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METODO PARA PRODUCIR VIDRIO Y/o CUERPOS DE VIDRIO CON PRO- 
PIEDADE S TERMOPLAS TICAS.



10. -

15. -

20.-

25. -

30 .—

- 2 -

La presente invención se relaciona ccn un pro­
cedimiento de una sola etapa para hidratar vidrios de si­
licato que contienen metal alcalino comenzando con for­
mas de fina dimensión tales como polvos, granulos, esca­
mas, fibras y hojas delgadas.

El procedimiento permite el control ajustado 
de la cantidad de agua absorbida en la estructura del - 
vidrio y, donde el contenido del agua en el vidrio es - 
mantenido dentro de aproximadamente 1-25/& en peso, el - 
producto hidratado de los polvos, granulos, etc, prece­
dentemente citados puede termoplásticamente formarse en 
artículos de masa firme. Una capa de los polvos anhidros 
puede aplicarse a un substrato y luego hidratarse insi- 
tu para formar pinturas y recubrimientos vidriosos.

La hidratación de cuerpos de vidrio de silica­
to que contiene metal alcalino utilizando un tratamiento 
en vapor de agua a temperaturas y presiones elevadas ha 
sido descrito con anterioridad. Por ejemplo, la patente 
norteamericana número 3 .4-98.802 describe la hidratación 
de polvos de vidrio de silicato alcalino para propor­
cionar materiales termoplásticos y cementos hidráulicos. 
Los polvos de vidrio consisten esencialmente en porcen­
taje molar en base al óxido, de 80-94% de SiO^ y 6-20^ 
de Na^O y/o EgO, comprendiendo el total de estos consti­
tuyentes por lo menos 90 mol por ciento de la composi­
ción total. Opcionalmente, podrían incluirse diversos - 
óxidos metálicos compatibles tales como pbO, BaO, HgO, 
BgO^, AlgO^, y ZnO, pero CaO y LigO fueron deseablemente 
evitados. El procedimiento do hidratación involucró po­
ner en contacto los polvos do vidrio con un ambiente -



gaseoso de por lo menos 50)6 en peso de agua a una pre­
sión de por lo menos una atmósfera y a una temperatura 
comúnmete dentro de la gama do aproximadamente 1003 -  

2009C. Este tratamiento en el ambiente quo contiene HgO 
se continuó durante un período de tiempo suficiente pa­
ra producir por lo menos una capa superficial sobre los 
polvos que contenían hasta 30% en peso de HgO. Se obser­
vó que las temperaturas de 80B - 12030 provocaron que - 
los polvos hidratados se volvieran adhesivos y cohesivos 
permitiendo así su formación a través de métodos conven­
cionales tales como prensado, laminado, extrusión, y mol­
deo por inyección.

En la solicitud norteamericana N& 445453 pre-. 
sentada simultáneamente con la presente de R. F. Bartho- 
lomew, H. F. Date, S. D. Stookey, y W, H. Tarcza, so da 
a conocer la producción de materiales de silicato alca­
lino quo exhibirán características de formación y compor­
tamiento físico que se aproximan a aquellos demostrados 
por plásticos orgánicos de polímeros elevados. Los pro­
ductos tratados ahí son descritos como que despliegan 
propiedades termoplásticas, por lo cual quiere signi­
ficarse la capacidad del material a fluir suficientemen­
te para permitir su moldeo utilizando métodos bien reco­
nocidos en el arte plástico a temperaturas por debajo de 
aquellas a las cuales comunmente fluyen los vidrios con­
vencionales. Así, según se define, pueden formarse mate­
riales termopldsticos a temperaturas que varían de por - 
encima dol punto de congelación do agua hasta aproximada-- 
mente 500SC. La invención dada a conocer contempla some­
ter cuerpos de vidrio de silicato alcalino do composición
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ospocificada a un procedimiento de dos etapas que involu­
cra, primero, un tratamiento de hidratación, y, segundo, 
un tratamionto do dcshidratación.

Brevemente, las composiciones de vidrio descrip­
tas ahí consisten esencialmente, en mol por ciento, de - 
3-25% de NagO y/o EgO y 50-95% SÍO2 , constituyendo la su­
ma de estos componentes por lo menos 55 mol por ciento - 
de la composición total.

Pueden agregarse ventajosamente diversos óxi­
dos metálicos compatibles talos como AlgO^, BaO, BgO^, - 
CaO, HgO, PBO, CdO, y ZnO para mejorar la fusión y forma­
ción del vidrio o para modificar las propiedades quími­
cas y físicas dol vidrio moldeado. PBO,CaO, ZnO, y BgOy- 
puoden ser útiles on cantidades hasta 25%, HgO puede in­
cluirse en cantidades do hasta aproximadamente 35%, BaO 
y AlgO^son operables a valores do hasta 20%, pero adi­
ciones individuales de los otros óxidos opcionales se - 
mantienen preferiblemente por debajo do 10%. CaO propor­
ciona frecuentemente un cuerpo opaco que, naturalmente - 
lo haría inútil en aplicaciones donde se requiere trans­
parencia. LipO demostró inhibir hidratación de manera - 
que fue una adición menos deseable, pero podía tolerarse 
en cantidades hasta aproximadamente 5%.

