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Lo presente invencion se refiere a un procedimien=
to para aumentar, por temple quimico, la resistencia mecénica
de articulos de vidrio.

Los procedimientos actuales de temple de los arti-
culos de vidrio para aumentar la resistencia de rotura consig
ten en crear uns capa superficial del vidrio sometida a comw
presidn. Como el vidrio giempre falla en tensidn ¥ generalmen
te se originan fracturas en la superficie del vidrio, el tem
ple del vidrio mediante la cremcidn de una tensidn de compre-
sidn en la capa superficial refuerzs el vidrio de acuerdo con
el grado de dicha tensidn de compresidn. Esto es debido al he
cho de que en la caps superficial no se establece tensién al=
guna de traccidn hasta la aplicacidn de uns fuerza suficiente
para vencer primero la tensidn de compresione.

El procedimiento mejor conocido para reforzar arti-
culos de vidrio mediente la cremoidn de una tensidn de compre
sidn superficial es el de temple térmico, en el cual el vidrio
es enfriado con relativa rapidez, a una velocidad controlada,
hasta pasar por su punto de deformacion bajo carga. Durante
tal enfriamiento, la capa superficial pasa a menos del punto
de deformacidn del vidrio y asl se solidifice antes que su in
terior, de modo que el enfriamiento sucesivo del interior del
vidrio, con su contraccidn consiguiente, crea en la superfi-
cie exterior del vidrio una tensidn de compresion que se equi
libra oon wna correspondiente tensidn de traccibn en el inte
rior del vidrio.

Se han propuesto varios otros procedimientos pare
crear una capa de c0mpresién en la superficie de un articulo
de vidrio, estando indicado y reivindicado uno de tales pro-

cedimientos en la Patente USA Weber n® 3.218.220 de 16 de No
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vieubre de 196%. Segin esta Patente, se sustituyen con iones
de potasio los iones de sodio en la capa superficial del vi
drio y, como los iones de potasio son de un digmetro atdlmi-
co mayor, la capa superficlal resulta as{ sometide a compre
sidn.

Segin la Patente de Weber, el camblo de iones de
sodio con iones de potasio es realizado sumergiendo el arti
culo de vidrio en un bafio de sal de potasioc en fusidn. Este
procedimiento es eficaz, pero relativamente caro y largo,
por 1o que no es facilmente aplicable a los articulos de vi
drio de bajo coste y/o articulos que tengan que ser produci
dos répidamente en grandes cantidades.

La presente invencidn crea un procedimiento por -
el oual los iones de sodio pueden ser sustituf{dos con iones
de potasio en la capa superficiael de un artioculo de vidrio,
¥y ello de manera répida y como parte de la produccién en
masa de tales art{culos. Hablando en general, esto se rea-
liza pulverizando sobre la superficie de vidrio una solueidn
acuosa de fosfato tripotésico mientras el vidrio se encuen-
tra a una temperatura de unos 5102 C. y luego "empapando"
el vidrio manteniéndolo aproximadémente a2 la misma tempefa~
turs durante aproximadamente media hora, para permitir que
el cambio de iones de sodio por iones de potasio se verifi-
que en un grado suficiente para crear una tensidn de compre
gién debida al mayor didmetro atémico de los iones de pota-
sio que efectilan la sustitucidn.

Atn cuando verios compuestos de potasio, y més par
ticularmente varioa compuestos de fosfato potésico, han re-~
sultado Utiles en la ejecucidn del cambio deseado de iones

de sodio con iones de potasio, se ha comprobado que se cone
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siguen resultalos extraordinarios mediante el uso de fosfa-
to tripotasico (K3 P0Oy).

La aplicacién del K3 POy se verifica pulverizando
una solucidn acuosa (preferiblemente al 50% aproximadamente)
de K3 POy sobre los erticulos de vidrio mientras estan calien
tes, de modo que el agua se vaporiza inmediatamente, dejando
la sal potésica depositada gobre la superficie caliente de
vidrio.

En los ejemplos siguientes, el vidrio fué manteni-
do a la temperatura aproximada de aplicacion de la solucidn
de fosfato tripotésico durante aproximadamente media hora,
para permitir gque la sustitucidn de iones de sodio con iones
de potasio tuviese lugar en medida suficiente para crear la
capa deseada de tensidn de compresiodn.

En los ejemplos siguientes, se realizaron ensayos
sobre varillas de un didmetro medio de 2,%9 mn. (elegido por
que se aproxima al espesor de lasg paredes laterales de las
botellas) y la composicion del vidrio sometido a ensayo era

aproximadamente la siguiente:

510y 71,5
Fog03 0,042
Ca0 . 10,25
MgO 2:5
Bao 0,035
Naao 13 [} 5
Kp0 0,023
505 0,26

A . . .
Le anterior ss una composicion clasica de vidrio
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de recipiente Ge sosa-cal-silice y tiene un punto de ablan-
damiento de 7202 C., un punto de recocido de 5502 C., y un
punto de tensidn de 5302 C.

