
PHN 982

MEMORIA DESCRIPTIVA 
para s o l ic i t a r

PATENTE DE INVENCION ' '
¿a

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de N.V. PHILIPS' GLÓEILAMPINFABRIEEEN, entidad 
holandesa, establecida en Emmasingel 29, Éindhoven, Ho­
landa, por:

"METODO DE FABRICACION DE OBJETOS QUE CONSISTENDE 
UN MATERIAL QUE UNA O MAS FASES CRISTALRTAS EN 
UNA FORMA FINAMENTE DISPERSA ESTAN RODEADOS POR 
UNA FASE VITREA"

La invención se re fie re  a un método de fabrica­
ción de objetos de m aterial sem icristaiino , es decir ma­
t e r i a l  en que una o más fa se s  c r is ta lin a s  están rodeadas 
en l a  forma finamente d ispersa por una fa se  v itre a  y a 

5 ob jetos a s i  producidos.
Para l a  fabricación de e sta  c lase  de m ateriales, 

como es conocido desde hace algunos años, se parte de ob­
je to s  de naturaleza completamente v itre a  de lo s  cuales se 
forma una masa fundida de v idrio  por una técn ica  conocida 

10 en l a  fabricación  de v id rio , conteniendo dicha masa fundi-
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da un número de constituyentes formado re s  de "vidrio cono­
cidos y , además, uno o más compuestos que actúan como 
núcleos para l a  c r is ta liz a c ió n . Estos objetos de naturar- 
le z a  v itre a  son subsecuentemente calentados en un rango 
de temperatura determinado, formándose lo s  m ídeos de 
c r is ta liz ac ió n , después de lo  cual son calentados en un 
rango de temperatura más a lto , de modo que lo s  m ídeos 
crecen hasta que se alcanza el grado de c r is ta liz ac ió n  
deseado.

Es conocido un rango de composiciones de v idrio  
que contiene lo s  óxidos SiOg, AlgO^ y Li^O, qp.e puede ser 
hecho c r is t a l iz a r  de una manera controlada en presencia 
de une o más catalizadores de c r is ta liz a c ió n , t a le s  como 

TiOg* PgO  ̂ °  3?2^5 plinto con ZrOg de l a  manera antes des- 
c r ip ta . De acuerdo con el catalizador de c r is ta liz a c ió n  
elegido y e l programa de temperatura elegido , pueden for­
marse m ídeos que contienen l i t i o ,  por ejemplo ortofosfar- 
to  de l i t i o  (Di^FC^) y l a  fa se  c r is ta lin a  propiamente di­
cha puede c o n sist ir  de heta-espedumeno (Li^0.A1 ^0^ .4SiOg) 
o betar-eucriptita (LigO.  ̂.  2S10 g) .

Da so lic ita n te  ha encontrado que lo s  productos 
sem icrista lin os conocidos tienen a menudo una apariencia 
opaca o irre g u la r . Esto im plica que lo s  objetos de este  
m aterial se mancharán fácilmente durante d  uso , siendo l a  
mancha a  menudo dim inada solamente con d ific u lta d . Cier­
to s  metalesy^^ue son más blandos que el cerámico v itreo  
bastante duro, pueden entregar fácilm ente p artícu las me­
tá l ic a s  a e sta  su p erfic ie .

E stas desventajas no ocurren cuando se u t i l i z a  
e l  método de acuerdo con l a  invención. La invención propor-
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ciona l a  posibilidad, de ev itar  l a  c r ista lizac ió n  en una 
capa su p erfic ia l delgada, de modo que e l m aterial perma­
nece completamente v itre o 'y  l a  su perficie  es ntuy l i s a  y pu­
l id a  después del tratamiento térmico, l a  invención se ca- 

^ rac te riz a  porque lo s  objetos de; vidrio  formados antes de 
se r  sometidos a l  proceso térmico que produce l a  c r is t a l i­
zación, son calentados a una temperatura comprendida en­
t r e  400 y 700sC en una atmósfera húmeda que contiene,SOg 
y subsecuentemente lavados h asta  que se produce una rare- 

10 facción  t a l  del l i t i o  en uno, capa su p erfic ia l de lo s  ob­
je to s  que esta  capa su p erfic ia l no muestra c r ista lizac ió n  
apreciable durante e l subsiguiente tratamiento térmico.

