BOLETIN DE LA SOCIEDAD ESPANOLA DE

Ceramica

A R T |

-t e

y Vidrio

Puesta a punto de un horno de fibrado de laboratorio para la
obtencioén de fibra de vidrio

A. DE PABLOS, A. DURAN, M.I. NIETO
Instituto de Cerdmica y Vidrio, C.S.1.C., Arganda del Rey 28500, Madrid

En el presente trabajo se aborda la puesta a punto de un horno de obtencién de fibra de vidrio a escala de laboratorio, y se estu-
dian las condiciones de fibrado de diferentes vidrios en funcién de su viscosidad, de la temperatura y de la velocidad de extrac-
cién. A partir de los resultados obtenidos, se discute la influencia de los diferentes pardmetros en el didmetro de las fibras obteni-
das y se expone la metodologia que permite la optimizacién del proceso.
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Adjusting of a laboratory filature furnace for obtaining fibreglass

In this work, the adjusting of a laboratory filature furnace to obtain fibreglass is studied, together with the conditions of fibring for
different glasses as a function of the viscosity, temperature and withdrawal rate. The effect of the different parameters on the fibre-
glass diameter is discussed from these results, exposing the methodology that allows the optimizing of the process.
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1. INTRODUCCION

Si se analizan las tendencias actuales dentro del drea de los
materiales, se puede destacar como una de las grandes lineas
de investigacién la relativa al disefio y obtencién de materiales
compuestos reforzados con fibras. En este amplio grupo se
encuentran los FRP (fibre-glass reinforced polymers) y los GRC
(glass fibre reinforced cement), en los que el reforzamiento es
de fibra de vidrio.

Segtn la aplicacién del material compuesto en cuestion, se
requieren diferentes caracteristicas de las fibras a utilizar. Asf,
en el caso de los FRP, cuyas aplicaciones fundamentales se
encuentran tanto en la industria automovilistica, aeroespacial,
nautica y de material deportivo, como en la fabricacién de
soportes para componentes electrénicos, se requieren buenas
propiedades mecanicas o propiedades eléctricas adecuadas
(1,2).

La problematica de los GRC es bien diferente, ya que se
requiere que las fibras presenten, ademds de unas buenas pro-
piedades mecénicas, una alta resistencia alcalina, puesto que el
medio fuertemente basico del cemento las ataca con el tiempo,
degraddndose las propiedades mecénicas iniciales del material
obtenido, tal y cémo se describe ampliamente en la bibliografia
(3.4).

En ambas aplicaciones se utiliza fibra obtenida por el méto-
do clasico de fibra continua, cuyo didmetro puede variar entre
5y 25 um.

En todos los casos, resulta imprescindible que, junto a las
propiedades requeridas, se determinen y efectiien los trata-
mientos superficiales adecuados, que permitan la incorpora-
ci6én de los agentes de acoplamiento para los FRP, o que incre-
menten la resistencia alcalina en el caso de los GRC.
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En el desarrollo de los FRP, estd perfectamente definida y
seleccionada la fibra de vidrio E como la idénea para su aplica-
cién, tanto por sus propiedades mecanicas, como por las eléctri-
cas. Las lineas de investigacion se centran, por tanto, en la modi-
ficacion superficial y el estudio de las interfases creadas entre la
fibra de vidrio, el agente de acoplamiento y la matriz (5).

En cuanto a los GRC, se ha registrado una gran actividad de
investigacion y desarrollo en los tltimos 15 afios (6,7), ya que
la introduccién de ZrO; en la composicién de vidrio, necesaria
para alcanzar la resistencia alcalina requerida, eleva la viscosi-
dad del vidrio y con ella, las temperaturas de fusién y de fibra-
do del mismo, lo que encarece el producto. Por esta razén, las
investigaciones se centran, tanto en el desarrollo de nuevas
composiciones, como en los tratamientos y recubrimientos de
las fibras obtenidas, para su proteccién frente al medio genera-
do por el cemento.

