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1 RESUMEN DE LA INVENCION

V
Se d e sc rib e  un so p o rte  de c a ta l iz a d o r  para  uso en

re a c to r e s  de f lu jo  de lech o  f i j o .  E l so p o rte  es una e s tru c ­

tu r a  p o ro sa , a u to so s te n id a , de capas m ú ltip le s  de un h i lo

5 de f ib r a s  de v id r io -c e rá m ic a  p a rc ia lm en te  s in te r iz a d a s .  La

e s t r u c tu r a  t i e n e  a p e r tu ra s  en forma de rombo en sus paredes

- p a ra  p ro p o rc io n a r una buena perm eab ilid ad  a lo s  f lu id o s .  Pre 

fe r ib le m e n te , es tu b u la r .  R ecu b ie rta s  con un c a ta l iz a d o r ,  la s

e s t r u c tu r a s  son espec ialm en te  adecuadas p a ra  uso en i a  con-

: 10 v e rs ió n  c a t a l í t i c a  de lo s  contam inantes que co n tien en  lo s  

humos de escape de lo s  m otores de com bustión in te r n a .

COMPENDIO DE LA INVENCION

{
| E s ta  in v en c ió n  se r e f i e r e  a  e s tr u c tu r a s  de so p o rte

1 p a ra  uso en re a c to re s  de f lu jo  de lech o  f i j o .  Mas e sp e c ia l-
15

1¡

1

m ente, l a  in v en c ió n  se r e f i e r e  a  una e s tr u c tu r a  que co n tien e  

f ib r a s  de v id r io -c e rá m ic a  en forma de un so p o rte  de c a ta l iz a ­

do r, ú t i l  en l a  conversión-de  lo s  humos de escape de lo s  mo­

to r e s  de com bustión in te r n a .

20
En lo s  ú ltim o s  años, e l  c o n tro l de lo s  contam inantes 

en e l  a i r e  se  ha co n v ertid o  en una preocupación  g e n e ra l. La 

co n v ersió n  c a t a l í t i c a  de lo s  contam inantes en lo s  humos pro­

ced en tes  de lo s  escapes de lo s  m otores de com bustión in te rn a  

•es uno de lo s  campos exp lo rados. S in  embargo, e l  t r a b a jo  en 

e s te  campo ha s id o  o b s tacu lizad o  por l a  c a re n c ia  de un sopor--
25 te  r e s i s t e n t e  y duradero  p ara  e l  c a ta l iz a d o r  empleado, so­

p o r te  que, en muchas a p lic a c io n e s , como en lo s  v eh ícu lo s  a 

m otor, es som etido a  te n s io n e s  co n tin u as  debido a  lo s  cho­

ques m ecánicos re c ib id o s  m ien tra s  e l  v eh ícu lo  e s tá  en movi-

: 30
m iento y a l  choque térm ico  p roceden te  de l a s  v a r ia c io n e s  en 

l a s  tem p era tu ras  de lo s  gases de escape.
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Hatttuálmente,un soparte que pnqporotoae éL máximo contacto entre los gases 

de escape y ¿L catalizador puede ser abierto, es decir, lleno de agujeros o aperturas 

para permitir éLpaso daL gas mientras está en.cotftacto con un iBcubrómiento ceta 

Ezador. Estos agujeres o aperturas reducen la resistencia y la  duradái de la s  

estructuras ocnocádas. B río  tanto, existe la  necesidad de un soparte resistente 

y duradero para estos catalizadores que también esté construido paca presentar 

una exposición máxima de la superficie catalítica a  los contaminantes que c o n tie  

nen lo s  gases de escape .

Esta invencL&i comprende unartábuDo de manufecturay un procedimiento pata 

su produccicSa. El artículo de manufactura es uoa estructura refractaria autosoe- 

tenida, porosa, permeable a  los fluidos, térmicamente resistente a  les choques y 

¿tiradera, de hále dispuesto en capas entrecruzadas que presentan a p e r tu ra s .

Bi ¿L artículo acabado, eLhdlo es un compuesto de fibras de vidrio-cerámica peer 

lo menos parcialmente rodeadas por un revestimiento cerámico de un óxido y /o  

de un compuesto de óxidos refractario pdüxrietalino y las fibras están parcial 

mente sintonizadas. En una realización preferida, la  estructura es tubular y 

ocntiene una interfe.se de reacción entre las fibras y ét recitorimiaito de ce_ 

ráraica constituido por un silicato refractario pdficristaürc. Además de la dispo

sidón preferida de capas entrecruzadas, como la que se obtiene por arrollamiento 

hpünofidaL, eL artículo puede ser ccnñgurado alternativamente a  partir de géneros 

tejidos o tricotados o a  partir de una disposición áL azar deliflo en la que e l 

número de aperturas de parte a  parte depende solamente de la  densidad de lamosa 

A densidades más a l t a s ,  e l  a r t í c u lo  pod ía  s e r  dotado de aper 

tu r a s  mecánicamente a n te s  dé l a  cocc ión , p o r ejem plo, p in ­

chando.

30

la s  fa s e s  c r i s t a l i n a s  p re se n te s  en l a s  f ib r a s  de v i ­

d rio -ce rám ica  y que c o n s titu y e n  e l  recu b rim ien to  y c u a lq u ie r  

in te r f a s e  son e s ta b le s  y t ie n e n  puntos de fu s ió n  de 1400°C 

como mínimo, que pueden l l e g a r  h a s ta  lo s  2800°C. Una fa se  

c r i s t a l i n a  e s ta b le  se  d e fin e  como una fa se  con una e s t r u c tu -
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r a  c r i s t a l o g r á f i c a  (a  l a  tem p era tu ra  am biente) que permaneoe 

c o n s ta n te  después de c a le n ta r  a  1400°0 y e n f r ia r .  j

l a  e s t r u c tu r a  r e f r a c t a r i a  se  p rep ara  ap licando  una 

com posición de recu b rim ien to  a  un h i lo  de f ib r a s  de v id r io  

c r i s t a l i z a b l e  y después d isponiendo e l  h i lo  en l a s  capas en- • 

tre c ru z a d a s  desead as . A c o n tin u ac ió n , l a  e s tr u c tu r a  se ca­

l i e n t a  p a ra  s e p a ra r ’ l a s  su s ta n c ia s  v o l á t i l e s  de l a  composi­

c ió n  de re c u b rim ie n to . Después siguen  l a s  a p lic a c io n e s  opcio­

n a le s  d e l recu b rim ien to  cerámico y e tap as  de o a le fa c c ió n  has­

t a  que se  o b tien e  e l  n iv e l  deseado de recub rim ien to  (no me- • 

nos d e l 1 5 .$ -n i más d e l 80 $> d e l peso d e l a r t íc u lo  f i n a l ) .  

Después, en un a sp ec to  s ig n i f ic a t iv o  d e l p roced im ien to , l a  • 

e s t r u c tu r a  se  c a l i e n ta  a una tem p era tu ra  su fic ien tem en te  a l ­

t a  p a ra  madurar sucesivam ente e l  recu b rim ien to  cerámico y 

con e l lo  comunicar in te g r id a d  e s t r u c tu r a l ,  c o n v e r t ir  l a s  f i ­

b ra s  de v id r io  en f ib r a s  de v id r io -c e rá m ic a  (por lo  menos un 1 

60 ia c r i s ta l in a s )  y comunicar l a  fu e rz a  m o triz  para  l a s  re a c ­

c io n es  e n tre  la s  f ib r a s  de v id r io -c e rá m ic a  y e l recubrim iento  

cerám ico . F ina lm en te , l a  e s tr u c tu r a  se e n f r ía  a una v e lo c id ad  

que e v i ta  e l  debilita  m iento e s t r u c tu r a l  debido a l  choque t é r ­

m ico.

En su r e a l iz a c ió n  p re fe r id a ,  l a  e s tr u c tu r a  se forma 

a rro lla n d o  un h i lo  de f ib r a s  de v id r io  c r i s t a l i z a b l e  en ca­

pas e n trec ru zad as  d e 'e s p i r a s  h e l ic o id a le s  separadas para  pre­

s e n ta r  un tubo con h i l e r a s  de a p e r tu ra s  en forma róm bica quo 

se  ex tien d en  a  t r a v é s  de su pared .

Por e l  térm ino  " r e f r a c t a r i a ” se en tien d e  que l a  estruc 

tu r a  puede s e r  u t i l i z a d a  a tem p era tu ras  su p e r io re s  a  1200°G. 

Las e s t r u c tu r a s  t ie n e n  una tem p era tu ra  de ro tu r a  por term o- 

f lu e n c ia  su p e r io r  a  1200°0 y , p re fe r ib le m e n te , una tem pera-

t
1



t u r a  de ro tu r a  por te rm o flu en c ia  de 14-00°C como mínimo que 

puede l l e g a r  a  s e r  de 1600°C.

En. e l  sen tid o  u t i l iz a d o  a q u í, e l  térm ino " v id r io -  

cerám ica” es d e s c r ip t iv o  de l a s  f ila ra s  de v id r io  que han s i ­

do c a le n ta d a s  ba jo  cond ic iones c o n tro la d as  p a ra  o b ten e r por 

lo  menos un 60 # de c r i s t a l i z a c ió n ,  es d e c ir ,  p a ra  form ar f i ­

b ra s  que co n tien en  por lo  menos un 60 de fa s e s  c r i s t a l i n a s  

e s ta b le s .

Por l a  ex p resió n  "p arc ia lm en te  s in te r iz a d a "  se en­

t ie n d e  que l a  p o rc ió n  p r in c ip a l  d e l h i lo  compuesto e s ta  cons­

t i t u i d a  por f ib r a s  s in te r iz a d a s  d irec tam en te  a  una o más f i ­

b ra s  o s in te r iz a d a s  a  tra v é s  de un recu b rim ien to  cerámico 

( in c lu id a  c u a lq u ie r  in te r f a s e  de re a c c ió n )  y opcionalm ente 

a lgunas f ib r a s  in d iv id u a le s  (con o s in  re c u b rim ie n to ) , s ie n ­

do e l  grado de s in te r iz a c ió n  menos que completo de manera 

que, como se  observa en l a  secc ió n  t r a n s v e r s a l ,  hay unos 

huecos d is t r ib u id o s  de manera su stan c ia lm en te  uniform e y es­

trecham ente  d is ta n c ia d o s  (es d e c ir ,  c an a le s  en una secc ión  

lo n g i tu d in a l)  de un diám etro eq u iv a len te  de 1 a 50 m ieras 

(pero  típ icam en te  de 5 a. 20 m ie ra s ) . Las d is ta n c ia s  e n tre  

lo s  huecos v ec in o s  son típ ic a m en te  in f e r io r e s  a l  10 $> d e l 

esp eso r d e l h i lo  com puesto '(generalm ente  d e l 1 a l  5 $ ) .  Una 

p ropo rc ión  menor d e l h i lo  (p re fe rib lem e n te  i n f e r i o r  a l  20 i)  

puede e s ta r  c o n s t i tu id a  por uno o más aglom erados (denomi­

nados " á re a s  fu n d id a s" )  de f i b r a s  y recub rim ien to  cerám ico 

con un á re a  s u p e r io r  a l  2 $ de l a  sec c ió n  t r a n s v e r s a l  d e l h i ­

lo  compuesto que no co n tien e  huecos. Por "d iám etro  equiva­

le n te "  se  en tien d e  e l  d iám etro  de un c írc u lo  con e l  mismo 

á re a  que e l  hueco.

En oontraste con la microestruotura porosa de los hi-
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1 lo s  a n te r io r e s ,  l a  e le c c ió n  inadecuada de m a te r ia le s  y /o  con­

d ic io n e s  de procesado puede p ro d u c ir l a  s in te r iz a c ió n  comple-

S

t a  p a ra  d a r un h i lo  c o n s ti tu id o  por una s o la  á re a  fund ida  

(en  secc ió n  t r a n s v e r s a l ) ,  lo s  h i lo s  en l a s  e s tru c tu ra s  de es­

t a  in v en c ió n  t ie n e n  porosidades comprendidas e n tre  e l  10 y e l • 

70 i<¡. Las p o ro sid ad es  son causadas por can a le s  e n tre  f ib r a s  

s in te r iz a d a s ,  como se  observa  en l a s  m ic ro g ra f ía s  lo n g itu d i­

n a le s  de lo s  h i lo s .  E stos can a les  p re sen ta n  unas re la c io n e s
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de lo n g itu d  a  anchura comprendidas aproximadamente e n tre  

1:1 y 4 0 :1 .

La F ig u ra  1 es una p e rs p e c tiv a  am pliada y frag m en ta ria  

de una e s t r u c tu r a  a u to so s te n id a  p rep arad a  de acuerdo con e s ta
i

in v en c ió n . La F ig u ra  2 escuna i lu s t r a c ió n  esquem ática de l a  

forma en que lo s  h i lo s  en l a s  capas su ce s iv a s  e s tá n  e n tre c ru - , 

zados. La F ig u ra  3 es una am pliac ión  frag m e n ta ria  de l a  d isp o - 

s io ió n  i l u s t r a d a  en l a  F ig u ra  2 . La F ig u ra  4 es u n a  ‘-sección ' 

im a g in a ria , f ra g m e n ta r ia , a t r a v é s  de una e s tr u c tu r a  d e l t ip o  

m ostrado en l a  F ig u ra  1. La F ig u ra  5 es una v i s t a  lo n g itu d in a l 

a  t r a v é s  de un c o n v e r tid o r  c a t a l í t i c o  que comprende un sopor­

t e  de c a ta l iz a d o r  tu b u la r  re a liz a d o  de acuerdo con e s ta  in ­

vención , habiendo sido  a b ie r ta s  l a s  p ieza s  y m ostradas en 

se c c ió n  p ara  r e v e la r  lo s  d e ta l le s  de l a  d isp o s ic ió n  y de l a  

c o n s tru c c ió n . La F ig u ra  5A es una ampliación- frag m e n ta ria  de 

l a  zona secc ionada  id en tific ad a  en X en l a  F igu ra  5 .

La e s t r u c tu r a  m ostrada en l a  F ig u ra  1 d ispone de unas 

capas en trec ru zad as  de h i lo  10 d isp u e s ta s  en capas su cesiv as  

p a ra  p re s e n ta r  h i l e r a s  de a p e r tu ra s  11 de forma róm bica. Los 

t ro z o s  de h i lo  en cada capa son su stan c ia lm en te  p a ra le lo s  y 

cada tro z o  es tam bién su s tan c ia lm en te  p a ra le lo  y co in c id en te  

con lo s  tro z o s  co rre sp o n d ien te s  d e l h i lo  en o t r a s  capas. A sí,

i
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l a s  a p e r tu ra s  11 se  ex tienden  a  t r a v é s  d e l espeso r de l a  es­

t r u c tu r a  ■ e n r e  ja d a . En l a  F igu ra  2 , se  m uestra  en lo s  e x t r a  

moa de l a  e s t r u c tu r a  un recu b rim ien to  p ro te c to r  o p c io n a l -12 

d e l t ip o  d e s c r i to  en e l  Ejemplo 3.

