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DESCRIPCION

Material poroso a base de silice y de portlandita para el relleno de ladrillos de aislamiento de estructura controlada y
procedimiento de elaboracién asociado

La presente invencion tiene por objeto un nuevo procedimiento de preparacion de un ladrillo de construccion que
comprende un material poroso silico-calcareo.

Los ladrillos de tierra cocida, denominados « monomuro », de cemento, denominados « parpaint » de estructura
alveolar, son utilizados ampliamente para la construccion de muros, de suelos, de tabiques u otros elementos de
construccion.

Los alvéolos de estos ladrillos que habitualmente estan vacios, de tamafios variables y de formas diferentes, estan
destinados a aumentar el aislamiento térmico. Los espacios libres de estos alvéolos deben ser sin embargo de
tamafio suficientemente reducido para limitar la conveccion térmica y sus paredes deben ser de espesor
suficientemente pequefio para limitar el efecto de conduccion. La resistencia térmica inducida por el espacio vacio
de estos alvéolos esta sin embargo limitada por el efecto de conveccion del aire en su seno. Se puede entonces
limitar este efecto produciendo ladrillos que tengan un mayor nimero de alvéolos, siendo estos uUltimos de tamafio
mas reducido, pero la produccion de tales ladrillos es mas compleja, la ventaja que asi se obtiene es anulada
generalmente por el aumento del efecto de conduccion debido a la multiplicacion de las paredes de los citados
alvéolos.

La solicitud de patente francesa publicada con el numero 2 521 197 A1, divulga ladrillos de tierra cocida con alvéolos
« rellenados » de un « material celular de alto poder de aislamiento térmico », como « una espuma de poliuretano,
una espuma de poliestireno, o cualquier otro material fibroso (lana de vidrio o de roca) o dividido (aglomerado de
corcho) ». Sin embargo estos materiales segun los casos:

(i) son inflamables y/o emiten gases toxicos en caso de incendio,

(ii) son compuestos potencialmente peligrosos puesto que eventualmente estan clasificados en la categoria
de las FCR (Fibras Ceramicas Refractarias) que necesitan condiciones especificas de colocacion y de
gestion de los residuos,

(iii) pierden propiedades de aislamiento en el transcurso del tiempo (compresion del relleno),
(iv) o presentan varios de los inconvenientes indicados anteriormente.

Ademas, en ciertos casos el relleno de los ladrillos se hace in situ durante la obra, esto constituye una obligacion
suplementaria y necesita mano de obra suplementaria.

La solicitud de patente francesa publicada con el numero 2 876 400 divulga la utilizacion de ladrillos huecos
rellenados « con un material aislante a base de producto poroso a granel ». El material para el relleno es a base de
perlita expandida o de vermiculita expandida en el cual se utiliza el almidéon como espesante. Esta solicitud de
patente hace mencién igualmente a la utilizacién de otros componentes como la silice coloidal, agentes hidréfobos, o
plastico dispersado. El inconveniente de esta solucién reside en la pequefia resistencia mecanica de los
aglomerados, que corren el riesgo de deteriorarse durante el transporte y el montaje de los elementos. Ademas, la
estructura de pequefio poder cohesivo que en particular induce riesgos de pérdida de material durante la perforacion
y el recorte de los muros. La compresion de los granos durante varios afios provoca eventualmente la disminucion
del poder aislante.

La solicitud de patente francesa publicada con el nimero 2 927 623 divulga elementos de construccion de tipo
ladrillo de tierra cocida, rellenados con granos de espuma de cal. Este material poroso esta constituido de una
mezcla cal-cemento del 65% al 90% de material seco, de fibras, de cargas minerales, de un endurecedor y de un
agente espumante. El principio es hacer tomar cal con un agente espesante para crear burbujas de aire,
aprisionarlas durante la reaccion y tener asi una estructura porosa. El inconveniente de esta solucion reside en la
necesidad de utilizar productos quimicos de sintesis para ayudar a la cal a endurecerse en forma de material poroso.
Entre estos productos se pueden citar los agentes espumantes, los gelificantes, los aceleradores de captacion, los
endurecedores. Por este procedimiento es dificil controlar la microestructura de un material de este tipo después de
sintesis, en particular el tamafio y la distribucion de los poros, la porosidad total y el tipo de apilamientos. Dicha
estructura tiene una resistencia mecanica pequefia, lo que limita la reduccion del nimero de paredes del ladrillo de
tierra cocida y provoca riesgos de degradacion del material poroso durante la colocacion de los elementos de
construccion. Debe observarse también la presencia de compuestos organicos (endurecedor, agente espumante, ...)
en el procedimiento que pueden aumentar el riesgo de resistencia al fuego.

