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La presente invencién, en la que han colabapado los sefiores
Stéphane de La jarte y Jean Asolo, tiene por objeto la fabricacidn de
fibras de vidrio que puedea ser utilizadas sin peligro de alteracién
fisica o quimica hasta temperaturas del orden de 12002 C.

Es aplicable particularmente a los productos obtenidos por
los procedimientos de fabricacién con gran caudal en los que el vidrio
fundido es proyertado bajo forma de hilillos a través de orificios pre-
vistos en la periferia de un cuerpo giratorio, siemndo esfos hilillos
seguidamente estirados en fibras cuyd didmetro medio estd cqnprexidido
entre 1 y 10 micras aproximadamente. Estos productos, por ejemplo fiel- .
tros de fibras de vidrio entrecruzadas destinados en particular a& aisla-
miento, tratados por el procedimiento de la invencidn, pueden ser utili~
zados en un campo de temperaturas innaccesible a las fibras de vidrio
corrientes cuyo limite de utilizacién préctico no scbrepasa 750°C.

Bs conocido que ciertos vidrios, y en particular los vidfios
constitufdos por combinaciones de sflice y dxidos alcalinos, pueden per-
der una parte mis o menos grande de sus componentes alcalinos cuando se
les somete & un lavado efectuado en soluciones dcidas relativamente con=
centradas o en las soluciones de ciertas sales. Es igualmente conocido que
cuando estos vidrios se presentan bajo la forms de fibras de muy pequefio
didmetro, de 0,01 & 1 micra, la desalcalinizacién pueds ser casi total
¥ obtenida en un tiempo que no exceda de algunos minutose

Por el contario, cuando se desea aplicar estos tratamisntos
a fibras de didmetro camprendido entre 1 y 10 micras, y partiendo de
estas compoaiciones de vidrio, se comprueba que el tiempo necesario
para obtener una desalcahnizacién saficiente es mucho mds largo. los
tratamientos conocidps aplicados a tales fibras se hacen, pues, inapli-
cables a fabricaciones industriales, en particular en contimmo. Conduci-
rfan en efecto, a emplear deplsitos de tratamdento de dimensiones prohi-

bitivas y cantidades considerables de reactivos.
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lavado rdpido de 1 a 3 mimutos aproximadamente, obtener fibras de vidrio
que fmedan contener mas del 98§ de sflice y menos del 0,5% de 4lcalis |
resistiendo estas fibras slemperaturas elevadas gue pueden alcanzar 1.2002C.
El procedimiento segdn la invencidn consiste en utilizar viddios
cuyos componenbes esenciales son el sflice y uno o varios éxidos alcalinos

v que contienen menos del 5% de éxidos de metales en los grupos bi-y

. trivalentes camfrmente designados bajo el nombre de &xidos estabilizantes,

en someter las fibras obtenidas a partir de estos vidrios a un tratamien-
to en caliente por un bafio 4cido cuya concentracidn es prd:q’ma a la nor=
mal o inferior a ella hasta 6,2 N, ¥ en lavar seguidamente las fibras, pu-
diendo el lavado ser seguido de una calcinacidn, preferentemente a una
temperatura comprendida entre 600 y 8002 ¢, para eliminar el agus fijada
por las fibras en 4l curso del tratamiez;to. ‘ .

Ventajosamente, ls temperatura del bafioc de tratamiento est{
comprendida entre valores del orden de 75 a 1002 C o m{s si se opera
bago presién. ' '

La solicitante ha comprobado, y ello constituye una caracte-
ristica importante de la invencién, que es particularmente ventajoso u=-
tilizar vidrios que contengan del 25 al 34% de Nay0 y del 66 al 75% de
8i0, y preferentementd del 29 al 31% de Na,0 y del 69 &l 71% de SiOpe

Conforme a la invencidn, se han obtenido resultados particu-
kamente interesantes con vidrios para los que la proporcifn molecudar
]%:% estd{ comprendida entrs 2 y 3 y prefdrentemente entre 2,3 y 2,5,

» Aunque los vidrios cuyos componentes principales son §i0, y
Nag0 convienen perfectsmente para el procedimiento de la invencidn, y
son muy indicados, puesto que se refieren a las materias primas mfs eco-
némicas, debe entenderse que otros éxidos alcalinos y en particular el
K,0 pueden sustituir moleeularmente, en todo o en parte, al &xido de so-
dio sin salir del cuadro de la invencidne

CLeime = lamaxd —_ s e e




“ ’__\

10

i5

25

b SN WiReew 7 SO

El bafio de desalcalinizacién puede estar constitufdo por so—
Juciones acuosas de 4cido clorhidrico o por otras soluciones acuosas '
4cidas, en particular soluciones de {cido sulf¥rico, permaneciemdo, bien
entendido, las conc;ntracioms 'en los lfmites caracterfsticos de la
invencibn.