En l a  F ig u ra  3, se  m uestra  e l  ángulo de a rro lla m ie n to  

6 u t i l i z a d o  p ara  p re p a ra r  l a  e s t r u c tu r a  tu b u la r  p r e fe r id a  y 

l a  dim ensión la r g a  de l a s  a p e r tu ra s  11 se  ha denominado A.

En l a s  d e sc rip c io n e s  que siguen  a l  procedim iento  p a ra  l a  p re­

p a rac ió n  de una e s t r u c tu r a  tu b u la r  se  hace una nueva y más 

d e ta l la d a  r e f e r e n c ia  a  e s ta s  i lu s t r a c io n e s .

l a  i lu s t r a c ió n  de l a  F ig u ra  4 no p re tende  s e r  una des­

c r ip c ió n  p re c is a .o  ex ac ta  de c u a lq u ie r  e s t r u c tu r a  p a r t i c u la r  

sdno que ae basa  en observac iones m ic ro scó p icas  de v a r ia s  e s tru c ­

tu r a s  f ra c tu ra d a s  y , por c o n s ig u ie n te , so lo  es esquem ática­

mente r e p re s e n ta t iv a .  Gomo t a l ,  m uestra  cu a tro  capas de h i lo .  

En l a s  dos capas secc io n ad as , se  m uestra  e l  h i lo  p a rc ia lm en te  

s in te r iz a d o  10 conteniendo f ib r a s  in d iv id u a le s  14, grupos 16 

de t r e s  f ib r a s  s in te r iz a d a s , grupos 18 de dos f i b r a s  s i n t e r i ­

zadas y can a le s  o huecos 20 . lo s  conductos a b ie r to s  e n tre  lo s  

h i lo s  co rre sp o n d ien te s  10 en l a s  capas a l t e r n a t iv a s  se han 

id e n t i f ic a d o  en 22. Unas i lu s t r a c io n e s  desproporcionadas de 

recu b rim ien to  cerám ico y /o  in te r f a s e s  de re a c c ió n  de r e c u b r i -  

m ie n to /f ib ra  e s tá n  id e n t i f ic a d a s  en 24 y 26, re sp ec tiv am en te .

Un ejemplo d e l uso de l a  e s t r u c tu r a  i n te g r a l  de e s ta  

inven ció n  en forma de un tubo u t i l i z a d o  como so p o rte  o apoyo 

d e l c a ta l iz a d o r  e s tá  mostrado, en l a  F ig u ra  5 , donde un re a c ­

t o r  p a ra  c o n v e r t ir  lo s  contam inantes de lo s  humos de escape 

comprende un contenedor de extrem os a b ie r to s  con una pared  c i ­

l i n d r i c a  30. El gas de escape e n tra  en l a  cámara 31, a t r a v ie ­

sa  lo s  ag u je ro s  o p e rfo ra c io n es  32 de l a  pared 33 pasando a
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l a  cámara a n u la r  34 y desde a l l í  a t r a v é s  de l a s  a p e r tu ra s  

11 d e l tubo  r e f r a c t a r i o  36 de estaa in v en c ió n  a l  espacio  cen­

t r a l  37 y s a le  a  t r a v é s  de l a  cámara 41• Como se m uestra  en 

36a, l a s  a p e r tu ra s  11 t ie n e n  unas dim ensiones lig e ram en te  me­

n o res  en e l ' i n t e r i o r  d e l tubo 36. El tubo es mantenido por 

l a s  p a lo m illa s  m óviles 38 y 44 y empujado por e l  r e s o r te  39 

c o n tra  l a  p laca  te rm in a l 40. Las p laca s  de m ontaje 42 y 43 

e s tá n  p re v is ta s  p a ra  m ontar e l r e a c to r  en un s is tem a  de es­

cape . Aunque menos p re fe rid o ., lo s  gases de escape pueden en­

t r a r  en 41 y s a l i r  por l a  cámara 31•

S e le cc ió n  de l a s  f ib r a s  de v id r io

Las f ib r a s  de v id r io  adecuadas son l a s  de v id r io  s i - ,t
l ic e o  (a lre d e d o r  de 40 a 80 de SiOg, p re fe rib le m e n te  de 55 

a  70 fo) con un d iám etro  de a lre d e d o r  de 5 a  50 m ie ra s , que 

pueden s e r  c a le n ta d a s  para  d a r f ib r a s  que co n tien en  por lo  

menos 60 i° de una o más fa se s  c r i s t a l i n a s  e s ta b le s ,  ten iendo 

e s ta s  fa s e s  unos puntos de fu s ió n  de 1400°C como mínimo. Pre­

fe r ib le m e n te , l a s  f ib r a s  de v id r io  con tendrán , además d e l 

SÍO2, por lo  menos un 30 de óxidos r e f r a c t a r io s  como AlgO-j 

y MgO.

Las f ib r a s  de v id r io  se  u t i l i z a n  en forma de h i lo s ,  

p re fe r ib le m e n te  h i lo s  de filam en to  con tin u o , aunque tam bién 

pueden u t i l i z a r s e  lo s  h i lo s  que co n tien en  f ib r a s  c o r ta d a s .

La p rep a rac ió n  y conversión  de v id r io  nucleado y mate­

r i a l e s  de v id r io -c e rá m ic a  c r i s t a l i n o s  es muy conocida, como 

d e sc r ib e  l a  obra "G lass-C eram ics" por P.W. McMillan, publicad^, 

por Academia P ress  de New York, 1964. Los v id r io s  c r i s t a l i z a ­

d le s  adecuados p a ra  f a b r ic a r  l a s  f ib r a s  p a ra  uso en e s ta  in ­

v en c ió n  pueden en co n tra rse  en lo s  s is tem as  L igO -A ^O ySiO g,
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1 Ba0-£L203-S i0 2 y MgO-AlgO^-SiOg que co n tien en  un c a ta l iz a d o r  

de n u o leao ión  t a l  como 2—20 1  en peso de Ti02 , 0 ,5 —6 1  en 

peso de P20^ o un fo s f a to  m e tá lic o , a s í  oomo o tro s  menciona­

dos por P.W* McMillan, op. c i t .

s El s o l i c i t a n t e  'ha encontrado que puedsa u t i l i z a r s e  a l -

10

gunos v id r io s  no nucleados# Un ejem plo de una f i b r a  de v i ­

d r io  c r i s t a l i z a b l e  no nuoleado es e l  v id r io  S (" P ib e rg la s  S" 

fa b ric a d o  por Owens-Corning E ib e rg la s  C orp ., Toledo, Ohio) 

que t ie n e  una com posición nom inal de 64-66 1  de S i02 , .24-26 f  

de A1203 y 9-11 1 de MgO.

l a  Tabla A p re se n ta  lo s  tra ta m ie n to s  té rm ico s  necesa­

r io s  p a ra  c r i s t a l i z a r  l a  f i b r a  de v id r io  S s o la  (A) y en un. 

h i lo  compuesto (B) de h i lo  de f i b r a  de v id r io  S con un recu ­

b rim ien to  de alúm ina (un tubo a r ro l la d o  con e l  recu b rim ien to
15

i

.»

a l te r n a t iv o  d e l Ejemplo 6 ). Cada una de la s  m uestras de v i ­

d r io  S s o la s  y con alúm ina se  c a l i e n ta  en un horno a l a  tempe­

r a tu r a  dada y se  m antiene a esa  tem p era tu ra  du ran te  60 minu­

to s ,  a  excepción de que lo s  a r t í c u lo s  de 1400°C sQ c a lie n ta n  

en un horno de tú n e l  a  una tem p era tu ra  máxima de 1400°C, u t i -
20 liz a n d o  e l  c ic lo  de c a le fa c c ió n -e n fr ia m ie n to  de 10 h o ras d e l

•

Ejemplo 5 . l a s  f a s e s  c r i s t a l i n a s  se  determ inan por exp lo ra­

c io n es  con e l  d ifrao tó m etro  de ray o s  X. Las fa s e s  i d e n t i f i c a -

25

i|.

i:

das comprenden l a  a—c o r d ie r i t a  (2Mg0.2Al203#5Si02 ) ,  c r i s to ­

b a l i t a  (S i02 ) ,  m u l l i t á  (3Al¿03.2 S i0 2 ) y a-a lúm ina .

Todas l a s  m uestras  c a le n ta d a s  d e l h i lo  compuesto (B) 

co n tien en  a-alúm ina y l a  c a le fa c c ió n  a  1400°C d e l h i lo  com­

puesto  da lu g a r  a  17 1 de m u l l i t a  p roceden te  de l a  re a c c ió n  

de l a  alúm ina d e l recu b rim ien to  y l a  s í l i c e  de l a  f i b r a .  El

30
grado de c r i s t a l i z a c ió n  de l a s  f ib r a s  en e l  h ilo - compuesto 

puede s e r  estim ado d iv id ien d o  l a  suma de (a) l a s  f a s e s  c r i s —
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Composición de recu b rim ien to

La com posición de recu b rim ien to  es un f lu id o  que con­

t ie n e  p a r t íc u la s  de uno o más óxidos o compuestos oxidados 

con puntos de fu s ió n  de 1400°0 como mínimo, un p re c u rso r  de 

t a l e s  óxidos o compuestos de áxidos- o ambos. La com posición 

se  c o n v ie r te  c a le n tá n d o la  a  una tem p era tu ra  re la tiv a m en te  ba­

j a  (v .g . 700°C) en un óxido r e f r a c t a r i o ,  una m ezcla de óxidos 

y /o  compuestos de -ó x id o s(v .g . m u ll i ta )  y en tonces co n s titu y e  

e l  " recu b rim ien to  cerám ico" aqu í c i ta d o . Hay d e l 15 a l. 80 $
t'

en peso de recu b rim ien to  cerám ico, p re fe rib le m e n te  d e l 30 a l  ' 

60 en e l  i n t e r i o r  o sobre e l  a r t í c u lo  acabado.

La alám ina es un óxido r e f r a c ta r io  p re fe r id o . Los p r e - ' 

c u rso re s  adecuados son lo s  h id ra to s  de alúm ina y e l c lo ro a c e -  

ta to  de alum inio b á s ic o . La com posición puede co n ten e r p a r t í -  • 

c u la s  de óxido r e f r a c t a r io  y un p re c u rso r , p re fe rib lem en te  

ambos.

Gomo sé  ha in d ic a d o , e l  recub rim ien to  cerámico debe 

te n e r  un puntó de fu s ió n  de 14-00°G como mínimo. P referib lem en­

t e ,  e'ste s e r á  de 1600°C como mínimo y puede s e r  ta n  a l to  co­

mo 2800°G o más.

La com posición de recu b rim ien to  debe form ar un recu­

b rim ien to  s ó lid o , a  una tem p era tu ra  re la tiv a m en te  b a ja , que 

ten g a  tina r e s i s t e n c i a  s u f ic ie n te  p a ra  a c tu a r  como fundamento 

e s t r u c tu r a l  p a ra  m antener la ' in te g r id a d  c o n fig u ra c io n a l d e l 

a r t í c u lo  d u ran te  e l  tra ta m ie n to  térm ico  h a s ta  y a  tra v é s  del 

punto de ablandam iento d e l v id r io  c r i s t a l i z a b l e .  S in  un recu ­

b rim ien to , no se  m antiene l a  in te g r id a d  e s t r u c tu r a l .

La com posición d e l recub rim ien to  debe s e r  t a l  que se 

e v i te  e l  d e rre tim ie n to  de l a  composición t o t a l ,  es d e c ir ,  

e l  recu b rim ien to  más e l  v id r io  c r i s t a l i z a b l e  no puede s e r  una

i



com posición t a l  que se c ree  una fa s e  que funda a  una tem pera-

tu r a  mas b a ja  que l a s  de cocción o de u so .
/

P re fe rib lem e n te , l a s  fa s e s  p re se n te s  en e l  a r t íc u lo  

acabado r e s u l ta n te s  d e l recu b rim ien to  cerámico y de l a s  f ib r a s  

de v id r io  no deben s e r  fa s e s  que experim enten tran sfo rm ac io ­

nes de desplazam iento  den tro  d e l in te r v a lo  de l a  tem p era tu ra  

de uso esperada d e l p roducto . Por ejem plo, l a  c r i s t a l i z a c ió n  

d e l v id r io  S puede form ar c r i s t o b a l i t a .  El exceso de c r i s to ­

b a l i t a  es in d e se a b le  ya que experim enta una tran sfo rm ac ió n  

de desplazam iento  a  200-270°0 con e l  co n s ig u ien te  cambio de 

volumen que co n trib u y e  a una m a la  r e s i s t e n c ia  a l  choque t é r ­

m ico. Los a r t í c u lo s  acabados no deben co n tener más d e l 30 $ '
r

de c r i s t o b a l i t a  en peso y ,,p re fe rib le m e n te  d e l 0 % a l  15 # . '

De p re fe re n c ia  debe u t i l i z a r s e  un recu b rim ien to  que 

pueda re a c c io n a r  con e l  exceso de s í l i c e  p a ra  d a r una fa se  ! 

térm icam ente e s ta b le ,  v .g .  l a  alúm ina re a cc io n a  con s í l i c e  ' 

bajo  cond iciones de tra ta m ie n to  térm ico  ap rop iadas p a ra  dar 

m u l l i ta  (72 i* de y 28 % de SÍO2). Es so rp renden te  que

e s ta  re a c c ió n  e n tre  e l  recubrim ien to  cerám ico 'y l a  f i b r a  de 

v id r io  pueda o c u r r i r  s in  p é rd id a  com pleta de l a  in te g r id a d  

de l a  f i b r a .  Se c ree  que, ba jo  l a s  cond iciones u t i l i z a d a s ,  

l a  s í l i c e  se d ifunde a  la ^ s u p e r f ic ie  de l a  f i b r a  p a ra  re a c c io ­

n a r  con un óxido, v .g .  alúm ina, en co n tac to  con l a  f i b r a .  A sí, 

se  c re a  una zona de re a c c ió n  i n t e r f a c i a l  donde l a  composi­

c ió n  de recu b rim ien to  e s tá  en co n tac to  con la s  f i b r a s .  El pro­

ducto de re a cc ió n  es c r i s t a l i n o  y debe te n e r  un punto de fu ­

s ió n  de 1400°C como mínimo.