La otra gran aplicacién de la fibra de vidrio abarca el campo
de la fibra Optica. La utilizacién de fibras aisladas o conjuntos
de fibras Opticas permite por ejemplo: transportar la luz a tra-
vés de ejes flexibles, permitiendo la iluminacién de regiones
inaccesibles a la visién directa, modificar el perfil de una super-
ficie de imagen, recibir y transportar la luz a grandes angulos
con alto rendimiento fotométrico, actuar como guia de onda
activa o pasiva, propagar y/o acoplar entre fibras adyacentes
la energia bajo la forma de modos discretos de guias de onda.

Entre las aplicaciones destacan las del campo de la medicina
(cirugia, cauterizacién, diagnésticos IR, tomografia interna,
técnicas de imagen: endoscopias, gastroscopias, etc.), las medi-
das de corriente de alta tensién, metrologia, procesos laser,
sensores, optica no lineal, codificacién, etc. Sin embargo, la
aplicacion mas importante se encuentra en el area de las tele-
comunicaciones. La saturacién de los canales de microondas
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por el desarrollo de la red de TV e informatica se resuelve uti-
lizando frecuencias cada vez mds elevadas; los sistemas de
gran capacidad funcionan entre 10° y 1012 Hz y es necesario
pasara Vv ~ 1015 Hz. Los problemas que se plantean son la
fuente de luz y la trasmisién de la sefial luminosa. El laser
aporta la solucién al primer problema y el empleo de fibras
Opticas es la mejor solucién al segundo, siempre que se mejore
la transparencia de las mismas, disminuyendo al minimo la
atenuacion (8,9).

Tecnolégicamente, la produccién de estas fibras es complica-
da y sus caracteristicas dependen fuertemente tanto de la
homogeneidad de la composicion como del proceso de pro-
duccién de las mismas. El espesor de las fibras se sitiia entre 50
y 200 um y, dependiendo de su composicién, pueden usarse
como elementos pasivos - transmisores de luz o imagen - o acti-
vos, como en el caso de fibras laser.

Por todo lo expuesto, resulta de la mayor importancia para la
investigacion en el campo de los materiales vitreos y compues-
tos, disponer de un equipo para la obtencién de fibra de vidrio
a nivel de laboratorio. Esto permitird estudiar la mejora de las
distintas propiedades buscadas en funcién de sus aplicaciones,
junto a la optimizacién de las condiciones de fibrado en distin-
tos sistemas de composicion.

Un horno de estas caracteristicas ha sido desarrollado en la
Stazione Sperimentale del Vetro de Murano (10). Se trata de un
equipo constituido esencialmente por un crisol monohilera de
platino-rodio insertado entre los terminales del circuito secun-
dario de un transformador con regulacién por dispositivos
eléctricos y electrénicos. Teniendo en cuenta la experiencia de
este laboratorio se encargo la construccién de un horno similar
a los mismos fabricantes (Rigamonti Aldo & Figli s.n.c. Via
delle Industrie, 8. 22060 Sirtori (Co.), introduciendo mejoras
importantes en los mecanismos de regulacién, ahora entera-
mente electrénicos, y también un dispositivo para la produc-
cién de fibra gruesa.

El objetivo de este trabajo ha sido la puesta a punto, calibra-
cion y estudio de las condiciones de fibrado de este horno de
produccién de fibra de laboratorio.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Diseiio del horno de fibrado de vidrio

El equipo para produccién de fibra continua de vidrio esta
constituido por un crisol monohilera de platino-rodio inserta-
do entre los terminales del circuito secundario de un transfor-
mador, que trabaja con tensiones de 1 a 2 V y corrientes entre
500 y 1500 A. La regulacién electrénica asegura un calenta-
miento uniforme del crisol hasta 1650°C con AT = + 1°C, con
visualizacién digital de la temperatura. El crisol, construido en
una aleacién de Pt-Rh con alta resistencia a la deformacion,
tiene en el fondo un orificio por el cual sale el flujo de vidrio
que asegura la constancia dimensional rigurosa del filamento.
El termopar, de Pt/Pt-Rh 90/10, se sittia muy cerca de este ori-
ficio para controlar la temperatura real del vidrio en el momen-
to de fibrar, Figura 1. La armadura de cobre que sostiene el cri-
sol se encuentra refrigerada por agua, Figura 2.

