MINISTERIO DE (NDUSTRIA
REGISTHO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

| os@¥0 98H( lon
oo | ©
E\}\ "

Conosdido el Reglstro de acuerda @3] FEcns o PREsENTAGioN
con los da%os que figuren en la pres
sente descripeion y seglin el cols
tenide de la Memoria adjuata

rar PATENTE DE INVENCION

PRIORIDADES?
@NUMERO FEGHA @ PAIS
| 21153/77 19 mayo 1977 Inglaterra

@FICHA RE PUDLICIDAD

CLAIIF‘(CAGION INTERNACIONAL,

PATI‘NTC OK LA QUK K8 DIVISIONARIA
Col i

@TH‘ULO DE LA INVENCION

"PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE PERLAS DE VIDRIO CELULADAS".

@ SOLICITANTE (8)

BFG GLASSGROUP

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

Paris (Francia) Rue Cawmartin 43

@ INVENTOR (ES}

D. Pierre TAUPIN; D. Michel GLINEUR y D. Jean FLOREAN

@ TITULAR (E8)

@ REPRESENTANTE

-

D. Ignacio PONTI GRAU

UNE A. 4 MOD, 3108

UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA



PI/ac. FS.28573-AD 2

10

15

20

25

Esta invencidn se refiere a un procedimiento para
Pabricacidn de perlas de vidrio expansionado, en el que una
mezcla que comprende particulas de vidrio y un agente celu-
1ahte es conformada en nddulos y la mezcla nodular es trata=—
da‘térmicamente para producir el desprendimiento del.gas del

agente celulante y la fusibn de las particulas de vidrio, a

‘continuacidn de 1o cual las perlas de vidrio embridnicas re-

sultantes son enfriadas hasta una condicidn rigida..

Son conocidos diversos procedimientos para produ-—
cir perlas de vidrio expansionado.

Uno de tales procedimientos se iniéia a partir de
un gel desmemuzado, compuesto de formadores de vidrio y un
agente celulante. Las porciones individuales del agente des-
menuzado son alimentadas a un.hdrno en el que las particulas

son calentadas hasta una elevada temperatura. Los materiales

‘utilizados y las condiciones de tratamiento son tales que

tales porciones resultan convertidas en microesferas de vi-
drio. Existe en la industria una necesidad de perlas de vi-
drio expansionado de diversas propiedades fisicas para va-
rios propbsitos. Para algunos de tales propbsitos dichas mi-
croesferas de vidrio no son adecuadas. Existe una necesidad
de perlas que tengan caracteristicas diferentes.

ﬁay(en particular una importante_demanda de perlas
de vidrio expénsionado que sean de estructﬁra multicelular,
coﬁ una baja densidad a granel y que al mismo tiempo tengan
uwna baja permeabilidad al agua.

Un método conocido para fabricar perlas de vidrio

multicelulares implica mezclar vidrio pulverizado con un ma-
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terial gasificador, por ejemplo, un carbdn fipanente divi-
dido, y flamear la mezcla hasta hacer que el vidrio se a-
blande. El vidrio ablandado se solidifica en una estructura

monolitica que contiene huecos cerrados, formados mediante

la expansidn del vidrio. Para obtener granulos o perlas de

vidrio expansionado, este producto ha de ser machacado.

El procedimiento anterior no es adecuado para pro-
ducir econbmicamente perlas de vidrio expansionado de un
tamafio predetemminado o de una gama de tamafios. Después de
machacar el producto de vidrio expansionado, los granulos
han de ser medidos eén cuanto a su tamafio para extraer una
fraccibn de los grénulos de una gama de tamafio apropiada, ¥
el producto gramulado, cualquiera que sea el tamafio del gra-
no, no tiene propiedades satisfactorias para diversos usos
industriales. Los granulos son de fomma irregular y de re-
sistencias ampliamente variables. Su permeabilidad al agua
no es satisfactoria.

Se ha propuesto producir perlas de vidrio celula-
res formando bolitas o nddulos a partir de una composicidn
que incorpora vidrio molido y material'carbonéceo y flamear
las bolitas bajo condiciones que son controladas de manera
que en una primera fase se retira carbdn de las capas super-
ficiales de las bolitas o nbédulos antes de que tengé lugar
la sinterizacibdn del vidrio. En una segunda’fase, las boli-
tas o nbdulos son calentados hasta una temperatura mas ele-
vada para quemar carbén dentro de ellas y realizar la celu-
lizacibén. El objeto del control de tratamiento del calor es

Formar perlas de vidrio que tienen pieles exteriores de vi-
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drio no celulado, 1o cual hace que dichas perlas de vidrio

. sean substancialmente impermeables a la humedad. Por lo tan-

to, la segunda fase del tratamiento térmico no ha de produ-
éif la ruptura de la continuidad de la piel exterior de vi-
drio, formada en la primera fase. En la préictica, este con-
trol es dificil de conseguir. Las perlas resultantes tienen
una densidad a granel que es demasiado elevada para ciertos
propdsitos industriales.

Otra propuesta para formar perlas de vidrio ex-
pansionado implica mezclayparticulas de vidrio con una so=-
l1ucidn acuosa de una solucidn de silicato de metal élcalino
v un agente celulante organico, péra formar una pasta que
es luego conformnada en.ﬁarticulas como preparacidn a ser
Flameadas para ser convertidas en perlas de vidrio expansio-
nado. Se han propuesto diversos aditivos para alterar la
viscosidad del medio inicial, a fin de que €l mismo sea ma-
nejable mis facilmente, Como con todos los otros procedi-
nientos de la misma clase hay en este procedimiento parti-
cular un gran nimero de factores diferentes que afectan las
propiedades de las perlas resultanfes. No existen ensefianzas
de como obtener perlas que tengan una baja densidad a granel
v uwna baja pemeabilidad alagua.

El objeto de la presente invencidn es proporcioc-
nar un procedimiento mediqnte el cual se pﬁeden preparar
perlas de vidrio expansionado de estructura multicelular,
baja densidad a granel y baja permeabilidad al agua, de ma~
nera facil y de forma que se puede reproducir a escala in-

dustrial.
1
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De acuerdo con la presente invencidn, se propor-
ciona un procedimiento para fabricar perlas de vidrio ex-
pansionado, en el que una mezcla que comprende particulas
de vidrio y un agente celulante es conformada en nbdulos y
subsiguientemente tratada térmicamente para producir la fu-
sibn del vidrio y el desprendimiento del gas del agente ce-

lulante, para formmar perlas de vidrio celuladas que son

luego enfriadas hasta una condicidn rigida, caracterizado

porque la naturaleza del agente celulante es seleccionada
de manera que durante el tratamiento témmico las fuerzas de
expansidn debidas a desprendimiento de gas del agente son
generadas completa o principalmente mientras la viscosidad

85 pOi-

del vidrio estl dentro de la gama de 106’5 hasta 10
ses y porque la cantidad de agente celulante utilizado, la
temperatura méxima del horno (mencionado en lo que sigue
como "horno celulante") en el que se produce la celulizacidn
(cuyo méximo no esti por encima de la temperatura correspon-

913 poises), y el

diente a una viscosidad del vidrio de 10
tiempo de residencia de las perlas en tal horno son selec-
cionados de una manera tal que las perlas que salen del hor-
no estén llenas de células y las perlas enfriadas tienen una
densidad a granel de no mas de 0,5 g/cm3 y una pemeabilidad
al agua de menos de un 15% en vollmen, detemminado por las
pruebas de immersidn que se mencionaran mésladelante.