El método de esta invención comprende primero 
poner en contacto el vidrio a una temperatura de por lo 
menos 100^0 con un ambiente que contieno HgO gaseoso en 
donde la presión de HgO es suficientemente elevada para 
lograr una atmósfera esencialmente saturada. Esto contac­
to se mantiene durante un período suficiente de tiempo - 
para desarrollar por lo menos una porción superficial en



-  5 -

el vidrio que está saturada con agua. La cantidad de - 
agua difundida dentro del vidrio depende do la composi­
ción del mismo. Por ejemplo, aquellos vidrios que contie­
nen cantidades relativamente pequeñas de Na^O y/o KgO ** 

5,- absorberán normalmente no más do aproximadamente 10% en 
peso do agua y, en algunos casos, monos del 5% on peso, 
'mientras que vidrios que contienen cantidades substan­
ciales do NagO.y/o generalmente absorberán agua en 
cantidades que exceden 15% en peso y pueden variar has- 

10.- ta el 35%. Siguiendo esta etapa do hidratación, el con­
tenido do agua introducido on el vidrio os reducido - 
luego a través de exposición a un ambiente gaseoso de 
menor humedad relativa. La etapa de deshidratación me­
jora la durabilidad química del vidrio, aumenta la ro- 

15.- sistoncia mecánica del mismo, e inhibe el fenómeno de 
deshidratación espontánea observado frecuentemente en 
vidrios que contienen contenidos elevados de agua. Si - 
bien el cuerpo de vidrio puede deshidratarse hasta un - 
estado esencialmente anhidro, esta práctica elimina cfec- 

20.- tivamente la capacidad para desplegar un comportamiento 
termoplástico. Por lo tanto, el contenido del agua es - 
generalmente reducido hasta entre aproximadamente 1-12% 
en poso, dopondiondo do la composición del vidrio, re­
flejando los valores mayores aquellas composiciones que 

25.- absorben más agua duranto la etapa inicial do hidrata­
ción. En general, la etapa do hidratación doscrita aquí 
os llevada a cabo en una atmósfera do 100% do humedad 
relativa para aprosurar la difusión de agua dentre del 
vidrio y la deshidratación os llevada a cabo a humedades 

30.- relativas bajas para promover la eliminación rápida do
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agua. El procedimiento de dos etapas permito conseguir - 
artículos de vidrio de ma3a substancial que tienen conte­
nidos do agua muy bajos controlados en períodos relativa­
mente cortos do tiempo.

Sin ambargo, un serio problema enfrentado al - 
llevar a cabo la práctica do dos etapas de esta inven­
ción fue la incidencia de agrietamiento, formación de es­
puma, descascaramiento, y/o deformación de cuerpos de - 
masa durante la etapa de deshidratación. Por lo tanto, - 
se requirió un control extremo de temperatura, presión, 
y humodad relativa para obtonor cuerpos firmes.

Por lo tanto, el objeto primordial de la pre­
sente invención os proveer un método para hidratar cuerpos 
de fina dimensión tales como perlas, granulos, polvos, - 
cintas, etc, de vidrios de silicato que contienen metal 
alcalino en donde el contenido do agua absorbido en el - 
mismo puede cuidadosamente controlarse y la cantidad de 
dicha agua sea efectiva para impartir propiedades termo- 
plásticas al mismo.

So ha descubierto que esto objeto puedo lograr­
se en un procedimiento de hidratación de una sola etapa 
aplicado a composiciones de vidrio que generalmente de­
muestran ser útiles en el procedimiento de hidratación- 
doshidratación de dos etapas anteriormente descrito. Las 
composiciones de vidrio operables en este procedimiento 
consisten esencialmente, en tanto porciento molar en ba­
so al óxido, de 3-25% de Na^O y/o KgO Y 50-95% de SiOp, 
comprendiendo la suma de estos constituyentes por lo mo­
nos 55 mol por ciento de la composición total. Adiciones 
ventajosamente incluidas para mejorar la fusión y forma-
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ción del vidrio y/o para modificar las propiedades quí­
micas y físicas del mismo incluyen tales óxidos metálicos 
como AlgO^, BaO, CdO, BgO^, MgO, PbO, ZrOg, Y/Ô , -
M0O3 , TiOg, SrO, y ZnO. Como la excepción de PbO, CaO,

5*- ZnO y B2O3 que pueden demostrar utilidad hasta aproxi­
madamente 25%, MgO que es operable hasta aproximadamen­
te 35%, y BaO y Alg03pueden ventajosamente estar presen­
tes en cantidades hasta de aproximadamente 15%, adiciones 
individuales de otros óxidos metálicos opcionales pre- 

1 0.- feriblemente se mantendrán por debajo de aproximadamente 
10%. La presencia de CaO frecuentemente resultará en un 
cuerpo opaco que, naturalmente, limitaría su utilidad - 
en aquellas aplicaciones en donde se requiere transpa­
rencia. LigO parece inhibir hidratación de manera que no 

15.- debería incluirse, si es que se incluye, en cantidades
mayores de 5%. Los colorantes de vidrio bien reconocidos 
tales como CdS-Se, CogO^, Cr^O^, Cuo, FegO^, y NiO pueden 
incorporarse en la composición del vidrio en las cantida­
des acostumbradas de hasta unos pocos por cientos. Debe- 

20.- rá reconocerse que estos últimos ingredientes pueden -
tolerarse en cantidades de hasta aproximadamente 10% - 
donde su función no está limitada a su efecto como un - 
colorante, Finalmente, cuando es necesario, pueden in­
cluirse en cantidades acostumbradas agentes rofinadores 

25«- convencionales.
El procedimiento do una sola etapa de la pre­

sente invención contempla dos realizaciones dependiendo 
de las composiciones de vidrio tratadas. La primera —  
realización, que demuestra utilidad prescindiendo de la 

30.- composición, involucra exponer cuerpos de vidrio de fina
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ambiento que contiene H^O gaseoso que tiene una humedad, 
relativa menor de 75% y, preferiblemente, menor do 50%, 
La segunda realización es operable con composiciones -- 
de vidrio que contienen relativamente bajas cantidades 
de NagO y/o KgO, es decir, menos de aproximadamente 10 

mol por ciento o hasta aproximadamente 17 mol por cien­
to del mismo pero que contienen más de un total de 15

mol por ciento do óxidos metálicos (NO ), en donde elx y
metal tiene una valencia de por lo menos 2 , constitu­
yendo la suma de estos dos componentes por lo menos 70% 
de la composición total, y comprende poner en contacto 
cuerpos de fina dimensión do talos composiciones do - 
temperaturas en exceso de 225^0 con un ambiento gaseoso 
que contiene HgO que tiene una humedad relativa mayor - 
do aproximadamente 50%. Ejemplos de tales óxidos metá­
licos son BaO, PbO, CaO, OdO, MgO, hl^O^, SrO, TiOg, - 
ZrOg, UoO^, TJÔ , y ZnO.