La regulacion de las distintas funciones del equipo - regula-
cién y control de la temperatura, control de la velocidad de
giro, condiciones de seguridad - es totalmente electrénica. Las
foto de la Figura 3 muestra el equipo completo.

Desde el punto de vista del proceso de fibrado, el didametro  Fig. 3. Horno de fibrado con sus accesorios y sistema de control electrdnico.
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de la fibra de vidrio obtenida depende de los siguientes para-
metros:

- didmetro del orificio

- composicion del vidrio

- temperatura del vidrio

- forma y diseno del crisol

- velocidad del tambor sobre el cual se enrolla la fibra

- nivel del vidrio en el crisol

El diametro del orificio de salida se ha disefiado teniendo en
cuenta el intervalo de didmetros de fibra que se quieren obte-
ner (entre 5 y 400 um), a partir de la experiencia adquirida en
el laboratorio de la S5V de Murano, basicamente con vidrio E.
La eleccién de la forma y disenio del crisol también se ha basa-
do en la experiencia de este laboratorio.

La variacién de la velocidad de fibrado se rige a través de un
tambor de 12,5 cm de didmetro, colocado a 50 ecm del orificio
del crisol, que gira con velocidad constante entre 100 y 5000
rpm en el caso de fibra continua fina. El dispositivo para pro-
ducir fibra gruesa (50-400 um) consta de un reductor de veloci-
dad -5 y 30 rpm - y el flujo de vidrio pasa entre dos rodillos
de caucho en lugar de enrollarse sobre el tambor. Detalles de
ambos sistemas de traccién se muestran en la Figura 4.

El nivel de vidrio en el crisol debe mantenerse constante
mediante una alimentacion regular del mismo con fragmentos
de vidrio. Es necesario asegurar tras cada carga el perfecto afi-
nado y homogeneizacion del vidrio antes de comenzar el fibra-
do para evitar la aparicion de burbujas o defectos en la fibra.

El efecto de la composicién del vidrio, de la temperatura del
horno y de la velocidad de giro se determina para cada vidrio
particular. La calibracién del equipo debe hacerse con varios
vidrios utilizados como patrén y es conveniente repetirlo regu-
larmente para comprobar las condiciones tanto del equipo
como del crisol.

2.2. Determinacidon de las condiciones de fibrado

Los vidrios utilizados para el estudio de las condiciones de
fibrado y puesta a punto del horno, son dos vidrios industria-
les, vidrio E y vidrio calcosédico, y un vidrio experimental, con
buena resistencia alcalina, disefiado con el fin de estudiar su
posible utilizacién en GRC. La composicion nominal de todos
estos vidrios se recoge en la Tabla L.

La determinacion de las curvas de viscosidad-temperatura
de los tres vidrios se ha efectuado utilizando un microscopio
de alta temperatura Leitz, con probetas confeccionadas por

TasLA 1. COMPOSICION DE LOS VIDRIOS ESTUDIADOS

Vidrio E Vidrio C Vidrio GNA

Sio, 55.2 72.0 63.0
ALLO, 14.8 2.5 i
B.,O, 7.3 0.5 il

Zro, - - 17.0
MgO 3.3 0.9 2.4
ca0 18.7 9.0 7.6

Na,0 0.3 12.5 10.0
K,O 0.2 15 =
Fe,0, 0.3 0.5 e
F, 0.3 - il
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Fig. 4. Detalle de los dos dispositivos para la obtencion de fibra fina y gruesa.