Las solicitudes internacionales publicadas con los numeros W02010/000999 y W02010/001000 asi como la
solicitud de patente europea publicada con el nimero EP 1 887 275, divulgan un procedimiento de preparacion de
una estructura porosa silico-calcarea de botellas de acetileno que comprende las etapas siguientes:
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- una etapa de sintesis de cal viva por calcinacién a una temperatura de al menos 850 °C durante al menos
una hora, de bloques de piedra caliza que comprenden al menos el 90% masico de carbonato de calcio,
teniendo los citados bloques una porosidad abierta comprendida entre el 0% y el 25%,

- una etapa de mezcla de la cal viva obtenida en la etapa precedente, de agua y de silice, que puede ser
amorfa o cristalina en una relacion molar CaO/SiO; entre 0,8 y 1; estando comprendida la relacion masica
agua/(CaO + SiO,) entre 2 y 60, preferentemente entre 3 y 25, para obtener una crema de los citados
constituyentes;

- una etapa de sintesis hidrotermal de la masa de relleno por calentamiento de la citada crema preparada en
la etapa precedente e introducida previamente en la botella que haya que rellenar, a una temperatura
comprendida entre 150 °C y 300 °C a una presion comprendida entre 5.10° Pa y 25.10° Pa (5 bares y 25
bares) durante una duracién de 10 horas a 70 horas,

- una etapa de secado para eliminar el agua residual y conferir a la masa tratada una estructura
mayoritariamente cristalina a una temperatura comprendida entre 150 °C y 400 °C durante una duracion de 5
horas a 48 horas.

Sin embargo, este procedimiento continia siendo complejo, caro y por tanto no esta adaptado a las lineas de
produccién actual de ladrillos, incluso aunque el mismo conduzca a un material de pequefia conductividad térmica,
cuya presencia, debido a su microestructura, permita minimizar los efectos de conveccion:

(i) al tener una porosidad total muy elevada, generalmente superior al 70% y preferentemente al 85%,
(i) al tener una distribuciéon de tamafio superior o igual a 0,4 um € inferior o igual a 1 um, y
(iii) al presentar una resistencia a la compresién superior a 5 MPa (5 kg/cm?),

Los inventores han desarrollado por tanto un nuevo procedimiento que no tiene los inconvenientes anteriormente
expuestos.

De acuerdo con un primer aspecto, la invencioén tiene por objeto un procedimiento de preparacion de un ladrillo que
comprende un material poroso que comprende del 25% masico al 75% masico de silice, y del 75% masico al 25%
masico de hidroxido de calcio, que comprende las etapas sucesivas siguientes.

- Una etapa a) de sintesis de cal viva por calcinaciéon a una temperatura superior o igual a 800 °C de bloques
de piedra caliza de tamafio medio comprendido entre 1 mm y 15 mm que tiene una pureza de al menos el
90% en peso y una porosidad abierta superior al 0% e inferior o igual al 25%, para obtener particulas de cal
viva;

- Una etapa b) de mezcla de la citada cal viva obtenida en la etapa a), de agua y de silice, en una relacion
molar CaO / SiO, comprendida entre 0,8 y 1,2 y una relacion masica agua / (CaO + SiO) esta comprendida
entre 2 y 60, preferentemente entre 3 y 25, para obtener una crema de los citados constituyentes;

- Una etapa b1) en el transcurso de la cual todos o parte de los alvéolos de al menos un ladrillo de
construccién de estructura alveolar son parcial o completamente rellenados con la citada crema preparada en
la etapa b), el citado ladrillo de construccion de estructura alveolar que haya sido sometido a la citada etapa
b1), es sometido sucesivamente a las etapas c) y d),