La eleccidn de las composiciones y las condiciones del tra-
tamiento responden a las exigencias de los procedimientos utilizados
para ls fabricacién de las fibras, a la velocidad de la desalcaliniza-
cidn, a la velocidad y a la resistencia mecdnica de las fibras.

En efecto, los procedimientos de fabricacién de fibras por cen—
trifugaeidn, y en psrticular cuando se utilizan para esta centrifugacién
cuerpos giratorios metdlicos, es interesante, para obtener la longsvidad
méxima de estos dispositivos, operar a la temperatura m4s baja posible
compatible con la ausencis de formacidn de vidrio desvitrificado que
tendr{a por consecuencia taponar répidamente los ori.ﬁcioa de proyeccién
de los hilillos de vidrio. 8i se admite por otra parte que la viscogidad
del vidrio en el mamento de la formacidn de fibras debe ser del orden de
1000 poises o ligeramente superior, se observa que cuanto mis elevada sea
la separacidn entre la temperatura correspondiente a esta viscosidad de
1000 poises y la temperatura superior de desvitrificacibn del vidfio, mis
elevado serd el margen de seguridad para la formacidn de fibras.

| Se han representado sobre la Fige. 1 las curvas de las tempe-
raturas del 1fquido (curva A) y de viscosidad a 1000 poises (Curva B)
pars diferentes porcentajes de NajO. Esta figura muestra que el margen
de seguridad para la formacién de fibras es miximo cuando el contenido
en Nao0 es préximo al 26%, pero que permanece todavis satisfactorio has-
ta wn contemldo de Nao0O del 34%.

La Fig. 2 pone en evidencia el efecto de la concentracién de
una solucién acuosa de &cido clorhfdrico sobre el Brado de desalcalini-
zacién obtenido, es decir el porcentaje de Na,0 que queda en lag fibras
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despuds de un periodo de immersidén de duracién determinada dn el bafio

de tratemiento a la temperatura de 752C.

I1a curva ¢ de esta figura ha sigo trazada a continuacién de
ensayos efectuados sobre fibras de vidrio de un didmetro de 10 micras
cuya composicién inicial era del 71% de 8i0, y el 29% de Nag0 y some-
tiendo estas fibras al tratamiento durante un perfodo de 30 segundos.

Esta curva muestra el efecto de desalcalinizacién sorpren-
dente obtemido cuando la concentracién de 4eido clorhfdrico se encuen-
tra comprendida entre 0,2 N y 1 N aproximadamente.

la Fig. 3, relativa a ensayos efectuados sibre fibras de 10
micras, obtehidas con el mismo vidrio, muestra la influencia de la tem-
peratura del bafio sobre el porcentaje de Nagn que queda, siendo efectua-
do el tratamiento de desslcalinizaeién durante 30 segundos. La curva D
es relativa a una concentracidn de 4cido clorhfdrico decinormal y la
curva E & una concentracién de dcido clorhfdrico normale Sobre esta
misma figura, se han representado los porcentajes que quedan de Nas0
para un tratamiento con una solucién de C1H a 0,0L N (curva F), con agua
{curva G) y con una solucidn de KOH a 0,0L N (curva H)« Estas curvas re-
salten la rdpidez de la desalcalinizacidn oon las concem-;racionas de CLH
préximas a la normal. Se observd ademfs que la desalcalinizacién por el
agua es extremadamente pequefia.

' las Figss 4 y 5 ponen en evidencia la influencia de la compo~
sicién del vidrio sobre el tiempo de desalcalinizacién de las fibras de
un didmetro de RO micrase

| Las curvais de la Fig. L han sido obtenidas com una solucién

acuosa normal hirmiente de dcido clorhfdrico y son relativas respecti-

vamente:
Curva I a fibras de vidrio que tiensn un porcentaje -
. inicial de Najy0 del 20,6%
U " " n " 22,44
w g " " " n 22,9%
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Curva L a: fibras de vidrio gue tienen un porcentaje

inicial de Nag0 del o 24, 1%

" M n L " " ) . n 25,7%

N n n " u " 27,9%
4 Se observa que la velocidad de desalcalinizacidn crece my
répidamente con el porcentaje de Na,0s :
Las curvas de 1a Fig. 5 han sido a su \;ez obtenidas con una
solucién acuosa normal de 4cido clorhfdrico a 752C y son relativas -