Las patentes norteamericanas Nros. 3.498.002 
y 3.4 9 8.803, anteriormente nombradas, señalan especí­
ficamente el uso do ambiente de contenidos elevados do 
agua a temperaturas que varían hasta 2003C con el co­
mentario de que la calidad del producto gomoso desarro­
llado a temperaturas por encima de 2003C no fue signi­
ficativamente mejor que aquella obtenida a temperaturas 
inferiores y, además, que en ciertos casos el producto 
no era firme. En contraste a esto, se ha descubierto nhc: 
que, con las composiciones de bajo contonido de metal 
alcalino o aquellos vidrios que contienen más de 15% de
M 0 , os decir, óxidos metálicos en donde el metal tiene x y



una valencia de por lo menos 2 , es muy ventajoso em­
plear temperaturas considerablemente en exceso do 2002C 
para proveer la hidratacién. Y, mientras que un ambiento 
de baja humedad puede emplearse con éxito con tales vi­
drios a temperaturas muy elevadas y durante tiempos de 
tratamiento muy prolongados, se profieren atmósferas - 
que so aproximan c incluyen la saturación.

Por lo tanto, en esencia, los vidrios do bajo 
contenido de metal alcalino pueden considerarse como - 
una realización especial do la presente invención en - 
donde so prefiere un ambiente de elevada humedad. Se - 
ha aprendido que el máximo contenido de HgO de vidrios 
de bajo contenido de metal alcalino puede controlarse 
por la composición de vidrio aán en presencia do atmós­
feras y presiones saturadas. Por lo tanto, puedo deter­
minarse por elección de la composición, la cantidad - 
rnácima de agua que será absorbida por el vidrio duran­
te la hidratación aún bajo una humedad relativa do 100;%. 
Naturalmente, so reconocerá que igualmente dicho con­
trol será fácilmente obtenido empleando ambientes de - 
menor humedad pero los tiempos de exposición, para la 
misma temperatura, serán más prolongados.

La presento invención, por lo tanto, permito 
que la hidratación de cuerpos do vidrio de fina dimen­
sión sea llevada a cabo do una manera para obtener ni­
veles de agua absorbida que pueden cuidadosamente con­
trolarse. Además, el método permite que pueden obtenerse 
dentro del vidrio contenidos do agua do hasta aproxima­
damente 25%< en peso de manera que se impartan adecuadas 
propiedades termopldsticas al mismo poro que no don -
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lugar a los fenómenos de formación de espuma y agrieta­
miento frecuentemente enfrentados durante la etapa do - 
doshidratación de la práctica de dos etapas descritas 
anteriormente en la solicitud do patente norteamerica­
na Na 445.453.

También, la cantidad de agua absorbida puede 
fácilmente controlarse y mantenerse a un valor suíicion 
tomento bajo para asegurar una buoha durabilidad quími­
ca en el cuerpo hidratado en aquellas composiciones - 
donde el vidrio anhídrido exhibe una buena durabilidad 
rnhoren u o.

Puedo reconocerse que la expresión humedad - 
relativa está limitada on su descripción de una atmós­
fera que contieno agua a temperaturas muy elevadas. Es­
ta situación so fundamenta en ol hecho de que la defi­
nición do humedad relativa necesariamente contempla un 
nivel do presión de vapor saturado. Por lo tanto, exis­
to una temperatura máxima a la cual cualquier gas - 
puede licuarse, siendo esta temperatura definida como 
la temperatura crítica. Correspondientemente, existo - 
una presión crítica^ es decir, la presión requerida pa­
ra licuar un gas a la temperatura crítica. Para agua, 
la temperatura crítica es do aproximadamente 374-0 , y 
la presión crítica es do aproximadamente 225?0 kg/cn^. 
Por encima de la temperatura crítica H^O ha sido defi­
nida como un fluido que no es considerado ni cono lí­
quido ni como gas.

Esta situación es ejemplificada en la Fig. 13 
tomada do la página 180 do "Hydrothcrmal Crystal Gro- 
wth", R.A. Laudise y J. W. Nielson, Solid State. Physics,
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12, p?. 149-222, Acadomic Press, New York, 1961, que os- 
tabloco las curvas de precien -temperatura para MpO a un 
volumen c.* notante. Las líneas rectas en ol dibuje repre­
sentan diversos factores de llenado, es decir, el pareen- 
taje del volumen do la autoclavo u otro recipiente do - 
presión que es llenado con H^O líquida a temperatura am­
biento. El factor mínimo de llenado, os decir, la canti­
dad mínima do H^O líquida que produce una atmosfera de - 
vapor de agua saturado (lOOp de humedad relativa) puedo 

1 0.- calcularse a partir do tablas comunes do vapor do agua.
Como so indica en la Fig. 13, este factor do llenado crí­
tico para 374-C oc aproximada 30?'. La Fig. 13 también - 
ilustra que con factores do llenado superiores a aproxi­
madamente 30p, ol H^O líquido so expande hasta tal grado 

15.- que el rocipiento es llenado con la misma a temperaturas 
por debajo del punto crítico, os decir, 374-C, de manera 
que ol recipiente sometido a precien hidrostática. Esto 
fenómeno so demuestra en la Fig. 23 tomado do la página 
181 do la cita bibliográfica anteriormente mencionada. has 

20.- curvas en la misma fueron trazadas a partir de los datos 
de densidad de las fases do HpO líquida y gaseosa hasta - 
la temperatura crítica y reflejan la altura del menisco - 
en un recipiente do presión cene una función do temperatu­
ra a llenados representativos.