Las varillas fueron ensayadas en grupos de 25 a
30 varillas cada uno y rotas en condiciones uniformes, regig
tréndose las resistencias de rotura. !

Cierto numero de grupos de varillas fué tratado oa
lentando las varilleg a 5102 C. pulverizando sobre ellas unea
solucidn al 50% de K_PO, o K. HP

3P0y © XHHFO,
lante, devolviéndose al horno ¥y manteniéndose a la temperatus

, como se explicara mas ade-

ra de 5102 C. durante media hora y enfriandose luego a tempe-
ratura amﬁiente para el ensayo.

Pare que sirvieran como base de comparecion, se re=
cocleron glete grupos.de 25 g 30 varillag cada uno de la com-
posicidn anterior, sin tratarse por lo demés. Le resistencia
medie inferior de las varillas del grupo sin tratar ers de
98!'5 Kg/em2. y la més elevada era de 152 Kg/em2. La resisten—
cla media de roture de los distintos grupos era ligeramente
inferior a 127 Kg/om2,

Diecigiete grupos de 25 a 30 varillas cada uno fue-
ron tratados de la manera anterior con soluciones acuosas de
K3 PO4 y después del ensayo el grupo que tenfa la resistenc;a
media a la rotura més baja reveld una media de 274 Kg/cem2 y
el grupo que ten{a la resistencia media & la rotura mis alta
revel$ una media de 541'5 Kg/om2. La media general de los die
cisiete grupos de varillas asi tratades con K, PO, y ensayados
fué de 379'7 Kg/om2.

Enseyos similares sobre varillas iguales en las mis

mas condiciones, realizados con einco grupos de varillas, pe-

ro empleando fosfato dipotdsico hidrogenado (K2 HPO4) produje
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ron las resiatancias medias a la rotura sigulentes. La resis
‘tencia media de rotura mds baja de egtos cinco grupos de 25
a 30 varillas ceda uno fué de 168'7 Kg/em2 y la mds elevada
fué de 302'3 Kg/cm2., siendo de 260'1l Kg/cm2 la media de los
125 cinco grupos.
Se vera por ello que las resistencias de rotura me

dia de los ensayos anteriores son las siguientess:

Varillas sin tratar: 12710 Kg/em2,
Varillas tratadas con Ks P04: 379'7 Kg/om2.
130 Varillas tratadas con K, HP048 260'1 Kg/em2.

Por lo anteriormente expuesio, es evidente que la
resistencia de rotura media de las varillas tratadas con
K3 PO4 ere tres veces superior a la de las varillas no trata
das, y esproximadeamente un 50% superior a la de las varillas

135 tratadas con K, HPO;.

Los ensayos giguientes fueron realizados con bote-
llas de cerveza no devolvibles, de la misma composi.cion espe
oificada enteriormente. Se pulverizd sobre las botellas con
una soluciodn al 25% de soluciodn de K3 POy & una temperatura

140 comprendida entre 260 y 3162 C. y se hicieron pasar por un
horno de recocido continuo. En dicho horno, las botellas ro
ciadas fueron llevadas a ung temperatura de aproximadamente
5382 C. y mantenidas a esa temperatura durante aproximadamen
te 5 minutos, y enfriadas luego durante aproximedamente 15

145 minutos. Bsto produjo une compresidn superficiel de aproxima

’ damente 211 XKg/em2 en una profundidad aproximada de 30 micras.

La resistencis media de reventamiento hidrostético

de botellas recocidas sin tratar como las del ejemplo ante-
rior y de la misma composicidn de vidrio es de 30'5 Kg/om2.

150 ¥y la resistencia media de reventamiento hidrostético de 20



toteilas iratadas como se ha dicho en el parrafo anterior
fué de 44'5 Kg/om2.

Aun cuando esta proporcién de aumento de resisten
cia es esencialmente inferior a la comprobsda en los trata-

155 mientos de varillas anteriormente detallados, las condiecio
nes de la aplicacion del rociado y los tiempos limitados du
rante los cuales las botellas fueron mentenidas a elevada
temperaturs podrian explicar en parte el menor aumento de la
resigtencia del vidrio.

160 Ademés, al rociarse las botellas en el ensayo ante
rior, el equipo y los procedimientos de rociado eran de un
tipo més bien primitivo, de modo que no podia esperarse una
uniforme y completa aplicacion de la pulverizacion. Asimis—
mo, estos ensayos fueron reslizados con una soluciln al 25%

165 de K3 P04 y la temperstura de aplicacidn era inferior en un
tercio aproximadamente a le temperatura de aplicacion en el
caso de los tratamientos anteriores de varillas de vidrio,.
Otro factor que afecta los resultados de ensayo de las bote
llas es la compleja geometrie de las botellas de vidrio, que

170 produce imprevisibles concentraciones de tensidn. Todos es-
tos factores y otros més explican el menor aumento de resig
tencia en el caso de los ensayos con botellas, aun cuando
gigue siendo muy importante el aumento de resistencia compﬁg
bado.