Las com binaciones de alúm ina y p re c u rso re s  de l a  a lú ­

mina son especialm en te  in te r e s a n te s  y dan a r t í c u lo s  acabados 

con a l t a  r e s i s t e n c ia  a  l a  com presión y  a l  choque. Una oompo-
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s ic ió n  de recu b rim ien to  ú t i l  co n tien e  a lre d e d o r  de 25 $ de 

p a r t í c u la s  muy pequeñas de a-alúm ina y a lre d e d o r  de 35 $ de 

e lo ro h id ró x id o  de alum inio  so lu b le  en agua (se  c o n v ie r te  

en Al2 0^ e q u iv a len te  a  a lre d e d o r  d e l 17 Í> de l a  com posición 

de rec u b rim ie n to ) en agua. La v isc o s id a d  de e s ta  com posición ' 

puede v a r ia r s e  e n tre  am plios l ím i te s  m ediante su p rep a rac ió n  

y l a  c a n tid a d  de agua p re se n te . Han re s u lta d o  ú t i l e s  unas 

v is c o s id a d e s  com prendidas e n tre  40 y 200 o e n tip o is e s c
i

P re fe r ib le m e n te , e l  recu b rim ien to  cerám ico debe conte­

n e r  por lo  menos un 40 % en peso de a lúm ina, estando s e le c ­

c ionados lo s  o tro s  óxidos e n tre  lo s  de lo s  m eta les  d e l gru­

po HA y grupo IVB d e l S istem a P e rió d ico :,.- ta le s  aomo BaO,

CaO, MgO, ZrOg y TiOg. Los óxidos (o sus p re c u rso re s )  pueden 

e s ta r  p re se n te s  en l a  com posición de recu b rim ien to  como s ó l i - -  

dos in d iv id u a le s  sim ples (Ejemplo 4ñ) o como un compuesto de 

óxidos como l a  e sp in e la  (71 ,6  f  de AlgO^, 28 ,4  1° de IgO ), 

Ejemplo 4 f .

Los l ím i te s  sobre  e l  recu b rim ien to  cerámico d e l 15 a l

80 io d e l peso t o t a l  d e l producto se basan en l a  capacidad  de

funcionam ien to . E l uso de menos d e l 15 1° de recu b rim ien to  con-
*

duce a  una s in te r iz a c ió n  ex cesiv a  de l a s  f ib r a s  y con frecu en  

c ia  a  deform ación d e l  producto du ran te  e l  procesado a  a l t a  

tem p e ra tu ra  (v .g . 1400°C). El uso de más d e l 80 Í° de recu ­

b rim ien to  t ie n d e  a  l l e n a r  la s  a p e r tu ra s  (y aum entar l a  ca íd a  

de p re s ió n  excesivam ente) y d a r una mala ad h eren c ia  de la s  

capas f in a le s  a  l a  e s t r u c tu r a .

P re fe r ib le m e n te , d e l 60 a l  90 $ d e l recub rim ien to  de 

cerám ica d e r iv a  de l a s  p a r t íc u la s  de lo s  óxidos en l a  compo­

s ic ió n  de recu b rim ien to  y e l  10-40 % d e r iv a  de un p re c u rso r .

t
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A p licac ió n  d e l recub rim ien to

P re fe r ib le m e n te , l a  com posición de recub rim ien to  es 

d i s t r ib u id a  uniform em ente a lre d e d o r  de l a s  f ib r a s  d e l h i lo .  

Esto comunica l a  máxima r e s i s t e n c ia  a l  choque té rm ico  en e l  

producto  oocido p a ra  una com posición dada, debido a que l a  

re a c c ió n  en tre  e l  recub rim ien to  y l a  f i b r a  es com pleta. La 

d is t r ib u c ió n  es a fe c ta d a  por l a  v is c o s id a d  de l a  com posición 

de rec u b rim ie n to , e l  método de a p lic a c ió n , l a  densidad  (o l a  

a p re tu ra  d e l haz de h i l o s ) ,  l a  n a tu ra le z a  d e l h i lo  y l a  can­

t id a d  de l a  com posición de re c u b rim ie n to . La com posición debe 

te n e r  una v is c o s id a d  que sea  su fic ien tem e n te  b a ja  p a ra  per­

m i t i r  e l  paso y a lguna  p e n e trac ió n  en lo s  huecos d e l h i lo  

pero  su fic ien tem en te  a l t a n a r a  f a c i l i t a r  l a  adhesión  a l a  

e s t r u c tu r a  d e l h i l o .  Las p a r t íc u la s  s ó l id a s  p re se n te s  en l a  

com posición de recu b rim ien to  deben s e r  p re fe rib le m e n te  meno­

re s  de unas 20 m ieras de diám etro (y, to d a v ia  m ejo r, menores 

de unas 2 m ie ras) p a ra  fa v o re c e r  l a  p e n e trac ió n  en lo s  huecos 

e n tre  l a s  f ib r a s  d e l h i l o .  Un tamaño f in o  de p a r t íc u la  provo­

ca l a  r e a c t iv id a d  con l a  f i b r a .

P re fe r ib le m e n te , l a  com posición de recu b rim ien to  se 

a p l ic a  en una can tid ad  ca lc u la d a  como recu b rim ien to  cerám i­

co -del 20-50 $> d e l peso de l a  e s t r u c tu r a  f i n a l  a l  h i lo  de f i ­

b ra  de v id r io  s i l í c e o  c r i s t a l i z a b l e  a n te s  de que e l  h i lo  sea  

d isp u es to  en capas, como se d e sc r ib e  más a d e la n te , p a ra  con­

s e g u ir  una d is t r ib u c ió n  uniform e d e l re c u b rim ie n to . La compo­

s ic ió n  de recu b rim ien to  tam bién puede s e r  a p lic a d a , s i  se  de­

se a , después de haber obtenido  l a s  capas de h i l o .

Las com posiciones de recu b rim ien to  que son convenien­

tem ente d isp e rs io n e s  o so lu c io n es  acuosas pueden s e r  a p lic a ­

das a l  h i lo  de muchas m aneras, por ejem plo por inm ersión  d e l
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h i lo  en un baño, uso  de un r o d i l lo  de acabado, p u lv e riz a c ió n , 

etc»  El uso de un troquaL e y ec to r sobre  un h i lo  re c u b ie r to  en 

mojado ha  re s u lta d o  s e r  ú t i l  para  dar una buena d i s t r ib u ­

c ió n  de l a  com posición de recu b rim ien to  y c o n tro la r  e l  n iv e l 

de re c u b rim ie n to .

lo s  h i lo s  de f ib r a s  de v id r io  con tin u as  pueden e s ta r  

c o n s t i tu id o s  por h i lo s  in d iv id u a le s  (es d e c ir ,  un grupo de f i ­

lam en tos) o h i lo s  doblados de dos o más h i lo s  in d iv id u a le s  y 

generalm ente p re se n ta rá n  c ie r to  grado de to r s ió n  o e n tre la ­

zam iento p a ra  p e rm it i r  l a  m anipu lación  d e l h i l o .  S in  embargo, 

a  medida que aumenta l a  densidad  d e l h i lo  por un n iv e l de t o r ­

s ió n  más a l to  o un mayor e n tre laz a m ie n to , r e s u l t a  más d i f í - ,
$

c i l  que l a  com posición d e 're c u b rim ie n to  p en e tre  uniformemente 

en e l  mismo. Pueden u t i l i z a r s e  h i lo s  dotados de volumen y 

te x tu ra d o s  (Ejemplo 7 ) .

P a ra  d isp o n er l a s  capas de h i lo  de f ib r a  de v id r io  

c r i s t a l i z a b l e ,  e l  h i lo  puede s e r  depositado  en h i l e r a s  sepa­

ra d a s , su stan c ia lm en te  p a ra le la s ,  a lte rn an d o  l a  d ire c c ió n  de 

d ep o sic ió n  a  medida que l a s  capas son acumuladas con o b je to  

de o b ten e r e l  d ib u jo  en trecruzado  deseado con l a s  a p e r tu ra s  a i  

forma róm bica. E l térm ino "form a rómbica" en e l  sen tid o  u t i l i ­

zado aqu í in c lu y e  l a s  form as cuad rad as. Este procedim iento 

produce una e s t r u c tu r a  en re jad a  y s e r á  denominado en lo  que 

s igue  r e j i l l a .

Más convenientem ente, s in  embargo, uno o más cabos de 

h i lo  de l a s  f ib r a s  de v id r io  c r i s t a l i z a b l e ,  con o s in  to r ­

s ió n , son a r ro l la d a s  de forma en trec ru zad a  sobre  una bobina, 

tubo o núcleo  de l a  forma deseada. Las f r a s e s  "núcleo  tubu­

la r "  y "tubo de h i lo "  comprenden l a s  form as que t ie n e n  un 

c en tro  continuam ente hueco y secc io n es  t r a n s v e r s a le s  perpen-
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d ic u la re s  a l  e je  d e l tubo que pueden s e r  c i r c u la r e s  o no c i r ­

c u la r e s ,  v .g ,  e l ip s o id a le s ,  cuad radas, t r i a n g u la r e s  y s im ila ­

r e s ,  que tam bién pueden te n e r  forma abusada. E l a rro lla m ie n ­

to  se  r e a l i z a  convenientem ente con una máquina a r ro l la d o ra  

de h i lo  convencional con una r e la c ió n  c o n stan te  de ve lo o id ad  

t r a n s v e r s a l  y v e lo c id ad  an g u la r de l a  bobina que da una depo­

s ic ió n  re p ro d u c ib le  y uniform e de la s  a p e r tu ra s  en forma róm­

b ic a .  La a r ro l la d o ra  Leesona T-959 es adecuada.

Un procedim iento  de a rro lla m ie n to  t íp ic o  comenzará 

en e l  borde iz q u ie rd o  de una bobina a  un ángulo de a r r o l l a ­

m iento dado, 6 . El h i lo  form ará un ángulo con un plano n o r­

mal a l  e je  d e l tubo de (180° -  6) medido en e l  sen tid o  de ljis  

ag u jas  d e l r e l o j .  La seguhda capa de h i lo  es a r r o l la d a  de de­

re c h a  a  iz q u ie rd a  y forma e l ángulo 6 con e l plano a n te r io r  

medido en e l  se n tid o  de l a s  ag u jas  d e l r e l o j .  Esto da una 

co n fig u rac ió n  en forma róm bica (idea lm en te  un rombo) con un 

ángulo i n t e r i o r  de 2 6 -b isecado  por l a  d iag o n al A de l a  F igu­

r a  3 que c o rre  en e l  plano normal a l  e je  d e l tubo a lre d e d o r  

de l a  c irc u n fe re n c ia  d e l mismo. El tamaño y l a  forma de lo s  

rombos formados por l a  in te r s e c c ió n  de lo s  h i lo s  e s tá  d e f in i ­

do por e l  ángulo de a rro lla m ie n to , 6 , y por l a  d iag o n al A.

Se u t i l i z a n  unos ángulos de a rro lla m ie n to  de 3 a  52° 

(p re fe rib lem e n te  de 25 a  35°) y unas d iag o n ales  A de 0,05 a  

0 ,8  pulgadas (1 ,27  a  20 ,3  mm) (p re fe rib lem e n te  de 0,1 a 0,3 

pu lgadas, 2 ,5  a  7 ,6  mm). P re fe r ib le m e n te , l a  d is ta n c ia  perpen­

d ic u la r  (B) e n tre  h i lo s  p a ra le lo s  su cesiv o s  que forman lo s  

lad o s  opuestos d e l rombo es por lo  menos de 0,05 pulgadas 

(1 ,27  mm) (B = d iagonal A .sen 6 ) .  E stos parám etros se  ca lcu ­

la n  para  l a  s u p e r f ic ie  i n t e r i o r  d e l tu b o .

Para a lgunos d ib u jo s , puede s e r  n e c e sa r io  a r r o l l a r  dos
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o más capas a  un v a lo r  dado de A y 9 a n te s  de form ar e l  rom­

bo . En e s to s  c aso s , lo s  rombos se  form arán  a  p a r t i r  de capas 

de h i lo  no ad y acen tes .

l a  c o in c id e n c ia  de l a s  a p e r tu ra s  en forma róm bica 

sob re  l a s  capas su ces iv as  de h i lo  puede s e r  c o n tro la d a  p ara  

form ar conductos que son aproximadamente r a d ia le s  o conducto^ 

que sig u en  una t r a y e c to r i a  curvada de d en tro  a  fu e ra .

Además de a r r o l l a r  p a ra  form ar d ib u jo s  u n ifo rm es, pue­

den p ro p o rc io n a rse  m ezclas de dos o más a p e r tu ra s  de d ife re n ­

t e  tamaño m ediante una m o d ificac ió n  ap ro p iad a  d e l a r r o l l a ­

m ien to . El tubo a r ro l la d o  puede s e r  co rtado  p ara  ob tener l a  

r e j i l l a .

Cocción '

E l tubo o r e j i l l a  con e l  compuesto de recub rim ien to  

se  seca  y c a l i e n ta .  D urante e s te  ca len tam ien to  o tra ta m ie n to  

de cocc ión , s o l i d i f i c a  l a  com posición de recubrim ien to  p re­

se n te  sob re  e l  h i lo  de f i b r a  de v id r io  c r i s t a l i z a b l e .  La 

com posición de recu b rim ien to  t í p i c a  r e q u e r ir á  tem peratu ras 

comprendidas aproximadamente e n tre  350° y 800°C para  sep a ra r  

l a  mayor p a r te  de l a s  s u s ta n c ia s  v o l á t i l e s  y d e s a r r o l la r  l a  

c r i s t a l i n id a d  y l a  r e s i s t e n c i a  en e l  re c u b rim ie n to . E sta  ca­

le f a c c ió n  c o n v ie r te  lo s  p recu rso res  de l a  com posición de r e ­

cubrim ien to  en lo s  óxidos (v .g . a lú m in a). Bajo c i e r t a s  c i r ­

c u n s ta n c ia s , v .g .  a l to  n iv e l de p re c u rso r  en l a  com posición 

de re v e s tim ie n to , e l  proceso de cocc ión  puede p ro d u c ir pe­

queñas g r ie ta s  en e l recu b rim ien to  cerám ico debido a l  enco­

gido que se produce. E stas  son p re fe rib lem en te  '‘sanadas" por 

a p lic a c ió n  de una o más a p lic a c io n e s  a d ic io n a le s  de l a  com­

p o s ic ió n  de recu b rim ien to  a l  tu b o , con secado y cocción  mo­

derada  e n tre  cada capa. E stas  a p lic a c io n e s  a d ic io n a le s  aumenf-
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ta n  l a  r e s i s t e n c ia  d e l tubo a l  a labeo  o deform ación duran te  

l a  cocc ión  a a l t a  te m p e ra tu ra , especialm ente  cuando se cuecer 

s in  so p o rte  en p o s ic ió n  v e r t i c a l .

l a s  e s tru c tu ra s  c o n s t i tu id a s  por h i lo s  de v id r io  r e ­

c u b ie r ta s  con recu b rim ien to s  de cerám ica se  c a l ie n ta n  después 

a  tem p era tu ras  más a l t a s  para  d e s a r r o l la r  fa s e s  c r i s t a l i n a s  

en l a s  f ib r a s  de v id r io  y p a ra  p ro d u c ir  re a cc io n e s  e n tre  l a s  

f ib r a s  y e l  recu b rim ien to  cerám ico . E sta  c a le fa c c ió n  puede 

s e r  co n tin u a  con l a  c a le fa c c ió n  moderada p re v ia .