25.- Un ostudio do la Fig. 13 indica el hecho do que
las curvas do presión-temperatura a llenado constante son 
substancialnonte lineales más allá do la curva de coexis­
tencia (los lÍBiitos do temperatura y presión a los cuales 
HgO líquido y gasooso pueden existir juntamente) y puede 

30.- probablemente ser oxtrapla&a con seguridad. Y, dado que
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Ir. presento invención contempla el tratamiento do cuerpeo
de vidrio on un ambiento do HgO gaseoso, se creo eviden­
te que una persona do experiencia normal en el arto, con 
la Fig. 13 y las tablas comunes do vapor do agua ante el 
mismo, podría fácilmente determinar el factor de llenado
necesario para obtener una atmósfera deseada de vapor de 
agua saturada o menos que saturada a temperatura por de­
bajo de 374-C y> temperaturas por encima de 374-0, podría 
elegir un factor do llenado para obtener cualquier pre­
sión deseada a una temperatura particular. Dado que las
curvas de presión-temperatura a llenado constante son -
virtualnonto lineales más allá do la curva coexistencia, 
es posible extrapolar esencialmente el comportamiento del
ambiento a partir de aquel de un ambiente de una cierta 
humedad relativa por debajo do la temperatura crítica.

Tratamiento adicional de la temperatura crítica, 
factor do llenado, ote. puedo hallarse en textos talos - 
como Stuam Tables-Thermodynanic Propertios cf Water In- 
cluding Vaoor, Liauid, and Solid Ríases (Engligb Units),
J. H. Koonan, f. G. Keyos, p. G. Ilill, y J. G. Mooro, - 
John Wiloy & Sons, New York, 1969 y Thcrmodynamic Prqjycr- 
tios of Steam, Including Data for thc Liquid and .Solid. - 
Phasus, J. H. Koonan y F. G. Keyes. So hace referencia - 
a estos estudias pera una explicación adicional de estos 
fenómeno c.

La Tabla I registra un grupo do composiciones 
de V'bh'i;,, expresadas eJt ¡'e.r'uent;.',¡e tuelar eU Lms; ai exi— 
ds., qUe sen eJ.t .¡.a ¡)i'esunte invención. Esta.;; —
cargas para las mismas pueden formularse a partir de cual- 

30.- quicr material, ya sea los óxidos u otros compuestos, que,
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cu-andr ¡je fusionan juntómente, se convertirán en la c hi­
pea icicu do- óxid¡:' deseada en la proporciones apropiadas. 
Los componentes de carga fueren cuidadosamente mezclados 
juntamente, normalmente en un molino a bolas para ayudar 
en la obtención de una fusión henogeneo, y luego se fun­
dió on crisoles abiertos de platine o sílice durante 16 
hr a 1450-1600SC. Pueden realizarse naturalmente fusi.neo 
más granaos en ellas a tanques do fusión continua de - 
acuerde con la práctica, convencional comercial para la 
manufactura do vidrio. Subsiguientemente, las fusiones - 
se onfriaren y so moldearen on cuerpos do vidrio. Frecuen­
temente, se hicioron poquoñas partí otilas de vidrio hacien­
do pasar una corriente do vidrio fundido a través de una 
llana caliente, a travos do una corricnto do aire, o en
agua. Donde so dosoa, pueden estirarse pequeñas cintas - 
que pueden hidratarse en osa forma o romperse en escamas. 
En general, una dimensión de espesor de 15 mm ha sido - 
considerada un máximo práctico con monos de 5 mm preferi­
do para una velocidad en asegurar una hidratación comple­
ta.

TABLA I

SiOg
!

76,9%
2

75,3%
3

78,4%
É

71,65';
NagO 16,5 17,2 1 5 ,0 19,4

^ 3 2,1 1,3 1,7 1 ,2

MgO 4,5 - - -
ZnO - 5,4 5,0 7,0
BaO - 0 ,8 - 0 ,8

PbO - - - -
- - - -30
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5 6 1 8 9
73,2, 77,2% 75,89- 79,0% 76,^%
10,9 14,5 14,7 13,9 5,2
- - - - 0 ,8

5.-

7,9 8,3 10,5 8 ,1 1 0,8

- - - - 6 ,8

1 0... 10 11 12 jLÜ
SiOg 71,2% 71,2/'- 7 0,8% 77,2%
NagO 3,7 2,9 7,1 4,4
Kgp 5,9 6,6 3,7 6,7
AlgC^ 0,5 - 1,7 1,5

15.- PbO 18,7 18,0 16,7 10 ,2

B2°3 - 
^*^2^3 ***

1 ,8 —

CaO - - - -
Hgp - - - -

20.- M .15 16 17. 18

68,3% 79,1% 72,2% 7 6,6% 7 0,0%
5,2 15,4 15,7 8,9 15,0

5,3 - o,3 5,6 -
1 ,0 0,7 0 ,8 1,3 -

25.- 19,4 4,7 - 7,4 1,5
- 4,C 0,9 - "
- 0 ,1 - 0 ,2 -
- - 5 ,1 - -
- — 5,0 — —

30.- La etapa de hidratan ion ha. oído llevada a cabo en una



autoclave dado que 6l control de presión de vapor de - 
agua, humedad relativa, temperatura pueden fácilmente - 
controlarse en dicho aparato. La cinta de hoja de vidrio 
delgada se apoyó en un punto por encima de la placa de 
base de la autoclave en un refractario o teflon u otro 
material no adherente y no reactivo soportado horizontal­
mente por encima del piso de la autoclave. La autoclave 
sqéelló y se calentó para generar vapor de agua a la - 
presión deseada. En general, se alcanzó una operación - 
uniforme de la autoclave en aproximadamente 1/2 hr, si 
bien a las temperaturas más elevadas empleadas se re­
quirió frecuentemente un período de tiempo algo mayor.

La longitud del tiempo necesario para obtener 
hidratación a través del vidrio o hasta una profundidad 
deseada en el mismo está directamente relacionada con - 
la composición del vidrio y la presión de H^O y la tem­
peratura utilizada en el procedimiento de hidratación.
Por lo tanto, es generalmente cierto que vidrios en don­
de los contenidos de metal alcalino son superiores se - 
hidratarán más rápidamente y hasta concentraciones ma­
yores de agua siempre que las relaciones de los consti­
tuyentes do vidrie restantes no cambie. Estos vidrios - 
generalmente serán menos durables químicamente. Tempera­
turas de tratamiento y prosiones de H^O superiores nor­
malmente también resultarán en una hidratación más rá­
pida. También, naturalmonte, el tiempo para una roacién 
completa es inversamente proporcionad a la sección trans­
versal más pequeña del cuerpo do vidrio anhidro empleado. 
Finalmente, mientras que la realización preferida do la 
presente invención involucra hidratar el vidrio comple-



tamento a través del mismo, puede apreciarse que la - 
utilidad puede obtenerse solamente una capa superficial 
que es hidratada.