Bste procedimiento hace posible producir de forma:
£Acil perlas multicelulares de baja'densidad a granel y ba-

ja permeabilidad al agua. Este procedimiento implica un ni~

mero de caracteristicas que en conjunto contribuyen a este
! .
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resultado. Resumiendo, estas caracteristicas se refieren a

(a) la naturaleza y cantidad del agente celulante, (b) la
temperatura del horno y (c) la duracién del tratamiento tér-
mico. - |

Con respecto a la caracteristica (a), la natura-

leza del agente resultante es elegida de manera que las

. fuerzas de expansidn son generadas completa o principalmente

mientras la viscosidad del vidrio esté en la gama de 1085

hasta 10%73 poises. La cantidad minima de agente celulante

dato requerido para conseguir 'los resultados especificos,

puede ser determinado facilmente mediante pruebas. Hay ge-
neralmente una substancial generacidn de éas en exceso de la
que puede quedar atrapada en el vidrio fundido a la tempe-
ratura de tratamiento y en el tiempo empleado. Ventajosamen-
te, el agente celulante es seleccionado de manera que se
produce el desprendimiento de gas.del mismo, completa o
principalmente cuando el vidrio tiene una viscosidad por
debajo de 10 7,85 poises, Este Pactor contribuye a la for-
macidén de perlas de la estructura requerida.

En procedimientos preferidos, el agente celulante
es seleccionado de manera que el desprendimiento de gas del
mismo se produce completa o principalmente después de que
la mayoria, y preferiblemente todas o\substgncialmente to=-
das las particulas de gas mezcladas con el ﬁismo, hayan al-
canzado una temperatura de sinterizacibén. Esta condicidn
Pavorece una distribucidn celular muy uniforme. La teﬁpera—

tura de sinterizacidn depende de la composicidn del vidrio.

" Cuando se usan particulas de vidrio sodocélcico ordinario,
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como es preferido, la sinterizacidn se efectlia preferible-
mente a una temperatura por debajo de 680°C, y mas preferi-
blemente en la gama de 600° hasta 650°C.

Con respecto a la caracteristica (b), la tempera-

~tura del horno no debe exceder de la correspondiente a una

viscosidad del vidrio de 105'5

poises. Esto asegura que las
perlas no se sobrecalentaran de manera que el vidrio expan—
sionado no pueda formarse en perlas de la estructura reque-
rida. El horno puede estar a cualquier temperatura por de-
bajo de esta temperatura méxima, siempre que sea adeéuada
para fundir particulas de vidric en el tiempo disponible.
Preferiblemente la temperatura del horno estd dentro de la
gama que corresponde a una viscosidad de vidrio de 105'5 has

ta 107'5 poises. Esta gama de temperatura del horno es su-

ficiente, con tiempos de estancia muy cortos en el horno,

para conseguir el resultado de que-las fuerzas de expansidn
debidas al -desprendimiento del gas del agente celulante,
sean generadas completa o principalmiente mientras la vis-
cosidad del vidrio estid dentro de la gama de ‘106"5 hasta
108'5 poises. Generalmente la temperatura del horno sera
tanto menor cuanto mayor sea el tamafio de las perlas.

Con respecto a la caracteristica (c¢), por ejemplo,
la duracidén del tratamiento témmico, si las perlas.pennane-
cen en el horno durante un periode demasiadb largo, el vi~
drio serd llevado hasta una viscosidad que es demasiado ba-
ja para fomar perlas de la estructura celular requerida y
que contengan gas atrapado. Por otra parte, si el periodo de

calentamiento en el horno es demasiado corto, habrid una ce-
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lulizacidn insuficiente, y las perlas enfriadas tendrén una
densidad a granel en exceso del maximo pemitido de o,s_g/cm3
Un tiempo de estancia apropiado de las perlas dentro delrhqg
no se puéde deteminar facilmente mediante ensayos.

Generalmente, el tiempo de permanencia serd tanto
xnéé corto cuanto menor sea el tamafio de las perlas.

A titulo de ejemplo de temperatura del horno y
tiempos de permanencia para perlas de diferentes tamafios,
para perlas por debajo de 3 mm de tamafio la temperatura del
horno puede ser de entre 810° v 820°C, con una permanencia
2-3 minutos, y para perlas de un tamafio mayor de 3 mm la
temperatura puede ser de entre 780° y 800°C, con un tiempo ]
de pemmanencia de 7 hasta 10 minutos. La adopcidn de estas
condiciones es favorable para reconciliar una tenperatura
de horno relativamente elevada, que promueve una rapida ce-
lulizacidn, con la necesidad de mantener el periodo de trata-
miento de las perlas en el horno lo suficientemente corto
para asegurar que las perlas acabadas tengan el requisito
de baja permeabilidad.

El procedimiento de acuerdo con la invencidn per—
mite conseguir una densidad a granel inferior a 0,5 g/cm3
para perlas de un tamafio por debajo de 3 mm, y por debajo
de 0,2 y hasta por debajo de 0,15 g/c:m3 para perlas por en-
cina de un tamafic de 3 mm. i

Las perlas producidas mediante procedimientos se=~
ghn la invencidn tienen una baja permmeabilidad al agua. Esto
se atribuye a una clase de estructura cerrada, sin.la nece-

sidad de tener que hacer wuso de una piel de superficie de
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vidrio no celular.

Sin embargo hay que entender que no es necesario
que las‘superficies de las perlas estén libres de picados.
Una configuracidn de superficie con picados est&, de hecho,
asociada con perlas de estructura completamente celulada.

BEs notorio que el empleo en exceso del agente ce-
lulante no es incompatible con el objeto de producir perlas
que tienen una baja permeabilidad al agﬁa. Las dos condicio-
nes son, de hecho, compatibles siempre que el calentamiento
de las perlas esté 1imitado tal como se ha especificado an-
terionnente,'de manera que la viscosidad del vidrio perma-
nezcla lo suficientemente elevada para qué el vidrio se con-

Porme por si mismo en la estructura requerida, a pesar del

escape del gas. Mediante una selecidn apropiada de la tempe-

ratura del horno y el tiempo de permanencia de las perlas
dentro del mismo, el escape del gas de las perlas se puede
mantener bajo, y al mismo tiempo se puede asegurar la celu-
lizacibn del vidrio aun dentro del nicleo de las perlas in-
dividuales. Una consideracidn importante a ser tenida en
cuenta es que, generalmente, las perlas no deben alcanzar
su temperatura de equilibriovdﬁrante el tratamiento por ca-
lor para la temperatura y tiempo de pemanencia selecciona-
dos. |

De preferencia, el agente celulante estd inicial~
mente en foma de particula dentro de los nbdbdulos. Prefe-
riblemente las particulas del agente celulante son aproxi-
madamerite de la misma gama de tamafio que las particulas de

vidrio.
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Mientras que la consecucidn de los resultados re-
queridos no depende de la seleccidn de un agente celulante
particular, se otorga preferencia a los agentesocelulantes
inorganicos y en particular a sales metilicas inorgénicas.

Ventajosamente, el agente celulante comprende un
compuesto que se descompone para dar lugar al desprendimien-
to de gas. Se ha comprobado que los agentes celulantes en
esta categoria son los mas satisfactorios.