- Una etapa c) de sintesis hidrotérmica por calentamiento de la citada crema preparada en la etapa b) a una
presion de vapor saturante superior o igual a 10° Pa e inferior o igual a 25x10° Pa, para obtener una masa
ceramica, y

- Una etapa d) de secado de la citada masa ceramica obtenida en la etapa c), a una temperatura
comprendida entre 100 °C y 450 °C;

estando caracterizado el citado procedimiento por que en su etapa c), la temperatura de reaccioén es superior o igual
a 80 °C e inferior a 150 °C.

En el procedimiento tal como el definido anteriormente, los bloques de piedra caliza puestos en practica en la etapa
a) son de tamafio medio comprendido entre 1 mm y 15 mm, preferentemente comprendido entre 1 mmy 12 mm. Se
ha determinado que estos valores les permiten ser calcinados en el ndcleo en condiciones relativamente simples y
obtener, después de la calcinacion, una cal viva de granulometria comprendida entre 0,1 mm y 15 mm, que la
garantiza una buena reactividad durante la adicion de agua en la puesta en practica de la segunda etapa del
procedimiento (reactividad medida de acuerdo con la norma NF EN 459-2), sin riesgo excesivo de hidratacion y/o
carbonatacion que podria resultar del modo de almacenamiento de la cal después de la calcinacion y que,
finalmente, podria afectar a la calidad de la estructura porosa silico-calcarea.
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Los blogues de piedra caliza puestos en practica en la etapa a) del procedimiento tal como el definido anteriormente
pueden ser obtenidos por trituracion de bloques de piedra caliza de mayores dimensiones y cribado subsiguiente.

Los mismos tienen una pureza (contenido en CaCO3 con respecto al peso total de piedra caliza) de al menos el 90%
en peso y preferentemente de al menos el 95% en peso, o de al menos el 97% en peso, que limita la presencia de
impurezas susceptibles de afectar a la sintesis hidrotermal a partir de los precursores de las estructuras cristalinas
anteriormente descritas.

La piedra caliza utilizada de acuerdo con el procedimiento de la invencién contiene asi preferentemente menos del
6% en peso de carbonato de magnesio y de silice y menos del 1% en peso de aluminio, de 6xido de hierro, de 6xido
de manganeso, de otros 6xidos, especialmente de potasio, sodio, titanio y de impurezas tales como el sulfuro o el
fésforo.

Finalmente, la porosidad abierta de la piedra caliza, medida por porosimetro de mercurio, es superior al 0% a inferior
o igual al 25% y preferentemente esta comprendida entre el 5 y el 25%, de modo que el diéxido de carbono pueda
escaparse facilmente durante la formacion de la cal durante el desarrollo de la reacciéon quimica:

(072 o\0 Ypum—— > Ca0 + CO,

y que la cal formada no sea densificada durante esta reaccion; y pueda absorber faciimente el agua para formar la
lechada de cal muy rapidamente a saber en menos de una decena de segundos durante la puesta en practica de la
etapa b) del procedimiento tal como el definido anteriormente.

Durante la puesta en practica de la etapa a) del procedimiento tal como el definido anteriormente, se ha observado
especialmente que, para un tiempo de espera fijado en dos horas, la temperatura no debia ser inferior a 800 °C ni
superior a 1100 °C. Ademas, en el caso en que la temperatura de calcinacion esté fijada en 1100 °C, el tiempo de
espera no debera ser sustancialmente superior a una hora. Se comprende por tanto que el especialista en la materia
podra ajustar la temperatura y la duracion de coccion de la piedra caliza en una cierta medida, siempre que la
temperatura sea superior a 850 °C durante al menos una hora. Podra ser necesario en efecto un ajuste en funcién
del tipo particular de horno, de la cantidad de piedra caliza tratada y de la disposicion (tal como el espesor de capas)
del producto en el interior del horno. Se prefiere una temperatura de aproximadamente 900 °C durante
aproximadamente tres horas. En efecto, a esta temperatura, se ha observado que la cinética de sinterizado era
relativamente lenta y que el tiempo de espera solamente tenia un impacto pequefio sobre la reactividad. La coccion
a esta temperatura permite por tanto ajustar la duracién de calcinacion a las limitaciones industriales.