En la siguiente descripción, se empleó una *- 
autoclave comerctalmente obtenible que tenia una cámara 
de 28 dm.3 y se generó presión de vapor de agua calentan­
do agua destilada colocada en el fondo del recipiente.
La presión so reguló controlando la temperatura. La hu­
medad deseada en la misma se obtuvo predeterminando la 
cantidad de agua necesaria para esa humedad a una tempe­
ratura particularg por lo tanto, la autoclave puede ca­
librarse a cualquier temperatura en cuanto a la cantidad 
de agua requerida para proporcionar una humedad especí­
fica, Para asegurar reproducibilidad de los resultados, 
la autoclavo se secó completamente antes de usar. Con 
pequeñas cantidades de vidrio, el agua absorbida de - 
este modo durante la hidratación no es suficiente para 
provocar una pérdida en la presión. En los siguientes - 
ejemplos ilustrativos, se emplearon generalmente factores 
de llenado do hasta aproximadamente 10% y menos.

Para facilidad en las operaciones de forma­
ción subsiguiente utilizando aparatos convencionales - 
para la formación de cuerpos plásticos orgánicos y/o - 
para obtener una hidratación substancial en tiempos no 
irrazonablemente prolongados, se han utilizado comúnmen­
te partículas que varían en tamaño de un tamiz normal - 
norteamericano NS 4 (4,76 mm) a un tamiz normal norteame­
ricano N2 400 (37 micronos). Naturalmente, para las par­
tículas muy finas, solo un tiempo de tratamiento relati­
vamente corto, por ejemplo 2-4 hr, en la autoclave será
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requerido a cualquier temperatura particular, mientras 
que tiempos más prolongados de exposición, por ejemplo - 
24-72 hr o más serán requeridos con las partículas más - 
grandes. Luego de un tratamiento, la autoclavo so deja * 
normalmente enfriar hasta por lo menos por debajo do - 
1003C en su propio régimen antes de retirar las muestras. 
Sin ombargo, el retiro a temperaturas elevadas es facti­
ble luego de haberse extraído agua de la autoclave. El 
contenido de agua absorbido por el vidrio es determinado 
comparando el peso del vidrio antes y después de la eta­
pa de hidratación.

Cuando las partículas deben moldearse en un - 
cuerpo de masa, *se prefiere generalmente que la hidrata- 
ción proceda completamente a través del mismo. Frecuente­
mente, las partículas de vidrio fluirán durante el pro­
cedimiento do hidratacién para formar un cuerpo sólido.

La Tabla II registra una comparación de los - 
contenidos de agua en por ciento en peso absorbidos por 
diversos de los vidrios de la Tabla I utilizando partí­
culas que pasan un tamiz normal norteamericano NS 13 
(1 mm) en donde se empleó una autoclave que operó duran­
te 16 hr a una temperatura de 30020 con diversas humeda­
des relativas de hasta 100%.

T_A B L A 11
Ejem. 17,5%
J "  . . ' E & h  
1 
2

, si,3% (18,6 k¿?/cm2)
26,1% 

(22,8 ^
32,1% 
(28,1 „ ka/cm.2)

, 34,9%

4,9 7,0 8,6 —

3 - 6,3 7,6 8,8
4 6,5 — 8,4 —
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5 -
6 2,5
7 -

3,1 4,7 7,0 *-

5.-
8 -
9 2,8 4,6

10 - - - - -
39% 

(34,0 kg/om^)
42,6% 

(37,3 ^kK/cm^)
43,4/̂

(38,0
ka/cm^)

4 8,6^ 
(42,5  ̂
k^'/cm^)

100/'"*
(87,3kg/CE^-)

12,0 - - - 26
10.- 11,0 13,5 - - 24

10,5 10,6 - - 18
- - - - 22
9,0 - - - 19
7,0 - - - 13

15.- 6,0 - - - 14
8,0 - - - 13
5,9 6,5 - - 13
- - 3,2 4,0 7

11 - - - - -
20.- 12 - - - - -

13 - - ' .5,6 - -
14 -- - - - -
15 - - - 8,0 -
16 - - - - -

25'.- 17 - - - - -
- - 3,2 3,0 7
- - 3,2 3,7 6
- 5,3 - - 10
- - 3,3 - 5,5

30.- - - 9,4 11,5 17
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— — — 25
5,6 - - 13
Ht Tabla III indica una comparación de los - 

contenidos de agua absorbente por vidrios de la Tabla I 
5.- luego do hidratar partículas que pasan un tamiz normal -

norteamericano N- 18 en una autoclave que opera durante 
16 hr a una temperatura de 35030 -a diversas humedades - 
relativas.

TABLA III
10. Humedades relativas y Presiones de Vapor de Agua,

Ej. 17,5% 2 0,6% 25,9% 30,9% 37,1%
Ha (29,5 !:K/cm2)(34, 8 kg/om2)(43,7 kg/om^ )(5^2,0_kg/cm2)(62,_6 k
2 7,8 *** 9,6 8,3
3 4,5 5,8 6,4 8,5 9,4

15.- 9 3,3 4,6 5,0 - 6,1

10 - - - - 3,0
11 - - - 2,2 3,9
12 - - - 2,2 2,4
13 2,7 2,8 3,6 - 4,4

2 0.- 15 - 2,2 - - 6,9
17 3,2 7,0 — — —

25.-

La Tabla IV registra una comparación del conte­
nido do agua preferiblemente por vidrios de la Tabla I - 
luego de tratar partículas que pasan un tamiz normal nor­
teamericano N2 18 en una autoclave que opera dufante 16 - 
hr a una temperatura de aproximadamente 374-C a diversas 
humedades relativas.