En procedimientos particularmente importantes de
acuerdo con la invencidn, se utiliza carbonato de calcio co-
mo agente celvlante. Se ha comprobado que este agente celu-
lante tiene propiedades particulamente buenas para €l pro-
pbsito del procedimiento. El carbonato de calcio es utiliza—
do preferiblemente en una cantidad de 1,7 hasta 2,7% en pe-
so (mas preferiblemente de 1,9 hasta 2,é%’en peso) basado

en el peso del vidrio.

Cuando se utiliza una sal inorgénica que no sea

" carbonato de calcio, la cantidad empleada, evaluada en tér-

minos del desprendimiento del gas durante el tratamiento tér
mico, es preferiblemente equivalente al menos a un 1,5% del
carbonato de calcio basado en el peso del vidrio. General-
mente esto produce el exceso deseable en el desprendimiento
del gas.

La invencidn incluye procedimienfbs en los que se
hace uso de un agente celulante que, mediante el. tratamien-
to témmico, entra en una reaccidn que da lugar al despren-
dimiento del gas. Los nitruros metilicos tales como nitruro

sbdico y nitruro potésico son ejempios de agentes celulantes
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que pueden ser empleados, pero los mismos no son tan favo-
rables como el calcio, no sblo teniendo en cuenta su coste.
En otro ejemplo, se hace uso de carbono como agente celu-
lante. En otros ejemplos, se utiliza un agente celulante
que comprende una combinacidn de carbono y un sulfato que,
al calentarse, oxida €l carbdno a CO,, O una combinacibn de
un carbbéxido metdlico y un O6xido metdlico que reacciona en
la gama de temperaturas apromada con desprendimiento de CO, .
Un agente celulante que puede ser usado junto con particu-
las de un vidrio altamente fusible comprende una combina-
c¢idn de carburo de silicona y bxido de estafio.

Tal como se ha mencionado anteriormente, es pre-
ferible utilizar vidrio sodocélcico ordinario, pero la in—
vencidn incluye procedimientos, fales como los definidos an-
teriormmente, en los que se emplean otros tipos de wvidrio.
Bs conveniente fommar las particulas iniciales de vidrio
machacando vidrio de desperdicio., El machacado O una O mas
Pases del miamo pueden efectuarse sobre una mezcla de vi-
drio con particulas o trozos del agente celulante. Si bien
esto tiene por resultado generalmente particulas finales de
agente celulante menores que las particulas de vidrio, esto
es aceptable.

En ciertos procedimientos de acugrdo conlla in-
vencidn, las particulas de vidrio tienen uﬁa superficie es-
pecifica de al menos 3000 cma/g. Este es otro factor que a-
yuda en la formmacibn de perlas de la estructura requerida
en un corto periodo y conjun consuno de caloxr relativamente

bajo.
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Pfeferiblemente, los nddulos iniciales contienen
particulas de vidrio y un agente celulante en particulas, ¥y
se anplea égua como el Gnico medio para hacer que tales in-
gre&ientés en particulas se adhieran en fomma de nbdulo. Tal
mezcla de partida puede ser preparada muy facilmente a Qajo
coste. Se ha comprobade que si sé confia en el agua para
conseguif la coherencia inicial del material de partida en

particulas en forma de nbdulo, esto no da-lugar a dificul-

" tades en el tratamiento de los nddulos. Por €l contrario, la

ausencia de un ligador residual después de la evaporacidn

del agua, lleva a la conversidn de los nddulos en una e€s—

- tructura completamente celulada y de peso ligero. Ademés,

el consumo de energia témmica para fonnar'las perlas resul-
ta ser inferior.

La cantidad de‘agua en la mezcla inicial debe ser
elegida cuidadosamente, de ménera que el agua pueda unir las
particulas de la mezcla en nddulos suficientemente cohesi-

vos. Ventajosamente, la mezcla a partir de la cual se forman

"los inicialmente nbddulos, es de una consistencia tal que

tiende a formar nddulos por segregacidn natural cuando es
alimentada a un disco rotativo de formacidn de pastillas de
moldeo y se hace uso de esta tendencia a la segregacidn pa-
ra fomar tales nbdulos.

Preferiblemente,_la mezcla iniciﬁl contiene de
un 10 hasta un 20% en peso de agua basado en el peso total
de la mezcla. Para la mayoria de las mezclas la proporcidn
mas adecuada de agua estéd dentro de esta gama.

Como guia para la preparacidn de la mezcla inicial
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con propiedades adecuadas, las mezclas que han proporciona-
do buenos resultados tienen una consistencia tal que los nb-
dulos iniciales de la mezcla, formados por la segregacidn na-
tural sin presidn de moldeo y aproximadamente de 2 mm de
di@netro, mostraron, después de secos, una proporcidn de
roturas de aproximadamente un 50% cuando se dejaron caer
libremente sobre una superficie fime y dura desde una altu-
ra de 10 cn. En modo alguno es critico que los nédulos de-
ban satisfacer este ensayo, pero es al menos (til para evaw-
luay si la megcla inicial tiene una proporcidn apropiada de
agua y por tanto una consistencia adecuada.

En ciertos procedimientos preferidos de acuerdo
con lg invencidn las perlas son mantenidas en contacto 0~
dante mltuo durante su tratamiento en el horno de celuliza—
cibn.

Este contacto rodante favorece la produccidn de
perlas bien conformadas y puede reducir el grado de forma=-
cibn de picados superficiales en las perlas. El contacto ro-
dante puede ser efectuado facilmente empleando un horno ro-
tativo. El movimiento rotativo evita la adherencia mitua de
las perlas, pero, si se desea se pueden mezclar con 1os nd-
dulos particulas de materiales tales como el feldespato,
que pexmmanecen sdlidos a la méaxima temperaturé alcanzada.

En otros procedimientos ventajosos, las perlas son
calentadas en condicidn libre en un chorro de gas caliente
dentro del horno de celulizacidén. Esta forma de sostener
las perlas en un movimiento relativamente libre durante la

celulizacidn también proporciona unos buenos resultados. A
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modo de ejemplo, €l horno de celulizacidn puede ser un hor-

* no vertical en €l que un chorro de gas caliente se eleva

continuamente y lleva los nddulos hacia arriba dentro del

horno durante su expansidn y luego a través de una abertura
de salida en la parte superior del horne desde la cual las
perlas pueden ser portadas por los gases de salida hasta la

zona de’celulizacibn.

El tratamiento de la mezcla que comprende parti-

" culas de vidrio y el agente celulante, se realiza preferen~

temente en dos fases distintas. En la primera de tales fa—-
ses los nddulos, si bien estén libres, de un contactd de ro-
zamiento entre si, son calentados suficientemente hasta pro-
ducir la sinterizacidn de las particulas de vidrio pero in-
suficientemente para producir la expansidn de tales nddulos.
En la segunda fase, los nddulos de la mezcla que han sido
tratados en la primera etapa son calentados en el horno de
celulizacidn, mientras tienen un movimiento relativamente
libre, hasta una temperatura mis elevada para permmitir que
tenga lugar la celulizacidn, teniendo dicho horno una tem~
peratura méxima que no excede de una temperatura correspon-
diente a una viscosidad del vidrio de 105'5 poiées. Prefe~

riblemente la temperatura del horno de celulizacidn esti

dentro de la gama que corresponde a una gama de viscosidad

~del vidrio de 105’5 hasta '107’5 poises tal como se ha men—

cionado anteriommente. La primera fase de calentamiento es
realizada preferentemente en un horno mantenido a una tem-
peratura substancialmente constante y de esta manera la

curva del calentamiento es substancialmente la misma para to-
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dos los nddulos. Por ejemplo, los nbdulos son conducidos
sobre un transportador, por ejemplo una banda sin fin, a
través de un horno de tfnel a uﬁa temperatura comprendida
en una gama correspondiente a una viscosidad del vidrio de
107'65 hasta 10" poises (y preferiblemente 108’5 hasta

1O‘I’I,O

poises). Dentro de esta gama-se puede efectuar una
buena sinterizacibdn, y ésta puede ocurrir usualmente con
los nbddulos en ligero contacto mhtuo.