Debido al tratamiento en una atmósfera húmeda 
que contiene SOp, iones n** se difunden en l a  superficie 

15 del v id rio , mientras que iones L i  se difunden hacia el 
exterior y se forma una capa blanca delgada que consiste 
de LigSO^ o ligSO^ sobre l a  superficie  del v id rio . Natu­
ralmente es necesario eliminar esta  capa mediante lavado 
con agua o áico diluido, dado que lo s  iones Di*" podrían 

20 difundirse en e l miaterial durante e l tratamiento térmico, 
de modo que no se lo g rar ía  ev itar  l a  c r ista lizac ió n  en una 
capa su p e r fic ia l. E i espesor de l a  capa en que deben tener 
lugar dichas reacciones y que permanece vitreo en e l es­
tado f in a l usualmente es de 5 a 10 micrones. Naturalmente, 

25 también es importante que l a  velocidad de calentamiento 
del vidrio durante el programa de c r ista liz ac ió n  no sea 
demasiado ba ja , dádo que de otro modo por encima de l a  
temperatura de transformación, lo s  iones l i t i o  podrían 
difundirse desde e l m aterial subyacente con un contenir- 

30 do de iones l i t i o  reducido hacia dicha capa, con desarro-
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I lo  do vapor de EgO, de modo que no se lo g ra r ía  e l efec­
to deseado. Se ha encontrado que e sta  velocidad  de calen­
tamiento no dehe se r  in fe r io r  a 53C por minuto.

EL método de acuerdo con l a  invención permite 
convertir un objeto moldeado de v idrio  a base de Li^O.Alg 
Og y SiOg en un objeto de cerámico v itreo  con una apara- 
encia l i s a  de gran b r il lo  , de modo que se evita l a  deco­
loración  y e l  manchado de l a  su perfic ie  de lo s  objetos y 
l a  lim pisa puede efectuarse muy fácilm ente.

El m aterial de p artid a  para l a  producción de 
objetos de acuerdo con l a  invención es elegido p re ferib le­
mente dentro del siguiente rango de composición en pórci en­
te s  en peso:

SiO 50-75

^ 2° 10-35
LigO 2,5-10
MgO 0-5
a S g 0,5-5
PgO^ 0-5
TiOg 0-1,3
Knf) 0-5 ,5
Debería mencionarse que el tratamiento de ob­

je to ^  de v idrio  a una temperatura elevada en una atmós­
fe ra  qpe contiene SOg, durante el cual son intercambiados 
iones a lca lin os desde una capa su p erfic ia l del v idrio  por 
iones H** ya e& conocido. Es conocido por ejemplo que me­
diante t a l  tratamiento de una c lase  determinada de v idrio  
que contiene Na^O, Al^Og y SiOg puede producirse en l a  su­
p e r f ic ie  una capa sometida a un esfuerzo de presión , de 
modo que es substancialmente aumentada l a  re s is te n c ia  del
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v id r io . Esto e s válido solamente para un rango determinado 
de composiciones del v id rio , dado que es necesario, a f in  
de obtener una capa bajo esfuerzo de compresión, que e l 
v idrio  obtenido en una capa su p erfic ia l del vidrio de par-

i. í
5 t id a  por e l intercambio de Iones Na por iones H , debería 

tener un coeficiente, de expansión tgó tica  men&r que el 
vidrio  de partida mismo.

Además es conocido tr a ta r  de esta  manera e l la -
' < *do interno de una envoltura de una fuente luminosa Ituni- 

10 n iscente de modo que el m aterial luminiscente se adhiere 
más fuertemente a l v id r ie .

La invención será descrip ta a continuación más 
detalladamente con referencia a tre s  ejemplos represanta?- 
t iv o s .  1 .-  Objetos prensados de vidrio de l a  siguiente 

15  composición en porciento en peso:
SiOg 71,8

*^*2°  3 12,7
LigO 6,3
Mgp 2,7

^ 5 4,6
ZiOg 1 ,5

32° 3 0 ,4
son calentados durante 25 minutos a una temperatura de 
600te en una atmósfera húmeda que contiene 0, 2% en volumen 

25 doso,.
Después de enfriamiento lo s  objetos son cuidar- 

desámente lavados en agua corriente.
Luego son calentados a una velocidad de 5SC por 

minuto a una temperatura de 58osc, mantenidos a e sta  tem- 
30 paratura durante tre s  horas, luego calentados a una tempe-
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ratura cLe 740SC, a l a  que son mantenidos dorante dos horas 
luego calentados a 900SC dar anteotras cuatro horas y f in a l 
mente enfriados en a ire  hasta l a  temperatura ambiente.