TABLA IV
Humedades Relativas y Presiones de Vapor de Agua 

Ej. 16,6% 19,7% 24,1% 27,5%3 0 .-
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3 - 5,9 - -
9 2,2 3,4 4,0 4,5

10 - 0,3 - 1,3
11 - 1,4 2,3 2,7
12 1,0 1,4 1,4 2,8
13 2,1 2,4 2,8 3,5
15 - - 9,0 -
17 2,4 — 4,3 5,0

La Tabla V ilustra el efecto del contenido bajo 
de metal alcalino sobre el agua que será absorbida con 
la hidratacián. Por lo tanto, los ejemplos 18-25 con­
tienen menos de 10 mol por ciento de NagO y/o EgO y la 
Tabla V registra la cantidad agua absorbida por polvos 
do aquellos vidrios que pasan un tamiz normal norteame­
ricano N8 200 (74 micronos) luego de exposición en una 
autoclave durante 16 hr a una atmosfera de humedad rela­
tiva de 100% a 250SC.

TABLA V
18 iR 20 21 22 23 .24 25

SiOg 80 80 72 87 81 71 95 93
NagO 7 7 '7- 3 3 3 3 5
FoO 5 . 13 21 4 10 20 - -
KgO - - - 6 6 6 - -
AlgÜ3 - - - - - - 2
% HgO 9,8 9,2 9,0 11,0 9,6 9,3 9,4 8,1

Este ultimo tipo de vidrio y  OS decir, compos I
cienes que contienen 10 mol por ciento o menos do NagO - 
y/o KgO, ilustra la segunda realización de la presento - 
invención. Por lo tanto, estos vidrios se hidratan pre­
feriblemente dentro de una longitud practica de tiempo a
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temperatura elevada y esencialmente atmósfera saturadas 
de vapor de agua. La hidratación a humedades relativamen­
te bajas, cuando es factible, no es económicamente atrac­
tiva debido al tiempo requerido para la misma. Además, 
como puede observarse, el contenido de agua máximo ab­
sorbido no excederá aproximadamente 15% en peso y es en 
general, controlado por la composición del vidrio. Este 
contenido de agua es suficiente para impartir propieda­
des termoplásticas a los cuerpos de vidrio pero, simul­
táneamente , proporciona un producto hidratado con una - 
buena durabilidad química.

El efecto de la cantidad de agua absorbida - 
en el vidrio sobre la durabilidad química del mismo se 
exhibe claramente en la Tabla VI que sigue. Donde el - 
contenido de agua absorbido excede aproximadamente 15^ 
en peso, la durabilidad del cuerpo es seriamente perjudi 
cada. Como afirmación general, cuanto menor el contenido 
de agua absorbido, mejor la durabilidad química, en con­
traposición, como premisa general, cuanto menor el con­
tenido de agua absorbido, menor la termoplastioidad ex­
hibida por el cuerpo. Sin embargo, ciertas composiciones, 
por ejemplo, aquellos vidrios que contienen una gran - 
cantidad de PbO tales como los Ejemplos 9-14 anteriores, 
demostrarán una superficie termoplastioidad para ser - 
moldeadas utilizando técnicas formadoras a baja tempera­
tura convencionales en el arte plástico donde contienen 
tan poco como aproximadamente 1% de agua absorbida. En 
virtud de estos factores, por lo tanto, los cuerpos pre­
feridos contienen aproximadamente 1-12% en peso de agua.

La tabla VI registra los resultados observados
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y medidos luego de exposición de discos prensados a par­
tir de polvos de vidrio hidratado a agua destilada a una 
temperatura de 70SC durante 2C hr. Una Pérdida de peso - 
menor de aproximadamente 100 microgramos/cm^ ha sido con­
siderada indicativa de una durabilidad química satisfac­
toria para la mayoría de las aplicaciones generales.

Al prensar los discos, los vidrios hidratados 
se dimensionaron de acuerdo con las partículas registra­
das en la Tabla VI, siendo empleados tamaños de tamiz - 
normales norteamericanos. Las partículas se colocaron - 
en un molde de 3,18 cm de diámetro, el molde se calentó 
para ablandar el vidrio, y luego se aplicó un émbolo oon 
una carga de aproximadamente 351,5-562,4 Kg/cm^para mol­
dear las partículas en discos de aproximadamente 0,32 cmr- 
-0,64 cm de espesor.

T a b 1 a VI
Ejem. Tamaño do Tratamiento enNS Partícula Autoclave

1 -181-32 malla 35oac., 16 hr 30,9/" H.R.
1 -32-80 malla 3743C., 16 hr 19,7% H.RÍ
3 -32—80 malla 3503c., 16 hr 30,9% H.R.
9 -3'2-" 80 malla 3742C., 16 hr 19,7/° H.R.
9 -32+80 malla 3503c., 16 hr 30,9% H.R'.
10 -32+30 malla 2702c., 16 hr 100% H.R'.
10 -80,140 malla 350SC., 16 hr 30,9% H.R'.
10 -140+200 malla 3742C., 16 hr 19,7% H.R'.
11 - 80+140 malla 3503C., 16 hr 30,9% H.R.
11 -140^ 200 malla 3743C., 16 hr 19,7% H.Ri
12 -140+200 malla 3743C., 16 hr 19,7% H.R'.
13 -80H40 malla 3743C., 16 hr 19,7% H.RÍ3 0 .-
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17 -32 80 malla 374SC, 16 br 19,7%
Extraído (,ug/om^) Agua Absorbida
NagO "¿r— PbO -------------------  .