El anterior tratamiento témico en dos fases se

recomienda porque el mismo permite que se realicen las ven-

tajas atribuibles al contacto rodante entre las perlas em-—
brionarias durante el periodo en que las mismas estén a su
temperatura mas elevada, sin someter los nddulos formados
inicialmente a unas posibles fuerzas rompedoras durante el
periodo anterior a la sinterizacidn cuando las mismas son
relativamente fragiles.

En ciertos procedimientos de acuerdo con la inven-

cibn, las perlas son recocidas después de dejar el horno de

celulizacidn. ELl recocido implica un enfriado controlado de

las perlas de.vidrio a través de la gama de transformmacidn.
El recocido evita el riesgo‘de fisuras de las perlas debido
a &istribuciones de tensiones perjudiciales. El recocido
tiene lugar preferiblemente mientras las pgrlas son condu-
cidas a través de un horno de tinel medianfe un transporta-
dor. [l gradiente de temperatura a lo largo del tanel puede
ser controlado en relacidn con la velocidad de movimiento
de las perlas a través del mismo para establecer asi una

curva de enfriado adecuada para las perlas.
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En algunos procedimientos de acuerdo con la i~
vencidn, las perlas son enfriada; o dejadasvenfriarse muy
répidamente a continuacidn de la celulizacibdn en el horno.
En otras palabras, las perlas no son recocidas. .

' La decisidn de si el recocido ha de efectuarse o

no en un caso deteminado debe tener en cuenta los tamafios

‘de las berlas. Si las perlas son suficientemente pequefias,

el enfriado a través de la gama de transformacidn del vidrio
puede ser efectuado muy rapidamente sin que ocurran gradien-
tes de temperatura perjudicialmente altos dentro de las per—
las. La omisidn de un tratamiento de recocido puede ser a—
ceptada freclentemente, en particular cuando se forman per—
las de vidrio expansionado de un tamafio de 3 rm o menos.

La invencidén incluye procedimientos en los que la
mez_cla inicial que comprende particulas de vidrio y un a=
gente celulante es conformada en nbdulos completa o princi-
palmente dentro de la gama de tamafios de 1,5 hasta 15 mm.
Los nddulos de estos tamafios pueden seerormados muy'fécil—

mente.

Los procedimientos de acuerdo con la invencibn pue-

"den ser empleados para fommar perlas de vidrio celuladas de

diversos tamafios. Tal como ya se ha indicado, los tamafios
de las perlas celuladas depende ampliamente'de los ﬁamaﬁos
de los nddulos al principio de la fase de eipansién del
tratamiento témmico.

Para formar perlas celuladas por encima de 3 mm de
diémetro, es muy adecuado con formar la mezcla inicial que

comprende particulas de vidrio y un agente celulante, en nd~
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dulos de casi la mitad de los tamafios de perlas requeridos

y utilizar estos nbédulos como materia prima para alimentar

el horno o los hornos en 1os que las particulas de vidrio
de los nédulés individuales son sinterizados primeramente y
luego conformados en perlas de vidrio expansionado. Los nd-
dulos formados inicialmente pueden ser secados si se desea
antes de introducir los mismos dentro del horno o dentro
del primer horno si se emplea mas de uno.

La invencidn incluye procedimientos en 1os que con
anterioridad al tratamiente témmico y/o entre las fases de
sinterizacidén y celulacidédn de dicho tratamiento térmico los
nbdulos son sometidos a machacado. Cuando se introduce una
fase de machacado, la mezcla de partida himeda, de particu-
las de vidrio y agente celulante puede ser conformada en nd-
dulos mayores que los que serian requeridos de otra foma.
De esta manera se elimina cualquier problema asociado con
la conformacidn de la mezcla inicial hfimeda en nddulos de
tamafios muy pequetios. Este procedimiento es particulammente
ventajoso para formar perlas de vidrio celuladas por debajo
de 3 mm de tamafio. En ciertas realizaciones 10s nddulos for—
nados inicialmente a partir de la mezcla son secados y ma-—
chacados para reducir sus tamafios, y los nddulos mis peque-
flos son utilizados como materia prima en el tratamiento tér—
mico. En otras realizaciones, los nddulos formados irntial-
rente a partir de la mezcla son sometidos a una primera fa-
se de tratamiento témmico para producir la sinterizacidn de
las particulas de vidrio en nddulos individuales, estos no-

dulos son lusgo machacados para formar nddulos de menor ta-
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mafio y estos nddulos mas pequefios son sometidos a una se-
gunda fase de tratamiento témmico para efectuar la expan~
sién. Al adoptar cualquiera de estos procedimientos, es po-
sible producir ficilmente perlas de vidrio expansionado de
tamafios muy pequefios, por ejemplo, perlas en la gama de ta-
mafios de 0,5 hasta 3 mm. Naturalmente, los diferentes pro-
cedimientos pueden ser combinados mediante la introduccidn
de una fase de secado y machacado comiahterioridad a la fa=
se de tratamiento témmico y oﬁra fase de machacado entre a~
quel tratamiento y la segunda fase del tratamiento térmico.
Cualquiera de los procedimientos alternativos de
machacado con anterioridad o después de la sinterizacidn
proporciona ventajas sobre el otrc. El machacado con ante-
rioridad a la sinterizacidn conduce a una economia de caloxr,
yva que las pérdidas térmicas entre las fases de sinteriza-
cidn y expansidn pueden ser mlas o al menos muy pequeiias.
Bl machacado de los nddulos sin sinterizar requiere menos
energia que el machacado después de la sinterizacidn y para
un consuno de energia determminado, la tasa de producidn pue-

de ser mis elevada. En adicidn, las fases de expansidn y

_sinterizacibn pueden ser efectuadas en el mismo horno. Tal

combinacidn de las dos fases de calentamiento tiende a ser

mas viable si los nddulos son de pequefios tamafios, por ejem-

- plo de 3 mm o menos.,

Pero al retrasar €l machacado hasta después de 1la
sinterizacidn resultan los importantes beneficios de una
mayor cohesividad impartida a los nddulos mediante la ope~

racidn de sinterizacidn, haciendo que los mismos sean més
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faciles de manejar bajo condiciones de tratamiento en masa.

