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MEMOREA DESCRIPTIVA
para sgolicitar
PATENTE DE INVENCION
o a .
EsPANA
por VEINTE afios .
a nombre de N.V. PHILIPS’ GLOEILAMPRYFABRIEKEN, entidad
holandesa, establecida en Ehnmaéingel 2‘é, Bindhoven, Ho-
landa, por:
"METODO DE FABRICACION DE OBJELOS QUE CONSISTENDE
‘UN MATERLAL EN QUE UNA O MAS FASES CRISTALINAS EN
UNA FORMA FINAMENTE DISPERSA ESTAN RODEADOS POR
UNA FASE VITREA® ' '

La invencidn se refiere a un método de fabrica-
f:idn de objetos de material semicristalino, egs decir maoe-
terial en que una o mds fases cristalinas esbdn rodeadas
en la forme finamente dispersa por una fase vitres y a

5 objetos asi producides. 7 '

Para le fabricacién de esta clase de materiales,
come es conocido desde hace elguncs afios, se parte de ob—
Jetos de.natursleza completemente vitrea de los cuales se
forma una masa fundide de vidrio por una t.écnica conocida

10 en la fabricacidn de vidrio, conteniendo dicha masa fundi-
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da un mimero de constituyentes formadores de vidrio como-
cides y, ademds, uno o més compuestos que actian como
micleos para la cristelizacidén. Estos objetos de natura~
leza vitrea son subsecuentemente calentados en un rangoe
de temperatura deferminedo, formdndese los mnicleos de
cristalizacidn, después de lo cusl son celenfades en un
rengo de temperatura mds slte, de modo que los micleos
crecen hasta que se alcanza el grado de cristalizacién
Geseado.

Es conocldo un rango de composiciones de vidrie
que contiene los éxidos 810 2 3 Yy Ii 0, que puede ser
hecho cristelizar de una manera controlade en presencia
de uno o mds catalizadores de cristalizacidn, teles como
Ti02, 1’20;5 o?P 05 junto con 21'02 de 1z manera antes des-
cripta. De acusrdo con el ecabalizador de crlgtallzacldn
elegldo y el programa de temperaturs clegido, pueden for-
marse micleos que contienen litio, por ejemplo ortofosfa~
to de litio (I;l ) ¥y la fase cristalina propiamente di-
cha puede cons:Lst:Lr de beta—-espodumeno (Ia. O.AL 03.43102)
0 heta—gucrip'b:.ta (ni 0.A12€)3. 28102).

La solicitente ha encontrado que Xos productes
semicristallinos conocidos tienen a menudo una gpariencia
opaca ¢ irregular. Esto implica que Los objetos de este
ms:’s.e;ial se manchardn fécilmente durante el uso, siendo la
menche a memdo eliminada solemente con dificultad. Cier-
tos metales,.que son més blandos que el cerdmico vifreo
bastente dnrq, pueden entregar fdcilmente particulas me-
t81licas a esta superficie.

Estas desvenbajas no ocurren cuando se ubilize
el mé'&qdo de acuerdo con la imrenci_én. La invencidn propor-
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cione la posibllidad de evitar la cristalizacién en uma
capa superficisl delgadas, de mado que el materisl perma~
nece completamente vitreo y la superficie es muy lises y pu-
lida después del tratamiento térmice. La invencién se ca~
racteriza porgue los objetos de vi_q:g':j.o fomagos.‘an’ces de
ser sometidos sl proceso f¥érmico que produce la cristali-
zacddn, son calentados & una temperatura comprendida en-
tre 400 y 7002C en una atmésfera Mimeda que contieqe,soz
¥ subsecuenteménte lavados hasta que se produce una rare-
faceidn tal del litie en una capa superficial de los ob-
Jetos que esta capa superficisl no muestra cristalizacién
apreciable durante el subsiguiente tratamiento térmico.
Debido el tratemiento en una atmésfera himeda
que contiene soz, iones H'l' se difunden en la superficie
del vidrio, mientras que iones Iai+ se difunden hacia el