Pespectivamente? .
Curva 0 a fibras de vidrio que tienen un porcentaje

inicial de Na.zo del ’ 27%
A
Curva Q ) n i " n 3,1%

Los resultados de los ensayos consignados sobre las figuras
precedentes miestran claramente que las condicionss mds favorables y
mis econfmicas para obtener una desalcalinisacidn rdpbda de las fibras
de vidrio obtdnidaa a partir de composiciones de vidrie indicadas y
que contiensn en particular del 29 al 31% de Naj0, consisten en uti-
lizar una conoenfbra.cicSn de 4cido de alrededor de 1 N y que puede ser
inferior sin descender sin embargo por bajo de 0,2'N, s:uendo efectua-
da este tratamiento por el 4cido a una temperatura del orden de 75 a.
1002 o

" ademds de la posibilidad de obtener una desalcalinizacidn ca-
si completa al cabo de un perfodo de tratamiento muy reducido, que pue—
de ser del drden de un minuto, ek procedimiento segin la irwencidn es
igualmente ventajodo en el senpido de que permite poner en juego can—
tidades de 4cidp con relacidn a la cantidad de fibras a tratar, tenien-

- do en cuenta qué la masa de las fibras es muy pequeﬁé. frente m la can~

tidad de 1fquido necesario para asdgurar para asegurar la immersidén de
un volumen dado de fibras.
En el caso particular de una fabricacién en contimuo, con-

viene velar porqud, a consecuencia del paso a solucién de los consti-
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tuyentes alcalinos del vidrio, el bafio de lavado no se hage ns\;f:ro
) débi_;lmente alcalino, lo que tendria por ei‘ect& retardar fuertemen-
te la velocidad de desalcalinizacidn. Para evitar este peligro, un
procedimiento particulmte eficaz, aplicable a una desalcalini-
zacidn industrial de fibz;aa en cont.i;mo, consiste en hacer pasar, sn

sentido inverso al movimiento del fieltro de fibras, una corriente

‘acuosa en la que se introduce, en puntos diferentes, la cantidad de

“4cido uecesaria para mantener el bafio de tratamiento a una concen-

tracién al menos igual a 0,2 N y que puede llegar hasta un valor del
orden de la normalidad. En esta gama de concentraciones, serd natu-
ralmente, ventajoso mantener las mis débiles, puesto que son las més
econémicase

Las curvas de la Fig. 6 mueatran como la resistencia & la
traceidn varfa en funcién del porcentaje en NagO. La curva R es relar
tiva 4 las fibras iniciales, es decir antes del tratamiento, la
curva S es relativa a las fibras desalcalizinadas por tratamiento por
medio de una solucién decinommal de dcido clorhfdrico, y la curva T
@8 relativa a las fibras desalcalinizadas y calcinadas a 800°C.

Se observa que el tratamiento dcido disminuye la resistencis
de las fibras, pero que esta resistencia permanece sengiblemente cons-
tante y suficiemte en tamto gue el porcentaje en Nay0 no excede del .
34%. Limitando este porcentaje inicial de Nas0 al 31%, se estd segu-
ro de conssrvar una resistencia mecdnica suficiente habiendo realiza-
do una desalcalinizacidén casi totai e-n un tiempo muy corto por medio
de wn vidrio que puede ser transformado en fibras en buenas condiciones.
Se observard igualmente que el tratamiento final de calcinacién permite
obtener una elevacién aprecisble de la resistencia a la traccidne

Ia Fig. 7 representa a t{tulo de ejemplo una instalacién pa-
ra la puesta en préctica del procedimiento de la invencién.

Sobre esta figura, se ha representado un aparato de produ=

ccidn de fibraa que comprends un cuerpo giratorio 1 que lleva una banda

N T
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periférica 2 provista de orificios a través de los cusles e-1 vidrio

fundido es proyectafo ‘bajo la accién de la fudrza centr{fuga en finos

hilillos. Estos hilillos son espirados en fibras finas por medio de

chorros gaseosos que escapan de los orificios 3 de una corona de so-

plado L. Estas fibras son recogidas sobre un transportador 5 que pa-
sa por encima de una tolva de aspibacién 6.

El fieltro 7 de fibras entrecruzadas asi formado es llevado -
por el transportador 5 a un depdsito 8 en que es sumergido en el bafio
de 4cido que asegura la desalcalinizacidn de las Pibrase Este depdsi-
o es calentado a la temperaturas conveniente comprendida en particular
entre 75 y 1002C,

Despuds de este lavado, -1 fieltro de fibras pasa al reci=-
piente de enjugado 9, de donde sale para sef introducido en la estufe
10 en que es secado y sometido a un tratamiento térmico que asegura la
calcinacidn de las fibras.