Otra importante ventaja de este procedimiento es que, debi-

do a los mayores tamafios de 1os nédulos con anterioridad a
la fase de sinterizacibdn o durante la misma, existe una me-
nor tendencia a que estos nddulos se peguen entre si duran-
tebesta parte del procedimiento. Cuando se adopta este pro-
cedimiento alterno, las pérdidas de calor de los nddulos
después de la sinterizacidn no han de ser muy grandes. No
es necesario que los nbddulos sinterizados sean enfriados
hasta la temperatura ambiente antes de que sean machacados.
Bl machacado se puede efectuar preferiblemente mientras los
nbdulos estdn a una temperatura elevada, por ejemplo, en la
gama de 250 a 300°c.

Ventajosamente, el machacado es efectuado después
de la sinterizacidn y de un ripido enfriado, lo que induce
a la rotura o fisura de los nbddulos sinterizados y hace que
resulte mas facil la fase de machacado. Debido a la intro-
duccidn de una Pase de machacado, los nddulos sinterizados
sometidos al tratamiento de expansidn serin Precuentemente
de forma menos regular, cn particular menos redonda de lo
que serian en otro caso. Teniendo en cuenta este hecho, es
recomendable calentar las perlas hasta una temperatura sufi-
cientemente elevada en el horno de expansidn para favorecer
el redondeado de las perlas mediante el Elujo de vidrio fun-
dido.

Cuando se hacen pequefias perlas es ventajoso el
uso de una elevada temperatura de expansidn para favorecer

un producto de baja densidad a granel.
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Cuando se efectha una fase de machacado de los
nédulos, es preferible que en ella se forme un material de
alimentacién que comprendé\nédulos completa o principalmen—
te por debajo de 1,5 mm de -tamafio, por ejemplo en la gama
de 0,25 hasta 1,5 mn. A partir de tales nbdulos més peque-
flos, se puede fommar perlas dg vidrio en la gama-de tamafios
de 0,5 hasta 3 mm mediante tratamiento témico, Tales per-
las pueden tener, por ejemplo, una densidad a granel de
0,28 hasta 0,47 kg/litro.

si se desea producir en un procedimiento determi-

, nado perlas de vidrio que sean exclusivamente de una peque-

- fla gama predetemminada de tamafios, por ejemplo, una gama

que comprende los tamafios de 0,5 hasta 3 mm antes menciona-
da, el producto machacado puede ser tamizado para retirar
los nddulos de tamafios no adecuados y los mismos pueden ser
reciclados, si resulta apropiado.

Las perlas de vidrio celuladas producidas median-

_te los procedimientos de acuerdo con la invencibn, son Gti-~

les para diversos propbsitos industriales, por ejemplo como
relleno en cuerpos moldeados de resings sintéticas y otros
materiales y en homigdn. Esto se refiere a las perlas de
ambas categorias de tamafio menor y mayor antes mencionadas,
es decir, por encima y por debajo de 3 mm dg tamafio. El pro-
cedimiento produce perlas de foma redondeada, que se apro-
ximan usualmente a una foma esférica. Esta fomma redondea—
da es ventajosa cuando se utilizan perlas como relleno en
homigbn w otra matriz, ya que hace més facil que se consi-

ga una buena distribucibn de las perlas por todo el material
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de la matriz. '

' Lasperlas de vidrio mul?iceiulares obtenidas de
acuerdo con la invencidn se caracterizan porque estan den-
samente pobladas de células y tiene una densidad a granel-

de menes de 0,5 y preferiblemente menos de 0,2 g/cms, y has-

ta menos de 0,15 g/cm3 cuando el tamafio de las perlas es

por encima de 3 mm.

Las caracteristicas anteriores de las perlas y
las caracteristicas preferidas de las mismas que se mencio-
narén seguidamente, son caracteristicas que se encuentran
en las perlas fabricadas mediante un procedimiento compren—
dido dentro de la amplitud de alcance de'la invencibn, tal
como se ha definido anteriormente, o mediante un procedi-
miento que tiene una o varias de las caracteristicas prefe-
ridas que se han descrito. .

Preferiblemente, las perlas de vidrio celuladas
de acuerdo con la invencidn tienen una permeabilidad baja,
tal que las mismas absorben menos de un 15% y preferiblemen~
te menos de un 10% por volumen de agua cuando son sumergi-
das en agua a.temperatura ambiente durante un periodo de
24 horas.

Un producto particularnnente preferido de acuerdo
con la invencidn comprende perlas de vidro celuladas que
tienen una densidad a granel de menos de O;S g/cm3 y una
permeabilidad al agua tal que las mismas absorben menos de
un 15%, v preferiblemente menos de un 10% en volumen, de
agua, cuando son sumergidas en agua a temperatura ambiente

durante 24 horas y/o absorben menos de 0,25% cuando son
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dejadas duran;e'24 horas en wna atmdsfera de 99% de humedad

relativa.

Ciertas perlas particulammente ventajosas de a-
cuerdo con la invencidn, se caracterizan por la presencia de

células relativamente grandes y pequefias, siendo los voli-

* menes promedio de las células relativamente grandes, muchas

‘veces 1os volumenes promedio de las relativamente pequeilas,

siendo tal la distribucidn de las c@lulas, que las menores
estin distribuidas por todo el volumen de las porciones de
vidrio que constituye las paredes que separan ias células
mayores.

La figura 1 de los dibujos anexos e&s una represen-
tacibn conseguida con la ayuda de un microscopio electroni-
co, aumentado X100, de la estructﬁra'@nterior de una perla
de vidrio celulada de acuerdo con la presente invencidn, en
la gama de tamafio de 8 hasta 16 mm. Se apreciara que hay u-
na distribucidn de células grandes sepafadas por porciones

de paredes que estin pobladas también con microcélulas. La

. perla es representativa de las que tienen las caracteristi-

cas estfucturales especificadas antes, Una hornada de per-
las tales como las representadas en el dibujo fue ensayada
v se comprobd que tenian una densidad a granel de menos de
un 15% por volumen detemminado por el ensayo de imersidn
especificado. :

‘ Los siguientes son ejemplos de un procedimiento

de acuerdo con la invencidn.

. BJEMPLO 1

Se mezcla vidrio sodocélcico machacado, con un
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tamafio medio de grano de 6 micras y una superficie especifi-
ca de 3500 cm2/g, con piedra caliza machacada que tenian un
tamafio medio de grano de 4 micras en una cantidad de 2,1%
basado en el peso del vidrio, mis agua en una cantidad de
aproximadamente un 10% en peso basado en el peso agregado
del vidrio y la piedra caliza.

La composicidn fue mezclada concienzudamente y
con la misma se conformd nddulos alimentdndola a un disco
giratorio formador de pastillas de moldeo. Los ndodulos que
salian del disco fueron distribuidos cuidadosamente en for-
ma de una capa de un solo nddulo sobre una cinta de tela
metélica, mediante la cual los nddulos de aproximadamente
5 hasta 10 mm de tamafio fueron transportados a través de un
horno de tfinel, mantenido a una temperatura de 600 a 35000
correspondiente a una viscosidad del vidrio de aproximada-

10,5 o 4P

mente 10 poises. Los nédulos‘pennanecieron en el
horno durante 13 minutos. Durante un periodo inicdial de unos
10 mimutos los nddulos se secaron y por aquel tiempo los nb-
dulos habian sido llevados hasta la temperatura del horno.
Consecuentemente, los nddulos pemmanecieron a aquella tempe-
ratura durante 2 o 3 minmutos. Esto fue suficiente para ha-

cer que las particulas de vidrio de las capas superficiales

~ de los nbddulos individuales resultasen sinterizados entre si.