175 Le resistencia de la solucion de foafato tripota-
gico varia dentro de amplios l{mites, ya que lag soluciones
de menores concentraciones pueden ser empleadas pulverizan-—
do sobre el vidrio més solucidn. Esto es limitado por conai
deraocliones précticas y tembién por el peligro de un chogque

180 térmico si se pulveriza sobre el vidrio demasiada solueion
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acuosu. En los ensayos con varillas de vidrio, se emplearon
soluciones al 50% de K3 POy ¥y en los ensayos anteriores con
botellas se emplearon soluciones al 25%. Bsta concentracion
de la solucion puede bajar al 10% o al 15%, en cuyo caso se
pulverizaria sobre la botella més solucion.

Después de los tratamientos anteriores, se lavan
los articulos de vidrio con agua corriente de grifo para qui
tar el exceso de sal de la superficie de vidrio y dejar ésta
clara y sin velos. La sal asi lavada de sobre la superficie
puede volver a ser usada dentro de ciertos limites, ain cuan
do el nuevo uso no puede ser realizado cuando el contenido de
sal sodica del material recuperado llega a ser demasiado ele-
vado con respecto al contenido de sal de potasio.

Todo aquello que sea accesorio en la realizacidn del
procedimiento descrito, podré ger objeto de modificaciones y
las cuestiones de forma, diepositivos y méquinas utilizadas
en 1o ejecucidn de la invencidn deberén tomarse como de orden
secundario, pudiendose emplear aguellos que mejor convengan
en tanto no alteren fundamentalmente las particularidades oa
racteristioas.

La solicitante se reserva el derecho de obtencidn
de los oportunos Certificados de Adicion complementarios, por
las mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesivo pudiera

aconsejar la practice.
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Descrita suficientemente la naturalezs y alcance de
la presente invenecion, as{ como la forma en la misma puede ser
llevada a la practica, se reivindican a titulo privativo las
siguientes particularidedes caracteristicas, sobre las cuales
ha de recaer la concesidn del privilegio de PATENTE DE INVEN-
CION que se solicita.

’ 1). Un procedimiento para reforzar cuerpos de vi-
drio de moma y cal sustituyendo iones de sodio con iones de
potasio en una capa superficial del vidrio para producir una
capa superficial de compresién, carecter i zado por
comprender:

a) el rociado de fosfato tripotdsico (K3 POy) sobre la
superficie del cuerpo de vidrio estando dicha superficie a
una temperatura comprendida entre 2602 C. aproximadamente y
el punto de recocido del vidrio aproximadamente;

b) el mantenimiento del vidrio a una temperatura conpren
dida entre 2602 C. y 5482 C. durante aproximadamente veinte
ninutog, pero én todo oaéo durante un tiempo insuficiente pa
ra producir un relajamiento de la tensidn, para obtener un .
intercambio importante de ilones de potasio y iones de sodio
hagta une profundidad suficiente para producir una importante
caps superficial de compresidn, y,

¢) el enfriamiento del cuerpo de vidrio y la elimina-
cién de la sal residual de la superficie para obtener un cuer
po de vidrio claro y reforzado.

2), Procedimiento segin la reivindicacidn 1), carag
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terizado por el hecho de que el fosfato tripotdsico es deposi
tado sobre el cuerpo de vidrio caliente en solucidn acuosa,
giendo suficiente para evaporar répidamente el disolvente la
temperatura de los cuerpos dé vidrio.

3). Procedimiento segun la reivindicacién 2), carac
terizado por el hecho de que la solucidn acuosa contiene cuan
do menos el 10% de fosfato tripotédsico.

4). Procedimiento segin la reivindicacidn 1), carac
terizado por el hecho de que el cuerpo de vidrio es mantenido
entre una temperatura minims de 1509 C. y un méximum compren-
dido en el campo general del punto de recocido del vidrioe.

5). Procedimiento segin la reivindicacién 1), carac
terizado por el hecho de que el cuerpo de vidrio es mantenido
a una temperatura comprendida entre 260 y 5602 C. durante unos
20 minutos o més.

6). Procedimiento segin la reivindicacién 2), carac
terizado por el hecho de que la solucidn acuosa de fosfato tri
potdsico es pulverizada sobre el cuerpo de vidrio caliente inw-
mediatamente después de su formacidn.

f). Procedimiento segin la reivindicacién 6), carag
terizado por el hecho de que la temperatura elevada para la
reaccidn de cambio de iones es obtenida durante el tratamiento
de recocido del cuerpo de vidrio.

8). Procedimiento segin la reivindicacidén 1), carag
terizado por el hecho de que el cuerpo de vidrio es mantenido
a una temperatura superior a 1502 C. durante unos 5 minutos o
més.

9). "UN PROCEDIMIENTO PARA REFORZAR GUERPOS DE VIDRIO
DE SOSA Y CAL". Con prioridad de la Patente norteamericana num.

772.835 de fecha 12 de Noviembre de 1.968,
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Todo ello segin queda expuesto en la presente liemo
ria, que consta de once hojas foliadas y mecanografiadas por
una sola cara.

MADRID,(27 de Octubre de 1.969,
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