La p re sen c ia  de l a s  fa s e s  c r i s t a l i n a s  p ropo rc iona  l a  

buena e s ta b i l id a d  b a jo  carga  de l a s  e s t r u c tu r a s .  Con o b je to  

de co n seg u ir l a s  fa s e s  c r i s t a l i n a s  n e c e s a r ia s  a l a s  f ib r a s  . '  

en lo s  h i lo s  aqu í u t i l i z a d o s ,  l a  e s t r u c tu r a  se c a l i e n ta  a  l a '  

tem p era tu ra  de c r i s t a l i z a c ió n  y se m antiene aproximadamente 

a  e sa  tem p era tu ra  p a ra  d e s a r r o l la r  l a  c r i s t a l i n id a d  en la s  

f i b r a s ,  hab itu a lm en te  e n tre  unos 1200 y 1400°C, pero debe en­

te n d e rse  que s i  se emplea un v id r io  n u c leado , l a  v e lo c id ad  

de c r i s t a l i z a c ió n  a  tem p era tu ras  más b a ja s  puede s e r  p r á c t i ­

c a . H abitualm ente, son n e c e s a r ia s  e n tre  0,25 y 24 horas de 

c a le fa c c ió n  p ara  o b ten er e l  grado deseado de c r i s t a l i n id a d .  

C alentando a  tem p era tu ras  más a l t a s  generalm ente se  reduce 

'e l tiempo req u e rid o  p a r a 'd e s a r r o l la r  l a  c r i s t a l i n id a d  deseada. 

P ara  c u a lq u ie r  s is te m a , e x is te  una tem p era tu ra  de c a le fa c c ió n  

máxima más a l l á  de l a  cu a l' e l  tubo se  deform ará bajo  su pro­

p io  peso . Por ejem plo, e s ta  tem p era tu ra  es próxima a  1¿50°C 

d u ran te  unas 0 ,5 h o ras para  lo s  tu b o s que co n tien en  f ib r a s  de

v id r io  S y alúm ina.

La c a le fa c c ió n  debe r e a l i z a r s e  con l e n t i t u d  s u f ic ie n te  

p a ra  p e rm it i r  l a  s o l id i f i c a c ió n  de l a  com posición de re c u b r i­

m iento a n te s  de que se a lcan ce  l a  tem p era tu ra  de ablandam ien-
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to  d e l v id r io  c r i s t a l i z a b l e  con o b je to  de im pedir que l a  es­

t r u c tu r a  se a lab ee  y deform e. A sí, l a  e s t r u c tu r a  f i n a l  o b ten i ¡ 

da después de l a  c a le fa c c ió n  o cocc ión  es una e s t r u c tu r a  en 

l a  que l a s  f ib r a s  d e l h i lo  han sido  cocidas a  f ib r a s  de v i ­

d rio -ce rá m ic a  que son parc ia lm en te  c r i s t a l i n a s  y parcialm en­

te  e s tá n  s in te r iz a d a s  e n t r e . s í .  Las f a s e s  c r i s t a l i n a s 'e n  la s  

f ib r a s  de v id r io -c e rá m ic a  c o n s t i tu i r á n  e n tre  e l 60 y e l 100 °l 

de l a s  f ib r a s  d e l h i lo  en peso; p re fe r ib le m e n te , s in  embargo, 

l a s  f a s e s  c r i s t a l i n a s  c o n s t i tu i r á n  por lo  menos e l  90 Í<¡ en
í

peso .

Una vez com pletada l a  c a le fa c c ió n  o cocción de c r i s t a - ,  

l i z a c ió n ,  l a s  e s t r u c tu r a s  se e n fr ía n  len tam ente para  e v i ta r  

lo s  choques té rm ic o s . L as \v e lo c id ad es  de c a le fa c c ió n  y la s  

tem p e ra tu ras  de c r i s t a l i z a c ió n  para  d iv e rso s  v id r io s  c r i s t a -  . 

l i z a b l e s  pueden s e r  determ inadas por medidas sobre modelos, 

como d e sc rib e  P.W. McMillan, "G lass-C eram ics" , Academia P ress .' 

o f  New York, 1964.

Compendio d e l proceso

Un procedim iento  p re fe r id o  u t i l i z a  un h i lo  de f ib r a s  

de v id r io  s i l í c e o  que comprende 61-66 $> de SiOg, 20-26 °J° de 

-k-L>̂ 3 y 9-15 Í° de MgO. Una com posición de recub rim ien to  cons­

t i t u i d a  esenc ialm en te  por alum ina y un p re c u rso r de alúm ina 

se a p l ic a  a l  h i lo  (en una c an tid ad  t a l  que dé un recubrim ien­

to  cerám ico e q u iv a len te  a l  27-34 $ d e l peso d e l tubo f in a l )  

a n te s  de que e l  h i lo  sea  a r ro l la d o  a l  tu b o . El tubo a r r o l l a ­

do se  seca  a 150°C, se c a l ie n ta  a  unos 600°G, se m antiene a 

esa  tem p era tu ra  d u ran te  45 m inutos y se e n f r ía .  La composi­

c ió n  de recu b rim ien to  de alúm ina a d ic io n a l se a p l ic a  en una 

c a n tid a d  t a l  que dé un recu b rim ien to  cerámico eq u iv a len te  a l  

9-12 fo d e l peso d e l tubo f i n a l  y e l  tubo se seca  a  150°C, El
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tubo seco se cuece a  unos 1350-1440°C en un periodo  de 2 ,5  a 

8 h o ra s , se  m antiene a  l a  tem p era tu ra  máxima d u ran te  0,25 a

24 h o ras  y se  e n f r ía .  Todavía m ejor, to d a  l a  com posición de 

recu b rim ien to  se a p l ic a  a n te s  de que e l  tubo se a r r o l l e  para 

dar e l  tubo f i n a l  conteniendo 36-46 en peso de un re c u b r i­

m iento cerám ico.

O pcionalm ente, l a  com posición de recu b rim ien to  ad ic io - ' 

n a l  puede s e r  agregada a l  tubo cocido a n te r io r  en una c a n ti­

dad t a l  que dé un recu b rim ien to  cerámico e q u iv a len te  a l  5 -

25 io d e l tubo f i n a l  y e l  tubo se c a l i e n ta  a  una tem p era tu ra

moderada (a lre d e d o r  de 900°C) p a ra  form ar un buen su b s tra to  

p a ra  un c a ta l iz a d o r  (v .g .  Ejemplo 5 ) .  ;

E l a r t íc u lo  acabado '

Los h i lo s  de v id r io -c e rá m ic a  de l a s  e s t r u c tu r a s  c o c i­

das generalm ente te n d rá n  una forma a p la s ta d a  como m uestra  l a  

F ig u ra  4 . La r e la c ió n  de l a  dim ensión máxima a  l a  mínima en 

¡nía secc ió n  t r a n s v e r s a l  p e rp e n d icu la r  a  l a  lo n g itu d  d e l h ilo  

o s c i l a r á  aproximadamente e n tre  1:1 y 15*1»

La e s tr u c tu r a  cocida  r e t i e n e  l a s  a p e r tu ra s  p re se n te s  

en l a  e s tr u c tu r a  no co c id a , es d e c ir ,  l a s  a p e r tu ra s  en forma 

róm bica 11 y l a  m ayoría de lo s  conductos e n tre  h i lo s  22. Estos 

más lo s  can a le s  20, proporcionan una e s tr u c tu r a  perm eable a 

lo s  f lu id o s  que perm ite  e l  paso de lo s  f lu id o s ,  especialm ente 

de lo s  g a se s . La e s t r u c tu r a ’ cocida  debe su gran  r e s i s t e n c ia  

a  l a  tem p era tu ra  y su  in te g r id a d  a l a s  po rc iones c r i s t a l i n a s  

de l a s  f i b r a s ,  a l  recub rim ien to  cerám ico y a  l a s  un iones de 

h i lo  a  h i lo  que son deb idas a l  recu b rim ien to  cerám ico, a l a  

i n t e r f a s e  re c u b r im ie n to -f ib ra s , f ib r a s  s in te r iz a d a s  o una com­

b in ac ió n  de e s to s  e fe c to s .

La e s t r u c tu r a  co c id a  puede s e r  r e c u b ie r ta  con un c a ta —
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l iz a d o r  y de e s ta  manera u t i l i z a d a  como s u b s tra to  o soporte .

5

de c a ta l iz a d o r .  Los c a ta l iz a d o re s  adecuados son lo s  m eta les 

n o b le s  (Eu, Eli, Pd, Os, I r  y P t)  en forma e lem en ta l o d e -ó x i­

do y lo s  óx idos, v an ad a to s , crom atos, c ro m ito s , manganatos, 

m anganitos, e s ta n n a to s , m o lib d a to s , w olfram atos, n io b a to s  o

ta n ta la to s  de h ie r r o ,  c o b a lto , n íq u e l ,  cromo, manganeso, co­

b re , c in c , p la ta  y cadmio y l a s  s a le s  de l a s  t i e r r a s  z a ra s .

E stos c a ta l iz a d o re s  pueden s e r  a p lic ad o s  sobre l a s  e s tru c tu ­

r a s  por a b so rc ió n  de un compuesto adecuado que con tiene  e l

10 componente c a t a l í t i c o  a c tiv o  o im b ib ic ió n  d e l componente a c -  '

t iv o  o p re c u rso r  d e l mismo de una suspensión , seguido de s e -  .

i
1

cado y co nversión  a l  componente a c t iv o .  Puede s e r  co n v en ien te ’ 

c u b r i r  l a  e s t r u c tu r a  con un m a te r ia l  r e f r a c t a r io  de gran su -
! p e r f i c i e  e s p e c íf ic a ,  adecuadamente i n e r t e ,  a n te s  de ag reg ar

15 e l  c a ta l iz a d o r .  H abitualm ente, l a  a c t iv id a d  c a t a l í t i c a  im p li-
i ca l a  ox id ació n  d e l monóxido de carbono, h id ro ca rb u ro s  y /o
l

20

r e s to s  de h id ro c a rb u ro s  o red u cc ió n  de lo s  óxidos de n i tró g e ­

no . La e s t r u c tu r a  co c id a  p roceden te  de lo s  componentes o r ig i ­

n a le s  conteniendo un c a ta l iz a d o r  puede p re s e n ta r  a c tiv id a d  

c a t a l í t i c a  en l a  co n v ersió n  de lo s  contam inantes de lo s  hu -

mos de escape en compuestos in o fe n s iv o s .

25

Los p roductos p re fe r id o s  de l a  inven ció n  t ie n e n  una 

r e s i s t e n c i a  a l a  com presión de 30 p s i  (2,1 kg/cm ) como m ín i- 

mo ( to d a v ía  m ejor de 100 psi', 7 ,0  kg/cm , como mínimo), una 

tem p e ra tu ra  de r o tu r a  por te rm o flu en c ia , medida bajo  una fu e r

30

za de com presión de 4 p s i  (0 ,28 kg/cm ) como mínimo, su p e r io r  

a 1200°0 ( to d a v ía  m ejor de 1400°C por lo  menos), una ca íd a  de 

p re s ió n  e n tre  aproximadamente 1 y 100 pulgadas (2 ,5  y 250 cm) 

de agua y to d a v ía  mejor i n f e r i o r  a 20 pulgadas (50 ,8  cm). Los 

p roductos p re fe r id o s  de l a  inven ció n  t ie n e n  una r e s i s t e n c ia
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ál choque térmico perqué retienen una resistencia a  la compresión efe per lo menos 

30psi (2,1 kg/on ) (y hasta tan alta como 300 psi., 21 kg/cin ) después de cinco 

dolos descolocar una unidad fina en una estufe a  95<^C, calentar durante 5rinru 

tos, sacarla de la  estufe y enfriar gil aire a la  temperatura ambiente durant e 

5minutos. Las propiedades de este material que lo hacen un candidato notable 

para los catalizadores de les humos de escape de automóviles son también útfleE 

en las transformaciones químicas tales como conversión de hulla ai combustibles 

líquidos o gaseosos, ameoridaedón de prcpileno a  acrilonitrilo y refino de petróleo 

crudo. Además, estas propiedades son interesantes para los dispositivos de re­

ducción de humos industriales o reacciones de tratamiento de aguas residuales 

como oxidación deL amoniaco .

P rocedim ientos de ensayo

l a  temperatura de ablandamiento de un hilo se obtiene colocando un trozo 

de hilo de 2 " (5,1 cm) a  través de los lados de una cápsula de aaimna de 

una anchura de 1 "(2,5 cm) aproximadamente, de manera que se extiendan unas 

longitudes aproximadamente iguales más allá de ambos lados,calentando la cáp­

sula y la fibra a i un homo y elevando la  temperatura par incrementos de 100°C 
hasta que éL hDo se alabea en cualquier octremo o en el centro.

la s  feses cristalinas en una fibra u otro producto sen determinadas por 

exploraciones con ¿L difractómetro de rayos X de muestras en pdLvo. Los análi­

sis sendjouantLtativos proceden de la ocmpaxadón de las intensidades de les picos 

& .la exploración de la muestra con las intensidades de los picos de unos pa 

trones adecuadamente preparados (véase: "X-Ray Liffiractián" par E. P. KLug 

y  L.E. Alexander, publicada por Jabí IffiLey and Sons, Ihc., NewYorir, 1954-, ^gs.4)0-|439X 

lo s  re s u lta d o s  de l a  c r i s t a l in id a d  c u a n t i t a t iv a  se 

basan en l a  com paración d i r e c ta  de la s  ex p lo rac io n es  d i f r a c -  

to m é tr ic a s  de l a  m uestra  con lo s  p a tro n e s , u t i l iz a n d o  un d i ­

frac tó m e tro  de rayos X P h i l ip s ,  en e l  modo de re f le x ió n  con 

ra d ia c ió n  Cu-Ka, como s ig u e : e l  contenido en a - c o r d ie r i t a  és 

e l  promedio de lo s  a n á l i s i s  c a lcu lad o s  a  p a r t i r  de lo s  pxoos 

de 8,48 1 y 3>H  A ; l a , c r i s t o b a l i t a  se c a lc u la  a  p a r t i r  d e l
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0
p ico  4,05-4»10 A después de r e s t a r  l a  in te n s id a d  deb ida a  l a

0
a - c o r d ie r i t a  ( in te n s id a d  0 ,377 x 8 ,48 A ); e l  contenido en 

m u l l i t a  es e l  promedio de lo s  a n á l i s i s  c a lcu lad o s  a p a r t i r  de

s

0
lo s  p ic o s  5>39 y 2 ,69  A. Los re s u lta d o s  t ie n e n  una p re c is ió n  

de + 15 Í° ¿Le lo s  v a lo re s  r e g is t r a d o s .

•
Las c a r a c t e r í s t i c a s  m ie ro e s tru c tu ra le s  de lo s  a r t íc u lo s  

de e s ta  in v en c ió n , t a l e s  como po ro sid ad  d e l h i l o ,  tamaño d e l

h i lo  s in te r iz a d o , d i s t r i b u c i ó n  d e l componente y tamaño y d is

t r ib u c ió n  de lo s  huecos son determ inadas m icroscópicam ente.
10 Las secc io n es  lo n g itu d in a le s  y t r a n s v e r s a le s  pulim entadas

de l a  pared  d e l tubo son observadas en un m icroscopio  de luz

1
r e f le ja d a  y /o  en un m icroscopio  e le c tró n ic o  e x p lo ra to r io .