TaBLA II. VALORES DE LAS TEMPERATURAS CORRESPONDIENTES A
LOS PUNTOS DE VISCOSIDAD

log [viscosidad 10 6.0-7.6 4.2-4.5 3.0-3.5
(dPas)]
Vidrio E 805 892 1015 1147
Vidrio C 670 767 996 1176
Vidrio GNA 800 200 1100 1260

presion de las muestras en polvo, y de acuerdo con la metodo-
logia descrita por Scholze (11). Siguiendo este sistema y utili-
zando un vidrio patrén, DGG-1, de curva de viscosidad cono-
cida, es posible fijar las temperaturas correspondientes a cuatro
puntos de viscosidad, definidos como: principio de contraccion
(10]O dPas), reblandecimiento (106-107-6 dPas), semiesfera
(10%2-10%7 dPas) y fluidez (10 3.0.10 35 dPas). Los valores asi
determinados se presentan en la Tabla II.

Puesto que la viscosidad adecuada para fibrar se encuentra
fuera del intervalo de viscosidades caracterizado por este
método, es necesario establecer una ecuacion que se ajuste a las
curvas obtenidas, con objeto de extrapolar el valor de la tem-
peratura correspondiente a una viscosidad entre 1023 y 1027
dPas. De las diferentes ecuaciones que intentan reproducir la
variacién experimental de la viscosidad con la temperatura, la
ecuacion de Vogel-Fulcher-Tamman (12), o en abreviatura
ecuacion VFT, es la mds utilizada, porque, siendo sencilla,
representa con bastante exactitud la curva de variacién de la
viscosidad con la temperatura de los vidrios, por debajo del
punto de Littleton (viscosidad = 107-6 dPas).

La expresion de dicha ecuacion es:

B

[1]

logn =4 +

(]

A partir de los datos de viscosidad - temperatura, se han cal-
culado los pardmetros A, B y Ty de las curvas VFT correspon-
dientes a los tres vidrios estudiados, con los resultados siguien-
tes:

VIDRIO E:
4197
log = ~1,544 + 197 _ 2]
%1 " T2708
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VIDRIO C:
3700,16
= -2032 + —/—— [3]
log n T-468.1
VIDRIO GNA:
1374,5
log n = 0445 + (4]
£ T-761

Los datos obtenidos por este método han sido comprobados
tomando como referencia las curvas viscosidad-temperatura
determinadas con un viscosimetro de alta temperatura Haake
RV20 en la Stazione Sperimentale del Vetro.

A partir de estas curvas, se han determinado los intervalos
de temperatura adecuados para la obtencion de fibras de los
tres vidrios, que se recogen en la Tabla III.

TABLA III: VALORES DE LAS TEMPERATURAS EN EL INTERVALO ADE-
CUADO PARA EL FIBRADO

Viscosidad (dPas)

10!.3

10*7

1325

1250

1350

1250

1500

1375

A. DE PABLOS, A. DURAN, M, |. NIETO!

De cada una de las condiciones seleccionadas de temperatu-
ra y velocidad de extraccién, se han medido entre 10 y 15
fibras, efectudndose 3 o 4 determinaciones de cada fibra. Las
dispersiones calculadas son inferiores al 4% para las fibras de
menor didmetro (7-25 pm) y ~2% para las fibras mas gruesas
(150-350 pm).

3. RESULTADOS

En la Figura 6 se representan las curvas viscosidad - tem-
peratura calculadas segtin la ec. VFT de los tres vidrios, en el
intervalo de viscosidad entre 10° y 102 dPas.

La Figura 7 recoge las variaciones del didmetro de las fibras
en funcién de las diferentes velocidades de giro, a las tempera-
turas seleccionadas para los tres vidrios estudiados.