La etapa a) del procedimiento de acuerdo con la invencidon permite por tanto obtener una cal viva que tenga una
reactividad satisfactoria y apta para formar, después de sintesis hidrotermal, la fase cristalina buscada.
Preferentemente, la cal viva obtenida presenta un contenido total de agua y de diéxido de carbono inferior al 2% en
peso.

En la etapa b) del procedimiento de acuerdo con la invencion, la cal viva obtenida al final de la etapa a) es mezclada
con silice. Esta puede ser amorfa o cristalina; ésta comprende preferentemente al menos el 90% masico de SiO2; la
misma contiene preferentemente al menos el 90% masico de particulas de tamafio medio inferiores a 1 um, de modo
que su reactividad con la cal sea la mayor posible. Silices de este tipo estan disponibles habitualmente en el
comercio.

La cal y la silice son mezcladas particularmente una con otra en una relacion molar CaO:SiO; igual a 1. Ademas, la
relacion masica agua/precursores solidos (cal + silice) es de modo mas particular superior o igual a 3 e inferior o
igual a 10.

De acuerdo con un aspecto particular del procedimiento tal como el definido anteriormente, en la etapa b) se afiaden
fibras elegidas especialmente entre las fibras sintéticas a base de carbono tales como las descritas en el documento
US-A-3454.362, de fibras de vidrio alcalino-resistentes, tales como las descritas en el documento US-A-4.349.643 o
fibras de vidrio de celulosa tales como las descritas en el documento EP-A-262301.

De acuerdo con esta opcion, la cantidad de fibras presente es inferior o igual al 20% masico, y preferentemente,
inferior o igual al 10% masico del conjunto de los precursores sélidos puestos en practica en la etapa b).

La invencidn tiene por objeto de modo mas particular el procedimiento tal como el descrito anteriormente, en el cual
en la etapa b), no se afiade ninguna fibra.

De acuerdo con un aspecto particular del procedimiento tal como el definido anteriormente, durante la etapa b), se
afiaden uno o varios agentes dispersantes y/o aglomerantes, tales como los derivados de celulosa, en particular la
carboximetilcelulosa, la hidroxipropilcelulosa o la etilhidroxetilcelulosa, poliétres, tales como el polietilenglicol, arcillas
sintéticas de tipo esmectita, silice amorfa de superficie especifica comprendida ventajosamente entre 1y 300 m%g, y
sus mezclas, y/o uno o varios lubricantes tales como un poli(oxietileno).
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La estructura porosa silico-calcarea puede incluir opcionalmente agentes dispersantes y/o aglomerantes, tales como
los derivados de celulosa, en particular la carboximeticelulosa, la hidroxipropilcelulosa o la etilhidroxietilcelulosa,
poliéteres, tales como el polietilenglicol, arC|IIas sintéticas de tipo esmectita, silice amorfa de superficie especifica
comprendida ventajosamente entre 1y 300 m /g y sus mezclas, sin que esta lista sea limitativa.

Durante la etapa c) realizada como se definié anteriormente, la crema resultante de la etapa b) es calentada durante
una duracién comprendida generalmente entre 1 h a 40 h. De acuerdo con un aspecto particular del procedimiento
tal como el definido anteriormente, en su etapa c), la temperatura de reaccién es superior o igual a 100 °C y de modo
mas particular inferior o igual a 130 °C. De acuerdo con otro aspecto particular, la etapa c) del procedlmlento tal
como el definido anteriormente es puesta en Eractlca a una presion de vapor saturante inferior o igual a 5x10° Pa 5
bares) preferentemente inferior o igual a 3x10” Pa (3 bares).