Los extrem os f ra c tu ra d o s  d e l h i lo  tam bién son observados por
i

15
m icroscop ía  e le c tró n ic a  e x p lo ra to r ia .  l a  po rosidad  d e l h i lo  

es determ inada m icroscópicam ente u t i l iz a n d o  secc io n es  t r a n s -

»
v e rs a le s  0 lo n g itu d in a le s  y c u a lq u ie ra  de lo s  procedim ientos 

a n a l í t i c o s  c o r r ie n te s  (vg. análisis lineal, recuento de puntos), como se des

20

cribé en general, a i 3a obra "Ceramic Mcrosirixrtnre", editada par Birath y 

íhác, publicada por JbhnVSley and Sons, 3hc., New lorie, 1968, especialmente 

págs. 25-53 y 187-207. Los valares de 3a porosidad deLhilo para los ejemplos

se determinaron por análisis lineal de fotomicrografías de secdones transver 

sales. El espesor déL recubrimiento, 3as dimensiones de 3os huecos y ctelhflo son 

medidos d irec tam en te  po r exámenes m icroscópicos de secciones 

t r a n s v e r s a le s  y lo n g itu d in a le s  con aumentos adecuados. l a  can
25

t id a d  de recu b rim ien to  y l a  can tid ad  de á re as  fund idas dentro  

de un h i lo  son determ inadas po r té c n ic a s  ana3xticas m icroscópi 

c a s , u t i l iz a n d o  de nuevo, por ejem plo, a n á l i s i s  l i n e a l ,  recu­

ento de puntos 0 un a n á l i s i s  de á re a s . l a  e sp e c tro m e tría  de

30
rayos X no d is p e r s iv a  en e l  m icroscopio  e le c tró n ic o  exploratorio

ayuda a diferenciar un componente de otro (v.g. la  irrfcerfe.se de reacc ió n )

í
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1 d e f i n i e n d o  p e r f i l e s  e lem en ta le s .

El p o rc e n ta je  de óxidos r e f r a c t a r io s  p resen tes en e l h i ­

lo  componente de l a s  e s t r u c tu r a s  se determ ina por a n á l i s i s  

de m icrosonda e le c tró n ic a .  Una secc ió n  de l a  e s t r u c tu r a ,  pre

5 parada p ara  e l  examen m icroscópico  por empotramiento y pu­

lim e n to , se examina en una m icrosonda e le c t ró n ic a .  El aná­

l i s i s  c u a n t i ta t iv o  para  lo s  óxidos r e f r a c t a r io s ,  h a b i iu a l -  

mente Al2°3 j/°  MgO, se  re a liz a :  u t i l iz a n d o  té c n ic a s  de m i- , 

orosonda norm ales de acum ulación de im pulsos y comparación

10 orín pfl-hrrmp.ñ, como se d e sc rib e  en l a  obra E le c tro n  Beam 

M icro an a ly s is , D.R. Beaman y J .A . I s a s i ,  ASIM S p ec ia l

T ech n ica l P u b lic a t io n  506, American S o c ie ty  f o r  f e s t in g  and 't
M a te r ia ls , P h i l a . ,  1 9 7 2 .x <

l a  ro tu r a  por te rm o flu en c ia  es una medida de l a s  p ro p ií

1S dades de so p o rte  de l a  carg a  a  a l t a  tem p era tu ra  de l a s  e s -  |
¡

t r u c tu r a s .  l a s  e s t r u c tu r a s  se co locan  v e rtic a lm e n te  con un '
• 2peso eq u iv a len te  a una fu e rz a  de 4 a  10 l ib r a s /p u lg a d a
1

(0 ,28  a 0 ,70  kg/cm2 ) de á re a  de l a  pared  t r a n s v e r s a l  d e l tu -

bo, en una e s tu fa  a  unos 600°0. l a  tem p era tu ra  sé  e lev a  le n -

20i tam ente con periodos de m antenim iento de 0 ,5  h o ra s , a in c re ­

mentos de unos 100°C, h a s ta  más a l l á  de 1000°0 h a s ta  que l a  

e s t r u c tu r a  evidentem ent e 's e  abomba, r i z a ,  a la b e a  o rompe, 

l a  tem p era tu ra  (°0) a  l a  cu a l sucede esto  se  denomina l a  

" tem p era tu ra  de r o tu r a  por te rm o flu e n c ia " . Como se observa

25 en l a  Tabla I ,  l a  r e s i s t e n c ia  a  l a  r o tu r a  por te rm o flu en c ia  

aumenta a  medida que aumenta e l  grado de e r i s t a l in id a d  p re ­

se n te  en l a s  f ib r a s  de l a s  e s t r u c tu r a s .

l a  r e s i s t e n c ia  a  l a  com presión de l a s  e s t r u c tu r a s  se 

determ ina por ap las tam ien to  de l a  e s t r u c tu r a  a  l a  tem peratu—

30 r a  am biente ( s i  es un tu b o , se a p la s ta  a  lo  la rg o  de su e je
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lo n g i tu d in a l)  e n tre  dos p la ca s  de acero  p lan as  que se mueven 

a una v e lo c id ad  de 0 ,10 pulgadas/m inuto  (2 ,5  mm/minuto) so­

bre un instrum ento  In s t ro n .  La r e s i s t e n c i a  a  l a  compresión 

se r e g i s t r a  como l a  fu e rz a  de ru p tu ra  en l i b r a s  (Ib ) ( k i lo -  

gramos (k g )) y en l ib ra s /p u lg a d a  (p s i)  (kg/cm )) obtenida 

d iv id ien d o  l a  fu e rz a  de ru p tu ra  por e l  á re a  t r a n s v e r s a l  de 

l a  pared  d e l tu b o .

La c a íd a  de p re s ió n  es una medida de l a  r e s i s t e n c ia  de
i

l a  e s t r u c tu r a  a l  paso d e l g as. Se expresa como l a  c a íd a  de
t

p re s ió n  (A ? )  en. pulgadas (cm) de agua y se determ ina h a c ie n ­

do p a sa r  a i r e  am biente a 150 p iesV m in u to  (4,25 m V ^i-^-io) 

a  t r a v é s  de l a s  paredes de l a  e s t r u c tu r a  y midiendo l a  p re -  ' 

s ió n . La base d e l tubo se m antiene c o n tra  un c o l la r ín  hermé­

t i c o  a l  extremo de un conducto, y l a  p a r te  su p e r io r  d e l tubo 

se tapona con una p la c a .
ii

La densidad  de l a  pared (una densidad ap a ren te ) se c a l­

c u la  a  p a r t i r  d e l peso de l a  e s t r u c tu r a  y su volumen t o t a l .  

Las densidades a p a ren te s  de lo s  productos de l a  invención  

o s c i la n  aproximadamente e n tre  0,5 y 1,5 g/cm^. Las densida­

des de lo s  componentes só lid o s  de lo s  productos de l a  inven­

c ió n  o s c i la n  e n tre  2 ,5  y 3 ,2  g/cm^.

E l ensayo de in te r ru p c ió n  de l a  ig n ic ió n  se r e a l i z a  en 

una basada de motor de 350 O .I.D . (5 ,7  l i t r o s  de desp laza­

m ien to ), u t i l iz a n d o  l a  m itad  de lo s  gases de escape. El mo­

t o r  se  e s t a b i l i z a  a  una tem p era tu ra  de unos 800°C de en trada  

a l  cartucho  (es d e c ir ,  un tubo re c u b ie r to  con c a ta l iz a d o r  

de p la t in o  montado en un r e a c to r ,  como m uestra l a  F igu ra  5 ), 

s itu a d o  a  l a  derecha después d e l d is t r ib u id o r  de escape , con 

e l  motor a  2500 rpm. Se r e t i r a  l a  carga  d e l motor y se llev a  

la  m ariposa  to ta lm en te  a b ie r ta  h a s ta  3000 rpm. En e s te  punto

iI

]¡ i
J
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se  in terrum pe la, ig n ic ió n  y e l  motor se v a  parando (denomi­

nado d ie se lan d o ) du ran te  irnos 10 segundos. D urante l a  parada 

d e l motor se  producen numerosas e x p lo s io n es . E s ta  secuencia  

se  r e p i te  10 veces p a ra  a se g u ra rse  de que l a s  m uestras  son 

adecuadamente expuestas  a  lo s  go lpes de com bustib le s in  que­

mar e im pulsos de p re s ió n  (ondas de choque p roceden tes de 

l a s  e x p lo s io n e s ) . En e l  extremo de s a l id a  se han medido tem­

p e ra tu ra s  su p e r io re s  a  1260°0, pero l a  re sp u e s ta  d e l d ispo­

s i t iv o  medidor de l a  tem p era tu ra  no es su fic ien tem e n te  r á p i ­

da 'p a ra  m edir l a s  tem p era tu ras  r e a le s  más a l t a s  d e s a r ro l la ­

d a s , que s e . c r e e  que son su p e r io re s  a  1450 C.

La r e s i s t e n c ia  a l  choque térm ico  de lo s  p roductos se 

determ ina colocando un producto f r í o  en una e s tu fa  a  950 C, 

ca len tando  d u ran te  5 m inutos, sacando de l a  e s tu fa  y e n fr ia n ­

do a l  a i r e  a  l a  tem p era tu ra  am biente du ran te  5 m inutos. Este 

c ic lo  se  p rosigue  c u a tro  veces más y se mide l a  r e s i s t e n c ia  

a l a  com presión. Después de cada c ic lo ,  e l  producto se in s ­

pecc iona  v isualm en te  u t i l iz a n d o  oinco aum entos. Se considera  

que un producto f a l l a  en e l  ensayo de ohoque térm ico  cuando 

se  observan g r ie ta s  s u f ic ie n te s  en reg io n es  lo c a l iz a d a s  para  

c o n s t i t u i r  l a  form ación y propagación  de una g r i e t a .  Bajo es­

t a  d e f in ic ió n , se  produce l a  r o tu r a  cuando v a r io s  h i lo s  adya­

c en te s  se a g r ie ta n  formando una g r i e t a  co n tin u a  de aproxima­

damente 1 /4" (6 ,3  mm) de lo n g itu d  o más,, o cuando se  observan 

v a r ia s  r o tu r a s  de h i lo s  in d iv id u a le s  d en tro  de una re g ió n  lo ­

c a l iz a d a , v .g .  un montón de r o tu r a s  que no e s té n  n e c e s a r ia ­

mente a lin e a d a s  p a ra  form ar una g r i e t a  en p ropagación  pero 

que tampoco e s tá n  a l  a z a r  en v i r tu d  de su densidad  (1 2 /p u l 

gp.da^) (2/cm2 ) .  Unas ro tu r a s  d e l h i lo  in d iv id u a le s  escasamen­

t e  d is t r ib u id a s  a lre d e d o r  de l a  un id ad  no c o n s ti tu y e n  un
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f a l l o  por choque té rm ic o . Debe o b serv arse  que es una medida 

c u a l i t a t i v a  de una g ran  c a lid a d  y que muchas un idades que 

" f a l la n "  to d a v ía  son un idades du rad eras  y r e s i s t e n t e s ,  como 

se dem uestra en lo s  e jem plos.

Se c ree  que l a  e x ce len te  r e s i s te n c ia  a l  choque térm ico 

de lo s  p roductos de e s ta  in v en c ió n  es debida en p a r te  a  l a  

p re se n c ia  de l a  fa s e  de v id r io -c e rá m ic a  como f ib r a s  in d iv i ­

d u a les  o p a rc ia lm en te  s in te r iz a d a s  en lu g a r  de e s t a r  como 

una e s t r u c tu r a  m o n o lític a  to ta lm e n te  fund ida  y tam bién en 

p a r te  a l  menor con ten ido  de c r i s t o b a l i t a  debido a  l a  in te rfd --  

se  de re a c c ió n . E sto s  dos f a c to re s  son provocados por l a  

d is t r ib u c ió n  uniform e y l a  buena p e n e tra c ió n  de un compues­

to  de recu b rim ien to  adecuado en e l h i lo  de f ib r a  de v id r io .

EJEMPLO 1

Se doblan y tuercen. 12 cabos de h i lo  de filam en to  con­

tin u o  de v id r io  S (menos de 1 v u e lta /p u lg a d a , 2 ,5  om) para ■ 

d a r un d e n ie r  t o t a l  d e l h i lo  de 3650 aproximadam ente. E ste  

h i lo  se sumerge en una com posición de rev e s tim ien to  que con­

t ie n e  25 p a r te s  de so lu c ió n  de v id r io  so lu b le  (Wa^SiO^) de 

40-42° Baumé (a lre d e d o r  de 40 $ de s ó l id o s ) ,  100 p a r te s  de 

agua y 100 p a r te s  de a-alúm ina finam ente  d iv id id a  con n in ­

guna p a r t í c u la  mayor de 2 m ieras (A—16 SG, a lre d ed o r de 

99 ,7  Í° de A120^, vendido por Aluminum Co. o f A m erica). El 

h i lo  r e c u b ie r to  se  a r r o l l a  h e lic o id a lm en te  sobre un núcleo 

de 2 ,1 "  (5 ,3  cm) de diám etro e x te rn o , en forma en trecru zad a , 

u t i l iz a n d o  un ángulo de a rro lla m ie n to  © de 39° y una diagonal 

A de 0,23 pu lgadas (5 ,8  mm). El h i lo  se a r r o l l a  en e sp ira s  

h e l ic o id a le s  sep arad as  a  una d is ta n c ia  de unos 3 mm. El nú­

c leo  e s tá  c o n s ti tu id o  por un tubo de acero  in o x id a b le  i n te r ­

no re c u b ie r to  con v a r ia s  capas de una t o a l l a  de pap el y cu-

i
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b ie r to  con lám ina de alum inio  p esada . Los tu b o s a r ro l la d o s  

ge secan  a  150°C, se  r e t i r a  e l  núcleo  de acero  in o x id ab le  

y lo s  tubos se c a l ie n ta n  a  550° C d u ran te  5 a  60 m inutos para  

quemar c u a lq u ie r  papel r e s id u a l .

Después se  r e t i r a  l a  lám ina de alum inio y e l tubo r e s ­

ta n te  de h i lo  de f i b r a  de v id r io  c r i s t a l i z a b l e  se  co loca  en 

una e s tu fa  a  una tem p era tu ra  no s u p e r io r  a 600°C.

Cinco de e s ta s  m u estras , m arcadas con A, B, C, D y E, 

se c a l ie n ta n  y cuecen en l a  forma d e s c r i ta  en l a  s ig u ie n te  

Tabla I  y se de term ina  su c r i s t a l i n i d a d  y su  ro tu r a  por t e r -  

m ofluencia  con lo s  re s u lta d o s  m ostrados en l a  Tabla I .