El andlisis de estas curvas muestra que, en todos los casos,
seglin se incrementa la velocidad de giro del tambor, el didme-
tro de la fibra obtenida disminuye con un habito aproximada-
mente hiperb6lico. Puesto que, a una temperatura fija, la visco-
sidad de cada vidrio permanece constante, la cantidad de
vidrio que se extrae ha de ser constante. De hecho, Barbon et al.

6.00

Para cada vidrio, se ha procedido a la obtencion de fibras a

1’4
A

Vidrio E
Vidrio C
Vidrio GNA

distintas temperaturas comprendidas en los intervalos expues-
tos y para cada temperatura se han seleccionado diferentes ¢
velocidades de extraccién, reguladas por la velocidad de giro 5.00 - \ '

del tambor, con objeto de determinar la influencia de ambos v
parametros en el diametro de la fibra obtenida. \ \ A

2.3. Medida del didmetro de las fibras 4

4.00 —

El didmetro de las fibras obtenidas se ha medido utilizando

un Analizador de Imagen IMAGIST V6, Princeton Gamma-

Tech Ind., que toma los datos directamente de la imagen obte-

nida mediante un microscopio Optico de luz reflejada, Zeiss,
modelo H-P1. Un ejemplo se recoge en la Figura 5.

Log n
A
>

1 .Du L} l L l T T
800 1000 1200 1400

Temperatura (°C)

Fig. 6. Curvas viscosidad-temperatura de los vidrios E, C y GNA.

Fig. 5. Fotografia obtenida por MOLR de fibras delgadas.

520 Boletin de la Sociedad Espafiola de Cerdmica y Vidrio. Vol. 36 Nim. 5 Septiembre-Octubre 1997



PUESTA A PUNTO DE UN HORNO DE FIBRADO DE LABORATORIO PARA LA OBTENCION DE FIBRA DE VIDRIO
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12.00
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g
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rpm rpm rpm
Fig. 7. Variacion del didmetro de las fibras delgadas en funcion de la velocidad de fibrado y a diferentes temperaturas, para los vidrios E, C y GNA.
(10) han demostrado experimentalmente que la cantidad de
vidrio extraida por unidad de tiempo a una temperatura fija es
independiente de la velocidad de giro del tambor. O sea, 20.00 —
& 1350°C
1374,5
1o, = 0445 + — (5] 1250°C
En T-761 | o
La longitud de la fibra obtenida es proporcional a la veloci-
dad de giro del tambor, de donde:
16.00 -
ZD*l=cte 6] E
4 =
(o]
s 4
Por tanto, 4
£
S
cte
D== m G
\/‘—7 12.00 ~
En la figura 8 se representan los puntos experimentales de did-
metro en funcién de la velocidad de giro para dos temperaturas
del vidrio C; la linea continua corresponde al ajuste derivado de <
la ecuacién 7. El buen ajuste confirma la bondad del modelo pro-
puesto para los vidrios C y E; un ajuste peor se observa en el
vidrio GNA. Esta diferencia de comportamiento podria atribuir-
se a fen6menos de separacion de fases que den lugar a un com- 8.00 -
portamiento reoldgico distinto en este tltimo vidrio.
Cuando se utiliza el dispositivo de fibra gruesa, las curvas Y .
. P L L]
obtenidas siguen el mismo habito, segiin se observa en la ! R ! ! e
Figura 9. Sin embargo, el reductor de velocidad produce un 500 1000 1500 2000 2500 3000

intervalo de velocidades de giro (5-25 rpm) bastante mas
pequefio que el del tambor original (500 - 5000 rpm). Esta es la
causa por la cual los didmetros de las fibras gruesas presentan
una variacién muy pequefia con la temperatura.
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rpm

Fig. 8. Ajuste de los valores experimentales de variacidn del didmetro con la
velocidad de extraccién al modelo propuesto en la ecuacion 7.
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Fig. 9. Variacion del didmetro de las fibras gruesas en funcion de la velocidad
de fibrado y a diferentes temperaturas, para los vidrios E 'y C.