" La calidad de esta sinterizacidn superficial es importante,

yva que puede tener una influencia importante sobre las pro-
piedades del producto Ffinal.
Estos nddulos sinterizados en la superficie fueron

alimentados a un hommo de tambor rotativo, mantenido a una
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temperatura de 800°C (correspondiente a una viscosidad del
vidrio de aproximadamente 106’2 poises). Los nddulos perma~
necieron en este horno durante 3 a 4 minutos. Durante este
periodo de tiempo el giro continuo del tambor mantiene los
nédulos en contacto rodante mutuo. Las particulas de vidrio
ablandadas y 1aApiedra caliza se descomponen con el despren—
dimiento del CO,, produciendo la celulizacidn. Este despren—
dimiento del gas, iniciado principalmente cuando el vidrio
tiene una viscosidad por debajo de 107'65 poises continfa
mientras la viscosidad del vidrio se reduce hasta casi

10513 poises. Los nbddulos resultaron convertidos en perlas
de vidrio celulares de tamafios aproximadamente el doble de
los tamafios de los ndédulos iniciales, caracterizéndose las
perlas por una estructura de vidrio espumada, con células
distribuidas por todo el volumen de las perlas. Estas per-
lés fveron depositadas sob}e un transportador de cinta me-
talico mediante el cwal Fueron conducidas a través de un
horno de recocido en el quezfueron reducidas hasta una tem-—
peéatura de recocido (unos 500°C) y FPueron mantenidas a es-

ta temperatura de 10 a 15 minutos. Las perlas fueron subsi-

guientemente enfriadas répidamente hasta la temperatura am-

.. biente. Las perlas fommadas tenian una densidad a granel de

entre 0,12 v 0,18 g/cm3.

Las perlas tanian una pemmeabilidad al agua muy

baja, tal como resulta evidente por el hecho de que después

de estar sumergidas en agua a temperatura ambiente durante
un periodo de 24 horas se comprobé que las perlas habian ab-

sorbido menos de un 7% en volumen de agua. La absorcidn del
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agua después de la exposicidn de las perlas durante 24, ho-
ras en una atmbsfera de una humedad relativa del 99% a 20°C
fue menos de 0,25% en peso. La absorcién de agua tiende a
ser inferior en las perlas que tienen una densidad a granel
situada en el extremo superior de la gama de densidades an-
te; citada, y puede ser tan baja como un 3% por volumen y
menos de 0,1% en peso, respectivamente, bajo las condicip—
nes especificadas. '

Las perlas tenian una resistencia al machacado en-
exceso de 15 kg, hasta para las perlas que tenian la menor
densidad a granel.

Las perlas tenian consecuentemente propiedades
que las hacian muy adecuadas para ser utilizadas como agre-
gado al hacer bloques cerémicos o moldeados, © para ser u-
tilizadas como material aislante térmicamente, por ejemplo
en paredes huecas. |

se pueden efectuar numerosas modificaciones a las
condiciones del procedimiento antérior, a pesar de 1o cual
se continfian produciendo pérlas con una baja pemmeabilidad
al agua y una baja densidad a granel. Se utilizd una mezcla
de partida coh‘una cantidad de un 2,25% de caliza basada en
el:peso del vidrio. Las perlas producidas tenian propieda-
des similares a las dadas anteriomente. Perlas con mejores
propiedades alin fueron hechas mediante un pfocedimiento tal
como se ha descrito anteriormente pero usando en la mezcla
de partida particulas de vidrio sodocalcico con una super-
ficie egpecifica de por ejemplo hasta 7000 cmz/g. Las mez-

clas de partida con hasta un 20% en peso de agua se han uti-
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1izado con mucho &xito.
En otra modificacién ulterior los nddulos de la
mezcla, después de haber sido fommados mediante el disco

formmador de pastillas de moldeo y secadas Fueron introduci-

.das en un horno mantenido a una temperatura de 800°C. Duran-

te el calentamiento de los nddulos en este horno, se produ~

jo primeramente la sinterizacidn de las particulas de vidrio

y luego el desprendimiento de gas que produjo la celuliza-
cidn y conversién de los ndédulos en perlas de vidrio. Este
procedimiento, empleando una sola fase de tratamiento térmi-
co, no fue tan facilmente controlable como para obtener per-
las de la misma calidad que las obtenidas mediante el pro-
cedimiento que se ha descrito antes, mediante el cual el
tratamiento témico es efectuado en dos fases distintas en
iferentes hornos.

La figura 2 de los dibujos anexos representa es—
quematicamente una instalacién que puede ser utilizada en
la formacidn de perlas expansionadas mediante un procedi-
miento de acuerdo con la invencibn, tal como se ha descrito

anteriommente. La forma de llevar a cabo el procedimiento

en esta instalacidn es la siguiente.

‘La mezcla de las particulas de vidrio y agente ce-
lulante es suministrado desde una tolva ~1= sobre dn trans-
portador -2~ que alimenta la mezcla sobre uﬁa placa rotativa
inclinada —3-, que es rociada continuamente con agua desde
un rociador =4~. El medio pastoso resultante es descargado
de la placa en foma de néeuios, que son extendidos a lo

largo de un soporte de cinta de tela metdlica de un horno
{ \ :
‘ \
\
\ \
3
\
\ \
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de thnel -5-. Durante su transporte a través de este horno,
10s nbdulos son calentados mediante gases calientes sumi-
nistrados desde un generador -6~ por medio de lineas de su—
ministro tales como —7—,‘y mediante gases calientes recupe-
rados de fases de procedimientos, posteriores suministrados
por nedio de lineas de suministro tales como —-8-. En el hor-
no -5~ los nddulos son secados y se efectfia la fase de tra-
tamiento témmico. La temperatura del horno esti entre 600°
y 650°¢ para pfoducir la éénterizacién de las particulas de
vidrio en las capas superficiales de los nddulos.

Los nbddulos que Qe descargan desde el horno -5- son
recibidos porAmedio de un transportador vibratorio —9- sobre.
el que se distfibuye feldespato desde una tolva =10-. El
feldespato sirve para evitar que los nddulos se peguen a 1;5
paredes del horno celulante en el que se lleva a cabo la se-
gunda fase del tratamiento témmico. El transportador vibra-

tdrio ~9- alimenta los nddulos a un horno rotativo -11- de

' tipo convencional, que es calentado por gases calientes des-

de un generador -12-. La temperatura del horno -11- es de
unos 800°C. Consecuentemente, el agente celulante es acti-
vado vy la viscosidad del vidrio de las particulas de vidrio
en los nbdulos individuales desciende suficientemente para
producir la integracibdn del vidrio en una masa monolitica.
BEn el resultado los nbédulos estén convertidos.en perlas de
vidrio celuladas. |
Las perlas de vidrio expansionado que salen del

horno rotative -11- son hechas pasar entonces a través de

un horno de recocido =13~ que tiene un sistema de refrige-
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racién -14~-.
EJEMPLO 2 A
se mezcld vidrio sodocilcico machacado con un ta—

mafio medio de grano de 6 micras y una superficie especifica

~de 3500 Cm2/g con piedra caliza machacada que tenian un ta-

mafio medio de grano de 4 micras, en cantidad de.-un 2,1% basa

do en el peso del vidrio, més agua en cantidad de aproxima-
damente un 10% en peso, basado en el peso agregado del vi-
drio y la piedra caliza.