Las m uestras A, B, D y E se  c a l ie n ta n  a  l a  tem p era tu ra  

mq-irtmn. du ran te  -un periodo' de 6-8 h o ra s , a  v e lo c id ad  constan­

t e .  La m uestra  C se  c a l i e n ta  a  900°C, se  e n f r ía  a l a  tem pera­

tu r a  am biente y después se c a l i e n ta  len tam en te  a  1280°C du­

ra n te  un periodo  de 6-8 h o ra s , a  v e lo c id ad  c o n s ta n te . Todas 

l a s  m uestras  se  e n f r ía n  por debajo de 600°C d u ran te  un pe­

r io d o  de 16 horaso

La estim ación  c u a l i t a t i v a  de l a  c r i s t a l i n id a d  se  basa 

en e l  examen d e l diagram a de d if r a c c ió n  de rayos 2  en p e l í ­

c u la  p a ra  l a  d is ta n c ia  in te r p la n a r  de 8 ,5  §. para  l a  a-cordie-- 

' r i t a .  Los a n á l i s i s  s e m ic u a n tita tiv o s  se basan  en l a s  explo­

ra c io n e s  con e l  d ifra c tó m e tro  de ray o s  2  que m uestran  l a  

a-a lúm ina  p ara  to d as  la s  m u estras  y l a  m u l l i ta  en e l interva-j- 

lo  de 5-12 i<> p a ra  l a s  m uestras G, D y E. Basándose en lo s  

a n á l i s i s  y en e l  contenido  o r ig in a l  de v id r io ,  se  c a lc u la  

que l a s  f ib r a s  de v id r io  o rig in a lm en te  en l a s  m uestras  C, D 

y E se  han c r i s ta l i z a d o  un 65 $ , un 99 y un 72 r e s p e c t i  

vam ente.
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TABLA I

M uestra
Tem peratura máxima 

a lcan zad a
Tiempo a  l a  
tem p era tu ra  

máxima

C r is ta l in if ia d
( a - c o r d ie r i t a )

A goo°c 1 h o ra ninguna

B 1030°C 1 h o ra ., _ ninguna

0 1280°C 1 h o ra alguna

D 14-00° G 1 ho ra ^muy c r i s t a l i n a  
■*

E 1280°C 48 h o ras ’ ’muy c r i  s t a l i ñ a
» *j 3

0, a - e o r d i e r i t a :  GR, c r i s t o b a l i t a . ‘ . 1
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TABLA I

l a
u ra
a

C r is ta l in id a d  
(a -c o rd i e r i t  a )

Pases c r i s t a l i n a s Tem peratura de ro tu ­
r a  por te rm o flu en c ia . 

°Ci  0 JÍ CR

ninguna 0 0 880

ninguna 0 0 1130

alguna 24 27 1230

muy c r i s t a l i n a 63 15 1400

s muy c r i s t a l i n a 42 - 14
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1 Los a r t íc u lo s  acabados, con un diám etro ex terno  de 

unas 2 ,75" (7 ,0  cm), un diám etro  in te rn o  de 2 ,2 "  (5»6 cm) y i

una lo n g itu d  de 6 ,6" (16 ,8  cm), pesan  aproximadamente 300 g 

y todos con tienen  a lre d e d o r  de 20 fo en peso de recu b rim ien -

5 to  cerám ico, excepto e l  a r t í c u lo  D que t ie n e  a lre d e d o r  d e l 

18 fo c a lcu lad o  sobre e l  ba lance de m a te r ia le s .

Se observa en l a  Tabla I  que e l  grado de c r is ta .u in i -  

dad de l a s  m uestras  A-E aumenta a  medida que aumenta l a  tem-

10

p e ra tu ra  máxima y tam bién aumenta a  medida que se a la rg a  e l
i

tiem po m antenido a  l a  tem p era tu ra  máxima (compárense l a s

1 - _

15
r

»

m uestras  0 y E ) . ■ 

Los a r t í c u lo s  A, B y 0 t ie n e n  unas r e s i s te n c ia s  a l a , ,  

com presión en e l  in te rv a lo  de 147 a  aproximadamente 390 l i ­

b ra s  (66 ,7  a  177kg), es d e c ir  de 69 a  182 p s i  (4 ,9  a 12,8
2kg/crn ) .

Las m ic ro g ra f ía s  e le c tró n ic a s  e s te re o e x p lo ra to r ia s  de ■ 

lo s  tu bos f r a c tu ra d o s  dem uestran que l a s  paredes de lo s  a r ­

t í c u lo s  B-E co n tien en  f ib r a s  p a rc ia lm en te  s in te r iz a d a s  mien­

t r a s  que l a  pared  d e l a r t í c u lo  A co n tien e  f ib r a s  esencialm en-

20 te  no s in te r iz a d a s  (se p a ra d a s ) .

EJEMPLO 2

Se o b tien en  re s u lta d o s  s im ila re s  a lo s  d e l Ejemplo 1 

con l a  s ig u ie n te  com posición de re v e s tim ie n to t 

350 p a r te s  de una d is p e r s ió n  a l  60 Í° de alum ina d e l Ejem-

25 pío  1 en agua

292 p a r te s  de c lo ro h id ró x id o  de a lum inio  CAlg(OHjgOl.SH^o] 

22Í p a r te s  de agua

30

7 ,9  p a r te s  de A lC l^.61^0 

4 ,4  p a r te s  de MgC^^óH^O

8,1 p a r te s  de ácido c lo rh íd r ic o  concen trado .
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Un tubo r e f r a c t a r io  in te g r a l ,  fa b ric a d o  u t i l iz a n d o  e l  

p roced im ien to  de l a  m uestra  I) d e l Ejemplo 1, t ie n e  la s  s i ­

g u ie n te s  c a r a c t e r í s t i c a s :

po ro sid ad  d e l h i lo  -  a lre d e d o r  d e l 55 $; 

lo s  c an a le s  e n tre  segmentos de f ib r a s  de v id r io -c e ra  

mica p a rc ia lm en te  s in te r iz a d a s  p re sen tan  una r e l a ­

c ió n  media de lo n g itu d  a  anchura de aproximadamen­

t e  8 :1 , oon un in te rv a lo  de 1:1 a 30 :1 ; 

e l  tubo t ie n e  una densidad  de pared de a lrededo r' de 

80 l i b r a s /p ie ^  (1,28 g/cm ^); 

lo s  h i lo s  p re sen ta n  una r e la c ió n  media de aproxima­

damente 5 í 1 p a ra  l a s  dim ensiones máxima/míniraa e n ; . 

l a s  secc io n es  tr a n s v e r s a le s  p e rp e n d icu la re s  a  l a  

lo n g itu d  d e l h i lo ,  con un in te rv a lo  de 2:1 a 7»1 

aproximadamente y

e l  a n á l i s i s  de rayos X d e l tubo in d ic a  l a  p re sen c ia  

de a - c o r d ie r i t a  (65 $ ) ,  c r i s t o b a l i t a  (19 $) y mu- 

H i t a  (13 $ ) , ind icando  l a  p re se n c ia  de una in te r ­

fa s e  de re a c c ió n , además de a -a lú m in a ; basado sobre 

e l  con ten ido  en v id r io  o r ig in a l  (82 fo) , se c a lc u la  

que l a s  f ib r a s  de v id r io -c e rá m ic a  co n tien en  99+$ 

de fa s e s  c r i s t a l i n a s  e s ta b le s .

EJEMPLO 3

Se r e p i te  e l procedim iento  g e n e ra l u t i l i z a d o  p ara  fa ­

b r ic a r  e l  a r t í c u lo  0 d e l Ejemplo 1, a  excepción de que e l  

tubo  se  c a l i e n ta  a  1280°C duran te  48 h o ras a n te s  d e l le n to  

en friam ien to  a  650°0 y e x tra c c ió n  de l a  e s tu f a .  El producto 

es r e s i s t e n t e  y t ie n e  una ca íd a  de p re s ió n  de tinas 11 pu l­

gadas (28 cm) de agua. El tubo f i n a l  t ie n e  una lo n g itu d  de 

6 5 /8"  (16 ,8  cm), pesa 392 g y t ie n e  un diám etro in te rn o
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(D .I .)  ¿Le 2 1 /8" (5 ,4  cm) y un diám etro  ex terno  de 3" (7 ,6  

om). Los extremos co rta d o s  ( 0 ,7 5 '\  1 ,9  om) e s tá n  c u b ie r to s  

con un cemento de encolado y recu b rim ien to  com ercia l p a ra  a l ­

t a  tem p era tu ra  (cemento "C era-K ote", fab ric a d o  po r Johns 

M anville  Co., de Lenver, Colorado) y se  seca  a  150°C. EL tu ­

bo se empapa en una so lu c ió n  de r e s in a to  de p la t in o  n^ A-1121 

a l  12 fo de P t ( fa b ric a d o  por E ngelhard  I n d u s t r ie s )  y se cue­

ce a  400°C du ran te  30 m inutos p a ra  form ar un recu b rim ien to  

c a ta l iz a d o r  f i n a l  de p la t in o  de 1,25 g.

E l tubo r e f r a c t a r io  i n te g r a l  se  co loca  después en un 

r e a c to r  como e l m ostrado en l a  F ig u ra  5, que se a ju s ta  a l  

s is tem a  de escape ayudado por una bomba de a i r e  de un au to ­

m óvil Mercury 1971.» C onvierte  e l 94 Ía d e l 00 y e l 64 % de lo s  

•h id rocarburos de lo s  gases de escape, cuando e l  autom óvil se 

hace fu n c io n a r en un dinamómetro a  una v e lo c id ad  eq u iv a len te  

a  20 m il la s /h o ra  (32 km/hora) en l a  c a r r e t e r a .  E l tubo man­

t ie n e  su in te g r id a d  y su r e s i s t e n c i a  du ran te  52.000 m illa s  

(83.200 km) de marcha en c a r r e te r a .  El tubo t ie n e  una poro­

s id a d  d e l h i lo  d e l 26 fo,

EJEMPLO 4

Se doblan y tu e rc e n  6 cabos de h i lo  de 600 d e n ie rs  

de filam en to  continuo de v id r io  S (d iám etro  d e l filam en to?  

11-12 m ieras) (1 ,0  to r s io n e s  en Z /pulgada, 2 ,5  om) para  dar 

un h i lo  que co n tien e  a lre d e d o r  de 2448 fila m e n to s  y t ie n e  un 

d e n ie r  to ta l ,  de 3600. E l h i lo  se hace p a sa r a  t r a v é s  de una 

com posición de re v e s tim ie n to  y se a r r o l l a  h e lic o id a lm en te  

a  75 p ies/m inu to  (22 ,9  m/minutó) sobre un núcleo en forma 

en tre c ru za d a , u t i l iz a n d o  un ángulo de a rro lla m ie n to  Q de 27o 

y una d iagonal A de 0 ,14" (3 ,5  mm). El núcleo  con un diámetro 

de aproximadamente 1 ,8"  (4 ,6  cm) e s tá  c o n s ti tu id o  por un tubo
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1 de acero  in o x id a b le  c u b ie r to  con una capa de t o a l l a  de papel 

y una capa su p erp u es ta  de lám ina de alum inio  pesado (5 m ils , 

0 ,13  ram). E l tubo se  c a l i e n ta  con a i r e  c a l ie n te  p roceden te  de 

una p i s to la  de c a lo r  p a ra  s e c a r lo  p a rc ia lm en te  a medida que

5 es a r ro l la d o .  Se co n tin ú a  a rro lla n d o  duran te  unos 12 a  15

10

’ r

m inu tos. El tubo de h i lo  y e l  fo r ro  de alum inio se saca r d e l 

n ú c leo  de ace ro , se  secan en una e s tu fa  a 150°C duran te  30 mi 

ñ u to s  y después se r e t i r a  e l  fo r ro  de a lum in io . S i e l  tubo 

co n tien e  toda  l a  com posición de recu b rim ien to  que es desea­

b le ,  se c a l i e n ta  a 1400°C y se e n f r ía  en un horno d e 'tú n e l  

u t i l iz a n d o  un c ic lo  de 15 h o ra s . El c ic lo  de c a le fa c c ió n  

(aproximadamente) es de 100° a  700°G en 3,75 horah-, después 

a  1200°C en 1,25 h o ras  y se  m antiene d u ran te  1,25 horas a  'es-.' 

t a  te m p e ra tu ra , a  co n tin u ac ió n  se  pasa a  1400°0 en 0 ,5  horas

1S a cuya tem p era tu ra  se  m antiene du ran te  0,75 h o ras  y después 

se  e n f r ía  a  100°G en 7*5 h o ra s .

Cuando se  desea una com posición de recu b rim ien to  a d i­

c io n a l ,  en lu g a r  de c a le n ta r  a  1400°C, e l  tubo seco se ca­

l i e n t a  a  600°-700°G' en un horno en unas 2 h o ra s , se m antiene
, - 20 a  e sa  tem p era tu ra  d u ran te  1 h o ra  y después se e n f r ía  en e l  

hom o con l a  p u e r ta  a b ie r ta  y l a  c o r r ie n te  desenchufada. Los 

tu b o s  e n fria d o s  se sumergen en l a  com posición de re c u b r i­

m ien to , se  e scu rren  y secan a 150°C, E sta  secuencia  de coc­

c ió n  b a ja ,  in m e rs ió n 'y  secado se r e p i t e  h a s ta  que se  ha ad—
25

1
I

i  * *

q u irid o  l a  c an tid ad  deseada de com posición de recu b rim ien to . 

Después e l  tubo se cuece a  1400°C como se  ha d e sc r ito  a n te s . 

El procedim iento  a n te r io r  se  s ig u e  u t i l iz a n d o  l a s  com­

p o s ic io n es  de recu b rim ien to  dadas en l a  Tabla I I ,  con la s

- 30
p a r te s  en peso de cada componente in d ic a d a s  en d icha  Tabla. 

La l e t r a  "A" d esig n a  l a s  p a r t íc u la s  de a-alúm ina d e l Ejem-



pío  1o Se u t i l i z a  is b a  a s í  como una suspensión  acuosa d i s -  

p e rs a . Las com posiciones se  p rep aran  p ara  form ar una buena 

d is p e rs ió n  de c u a lq u ie r  m a te r ia l  in s o lu b le .  Por ejem plo, l a s  

oom posioiones de lo s  a r t í c u lo s  c y f  se muelen a  b o la s  duran­

t e  l a  noche. Las p a r t íc u la s  de e s p in e la  t ie n e n  un diám etro 

que o s c i la  e n t r e .1 y 5 m ie ra s . Se u t i l i z a  un espesador de 

m e ti lc e lu lo s a  (M ethocel 90 HG fa b ric a d o  por l a  Dow .Chemical 

Co. de M idland, M ichigan) p a ra  e l  a r t í c u lo  f .

La cerám ica formada a  p a r t i r  de cada componente de l a  

com posición de rec u b rim ie n to , después de c a le n ta r ,  e s tá  mos­

tr a d a  b a jo  e l  encabezam iento "recu b rim ien to  cerám ico -  t ip o "  

en l a  Tabla I I .  Se so b reen tien d e  que pueden form arse compues­

to s  de dos o más óxidos d if e r e n te s  p re s e n te s .

La can tid ad  de recu b rim ien to  cerám ico en e l tubo co­

cido  f i n a l  ob tenido  por a p lic a c ió n  de l a  com posición de recu,7 

b rim ien to  a l  h i lo  a n te s  de a r r o l l a r  e l  tubo '( e s  d e c ir ,  

" a p l ic a c ió n  en l in e a " )  v ien e  expresada como un p o rc e n ta je  

d e l peso f i n a l  d e l tubo  bajo  l a  columna a  de l a  Tabla I I .  La 

columna b da l a  c an tid ad  de recu b rim ien to  cerám ico a d ic io n a l 

ob ten ido  en una o más a p lic a c io n e s  después d e l a r r o l la d o .  Los 

a r t í c u lo s  d y e se  p reparan  con solam ente una a p lic a c ió n  des­

pués d e l a r ro lla d o  m ien tra s  que en lo s  a r t í c u lo s  £  y h  se em­

p le an  dos. La columna c da e l  recub rim ien to  t o t a l  ap lic ad o  a l 

h i lo  y a l  tu b o .