En la Figura 10 se presentan las curvas de variacién del dia-
metro de las fibras como funcién de la temperatura de fibra-
do, para las distintas velocidades de giro. Puede observarse
que el didmetro aumenta de forma lineal con la temperatura
de fibrado, salvo en el vidrio GNA. El incremento de la tem-
peratura produce una disminucion de la viscosidad del vidrio
y por tanto un aumento de la cantidad de vidrio extraido, lo
cual justifica el aumento del didmetro con la temperatura. Si
la viscosidad tiene un comportamiento cuasi-lineal con la
temperatura en el intervalo estudiado, la variacion del dia-
metro de las fibras obtenidas sera también lineal. Si la curva
viscosidad-temperatura se aleja de la linealidad en este inter-
valo, el comportamiento del didmetro de las fibras dejara de
ser lineal, como se observa en el caso del vidrio GNA.

Cuando se trata de obtener fibra gruesa, aplicando veloci-
dades de extraccién muy pequefias, la variacion del didmetro
de las fibras con la temperatura, Figura 11, no muestra el
mismo comportamiento. Las variaciones del didmetro son
muy pequefias y ademas se observa un mximo por encima
del cual el didmetro disminuye con la temperatura. En estos
casos, ademas del efecto del incremento de la cantidad de
vidrio extraido segin aumenta la temperatura, hay que con-
siderar un efecto de gradiente térmico en el hilo de vidrio.
Para didmetros pequefios, el enfriamiento brusco del vidrio al
salir del crisol produce la solidificacién cuasi-instantanea de
toda la fibra. Sin embargo, al crecer el didmetro por encima de
ciertos valores, se hara apreciable un gradiente de temperatu-
ras, y por tanto de viscosidades, en la fibra. Este efecto podria
contrarrestar el producido por el aumento de la temperatura.

4. CONCLUSIONES

1. Se ha puesto a punto un horno a escala de laboratorio que
permite la obtencién de fibras de vidrio de diferentes diame-
tros en funcién de la velocidad de extraccion y de la tempera-
tura.

2. Se han determinado las curvas viscosidad - temperatura
de tres vidrios , dos comerciales y uno disefiado en el labora-
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Fig. 10. Variacidn del didmetro de fibras delgadas en funcidn de la temperatu-
ra y a diferentes velocidades de fibrado, para los vidrios E, C y GNA.

torio, y a partir de las mismas, se han establecido las tem-
peraturas correspondientes al intervalo de viscosidad ade-
cuado para fibrar.

3. En los vidrios con un comportamiento relégico normal a
alta temperatura, el didmetro de las fibras obtenidas dismi-
nuye con el incremento de la velocidad de extraccién con un
habito hiperbélico. Se ha propuesto una relacién entre dié-
metro y velocidad de extraccién que ajusta bien dicha varia-
cién.

4. En la obtencioén de fibras de didmetros entre 5 y 30 wum,
la temperatura utilizada es un valor critico, y manteniendo
constantes el resto de los parametros, el didmetro de las
fibras aumenta continua y notablemente con la temperatu-
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Fig. 11.Variacion del didmetro de fibras gruesas en funcién de la temperatura
y a diferentes velocidades de fibrado, para los vidrios E y C.

Boletin de la Sociedad Espafiola de Ceramica y Vidrio. Vol. 36 Niim. 5 Septiembre-Octubre 1997

ra. Este incremento es mayor cuanto mayor sea la pendien-
te de la curva viscosidad - temperatura en el intervalo de
fibrado.

5. En el caso de obtencién de fibras de didmetro mas grue-
so, entre 100 y 400 um, la influencia de la temperatura es
mucho menor, ya que debe considerarse un efecto de gra-
diente térmico radial, y por tanto de viscosidad, que contra-
rresta el producido por el aumento de la temperatura.
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