Los objetos se vuelven a s i  sem icrista lin os con 
5 excepción de una su perficie  de 5 a 8 mi orones. La aparien­

c ia  de lo s  objetos es notablemente l i s a  y b r illa n te .
2 .-  Objetos prensados de l a  sigu ien te  composición en por­
ciento en peso:

SiOg 55? 8
AlgO^ 29,1
LigO 4,4
Mg3 2,6

?2°5 4,2
ZrOg 3,7
NagO 0,2

son calentados durante 90 minutos a nns. temperatura de 
600SC en una atmósfera húmeda que contiene 0,2% en vo­
lumen de SOg y cuidadosamente lavados en agua corriente 
después de enfriamiento. Luego son calentados a una velo- 

20 cidad de 5SC/min a una temperatura de 7300 durante una ho­
ra  y media y luego calentados a  una temperatura de 112030 
durante t r e s  horas y finalmente enfriados en a ire  a temr- 
peratura ambiente. La apariencia de estos objetos es de 
lá* Misma calidad  que l a  de aquellos obtenido s por e l  mé—

25 todo descrípto en e l Ejemplo I .

3.— Oh resultado sim ilar es obtenido partiendo de obje­
to s  prensados de l a  sigu iente composición en porciento 
en peso:

SiOg 54,1
30 ALgOg 28,2
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Li¿0 4,3
Mga 0,8
ZuO "3 ,5

P2°5 4,1
ZrOg 3,6
TiO 1 ,2

NagO 0,2
E l tratamiento a 60(

da que contiene 0, 2% en volumen de SOg es realizado du­
rante 75 minutos y e l restan te  tratamiento es sim ilar a l 
del Ejemplo 2.

La presente so lic itu d , que corresponde a l a  
presentada en Holanda e l 21 de ju lio  de 1965, bajo el 
Hs 65-09403, se acoge a lo s  beneficios del artícu lo  51 
del vigente Estatuto sobre propiedad In d u stria l.

N O T A

Los puntos de invención propia y nueva, que 
se  presentan para que sean objeto de e sta  so lic itu d  de 
Patente de Invención en España, por VEINTE aíios, son lo s  

20 sigu ien tes:'

1 .— Método de fabricación  de objetos que con­
siste n  de un m aterial en que una o más fa se s  c r is ta lin a s  
en una forma finamente d ispersa están rodeados por una 
fa se  v itre a , en que primero son formados lo s  objetos de 

25 una masa fundida de vidrio  de acuerdo con un método cono-
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cáLdo en l a  fabricación  de -vidrio, conteniendo dicha masa 
fundida lo s  constituyentes L i^ ) , AlgO^ y SiOg y además 
a l  menos un catalizador de c r is ta liz ac ió n , después de lo  
cual lo s  objetos de -vidrio a s í  formados son calentados 

5 en un rango de temperatura en que se forman n ád eo s de
c r is ta liz a c ió n  y/finalmente en un rango de temperatura en 
que l a s  fa se s  c r is ta lin a s  crecen hasta que es alcanzado 
e l  grado deseado de c r is ta liz a c ió n , caracterizado porque 
lo s  objetos de -vidrio formados, antes de ser sometidos 

10 a l  programa térmico pío dactos de c r is ta liz a c ió n , son cal­
lentados a  una temperatura comprendida entre 400 y 700 RC 
en una atmósfera hómeda que contiene 20- y luego son l a -  
vados h asta  que es alcanzada una rarciacción  t a l  de l i t i o  
en una capa su p erfic ia l del objeto , que dicha capa su- 

15 p e r f ic ia l  ya se exhibe c r ista liz ac ió n  durante e l subsi­
guiente tratamiento térmico.

2. -  Método de acuerdo con l a  reivindicación  1 , 
caracterizado porque l a  composición de lo s  objetos e stá  
comprendida dentro del sigu iente rango de composiciones an

20 en por ciento en peso-: SiOg 50-75 AlgO^ 10-35 Li20 2,5-10 
MG0 0-5 ZiCg 0 ,5-5  PgO  ̂ 0-5 T iC ^0,-l,8  2oO 0-5 ,5

3.  -  Método de fabricación  de objetos que con­
sis te n  de un m aterial en que una c más fa se s c r is ta lin a s  
en una forma finamente dispersa están  rodeados por una fa

25 se  v itre a .
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Tal y como se ha descrito en. l a  Memoria que 
antecede, y con lo s  fin es que se han especificado..

E sta Memoria consta de nueve hojas e sc r ita s  a 
máqpina por una so la  cara.

Madrid, % 9  l!M^ , '
P. A.
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