Durante la etapa d) del procedimiento tal como el definido anteriormente, la duracion del secado esta comprendida
generalmente entre 1 hora y 48 horas y es realizada generalmente a la presion atmosférica. De modo mas particular,
esta etapa tiene por funcion no solamente evacuar el agua residual, sino también conferir a la masa tratada una
estructura cristalina. La puesta en practica de esta etapa es realizada en un horno tradicional eléctrico o de gas; éste
puede o no ser el mismo que el utilizado para la etapa c). De acuerdo con un aspecto particular del procedimiento tal
como el definido anteriormente, en su etapa d), la temperatura de secado es superior o igual a 100 °C e inferior o
igual a 150 °C.

El material poroso obtenido por el procedimiento tal como el definido anteriormente comprende principalmente del
25% masico al 75% masico de silice, y del 25% al 75% de hidréxido de calcio. El mismo puede comprender también,
en el estado de trazas, fases resultantes del binario CaO-SiO,, principalmente fases silico-calcareas de tipo
SixCayO,(OH)y, i(H20).

De acuerdo con un aspecto particular de esta variante de procedimiento tal como el definido anteriormente, el citado
ladrillo de construccion de estructura alveolar es previamente mojado con agua antes de la puesta en practica de la
etapa b1).

De acuerdo con este aspecto particular, el citado ladrillo de construccion es de modo mas particular sumergido en un
recipiente lleno de agua y dejado un tiempo suficientemente largo para que el mismo quede empapado de agua.

De acuerdo con otro aspecto particular de la variante del procedimiento tal como el definido anteriormente, al menos
el 50% de los alvéolos del citado ladrillo de construccion de estructura alveolar, son parcial o totalmente rellenados
con la citada crema preparada en la etapa b).

De acuerdo con otro aspecto particular de la variante del procedimiento tal como el definido anteriormente, por
parcialmente relleno, se significa que un alvéolo es rellenado al menos el 50% de su volumen interno con la citada
crema preparada en la etapa b).

De acuerdo con otro aspecto muy particular de la variante del procedimiento tal como el definido anteriormente,
todos los alvéolos del citado ladrillo de construccién de estructura alveolar, son rellenados al menos el 50% de su
volumen interno con la citada crema preparada en la etapa b).

De acuerdo con otro aspecto muy particular de la variante del procedimiento tal como el definido anteriormente,
todos los alvéolos del citado ladrillo de construccién de estructura alveolar son completamente rellenados con la
citada crema preparada en la etapa b).

La invencion tiene por objeto también un procedimiento para mejorar el rendimiento de aislamiento térmico de un
ladrillo de construccion de estructura alveolar y de modo mas particular de un ladrillo de tierra cocida o de cemento,
caracterizado por que se rellenan parcial o completamente todos o parte de los alvéolos del citado ladrillo de
construccion de estructura alveolar, con la citada crema preparada en la etapa b).

De acuerdo con otro aspecto particular de este procedimiento, se rellenan al menos el 50% de su volumen interno,
todos los alvéolos de ladrillo de construccion de estructura alveolar.

El material poroso del ladrillo obtenido por el procedimiento de acuerdo con la invencién se caracteriza por que el
mismo es una mezcla de silice (SiO,) y de portlandita (Ca(OH),) aglomeradas, en el cual se pueden encontrar fases
resultantes del binario CaO-SiO, principalmente fases silico-calcareas de tipo SixCa,O,(OHy, i(H20). EI mismo
comprende del 25% al 75% de silice (SiO2) y del 25% al 75% de portlandita (Ca(OH)y).

La porosidad global resultante de este material es entonces importante y se sitia generalmente entre el 70% y el
95%, preferentemente entre el 80% y el 90%. Esta porosidad importante acoplada a una distribucion (sistema
bimodal centrado alrededor de 0,01 um - 0,2 um y 0,5 um a 1 ym) y a tamafios de poros controlados (< 5um,
preferentemente < 1um) permite a los materiales limitar los fendmenos de conveccion del aire en el alvéolo y por
tanto presentar un coeficiente de conductividad muy pequefio.
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Los materiales silico-calcareos elaborados deben tener una porosidad suficiente y una distribucién y tamafios de
poros adecuados para disminuir el fenédmeno de conduccion térmica. Los mismos deben igualmente presentar una
buena resistencia mecanica, consecuencia de la morfologia y del apilamiento de las cristalitas. Estos materiales
estan constituidos clasicamente de masas ceramicas silico-calcicas porosas, obtenidas por ejemplo a partir de una
mezcla homogénea en el agua (H20), de cal viva (CaO) o de lechada de cal (Ca(OH).;) y de silice (SiOg,
especialmente en forma de harina de cuarzo).