La composicidn fue mezclada concienzudamente para
fommar una pasta sobre una bandeja o disco, a partir de la
cual se descargaron suavemente ﬁédulos de la pasta, distri-
buyéndolos en forma de capa de un solo nddulo sobre una cin-
ta de tela metilica, mediante la cual los nddulos de aproxi-

madamente 8 hasta 10 mm de tamafio fueron transportados a

través de un horno de thinel, mantenido a una temperatura de

650°C hasta 850°%C (correspondiente con una viscosidad del vie=
drioc de aproximadamente 10° vy 108'5 poises). Los nddulos per—
mangcieron en ei horno durante 15 minutos. Al cabo de un
periodo iniéial de unos 10 minmutos los nddulos quedaron se-
cos y por aquel tiempo los mismos ya habian sido llevados
hasta la temperatura del horno. Consecuentemente, los nddu—
los permanecieron a aquella temperatura durgn;e 5 minutos.
Esto fue suficiente para hacer que las particulas de vidrio
de las capas superficiales de los nddulos individuales se
sinterizasen entre si. La calidad de esta sinterizacidn su-
perficie es,frecuentementé,importante ya que la misma tiene

\

una influencia importante éobre las propiedades~del producto

H
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final.

Estos ndédulos sinterizados en la superficie fue-
ron luego enfriados ripidamente hasta una temperatura de
250° a 300°¢C para tratar de inducir la fisura o fractura de
los nbdulos, y éstos fueron sometidos immediatamente a ma=
chacado entre rodillos machacadores. Los nddulos a partir
del mechacador fueron tamizados para eliminar las particu-
las nuy pequefias, principalmente de vidrio, las cuales fue-
ron recicladas a la estacibn formadora de pasta al principio -
de la linea dé producéidn. Los nddulos sinterizados y ma=

chacados residuales estaban en la gama de tamafios de 0,25

- hasta 1,5 mn.

Estos nbdulos sinterizados muy pequefios fueron
luego alimentados a un horno de tambor rotativo, mantenido
a una temperatura de 810 a 820°C, correspondiente a una

6,1 hasta 106

viscosidad del vidrio de unos 10 poises, y los
nisnos pemanecieron en este horno de 2 a 3 mimtos. Duran-
te este periodo de tiempo los ndédulos fueron mantenidos en
contacto rodante continuo por la rotacibdn del tambor. Las
particulas de vidrio se ablandaron y la piedra caliza se

descompuso con desprendimiento de 002, produciendo la celu=-

lizacibn, y los nddulos resultaron convertidos en perlas de

vidrio celulares. El desprendimiento de CO, se inicid prin-
cipalmente mientras la viscosidad del vidrio estaba por de-

bajo de 107’65

poises y continud mientras la viscosidad del
vidrio se redujo hasta 106’5 poises. Las perlas se caracte-
rizaron por una estructura de nGcleo de vidrio espumado con

células distribuidas por todo el volumernde la perla. la adi-
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cidn de feldespato u otra substancia antiadhesiva es ﬁitil
para evitar cuvalguier tendencia a que los nbddulos se adhie-
ran entre si o a las paredes del tambor.

Laé perlas fueron reducidas hasta la temperatura

de recocido (unos 500°C) y mantenidas a esta temperatura du-

‘rante 10 a 15 minutos. Las-perlas fueron subsiguientemente

enfriadas ripidamente hasta la temperatura ambiente,

Las perlas formadas eran de tamaflos aproximada-
mente doble de los tamafios de los nddulos sinterizados ma=—
chacados, por ejemplo en la gama de tamafios de 0,5 hasta 3
mn, v tenian una densidad a granel de 0,28 hasta 0,47 kg/li-
tro de acuerdo con sus tamafios. Las'perlas tenfan una per-
meabiiidad al agua muy baja, correspondiente a una absor-
cibdn de agua de un 5 a 6% después de 24 horas de ivmersidn

en agua a temperatura ambiente., La absorcidn de agua tiende

~a ser inferior cuando se incrementa la densidad a granel ha-

cia el extremo superior de la gama antes citada.

Un procedimiento de acuerdo con el ejemplo ante-
rior especifico se puede efectuar en una instalacidn tal co-
mo la descrita en relacidn con €l ejemplo 1 con referencia
a la Pigura 2 de los dibujos anexos, con la adicidn dé un
machacador adecuado para los nddulos sinterizados.

' En una modificacidn del procedimiento anierior,
las perlas que salen del horno rotativo fuéron enfriadas
ripidamente hasta la temperatura ambiente, sin interrumpir

el enfriado en la temperatura de recocido. Habia poca evi-

- dencia de cualquier fractura de las perlas enfriadas.

En otra modificacidn ulterior, los nddulos que
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salian del disco rotativo fueron secados y los nddulos se-

' cos Pueron sometidos a una fase de machacado con el fin de

reducir sus dimensiones. Los nddulos camprendidos dentro de
la gama de tamafios de 0,25 hasta 0,5 mm fueron retenidos y
distribuidos sobre una cinta de tela metalica para la fase
de sinterizacidn y se continud el procedimiento tal como se
ha descrito anteriormente, excepto en que la fase de macha-
cado entre las etapas de aglutinamiento y celulizacidn fue
oritida. Las perlas finales tenian una baja permeabilidad
al agua. Su densidad a granel era de unos 0,45 kg/litro.

A modo de modificacidn, el horno rotativo de la
instalacidn puede ser substituido.por un horno vertical en
el que los nddulos aglufinados y machacados pueden ser
transportados hacia arriba mediante un chorro de gas ca~—
liente, y calentados por el mismo para efectuar su conver~
sién en perlas de vidrio expansionado antes de que salgan

del horno con los gases de salida.
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, REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacidn de perlas

_de vidrio celuladas, en el que una mezcla que comprende

particulas de vidrio y un agente celulante es conformada en
nbdulos y tratada subsiguientemente con calor paré producir
la Pusidn del vidrio y el desprendimiento del gas del agen—
te éelulante, para Fomar perlas de vidrio celuladas que
son enfriadas después hasta una condicién rigida, caracte-
rizaao porque la naturaleza del agente celulante es selec-
cionada de manera que durante el tratamiento témmico las
fuerzas de expansidn debidas al desprendimiento del gas de
tal agente, son generadas completa o casi princCipalmente
mientras la viscosidad del vidrio estd dentro de la gama de
106’5 hasta 108’5 poises y porque la cantidad de agente ce-
lulante utilizado, la temperatura méxima del horno (mencio-
nado en 1o que sigue como "hormno celulante") en el que se
produce la celulizacidn (cuyo méximo no estd por encima de
la temperatura que correspondg a una viscosidad del vidrio

de 105’5 poises), y el tiempo de permmanencia de las perlas

_en tal horno, son seleccionados de una manera tal que las

perlas que salen del horno estén pobladas de cé&lulas y las
perlas enfriadas tienen una densidad a granel de nb méas de
G, 5 g/cm3 y una pemmeabilidad al agua menof de 15% en volu~
men, determinado por el ensayo de immersidn especificado.
2. Procedimiento para la Ffabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin la reivindicacidn 1, caracteri-

zado porque el agente celulante es seleccionado de manera
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que el desprendimiento de gas del mismo se produce completa
‘0 principalmente mientras el vidrio tiene una viscosidad

por debajo de 107’65

poises.