" exterior y se forma una capa blanca delgada que consiste

de I.izso 3 o} Ixizso L gobre la superficie del wvidrio. Nabtu-
ralmente es necesario eliminar esta capes mediante lavade
con agua ¢ dico d&ilufdo, dado que los iones m* podrien
difundirse en el material durante el tratamiento térmice,
de modo que no se lograria evitar la cristalizacién en una
capa superficisl. EI espesor de la capa en que deben fener
lugar dichas reacciones y que permanece vitreo en el es- ]
tado final usualmente es de 5 a 10 micrones. Naturalmente,
tembién es importante que la velocidad de calentamiento
del vidrio durente el programe de cristalizacién ne sea
demasiado baja, dado que de otro modo por encime de la
temperatura de transformacidn, los iones litio podrian
difundirse desde el material subyacente con un conteni-

do de iones litio reducido hacia dicha capa, con desarro-
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llo de vapor de Hzo, de modo que no se lograria ¢l ecfec~
0 deseade. Se ha encontrado que esta velocidad de calen-
tamiento no debe ser inferior a 59 por minuto.

EL método de acuerdo con la invencidn permite
0 eAL
03 ¥ 8102 en un objeto de eerdmico vitreo con una apare-

convextir un objeto moldeado de vidrio a base de Li o
encia Iisa de gran brille, de modo que se evite la deco-
Joracidn y el manchado de la superficie de los ebjelos y
la limpiza puede efectuarse muy Lédcilmente.

El material de parbtide pera la produccidn de
objetos de acuerdo con la invencidn es elegido preferible~
mente dentro del siguiente range de composicidn en porcien—
¢S en peso: _ ;

510 20-75

a0 10-35
14,0 2,5-10
Mo -5
Zroz 0,5-5
PO 5 0->
 mo, 0-1,3
Zn0 0-5,5

Deberia mencionarse que €l tretamiento de ob-
jetes de vidrio a wna temperatura elevada en una etmés-

fera que contiene S0,, durante €l cual son intercambiados

?
iones alealinos desdi una capa superficial del vidrio per
iones H"' ye ew conocido, Es conocido por ejemple que me—
diente 2l tratamiento Ge wna clase determinada de vidrie
que contiene Kazo, A1203 h'g S:i.o2 puede producirse en la su-
perficie una capa sometida a un esfuerzo de presidn, de

modo que es substancialmente aumentada la resistencia del
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vidrio. Este es vélido solamente para un rango determinado
de composiciones del vidrie, dado que es necesario, a fin
de obtener una cape bajo esfuerzo de compresién, que el
vidrio obtenido enm una capa superficial del vidrio de par-
tida por el intercambic de iones Na'!' por iones 'H'l',ﬂ deberia
tener un coeficiente de expansidn t¥¥mica mendr que el
vidrio de partida mismo.

Ademds es conocido tratar de esta manera el la-
do interno de une envolturs de une fuente luminoba itri-
niscente de modo que el maberial Iuminiscente se adhiere
wés fuertemente al vidric.

La invencidén serd descripta a continuacidn mis
deballadamente con referencia a tres ejemplos representa-
tivose 1.~ Objetos prensados O,e vidrio de la siguiente

composicidn’ en perciento en peso:

510, 71,8
A1L04 12,7
Li0 6,3
Med 2,7
P05 4,6
zx0, 1,5
B0y 0,4

gon calentados durante 25 minutos a uma temperatura de
6002C en una etmésfera himeda que contiene 0,2% en volumen
de 802.

Despuds de enfriamiento los objetos son cuida~
dosamente lavados en agua corriente.