De modo mas preciso, los inventores han demostrado ahora que los inconvenientes de la técnica anterior podian ser
superados utilizando una estructura porosa silico-calcarea de ladrillo que se presente en forma de fases cristalinas
presentes en proporciones particulares. En la estructura porosa silico-calcarea de acuerdo con la invencion, estas
dos fases cristalizadas se presentan en forma de disposiciones cristalizadas y aglomerado entre ellas. Este
aglomerado esta compuesto de nédulos mas o menos esféricos dispuestos uno contra otro. En el interior de estos
nodulos, se encuentran las dos fases cristalinas mezcladas con la silice en forma de granos y la portlandita en forma
de agujas aciculares de pequefio tamaro. Este apilamiento microestructural particular es el que confiere a los
materiales una distribucion de poros bimodal con dgg < 1 um y una porosidad superior al 80% que permiten casi
suprimir cualquier efecto de conveccion del aire (« aprisionamiento del aire » ) en los alvéolos « rellenados » de los
ladrillos.

La estructura porosa silico-calcarea de acuerdo con la invencién tiene preferentemente una resistencia a la
compresion superior o igual a 5 kg/cmz, o sea 5 MPa, de modo mas preferente superior a 20 kg/cmz, o sea 20 MPa.
La resistencia mecanica a la compresién puede ser medida por la elaboracion de un cubo de 100 x 100 mm? de
material poroso y aplicacién sobre la cara superior del mismo de una fuerza en presion mientras que el mismo es
mantenido contra una placa metalica horizontal. Esta fuerza corresponde a la presion (en kg/cm2 o MPa) a partir de
la cual el material empieza a fisurarse.

El material poroso obtenido por el procedimiento objeto de la presente invencion, presenta una conductividad
térmica global de aproximadamente 0,05 W/m/°K, que de modo mas amplio se sitia entre 0,01 W/m/°K a 0,10
W/m/°K.

La presente invencién permite superar estos inconvenientes de la técnica anterior preparando un material poroso
inorganico a base de CaO-SiO- de estructura controlada con su procedimiento de elaboracién asociado en el que las
propiedades microestructurales (tamarfios y distribucién del tamafio de los poros de tipo micro y meso porosos,
porosidad total, estructura del apilamiento, contactos paredes de los ladrillos-material poroso) y la composicion
quimica le confieren, en particular, una conductividad térmica (1) pequefia a 25 °C, generalmente inferior a 100
mW/°C.m y preferentemente inferior a 70 mW/°C.m.

EJEMPLOS

Preparacion de un material poroso de acuerdo con la invencion

Etapa a): calcinacion de la piedra caliza
Se ha utilizado una piedra caliza que tiene las caracteristicas siguientes:
Composicion (masica):
97,50% CaCOs3, 100% MgCQOs, 0,8% SiO2, 0,16% Al203, 0,5% Fe 03
Granulometria: 5 mm a 10 mm
Porosidad: 18,9%
D50: 0,93 um

Se han extendido aproximadamente 40 kg de esta piedra caliza sobre cuatro suelos que soportan cada uno 10 kg de
este producto, con un espesor de 3 cm, y han sido calcinados después en un horno eléctrico bajo atmoésfera de aire
seco, regulado a una velocidad de aumento de temperatura de 5 °C/min hasta 900 °C y mantenido después 5h a
esta temperatura. La ventilacion ha sido activada durante el aumento de temperatura y la espera, después cortada
en el enfriamiento, que era de tipo no forzado. La cal producida responde a una reactividad medida de acuerdo con
la norma NF EN 459-2, a saber una extincion del producto a 60 °C después de adicion de agua en menos de 10 s 'y
después una temperatura maxima de la lechada de cal comprendida entre 70 °C y 82 °C.