Los v a lo re s  d e l recub rim ien to  cerám ico a n te r io r  so n .e l  

promedio de dos m u estras , excepto en e l  caso de un a r t íc u lo  

án ico  d¿

Los tu b o s completamente cocidos p re sen ta n  unos pesos 

po r térm ino medio que pueden l l e g a r  a  s e r  de h a s ta  223 g 

( a r t íc u lo  d ) .  Las lo n g itu d e s  son de 3>0 + 0 ,1"  (7 ,6  + 0,25 enj)



lo s  d iám etros ex te rn o s  son de 2 ,8  + 0 ,1" (7,1 + 0,25 cm), lo s  

d iám etros in te rn o s  son 1 ,8  + 0 ,1" (4 ,6  + 0,25 om).

l a s  p rop iedades de lo s  tubos f in a le s  se  encuen tran  

en l a  Tabla I I I .  l a  c a íd a  de p re s ió n  (Z\í*) y l a  densidad  de 

l a s  paredes (c a lc u la d a  a p a r t i r  de l a s  dim ensiones y e l  pe­

so) son lo s  promedios de dos m u estras .

Bajo e l  encabezam iento "P ases c r i s t a l i n a s "  de l a  Ta­

b la  I I I  se encuen tran  lo s  a n á l i s i s  de l a  a - c o r d ie r i ta - ( C ) ,  

c r i s t o b a l i t a  (CE) y o tra s  fa s e s  encon tradas t a l e s  como 

a-a lúm ina (A), m u l l i t a  (M), e sp in e la  (S ), z i rc o n ia  (Z) y 

z iro o n io  (Z I) . Los a n á l i s i s  p a ra  l a  m u l l i ta  o s c ila n  e n tre  10 

y  25 $ e in d ic a n  l a  p re sen c ia  de una in te r f a s e  de re a c c ió n . 1

Los a n á l i s i s  in d ic a n  que l a s  f ib r a s  de v id r io  en lo s  

a r t í c u lo s  a - f  ban s id o  c r i s t a l i z a d a s  b a s ta  un grado de 99+$ 

m ie n tra s  que lo s  a r t í c u lo s  g  y h p re se n ta n  tana c r i s ta l i z a c ió n  

d e l v id r io  d e l 82 y 57 $ , re sp ec tiv am en te . A l a  v i s t a  d e l 

b a jo  contenido  en c r i s t o b a l i t a  d e l a r t í c u lo  b , en combinación 

con l a  p re se n c ia  de z irc o n io  (Zr02 .S i0 2 ) ,  presum iblem ente 

en l a  i n t e r f a s e ,  e l  v id r io  se ha c r i s ta l iz a d o  por lo  menos 

en un 60 $ .

E l a l to  con ten ido  de c o r d i e r i t a  de lo s  a r t í c u lo s  e y 

f  se  c re e  que es debido a  l a  re a c c ió n  de s í l i c e  procedente 

de l a  f i b r a  con MgO y alúm ina o e sp in e la  (IgO .A ^O ^) en l a  

in t e r f a s e  de l a  f i b r a .

El a r t í c u lo  & t ie n e  una tem p era tu ra  de ro tu r a  por
2te rm o flu e n e ia  (ca rg a  de 6 ,6  p s i ,  0 ,46  kg/cm ) s u p e r io r  a 

1440°0.

Las paredes de todos lo s  p roductos co n tien en  f ib r a s  

p a rc ia lm en te  s in te r iz a d a s ,  estando s itu a d a s  no más d e l 20 a l  

30 $ de l a s  f ib r a s  en á re a s  fu n d id as .
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10

15

20

25

30

i o s  a r t í c u lo s  c , e y f  t ie n e n  p o rosidades d e l h i l o  

de 26, 26 y 27 $6, re sp ec tiv am en te .

TABLA I I

*  re la c ió n  m olar

Composiciún de re c u b r i­
m iento (p a r te s  en peso)

---------------------£ d e l  peso f i n a l
Tipo a b 0

a  A(60), H01 c o n ce n tra -  
■" do (0 ,4 8 ) , agua(40) A1203 39 0 39

b e ta -a lú m in a (975), H01 
“  concentrado  (1 0 ), 

agua(800) Alg03 32 0 32

e gamma-alúmina (680),
“  agua(720) ,  ácido  acá 

t ic o  g la c i a l  h a s ta  
pH 5 A1203 35 0 35

a A(590), AlCl,*6HoO 
(940), agua í 810) a 203 18 17 35

e A (248), Mg(0?H:,02 )2.4IU) 
(520), agua (592) Al203/llg0  -  

1:1*

mm 34

f  e sp in e la (3 0 0 ) ,
“  A1(N03 ) 3.9H20 (220),

agua (825), e sp esan - 
te (3 )

(Mg0.Al203 ) /  
A1203 7 ,2 :1 *  27 0 27

£  ^ ( O H j g O l ^ O Í S O ) ,  
agua(50) A1203 5 18 23

h  a c e ta to  de z irc o n io , 
“  ZrOg, agua Zr02 - - 42



R
E

SI
ST

E
N

C
IA

 
A

 L
A

 C
O

M
PR

E
SI

O
N

' 
"'

 
C

h
oq

u
e 

D
en

si
d

a
d

 d
e

*ri
■á

tife

CQ H
O << < < CO t

£S3
iU

■p
O

¿ ¿ ¿ to ¿
l

tS3

|

tí
Q

i

CO .u n t - x j- u n un CM T*»
-s e T “ T “

1
t — T“ "

J1 1 

o  l  t —

1

trn v o n o u n CM
'S .  1 5 1 0 u n VO <X) ¡ > •«d* n o

*d0)U
01
ti«-1

o
o

í*0
4»

*
i

M
£  ̂
&5 3>
3 115

<D ti
a ti
o

01 ti O ti ÍH H4>3 O ti +> •H ti O 
O í !  h

O] «lM¿'O
0  o
01 sj*d íh
01 +* *111
B.m ©G> ti tí oí

11
&

a

on co no t- CM T-
on co on r~ on on

•»
O o o r“ O O

o
nn
ro

en

ro
CM

I

on••in

*«á*co

r>0 no un co un
t- CM un v- no

no CO O vo on
r*0 un rf

T— «d* co

, %

un un un un un
A A A A

o O rO on CM•> *» *» •s
no CM un co CM

CM CO un C- T—
CM t- CM ro

vo CO un r- CM r-
un CM c*- no

r“
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TABLA I I I

RESISTENCIA A LA COMPRESION Choque
té rm ico  A P

Tal como r e s u l t a  de l a  cocc ión
Después de cho 
que te rm io o .

C ic lo s
h a s ta cm de

pulga»
de

l i b r a s kg H í

79

kg/cm^ P si kg/am ro tu r a agua agu¡

a 337 153 5 ,6 84 5 ,9
O ‘ _

23 9

b 155 70 40 2 ,8 42 3 ,0 33 13

c 375 170 106 7 ,5 28 2 ,0 -> 5 * : ' 58 23

a 674 306 187 13,1 75 5 ,3 > 5 . ,V ' 140 55

e 362 164 103 7 ,2 127 8 ,9 >  5 -. 46 18

f 620 281 187 13,1 31 2 ,2 > 5 - —  - 89 35

K 191 87 50 3 ,5 69 4 ,9 Ip ■ .# * 41 16

h 1070 485 299 . 2 1 ,0 - 2 I
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TABLA I I I

M
 p

-í

O 
(0

o A P
D ensidad  de 

l a  p a red
jlo s
sta
ju ra

cm de 
agua

pulgadas
de

agua g/em^

■ 23 9 0 ,99

, I 33 13 3 3 ,0  0 ,88

i * ' 58 23 0 ,93

¡ , i 140 55 1 ,1 7

», 46 18 0 ,92

) i - - •= > 89 35 0,91

' 41 16 * . 1,01

■ i _ 1 ,2 4

Bases c r i s t a l i n a s

fkJ -  foGR -  O tros

4 7 - 1 8  -  M-A

65 -  15 -  M-A 

56 -  7 -  M-A 

6 3 - 1 4  -  M-A 

84 -  5 -  A-S 

7 1 - 1 5  -  S 

4 5 - 1 2  -  M-A

32 -  1 -  Z-ZI
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1 EJEMPLOS 5 y 6

Un h i lo  de 3600 d e n ie rs  oon 1 ,0  v u e lta s  Z /pulgada 

(cada 2 ,5  om) de filam en to  continuo de v id r io  S impregnado 

con «na. com posición de recu b rim ien to  se  u t i l i z a  p a ra  a r r o l l a r

5 a  150 p ie s/m in u to  (45 ,7  m/minuto) unos tu b o s de 1 ,7 5 ” (4 ,4  cm) 

de d iám etro e x te rn o , de c a r tó n , sobre  n ú c leo s  a r r o l la d o r e s .

La com posición de recu b rim ien to  se  p rep a ra  mezclando lo s  s i -

10

!

g u ien te s  in g re d ie n te s  en e l  orden dado:

360 p a r te s  de una so lu c ió n  acuosa a l  50 #  de ¿^(O H jcC l^IIgO  

2 ,75  p a r te s  de MgO^.óH^O

11.0  p a r te s  de ácido  c lo rh íd r ic o  concentrado  (a lre d e d o r  de

37 i< de HG1)

130.0 p a r te s  de p a r t íc u la s ' de a-alúm ina con un tamaño medio

de p a r t íc u la  de aproximadamente 0 ,5  m ie ra s .
15

1
La m ezcla se  a g i ta  d u ran te  6 a  12 h o ras  para  d is o lv e r  

lo s  in g re d ie n te s  so lu b le s  y después se t r a t a  d u ran te  4 horas 

en un m olino de m olienda en mojado Sweeo V ibro-Energy (mode­

lo  M45L de l a  Sweoo C o., Los A ngeles, C a l ifo rn ia )  p a ra  ob te­

n e r  una buena d is p e rs ió n  y romper lo s  agregados de alúm ina
20 (98 Í° de l a s  p a r t íc u la s  no mayores de 2 m ieras). E s ta  d is p e r ­

s ió n , con una v is c o s id a d  de unos 120 o e n tip o is e s  a  30°C, se 

d ilu y e  coa una pequeña c a n tid a d  de agua h a s ta  Tina v isc o s id a d  

de 65-85 o e n tip o is e s  a  Tinos 26°C.

E l h i lo  se  hace p a sa r en eo n tao tc  con una ra n u ra  en
25 un r o d i l lo  que se  sumerge en l a  com posición de re c u b rim ie n to . 

Cada tubo de h i lo  se  c a l i e n ta  m ediante una lám para de ra d ia ­

c ió n  o a i r e  c a l i e n te  a  medida que es a r ro l la d o  p a ra  fa v o re ce r 

e l  secadoo Los tubos de h i lo  se  secan a  100-150°C du ran te  

l h o ras y después se  c a l ie n ta n  a  v e lo c id ad  c o n s ta n te  desde
30
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1 25°0 h a s ta  600°C en unas 2 6 3  h o ras  y se mantienen a  600°C 

d u ran te  45 m inu tos. Los tubos cocidos se  sumergen en un ba­

ño de l a  com posición de recu b rim ien to  a n te r io r ,  d ilu íd o  para  

d a r una v is c o s id a d  de 60 c e n tip o is e s  a  unos 26°C y se secan
5 lo s  tu b o s . Después lo s  tubos se c a l ie n ta n  y e n fr ía n  en un 

hom o de tú n e l  u t i l iz a n d o  un c ic lo  de 10 h o ras con una tempe­

r a tu r a  máxima de 1400°C, con e l  s ig u ie n te  p e r f i l  aproximado: 

25 a  600°0 en 2 ,5  h o ra s , 600 a  1200^0 en 0,75 horas y se 

m antiene a  1200°C d u ran te  0,75 h o ra s , 1200 a  1400°0 en 0 ,40
10 h o ra s  y se m antiene a  1400°0 d u ran te  0 ,6  h o ras y de 140Ó a 

unos 100°0 en 5 h o ra s  (e q u iv a len te  a  un cono p iro m étrieo  en­

t r e  14 y 15')o O tros d e ta l l e s  de la s  p rep a rac io n es  se encuen­

t r a n  en l a  T abla IV . '

15

i

Bajo e l  encabezam iento '‘R ecubrim iento  cerám ico” , Ta­

b la  IV, columnas a y b , se da l a  c a n tid a d  de recub rim ien to  

oerámioo (cocido) como p o rc e n ta je  d e l peso f i n a l  d e l tu b o , 

derivado  de l a  a p lic a c ió n  p re v ia  a l  a r ro lla m ie n to  y de l a  

a p l ic a c ió n  0 a p lio a c io n e s  p o s te r io re s  a l  a r ro lla m ie n to  d e l

. 1
20

compuesto de re c u b rim ie n to , re sp ec tiv am en te . La columna e 

da l a  c an tid ad  f i n a l  de recu b rim ien to  cerám ico como porcen­

t a j e  d e l  peso t o t a l  d e l tubo f i n a l .  Los r e s ta n te s  v a lo re s  

de l a  t a b la  se o b tien en  eii lo s  tubos cocidos f i n a l e s .

25

|

E l p roducto  d e l Ejemplo 5 t ie n e  un volumen nom inal de 

l a  pared  de 23 pulgadas^ (161 om^) y una po rosidad  d e l h i lo  

de 15 Ía. La pared  co n tien e  f ib r a s  p a rc ia lm en te  s in te r iz a d a s ,  

encontrándose a lre d e d o r  d e l 10-20 $  de l a s  f ib r a s  en v a r ia s
1

i»»■ *\

30

zonas fu n d id a s . El producto  t ie n e  una tem p era tu ra  de ro tu r a  

por te rm o flu ó n o ia  s u p e r io r  a 1440°C b a jo  una carga  de unas 

4 ,5  p s i  ( 0 ,32 kg/em2 ) .

A un tubo preparado como en e l  Ejemplo 5 a n te r io r  se
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1 l e  da un baño a d ic io n a l  en l a  com posición de recu b rim ien to , 

se seca  y se c a l i e n ta  a  900°C en 3 6 4 h o ras y se  m antiene 

a  e sa  tem p era tu ra  d u ran te  media h o ra . E ste  tubo f i n a l  con­

t ie n e  25 , 11 y 11 i» de recu b rim ien to  cerám ico proceden te  de

6 ' l a s  a p lic a c io n e s  p re v ia  a l  a r ro l la m ie n to , p o s te r io r  a l  a r ro ­

lla m ie n to  y p o s te r io r  a  l a  cocc ión  a  a l t a  te m p e ra tu ra , r e s ­

p ectivam en te . Se a p l ic a  a l  tubo e l  c a ta l iz a d o r  (1 ,5  g úe 

P t)  sum ergiéndolo en  una so lu c ió n  de r e s in a to  de p la t in o  d i­

lu id a  con to lu e n o . E s te  tubo conteniendo e l  c a ta l iz a d o r  so -

: ío b rev iv e  a  10 c ic lo s  d e l ensayo de in te rru p o ió m  de l a  ig n ic ió n  

d e sa rro llá n d o se  solam ente una g r i e t a  d e l c a l ib r e  de un c a - .

ii

1S
11

1

b e l lo .