11'.16 8 - - 12,5%
^5.- 5,264 - - 9,6%

84 - - 8,5%
9,4 8,9 0 ,8 3,4%

21 34" . 0 ,2 -
27 28 0,84 7,0%

1 0.- 7,9 1,9 0,4 -
8,4 1 ,2 0,03 0 ,8%
8,0 3,0 0,3 2 ,2%
7,9 2,8 ¿lO ,01 1,4%
9,9 1,9 0 ,2 1,4%

15.- 8,5 3,6 0,01 2,4%
10 9,3 0,3 -

Una humedad relativa operable mínima práctica 
con el ambiente do tratamiento ha sido determinada en la 
vecindad de aproximadamente 5%. Sin embargo, como se ha 

20.- observado anteriormente, cnanto mayor la presión de - 
HgO y mayor la temperatura dentro del ambiente de tra­
tamiento, más rápido es el procedimiento de hidratacion. 
Por lo tanto, con ambientes que exhiben humedades rela­
tivamente muy bajas, por ejemplo 5-10%, se requerirán - 

25.- comunmente temperaturas muy elevadas para promover la
hidratacion a un régimen razonablemente práctico, en - 
virtud de este factor, se requerirán generalmente tem­
peraturas en exceso de 300^0 y, preferiblemente, en ex­
ceso do 3502C donde la presión de HgO empleada os muy - 

30." baja.
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Una temperatura de hidratación de por lo me­
nos 100SC y, preferiblemente, superior a 1503C, ha sido 
requerida para completar la hidratación dentro de un - 
período de tiempo razonable para aquellos vidrios de ole- 
vado cc-ntcnido de NagO y/° KgO. Estas temperaturas, sin 
embargo, no son realmente prácticas con vidrios de bajo 
álcali. Ventajosamente, una temperatura de por lo menos 
225^0 y, más preferiblemente, superior a 2503C será uti­
lizada para tales composiciones.

La temperatura de hidratación máxima es, en - 
realidad, gobernada por la capacidad del equipo empleado, 
asumiendo que ol ablandamiento y/o fusión del material 
de fina dimensión no es perjudicial a los propósitos - 
contemplados para el mismo. Por lo tanto, son mecánica­
mente factibles temperaturas de 50030 - 600SC. Sin em­
bargo, la hidratación será normal pero no necesariamen­
te, llevada a cabo a una temperatura por debajo del pun­
to de ablandamiento del vidrio anhidro.

Pueden producirse formas de masa a partir de 
las partículas hidratadas empleando métodos de forma­
ción convencionales en el arto de los plásticos orgáni­
cos. Por lo tanto, el comportamiento termoplástico de - 
los materiales les permite ser prensados por secado, - 
moldeados por inyección o extruidos do manera similar a 
polímeros orgánicos. Cada operación formadora contempla 
comúnmente que la masa sea moldeada bajo presión y, si 
bien a veces os posible que se forman configuraciones a 
aproximadamente temperatura ambiente, se utilizan tempe­
raturas elevadas, por ejemplo aproximadamente 1003 - -
4-004C donde puede obtenerse un mejor flujo en el mate­
rial hidratado. Una temperatura máxima práctica do apro-
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ximadamente 500SC ha sido determinada para las composi­
ciones de vidrio de la presente invención.

Dado que cierta volatilización del agua absor­
bida puede tener lugar a las temperaturas de formación - 
utilizdas, la conformación del artículo dentro de una - 
autoclave u otros sistema presurizado pudden ser justi­
ficada. También pueden emplearse-diversas atmósferas a - 
presiones apropiadas.para inhibir una volatilización - 
excesiva de agua.

La Tabla VII contrasta los productos resultan­
tes de cuerpos de elevados y bajos contenidos de agua. - 
Partículas que pasan un tamiz normal norteamericano n9 - 
140 (105 miáronos) de vidrio anhidro do cada ejemplo - 
fueron hidratadas durante 4 hr a 270S0. La hidratación 
resultó en el ablandamiento y coalescencia do las partí­
culas en una pasta. La pasta so desmenuzó en piezas de - 
diversas dimensiones y estas piezas se colocaron en un - 
molde de 3?10 cm de diámetro que preferiblemente había - 
sido pfecalentado y sometido a una leve presión de 0,70- 
3,52 Eg/cm^.

La unidad luego fuá calentada y a aproximada­
mente 270S-300SC el vidrio comenzó a ablandarse. Luego,
se aplicó una carga entre aproximadamente 351,5-562,4 Eg/ 
2om al molde. Luego de aproximadamente 3 min, el calor - 

se retiró y el molde se dejo enfriar por debajo de 60S(!. 
La carga luego se liberó y se tomó un disco (0,32 om - 
0,64 om de espesor) del molde.

T A B L A VII
Ejemplo 100% Humedad Relativa

NS Peso y Agua Apariencia
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1 24 Claro, agrietamiento rápido
2 24 Claro, agrietamiento rápido
3 18 Claro, agrietamiento rápido
4 22 Claro, agrietamiento rápido
6 13 Casi claro, agrietamiento
9 12 Translúcido, agrietamiento

pido
38%? Humedad Relativa

Peso y.j_Agua Apariencia
10
9
6

Claro, sin agrietamiento 
Claro, sin agrietamiento 
leve nebulosidad, sin agrietamien­
to

10 Claro, sin agrietamiento
6 Leve nebulosidad, sin agrietamien­

to
6 Leve nebulosidad, sin agrietamien­

to
La nebulosidad que aparece en lo3 Ejemplos 3,

6 y 9? utilizando el tratamiento de humedad relativa de 
38%, y la transparencia en el Ejemplo 9, empleando el 
tratamiento de humedad relativa de 100^, podría eliminar- - 
se a través de un procedimiento de hidratación más cuida­
dosamente controlado, También, el fenómeno de agrietamien 
to e*s frecuentemente observado en cuerpos que contienen 
elevado contenido de agua a menos que so tome cuidado al 
secar el cuerpo luego de la etapa de formación.

Se ha hallado que estos materiales son muy - 
útiles como pinturas o recubrimientos sobro diversos subs­
tratos que no reaccionan con los materiales de manera -
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perjudioial. Pueden obtenerse recubrimientos durables - 
muy duros moliendo el vidrio hasta un polvo fino, por - 
ejemplo, haciendo pasar a través de un tamiz normal - 
norteamericano N2 400, y, opcionalmente, mezclando el - 
polvo con un vehículo líquido tal como agua o metancl - 
para producir una suspensión espesa. El polvo seco o - 
suspensión es aplicado al substrato deseado, tal como - 
por ejemplo una/placa de acero o aluminio, una platina - 
de vidrio, o un artículo do cerámica, el objeto recubior- 
to ser tratado en un autoclave, la práctica de hidrata- 
cion empleada será igual a la descrita anteriormente - 
para los cuerpos de vidrio, en sí, y dependerá del con­
tenido de oxido de metal alcalino del material de recu­
brimiento .