Etapa b): Preparacion de la crema

La cal viva obtenida en la etapa a) ha sido extinguida con la ayuda de agua caliente (43 °C), y mezclada después en
agua a 20 °C con diversos coadyuvantes, para obtener una crema que tiene la composicion indicada en la tabla 1
que sigue.
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Tabla 1: Composicion de la crema

Constituyente Cantidad
CaO 172 g
SiO; 180 g
Agua 1258 g

Esta crema es después del relleno de los alvéolos de ladrillos sintetizada en condiciones hidrotermales suaves
(temperatura comprendida entre 100-120 °C, presion de vapor saturante comprendida entre 0,1 bares relativos y 2
bares relativos), o bien en condiciones de sintesis hidrotermales mas severas (temperatura comprendida entre 120
°C e inferior a 150 °C, presion de vapor saturante comprendida entre 1 bar relativo y 7 bares relativos). El primer
modo se denominara sintesis hidrotermal en modo simplificado de baja temperatura (100 °C a 120 °C, 0,1 bares
relativos a 2 bares relativos), el segundo se denominara sintesis hidrotermal en modo simplificado de media
temperatura (de 130 °C a inferior a 150 °C, 1 bar relativo a 7 bares relativos). La consecuencia, como se ilustra en
los dos ejemplos que siguen, sera:

- En el modo simplificado de baja presion (0,1 bares relativos a 1 bar relativo) y baja temperatura (100 °C a 120 °C)
de acuerdo con la invencién, la presencia principalmente de silice y de portlandita con una microestructura
controlada; pocas fases silico-calcareas parecen presentes;

- En el modo simplificado de media presion (1 bar relativo a 7 bares relativos) y media temperatura (de 120 °C a
inferior a 150 °C) de acuerdo con la invencion, la presencia conjunta de silice, de portlandita y de fases silico-
calcareas. Las fases silico-calcareas son principalmente del tipo CaxSiyO,(OH);jH2.0, como la xenolita, la fosagita, la
toberemorita 11A, la Torbemorita 9A, la Riversideita 9A, la Trabzonita .[CasSi3O1, 2H20], la Rosenhanhita
[CasSi30g(OH)], la Killalaita [CasSisO14, H20], o la Girolita.

- En el modo estandar de presion elevada (10 bares a 25 bares) y temperatura elevada (160 °C a 210 °C) segun el
estado de la técnica, la presencia muy mayoritaria de fases silico-calcareas y en particular de xenolita.

Etapa c): Sintesis hidrotermal en modo simplificado de baja temperatura (de 100 °C a 120 °C)

La crema obtenida en la etapa b ha sido inyectada en los alvéolos de un ladrillo de dimension 12x40x40 275x
200x565 mm, vigilando que las eventuales burbujas en el seno de la pasta sean evacuadas. Una vez rellenado, el
ladrillo es colocado en el interior de un autoclave, después colocado en el interior de un horno en el que es
calentado a una temperatura de consigna de 120 °C y durante 40 horas, a una presion igual a la presién de vapor
saturante a la temperatura dada, o sea 1 bar relativo a 2 bares relativos.

Etapa d). secado

A continuacion el ladrillo ha sido secado en un segundo horno después de haberle sacado del autoclave, a una
temperatura de consigna de 100 °C y durante una duracion suficiente de 24 h, a presiéon atmosférica.

Resultados

Las figuras 1A y 1B son fotografias de una seccién de un alvéolo de ladrillo de aislamiento asi como de un ladrillo
entero de la construccion, rellenados de un material poroso de acuerdo con la invencién.

Las figuras 2A y 2B son fotografias tomadas con microscopio electronico (dos aumentos diferentes). Las mismas
hacen aparecer la microestructura de la masa porosa obtenida de acuerdo con el procedimiento objeto de la
presente invencion. Estas permiten poner en evidencia nédulos de fibras de pequefio tamafio (longitud < 500 nm)
que inducen la mesoporosidad (poros < 0,2 um), induciendo después el apilamiento de estos nédulos (gérmenes)
una microporosidad (del orden de 0,7 um a 0,9 um).