. La produccidn de fibras puede ser obtenida por cualesquiera.
aparatos convenicntes. Se pusde por ejemplo utilizar un aparato como
el rdpresentado esquemfticamente en la Fige B ¥ que lleva una hilera
11 que produce hilillos 12, que son estirados por rodillos 13 y luego
transformados ‘en fibras por los érganos Lje Se puede iguslmente utili-
zar un aparato tal que el representado esqueméticamente en la Fige 9
en el que los hilillos que salen de una hilera 15 son estirados en fi-
bras por corrientes gaseosas que operan a la salida de la hilera.

NOTA
Bn resumen, es-ta patente de invencidl se contrae a las reivindicacio-
nes siguientes:

ié.- Perfeccionémiento en los procedimientos de fabricacidn de
fibras de¢ vidrio, caracherizados, porque, consisten en que, a partir de
vidrios cuyos componentes esenciales son la sflice y uno, eventualmente

varios &xidos alcalinos, y que contienen menos del cinco por ciento de
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los dxidos de metales de los grupos bi- y trivalentes, es decir &xi-
dos estabilizadores, se someten las fibras obtenidas a partir de es~
tos vidrios a un tratamiento en caliente por un bafio &cido cuya con—
centi“acidn es préxima a la normal, e-ventualmente inferior a ella has—
ta 0,2 N y se lavan seguidamente estas fibras, siendo eventualmente se-
guido esie lavado de una calcimacidén que elimina el agua absorbida por
lag fibras en el curso de dicho tratamientos

28,- Perfeccionamientos, segfin la reivindicacién 12, caracte~
rizados porque la temperatura del bafio fcido de que se ha hecho mérito
est{ comprendida entre valores del orden de 75 a 100 grados centigrades,
eventualmente mfs, si se opera bajo presidne

3%,~ Perfeccionamientos, segin las reivindicaciones 12 y 22,
‘caracterizados porque se utilizan vidrios que contienen del 25 al 34%
de Na,0 y del 66 al 75% de 810, y preferentemente del 29 al 31% de Na20
y del 69 al 71 por ciento de Si0,.

484~ Perfeccionamientos, segin las reivindicaciones 12 a 38,
caracterizados porque se utilizan vidrios en los que larproporeidn mo=-
lecular SiOy/Nas0 estd camprendida entre 2 y 3 y preferentemente entre
2,3 ¥ 2,5,

58,~ Perfeccionamientos, segin las reivindicaciones 12 a 42,
caracterizados porque los vidrios utilizados segin estos perfecciona-
misntos conticnen otros éxidos alcalinos ademds del de sodio y en par-
ticular 8xido de potasio, sustituyendo estos éxidos molecularmente en
su totalidad y en parte al &ddo de sodio.

63, - Perfeccionamientos, segén las reivindicaciones 12 a 5%,
caracterizados porque el citado bafio de desalcalimizacidn est{ consti-
tuldo por soluciones acuosas de 4cidos tales como el clorhfdrico, even—
tualmente el sulfirico, que se renovam de modo que se mantengs la con-
centracién en los 1imites convenientess

7% .~ Perfeccionamientos, segin las reivindicaciones 12 a é2,
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caracterizados porque, en el caso de la desalcalinizacidn de fibras

de vidrio en continuo, 3¢ hace pasar, en sentido inverso al movimien~
to del fieliro de fibras, una corriente acuosa en la que sé introduce,

en diferentes puntos, la cantidad de §cido necesaria para mantener el
bafio de tratamiento a 1z concentracién apropiada. -

82,~ Perfeccionamientos, segin las reivindicaciones 12 a e,
caracterizados porque el indicado tratamie-nto de caleinacién es efec—
tuado & una temperatura comprendida entre 600 y 800 grados ce_rrb:lgrados.

98,- Perfeccionam.entos,. segin las reivirdicaciones 12 a 8%,
caracterizados porque las fibras de vidrio tratadas segfn los mismos
som obtenidas por proyeceién de hilillos de vidrio a travds de orifi-
cios previat.éa sobre la periferia de un cuerpoc giratorio, siendo estos
hilillos seguidamente estirados en fibras.

10%.— Perfeccionamientos, segdn las reivindicaciones 12 a 98,
caracterizados porque dichas fibras de vidrio ®mon obtenidas por hilado
del vidrio a través de orificios de hilerss, siendo los hilillos asf ob-
tenidos ‘estirados mecédnicamente , eventualmente por la accién de chorros
8a8c0308. _

ll%-"PERFECGIONAMIENTOS EN LCS PROCEDIMIENTOS DE FAéRICACION
DE FIBRAS DE VIDRIOY, segin quedan descritos y reivindicados en la pre-
cedente memoria y nota reivindicatoria, que constan de 10 pdginas méca-
nogra.fiada.s. y dibujos, adjuntos.
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