3. Procedimiento para la fabricacibn de perlas
de vidrio celuladas, seglin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado pbrque el agente celulante es
seleccionado de manera que el desprendimiento delfas del
mismo se produce completa o principalmente después de que
todas o substancialmente todas las particulas de vidrio mez-
cladas con el mismo han alcanzado una temperatura de sinte-
rizacidn,

4, Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, seghn cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque la temperatura del hor-
no celuiante estd dentro de la gama que corresponde a una
viscosidad del vidrio de 105’7 nasta 10772 poises.

5. Procedimiento para la fabricacibén de perlas
de vidrio celuladas, segfin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque el agente celulante
estéd inicialmente en forma de particulas en los nbddulos.

6. Procedimieﬁto para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segﬁﬂﬂla reivindicacidén 5, caracteriza=

‘do porque el tamafio medio de las particulas del agente ce-

lulante es apfoximadamente el mismo que el tamaflo medio de

las particulas de vidrio,
7. - Procedimiento para la fabricacidn de perlas
‘de vidrio celuladas, segin cualquiera de las reivindicacio=

nes anteriores, caracterizado porque el agente celulante
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comprende un compuesto que se descompone para dar lugar al

- desprendimiento de gas.

8. Procedimiento para la fabricacidn de perlas

de vidrio celuladas, -seglin la reivindicacidn 7, caracteri-

zado porque se utiliza carbonato de calcio como agente ce-

< lulante.

9, Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin la reivindicacidn 8, caracteri-
zado porque la cantidad de carbonato de calcio presente en
el nddulo es de 1,7 a 2,7 en peso, basado en el peso de vi-
drio.

10.  Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio‘deluladas, segin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque los nddulos iniciales
contienen particulas de vidrio y un agente celulante en
forma de ﬁarticulas, y porque se utiliza agua como Gnico
medio para hacer que tales ingredientes en particulas se
cohesionen en forma de nddulo,

11.  Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio ceiuladas, seghn la reivindicacidn 10, caracteri-
zado porque la mezcla inicial contiene de 10 a 20% en peso
de agua, basado en el peso total de la mezcla.

12. Procedimiento para la fabricacién'de perlas
de vidrio celuladas, segin cualquiera de 153 reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porqae las perlas son manteni-
dés en contacto rodante miituo durante su tratamiento en el

horno de celulizacidn.

13. Procedimiento para la fabricacibdn de perlas
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de vidrio celuladas, seglin la reivindicacibn 12, caracteri-

~ zado porque el horno celulante es un horno rotativo.

14.  Procedimiento para la Eabricaciénvde perlas
de 'vidrio celuladas, seghn cualquiera de las reivindicacio-
nes 1 a 11, caracterizado porque 1as'perlas son calentadas
en condicidn separada eﬁ un chorro de gas en el horno de ce=-
lulizacidn.

15, Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segfin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque el tratamiento témmico
de la mezcla que comprende particulas. de vidrio y un agente
celulante es efectuado en dos fases, en la primera de las
cuales 10s nbdulos de tal mezcla, mientras estén libres de
contacto de rozamiento mituo, son calentados suficientemen—
te para producir la sinterizacibn de las particulas de vi-
drio, pero insuficientemente para ocasionaf la expansidn de
tales nbédulos, y en la segunda de las cuales los nbddulos de
la mezcla que han sido calentados en la primera fase son
calentados en el horno de celulizacién.mieﬁtras estén mo-
viéndose relativamente libres,. hasta una temperatura mis e-
levada para pemitir que tenga lugar la celulizacidn, tenien-
do ‘dicho norno de celulizacidn una temperatura mdxima que
no excede una temperatura correspondiente a la viscosidad

del vidrio de 10°7°

poises.

16. Procedimieﬁto para la fabricacidbn de perlas
de vidrio celuladas, segin la reivindicacidn 15, caracteri-
zado porque la temperatura del horno de celulizacidn esté

dentro de la gama correspondiente a una viscosidad de vi-
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drio comprendida en la géma de 105f5 hasta 107’5 poises.
17. Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin las reivindicaciones 15 o 16,
caracterizado porque el calentamiento de los nddulos en la
5 primera fase es realizado%en un horno mantenido a una tem-
peratura substanciahnente\constante, y por tantoia curva de

calentamiento es substancialmente la misma para todos los
\

! A
\ \

nddulos. \ \
18. \ Procedimientg para la fabricaéién de perlas
10 : de V1dr10 celuladas, seglwn la re1v1nd1cac1on 17, caracteri-
zado porque la prunera fase de tratamiento térmico se rea~
\ liza conduciendo los nodulos sobre un transportador a través
\ de un horno de tinel a una temperatura comprendida en la
\ gama correspondiente a una viscosidad del vidrio de 107+ 82
15 \ghasta 10'" poises.
. 19. Procedimiento para la Ffabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin la reivindicacién 18, caracteri-
zado porque €l horno de tiinel estd a una temperatura comprern-
dida en la gama correspondiente a una gama de viscosidades
20 del vidrio de 108’5 hasta 10" poises.

20. Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segfin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque %as perlas son recoci-
das después .de salir del horno de-celulizacién.

25 21, Procedimiento para la fabricacibn de perlas
de vidrio celuladas, seghn la reivindicacidn 20, caracteri-
zado porque las perlas son recocidas, durante la conduccidn

de las mismas a través de un horno tinel mediante un trans-
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22, Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin cualquiera de las reivindicacio-
nes 1 a 19, caracterizado porque las perlas son enfriadas o
dejadas que se enfrien répidamente a continuacidn de la ce-
lulizacidn. ‘

23, Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque los riédulos son someti-
dos a machacado con anterioridad al tratamiento térmico y/o
entre las fases de sinterizacidn y celulizacidn del mismo.

24,  Procedimiento paraila fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segin la reivindicacidn 23, caracteri-
zado porque los nddulos son machacados entre las fases de
sinterizacién y celulizacidn del tratamiento térmico y mien-
tras los nddulos estan en la gama de temperatura de 250°
hasta 300°C.

25.  Procedimiento para la fabricacidn de perlas
de vidrio celuladas, segun las reivindicaciones 23 o 54, ca=-
racterizado porque siguiendo a la fase de sinterizacidn del
tratamiento por calor, los nddulos son enfriados répidamen-
te para inducir su fractura o fisuré, y luego pueden ser
nmachacados antes de experimentar la fase de celulizacibdn del
tratamiento térmico. :

26. Procedimiento para la fabricacidn de perlas

~de vidrio celuladas, segin cualquiera de las reivindicacio-

nes anteriores, caracterizado porque los nddulos estan com-

prendidos, antes de experimentar la fase de celulizacibdn del
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\

‘ \ |
tratamiento témmico, total'o principalmente dentro de la

\

géma de tamafios de 1,5 hasté 15 mm.

27. \ Procedimiento para la fabricacibdn de perlas
de vidrio celuladas, segfin cualquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque las particulas de vi-

drio en la mezcla inicial tienen una superficie especifica
de al menos 3000 cmg/g.

28. ° Procedimiento para la fabricacién de perlas

1 de Vidrio celuladas.

La presente memoria descriptiva consta de treinta

y ocho hojas foliadas, escritas a miquina por uyna sola de

sus caras.

Barcelona, 12 de mayo de 1978 .
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