Tuego son calentados a une velacidad de 52C por
minuto a una temperatura de 5802C, mentenides a esta tem=
peratura durante {tres horas, Iuego calentados a una tempe~
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retursa de :{:4090, e la que son membenidos durente dos horas
luego calentados a 9009C duranteotras cuatro horas y final
mente enfriados en aire hasta la temperabture ambiente.
TLos objefos se vuelven asi semicrisbalines con
excepcidn de una superficie de 5 a 8 micrones. La sparien-
cia de los objetos es notablemente lisa y brillenmte.
2.~ Objetos prensados de la siguiente composicidn en por-
ciento en pesa:

S:i.o2 55,8
A0 3 29,1
110 4,4
M0 2,6
PO 5 4,2
20, 3,7
Na20 0,2

son celentados durente 90 minutos a una temperatura de
6002C en una atmdsfera himeda que contiene 0,25 en vo-
Tumen de S0, ¥ cuidadosamente lavados en agua corriente
después de enfrismiento. Tuego son calentados a una velo-
cidad de 5¢C/min s una temperatura de 730C dwrante una ho-
ra y media ¥y Iuego celentados a una temperatura de 1120eC
durante tres horas y finslmente enfriados en aire & tem~
peratura ambiente. La apariencia de estos objetos es de
la misma celidad que la de aguellos obtenidos por el mé-
todo descripto en el Ejemplo k.
3.~ Un resultado similar es abbtenido partiendo de obje—
fos prensado;. de la siguliente composicidn en porciento
en peso: _

510, 54,1

10, 28,2
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i 4,3

¥ep 0,8

Zx0 '"'3_,5

P205 4,1

ZIOZ 3’6 * bl
. - . ~ .

Ti0o 1,2

ﬁazo 0,2

E tratamiento a 6002¢ en una a'tmdsfera hﬁme—
de que contiene Q, 2% en volumen de 502 es real:r.zado G~
rante 75 minutos y el restante tratamiento es similar al
del Ejemplo 2. )

La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Holanda el 21 de julio de 1965, bajo el
Ne 65-09403, se acoge 2 los beneficios del articule 51
del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

N o T A

Los puntos de invencidn prepia y nueva, que
Se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

1.- Mébodo de fabricacidn de objetos que con-
gisten de un material en que una o més fases cristalinas
en unsa fom finemente dispersa estén rodeados por una
fase vitres, en que primero son formados los objetos de
una mase fundida de vidrio de acuerdo con un método cono—
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cids en la febricacidn de vidrio, conbeniendo diche masa
fundida los constituyentes 13120, 2 3 Yy 510 y ademis
gl mencs un cabalizador de cristalizacidn, des;_més de 1o
cuel. los objetos de vidrio asi formados son calentados
en un rango de btemperatura en gque se formen ndcleos de
eristalizacidn y finalmente en un rango de temperatura en
que las fases cristalinss crecen hasta que es slcanzado
el grado deseado de cxﬁ.stalizag:ién, caracherizado perque
los objetos de vidrio formados, antes de ser sometidos
gl programs térmico pro ductos de cristelizacidn, son ca~
lentadas a una temperatura comprendida entre 400 y T002C
en une atmésfera himeda que contiene ZOa ¥ luego son lo~
vados hasta que es slcanzada una rarelaccidén tal de 1itio
en une capa superficial del objeto, que dicha capa su-
perficial ya se exhibe cristalizacidn durante el subsi-
guiente tratamiento térmico. '
- Método de acuerdo con Ia reivindicacidn 1,

caracterizado porque le composicidn de los objetos estéd
comprendida dentro del siguiente rango de composiciones an
en parciento en pesos: S:LO 50-T75 .A12 3 10-35 LiX 2,5-10
MG 0~5 220, 0,5-5 P05 O- 5 Ti0,0,-1,8 200 0-5,5

3o~ Método de fabricacidn de objetos que con-
olsten de un material en que una o més fases cristalinas
en una forme finamente dispersa estdn rodeados por uma fa
se vitrea.



- Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, y con los fines que se han especificado.
Esta Memoria cg:-r‘xs“ca de nueve hojas escritas a
mdquina por una sola cars. '
Madrid,
P. A.

EPD/»
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