Se p re p a ra  o tro  producto como en e l  Ejemplo 5» a  ex­

cepción  de que l a  cocción  f i n a l  se r e a l i z a  a  una tem p era tu ra  

máxima de 1440°C, con un c ic lo  de ca len tam ien to  y en friam ien­

to  de 10 h o ra s , en un hom o de tú n e l .  E l producto  que pesa 

512 g y o o n tiene  50 $£ de recu b rim ien to  cerám ico (basado so­

b re  e l  peso t o t a l )  se  recu b re  oon un c a ta l iz a d o r  de p la tin o  

como se  ha d e s c r i to  a n te s .  Sobrevive a  10 o io lo s  d e l ensayo
20 de in te r ru p c ió n  de l a  ig n ic ió n  s in  n ingún in d ic io  de daños.

El producto d e l Ejemplo 6 t ie n e  un volumen nom inal de 

pared  de 60 pulgadas-* (387 om3 ) y una porosidad  d e l h i lo  d e l 

20 # . A lrededor d e l 97 # de l a s  f i b r a s  e s tá n  p re se n te s  como 

f ib r a s  parc ia lm en te  s in te r iz a d a s ,  encontrándose e l  r e s to  de
25 la s  f ib r a s  en un á re a  fu n d id a  de l a  sec c ió n  t r a n s v e r s a l .

30

Un producto  preparado por e l  procedim iento  d e l Ejem­

p lo  6 pero con un c ic lo  de 8 ,5  h o ras en e l  hom o a 1400 y 

conteniendo 43 $> de recu b rim ien to  oerám ico re c ib e  una a p lic a ­

c ió n  a d ic io n a l de recu b rim ien to  cerám ico (9 $> d e l peso f i n a l  

d e l tubo ) y se  cuece a  90Ó°0. E s ta  un idad  so b rev iv e  a  10 c i -



-  41 -

10

15

20

25

30

c lo s  d e l ensayo de in te r ru p c ió n  de l a  ig n ic ió n  s in  n ingún 

daño. Se o b tien en  re s u lta d o s  s im ila re s  a  lo s  d e l Ejemplo 6 

u t i l iz a n d o  o t r a  com posición de recu b rim ien to  que co n tien e  

58 jé de p a r t íc u la s  de a -a lúm ina , 11 jé de t r i h id r a to  de a -a lú  

m ina, 0 ,5  jé de ácido  c lo rh íd r ic o  concentrado  y 31 jé de agua 

en solam ente una a p lic a c ió n  p re v ia  a l  a r ro lla m ie n to  para  dar 

un a r t í c u lo  acabado que co n tien e  a lre d e d o r  d e l 40 jé de recu ­

b rim ien to  cerám ico.

Otro producto  como e l d e l  Ejemplo 6 pero ca len tado  a  

1440°C p re se n ta  solam ente un 7 jé de c r i s t o b a l i t a  y t ie n e  una 

p o ro sid ad  d e l h i lo  d e l 30 jí.

EJEMPLO 7

Se p rep a ra  un h ilo ' de 1200 d e n ie rs  de filam en to  c o n ti­

nuo de v id r io  S doblando dos cabos de h i lo  de 600 d e n ie rs  y 

tex tu ran d o  e l  h i lo  haciéndo lo  p a sa r a  tra v é s  de un chorro  de 

a i r e  T a s la a ® d e l  t ip o  in d icado  en l a  p a te n te  estadounidense 

nfl 3.545*057, a  una v e lo c id ad  de 150 yardas/m inu to  (137 m/mi- 

ñ u to ) coa a lre d e d o r  de 1 ,5  jé de so b rea lim en tac ió n  u t i l iz a n d o  

una  p re s ió n 'd e  a i r e  de 50 p s i  (3 ,5  kg/cm ) .

E l h i lo  se im pregna con una com posición de r'ecubrimieE).- 

to  (60 c e n tip o is e s )  s im ila r  a  l a  d e l Ejemplo 5 , haciéndo lo  

p a sa r e n tre  un r o d i l lo  de acabado y un r o d i l lo  exprim idor 

cargado coa un r e s o r te  y es a r ro l la d o  h e lico id a lm en te  a  75 

p ie s /m in u to  (22,9  m/minuto) sobre  un tubo de c a r tó n  u t i l i z a n ­

do e l  proced im ien to  g e n e ra l d e l Ejemplo 5» l a  com posición de 

recu b rim ien to  se  a p l ic a  a l  tubo después de l a  cocción  a  600°C, 

se  seca  e l  tubo y después se cuece a  1440°C y se e n f r ía  en 

un  hom o de tú n e l  en un c ic lo  de 10 h o ra s . O tros d e ta l l e s  y 

p rop iedades se en cu en tran  en l a s  la b ia s  IV y V, re s p e c t iv a ­

mente •



10

15

20

25

-  4 2 '

Una an idad  r e a l iz a d a  como l a  a n te r io r  pero a r r o l la d a  

du ran te  un tiempo mayor p a ra  o b ten e r un peso cocido de 924 g  

un diám etro  ex terno  de 4 ,2 U (10 ,7  em) y un con ten ido  t o t a l  

de reau b rim ien to  cerám ico d e l 73 $  d e l peso f i n a l  d e l tu b o , 

se  recu b re  con c a ta l iz a d o r  de p la t in o  como en e l  Ejemplo 5. 

E s ta  un idad  sob rev iv e  a  10 c ic lo s  d e l ensayo de in te r ru p c ió n  

de l a  ig n ic ió n  s in  n ingún daño.

O tra un idad  por lo  demás s im i la r ,  conteniendo solamen­

t e  65 jí (d e l peso t o t a l )  de recu b rim ien to  cerám ico , no p re­

s e n ta  n in g una g r i e t a  después de 5 c ic lo s  de ahoque té rn a c o .

l a s  secc io n es  t r a n s v e r s a le s  d e l producto  m uestran  f i ­

b ra s  s in te r iz a d a s  en grupos de 5 ó 10 f i b r a s .

•EJEMPLO 8

Unas f ib r a s  de v id r io  co n tin u as  (d iám etro  medio a l r e ­

dedor de 10 m ie ra s ) , con ten ien d o -61 $  de Si'Og, 20 i» de AlgO^. 

15 ^  de MgO, 2 ,5  $> de BgO^ y 1 ,5 de NagO, en forma de h i ­

lo  de 6000 d e n ie r s ,  se u t i l i z a n  con l a  com posición de recu ­

b rim ien to  d e l Ejemplo 5 p a ra  h ace r tubos perm eables a  lo s  

f lu id o s  u t i l iz a n d o  e l procedim iento  g e n e ra l d e l  Ejemplo 4 .

Los tubos re c ib e n  un ca len tam ien to  f i n a l  a  1400°C u t i  

liz a n d o  e l  c ic lo  de 10 h o ras e n h o rn o  d e l  Ejemplo 5 . O tros 

d e ta l l e s  d e l proceso  se encuen tran  en l a  Tabla IV. Las p rop ie­

dades d e l producto e s tá n  dadas en l a  Tabla V.

E l examen a l  m icroscopio  e le c tró n ic o  e x p lo ra to r io  de 

una pared  f r a c tu ra d a  in d ic a  que a lre d e d o r  d e l 80 $ de la s  

f ib r a s  e s tá n  p re se n te s  como f ib r a s  s in te r iz a d a s ,  predominan­

tem ente en grupos (de tinas 10 f ib r a s )  separados por p o ro s . 

A lrededor d e l 20 $ de l a s  f ib r a s  e s tá n  p re se n te s  en á re a s  

fundidas,,
30
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TABLA IV

R ecubrim iento c e ra
mico________ D iagonal

$ d e l peso f i n a l A Ion,
E j. a b Q 0 pulgadas mm peso , g pulgai

5 28 15 43 27 0 ,14 3 ,6 472 6 ,0

6 29 11 40 27 0 ,14 3 ,6 1211 5 ,8

7 43 25 68 34,8 0 ,14 3 ,6 504 5 ,9

8 34 15 49 21 0,21 5 ,3 223
o -y

3,1

TABLA V

R e s is te n c ia Chcojue t é r
Después d e l ’ m ico,

Gomo r e s u l t a , de l a  cocc ión choque G,lejos has p u lg
E j . l i b r a s  kg p s i kg/cni p s i kg/cni t a  ,r o tu r a de. ¡

5 912 414 207 14,6 206 ' 14,5 1

6 171 ■ 12,0 > 5  *
' 3

2

7 400 181 68 4 ,8
3

J

1

8 190 86 48 3 ,4 147 10,3 ' ’ >5 5

*  O, a - c o r d i e r i t a ;  GR, c r i s t o b a l i t a ;  A, a -a lú m in a ; M, m u l l i ta  ( i n t e r  

l a  f i b r a  o r ig in a l  c r i s t a l i z a  a l  99+$ p a ra  l o s  Ejemplos 5, 6 Y 7 J

25

50
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TABLA IV

lo n g itu d D.E. JD.I.
mm peso , g pulgadas cm pulgadas cm pulgadas orn

5,6 472 6 ,0 15,2 2 ,9 7 ,4 1,7 4 ,3

5,6 1211 5 ,8 14,7 4 ,0 10,2 1 ,7 4 ,3

5,6 504 5 ,9 15,0 3 ,3 8 ,4 1,8 4 ,6

5,3 223 3,1 7 ,9 2 ,9 7 ,4 1 ,8 4 ,6

TABLA V

z
Oíífcque t l r  

m ico, ~  
Oi.clos Lass

t a  .ro tu ra

P
D ensidad 
déla pared

Pases c r i s t a ­
l in a s  &

3
pu lgadas 
de, agua

ora de 
agua g/ora} Í<G -  $CR -  O tros

> 3 13 . 33 1,12 5 2 - 1 1  -  M-A
, i

> 5  • 20 51 : •  1,23 4 7 - 1 2  -  M-A

j 16 41 0,88 25 -  0 -  M-A

> 5 55 140 1,11 58 -  7 -  M-A

úmina; M, m u l l i t a  ( in te r v a lo  20-33 $ ) ,  

os Ejemplos 5 , 6 y* 7* a l  74 Í° p a ra  e l  Ejemplo 8 .
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EJEMPLO 9
Se trata de un ejemplo comparativo utilizando hilo de 

fibras de vidrio no cristalizables, vidrio E. Se arrollan 
unos tubos (a) con un hilo de fibras de vidrio E que llevan 
la composición de recubrimiento del Ejemplo 5» Después de 
secar y calentar a fQ O & G durante 3 horas, se aplica una com­
posición de recubrimiento adicional a un tubo (b). Los tubos 
se colocan verticalmente en una estufa fría que después se 
calienta a velocidad constante hasta 12502C y  a continuación 
se enfría. El tubo (a) conteniendo 32 % de recubrimiento ce­
rámico (alúmina) se alabea durante el calentamiento. El tu­
bo (b) (46 % de recubrimiento) sobrevive al calentamiento en 
estufa pero tiene una temperatura de- rotura por termofluen-

O
cia de 12002C bajo una carga de 5 psi (0,35 kg/cm ).

En resumen la Patente de Invención que se solicita de 
berá recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para la preparación de una estruc 

tura refractaria rígida autosostenibles permeables a los 
fluidos, que consiste en disponer un hilo constituido esen­
cialmente por fibras de vidrio cristalizable para formar un 
sistema tal que de una parte a otra del mismo se extiende 
una pluralidad de aperturas bien definidas, recubrir el hilo 
ya sea antes o después de su disposición con una compoáción 
fluida que contiene partículas como mínimo de un óxido re frac, 
tario o compuesto de óxidos refractarios o ambas partículas 
y un precursor, calentar las fibras recubiertas lentamente 
para separar las materias volátiles de la composición y des­
pués a una temperatura más alta para convertir la composición 
en un recubrimiento cerámico, calentar la fibra con el recu-
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brimiento cerámico a una temperatura todavía más alta, su­
ficiente para sinterizar parcialmente y cristalizar las fi­
bras en un grado del 60 % como mínimo y enfriar lentamente 
las fibras y el recubrimiento, siendo la cantidad de compo­
sición fluida aplicada sobre las fibras suficiente para pro­
porcionar del 15 al 80 % en peso de recubrimiento cerámico.

2. Un procedimiento según la Reivindicación 1, donde 
las fibras de vidrio cristalizable son silíceas.

3. Un procedimiento según la Reivindicación 2, donde 
dicha composición fluida es una solución acuosa de una sal 
de aluminio con partículas de alúmina dispersadas en ella y 
dicha temperatura más alta es alrededor de 140020.

4. Un procedimientó según la Reivindicación 2, donde 
el hilo se arrolla para formar un tubo con el hilo dispues­
to en capas entrecruzadas de espiras helicoidales separadas 
que presentan múltiples hileras de aperturas que se extien­
den a su través.

5. Un procedimiento según la Reivindicación 4, donde 
las fibras de vidrio cristalizable contienen de 40 a 80 % en 
peso de sílice.

6. Un procedimiento según la Reivindicación 5» donde 
las fibras de vidrio cristalizable contienen de 55 a 70 % en 
peso de sílice.

7. Un procedimiento según la Reivindicación 5? ¿donde 
las fibras de vidrio cristahzable contienen 61-66 '% en peso 
de SiOg, 20-26 % en peso de Al^O^ y 9-15 % en peso de MgO.

8. Un procedimiento según la Reivindicación 5i donde 
dicha composición fluida se aplica en cantidades suficientes 
para dar de 27 a 54 % en peso de recubrimiento cerámico sobre 
el tubo recubierto, comprendido además dicho procedimiento
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una o más etapas adicionales de recubrimiento, entre dos et_a 
pas de calefacción, y la aplicación de composición fluida su 
ficiente para dar del 9 al 12 % en peso de recubrimiento ce­
rámico adicional sobre el tubo recubierto.

9. Un procedimiento según cualquiera de las reivindi­
caciones 1 a 8, donde el sistema formado está constituido 
por fibras de vidrio cristalizable en hileras sustancialmen­
te paralelas y separadas para formar capas, siendo la rela­
ción entre las capas tal que los cruces del hilo definen una 
multiplicidad de aperturas aproximadamente rómbicas que se 
extienden a través de la estructura.

10. Se reivindica por último como objeto sobre el que 
ha de recaer la Patente de Invención que se solicita: UN 
PROCEDIMIENTO PASA LA PREPARACION DE UNA ESTRUCTURA REFRACTA 
RIA RIGIDA, AUTOSOSTENIBLE PERMEABLE A LOS FLUIDOS.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la pre
sente memoria descriptiva que consta de cuarenta y seis pági
ñas mecanografiadas, y dibujos que se acompañan.

Madrid, 16 Abril 1.974. 
BERNARDO UNGRIA
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