Los ejemplos 18 y 20, luego del tratamiento - 
a humedad relativa de 100% durante 2 hr a 250SC, resul­
taron en recubrimientos vidriosos, claros y duros.

Los Ejemplos 1, 3 y 13, luego do tratamiento - 
a humedad relativa de 49% durante 16 hr a 250SC, resul­
taron en recubrimientos vidriosos, bien adheridos, duros 
y claros.

Si bien en los ejemplos operativos precedentes 
el aire comprendió < aquella parto de la atmósfera además 
de vapor de agua, se apreciará que pueden introducirse - 
diversos gases inertes tales como helio, argón y nitró­
geno.

N__ 0__T___ A
En resumen la presente solicitud recaerá so­

bre las siguientes reivindicaciones.
18.- Un método para producir vidrio y/o cuer-3 0 .-
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pos de vidrio con propiedades termoplásticas, caracteri­
zado por someter vidrio de finas dimensiones anhidro tal 
como polvo, granules, escamas, fibras, películas delga­
das, hojas o similares, que contienen, en mol por ciento 
en base al óxido, 3 a 25 NagO y/c EgO y 50 a 95 le SiOg, 
constituyendo la suma de estos componentes por lo menos 
55% de la composición total, a un ambiente gaseoso que - 
oontiene HgO, que tiene una humedad relativa de por 1<*- - 
menos 5^ pero menos de 75r? y una temperatura en exceso 
de 100SC durante un período de tiempo suficiente para - 
desarrollar por lo menos una porción superficial que - 
tiene una cantidad de agua absorbida en la misma, efec­
tiva para impartir propiedades termoplásticas a la misma.

2-.- Un método para producir vidrio y/c vidrio 
con propiedades termoplásticas, según la reivindicación 
IB, caracterizado porque el vidrio anhidro contiene 3 

a 10% de NagO y/o KgO y 50 a 95^ de SiO, donde la suma 
de estos constituyentes es por lo menos 55% de la compo­
sición total, la temperatura de la atmósfera de contacto 
es 225^, su humedad relativa está en exceso de 50%, y el 
tiempo de duración del tratamiento hajo estas condiciones 
se adapta-para desarrollar por lo menos una porción - 
superficial que tiene una cantidad de agua absorbida en la 
misma, efectiva para esparcir propiedades termoplásticas 
a vidrios o cuerpos de vidrio, pero constituyendo menos 
de 15% en peso.

3 3.- Un método para producir vidrio y/o cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplásticas, según la - 
reivindicación 23, caracterizado porque el vidrio anhidro 
contiene 3 q 17% de NagO y/o EgO, 50 a 80% de SiOgy por
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lo menos 15% de M^Oy en donde M^Oy es un óxido da metal-, 
el metal del cual tiene una valencia de por lo menos 2, 
y la suma do estos componentes constituye por lo menos 
70% de la composición total.

43.- Un método para producir vidrio y/o cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplasticas, según - 
las reivindicaciones 13, 23 ó 3-? caracterizado porque 
la temperatura! de tratamiento varía hasta el punto de 
ablandamiento del vidrio anhidro.

53.- Un método para producir vidrio y/o cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplasticas, según las 
reivindicaciones 13,23 o 3-? carecterizado porque la - 
temperatura del tratamiento varia hasta 600SC.

63.- Un método para producir vidrio y/o cuer§- 
pos de vidrio con propiedades termoplasticas, según las 

. reivindicaciones 19, 23, ó 33, caracterizado porque el 
vidrio de finas dimensiones tiene una dimensión de es­
pesor no superior a 15 mm.

73.- Un método para producir vidrio y/o ouer- 
pos de vidrio con propiedades termoplasticas, según la 
reivindicación 13, caracterizado porque la atmósfera de 
contacto tiene una humedad relativa de 5 a 50%.

83.- Un método para producir vidrio y/o cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplasticas, según las 
reivindicaciones 13,23 ó 3^, caracterizado porque la - 
duración de contacto es de 2 a 72 horas.

93.- Un método para producir vidrio y/c cuer­
pos de vidrio con propiedades termopldsticas, so gún la 
reivindicación 13, caracterizado porque la cantidad de - 
agua absorbida es 1 a 25% en peso.



IOS.- Un método para producir vidrio y/o cuer­
pea de vidrio con propiedades termoplésticas, según las 
reivindicaciones 2S o 33, caracterizado pofque la canti­
dad do agua absorbida es 1 a 12%.

lis.- Un método para producir vidrio y/o cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplésticas, según la 
reivindicación 3-? caracterizado porque Il̂ Oy es uno o va­
rio: do los óxidos BaO, PbO, CdC, MgO, CaO, AlgO^, SrO,.TiO 
ZrOg, MoO^, WO y ZnO.

12- .- Un método para producir vidrio y/c cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplésticas, según las 
reivindicaciones 13 ó 2^, caracterizado porque el polvo 
de vidrio de la composición para recubrimientos vidriosos 
se aplica a un substrato y se expone a la atmósfera du­
rante un período suficiente de tiempo para hacer fluir
el polvo y recubrir el substrato.

13- «- Un método para producir vidrio y/c cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplésticas, según las 
reivindicaciones 13,23, o 3-? caracterizado porque el 
vidrio se forma a una temperatura entre la temperatura 
ambiente y 5003C. '

- 14-3,- un Método para producir vidrio y/o cuer­
pos de vidrio con propiedades termoplésticas, según la 
reivindicación 13-, caracterizado porque la formación - 
se efectúa entre 100 y 400^0.

153.- UN METODO PARA PRODUCIR VIDRIO Y/O CUER­
POS DE VIDRIO CON PROPIEDADES TERMOPLASIICAS.

Según se describe en la presente memoria des­
criptiva que consta de treinta y una hojas escritas a 
maquina por una sola de sus caras y dibujos.
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Madrid, 25 de Enero de 1.975
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