de un compuesto gzseoso
donante de electrones que confiere dicha resistencia a
los alcalis.
2.~ Mejoras segin la reivindicacién 1, caracterim-
das porque el gas contentivo de silano comprende nitrdge
20 no como gas portador y hasta el 6% en volimen de un com-
puestb donante de electfonés.' .-
3.~ Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteri-
zadas porque el gas contentivé de silanc comprende mono-
silano en nitrégeno como gas portados y hasta un 6% en
a5 - volimen de una olefina gasecosa.
4,- Mejoras seglin la reivindicacidn 3, caracteri-
zadas porque 1la olefina es etileno.

) 5.- Mejoras segln la reivindicacidn 4, caracte-

rizadas porque la olefina es etileno ¥ porgque la propor-

20 cibn de etileno respecto al silano en el gas es de entre
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0,1y 2,0.

6.- Mejoras segln la reivindicacidén 5, carazteri-
zadas porque la proporcidn entre el etileno y el silano
en el gas es de entre 0,2 y 0,5.

7.~ Mejoras segin la reivindicacidn 4, carazteri-
zadas porque el gas contentivo de silano comprende de
un-1l a un ? % en volumen de monosilano, 0,5 a 6 % en vo-
lfmen de etileno, y potestativamente una proporcibén de hi-

N
drdégeno, siendo el resto nitrdgeno.

8.~ Mejoras seglin la reivindicacidn 2, caracte-
rizadas porque el gas contentivo de silano comprende de
0,3 é 7 % en volimen de monosilano, de 0,2 a 6 % en voll-
men de compuesto gaseoso donante de electrones, y opecio-
nalmente, una proporcidn de hidrdégeno, siendo el resto ni
trégenc.

9.- Mejoras segin las reivindicaciones 7 u 8, ca-
racterizadas'porque el gas contentivo de silano comprende
hasta un 10 % de hidrdgeno.

10.- Mejoras segin la reivindicacién 8, caracte-
rizadgs porque el compqgsto dqnante de electrones es un
hidrocarburoc acetilénico.

11.- Mejoras segin la reivindicacidén 10, caracte-
rizadas porque el hidrocarburo acetilénico es acetileno.

12.- Mejoras seéﬁn la reivindicacién 8, carac~
terizadas porque el compuesto donante de electrones es un
hidrocarburo aromitico.

13.- Mejoras segin la reivindicacidn 12, caraz-
terizadas porque el hidrocarburo es benceno.

14.- Mejoras segin la reivindicacién 8, caracte-

rizadas porque el compuesto donante de electrones es amo-
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niaco.

15.- Mejoras segln la reivindicacién 1, carac-
terizadas porque el gas contentivo de silano incluye una
proporcidn de un compuesto gaseoso donante de electrones
que produce un recubrimiento que tiene un indice de re-
fraccibén de entre 2,5 y 3,5 y una resistencia a los alca-
lis tal que no muestra signos de deterioro a simple vista
tras inmersidén en hidréxido sbédico 1 Normal a 902C duran-
te por lo menos 60‘segundcs

16.- Mejoras segln la reivindicacién 15, caracte-
rizadas porque el recubrimiento es tal que un 30 % de la
luz ﬁrocedenfe de una fuente luminosa C, C.I.E. incidente
sobre la cara revestida del vidrio, se refleja.

17.- Mejoras segin las reivindicaciones 15 6 16,
caracterizadas porque el Indice de refraccién del recubri-
miento es de entre 2,8 y 3,4.

18.- Mejoras segun cualgquiera de las reivindica-
ciones 15 a 17, caracterizadas porque el vidrio es un
vidrio sosa-calsilice. '

. 19.- Se reivind?ca por Altimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de invencién que se soli-

cita por: MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN FROCEDIMIENTO PARA
REVESTIR VIDRIO. '
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de veintiseis

paginas mecanografiadas.

Madrid, 1 de marzo de 1.978

BERNARDO UNGRIA
D.Dp.
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