Se observa asi una porosidad total del orden del 85% al 80% con agujas enmarafiadas de tamafos (longitud,
espesor, anchura) diversos que inducen una distribucion de tamafio (d90) de poro inferior a 1 um como ilustra la
Figura 3. Se observa también que el sistema es principalmente bimodal constituido de poros del orden de 0,05 um a
0,2 ym y de 0,6 um a 0,8 um. Los analisis microscépicos (véase la figura 2) confirman esta distribucion de tamafio
de poros.

Los analisis DRX de este material poroso dan una composicion de fase constituida por el 50% de SiO; y el 50% de
Ca(OH).. Debe observarse la presencia de trazas de compuestos silico-calcareos dificilmente identificables por DRX
(fases de tipo CaxSiyO,(OH);,jH20).
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La cartografia EDS (véase la Figura 4) confirma esta reparticion y pone en evidencia las presencias de granos de
silice de tamafio micrénico no reaccionados y caracterizandose la portlandita por enmarafiamiento de gérmenes
portadores de agujas aciculares.

La Figura 5 pone en evidencia las propiedades de conductividad térmica de la masa porosa preparada por el
procedimiento de acuerdo con la invencion (Material 1). A titulo de comparacion, se ha medido la conductivita
térmica de una masa porosa (Material 2) utilizada para el relleno de las botellas de acetileno y preparada por el
procedimiento descrito en la solicitud de patente europea EP 1 887 275.

Temperatura media (en °C) Conductividad térmica (en W/m.K)
Material 2 Material 1 Diferencia
25 0,093 0,067 -28%
197 0,119 0,081 -32%
398 0,173 0,129 -25%
597 0,269 0,209 -22%

Las diferencias entre los dos productos, resultante de la diferencia entre el procedimiento de acuerdo con la
invencion y el procedimiento de acuerdo con el estado de la técnica, son las siguientes:

(1) una microestructura diferente
- Monomodal en el caso del material 2 comprendida entre 0,5 pm y 0,8 um;
- Bimodal en el caso del material 1;

(i) una porosidad total del mismo orden: del 82% al 85% en los dos casos;

(iii) fases cristalinas diferentes:
- Xenolita CagSisO17, iH20 en el caso del material 2,

- Una mezcla de silice (SiO2) y de portlandita (Ca(OH);) aglomeradas, en el seno de la cual se pueden
igualmente encontrar en el estado de trazas, fases resultantes del binario CaO-SiO, principalmente fases silito-
calcareas tipo SixCayO,(OH)y, i(H20) en el caso del material 1).

Esta diferencia de microestructura induce una conductividad térmica mas baja para el material 1, para temperaturas
comprendidas entre 25 °C y 600 °C valores del 20-30% inferiores al del material 2).

Etapa c’): sintesis hidrotermal en modo simplificado de media temperatura (de 130 °C a inferior a 150 °C)

La crema obtenida en la etapa b) ha sido inyectada en los alvéolos de un ladrillo de dimension 12x40x40
275x200x565 mm, vigilando que se evacuen eventuales burbujas en el seno de la pasta. Una vez rellenados, el
ladrillo es colocado en el interior de un autoclave, y después, colocado en el interior de un horno, es calentado a una
temperatura de consigna de 130 °C a 150 °C y durante 40 horas, a una presion igual a la presion de vapor saturante
a la temperatura dada, o sea de 4 bares a 6 bares relativos.

Etapa d’). Secado

El ladrillo ha sido secado después en un segundo horno después de haberle sacado del autoclave, a una
temperatura de consigna de 100 °C y durante 24 horas, a presion atmosférica.

Resultados

Las figuras 6A y 6B son dos fotos tomadas con microscopio electrénico (dos aumentos diferentes) de la masa
porosa obtenida después del secado. Se observa una estructura formada de placas de 0,05 ym a 2 um de espesor y
de 0,5 um a 3 um de anchura. Estas placas enredadas una con otra, forman una estructura porosa.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de preparacion de un ladrillo que comprende un material poroso que comprende del 25% masico al
75% masico de silice, y del 75% masico al 25% masico de hidréxido de calcio, que comprende las etapas sucesivas
siguientes.

- Una etapa a) de sintesis de cal viva, por calcinacion a una temperatura superior o igual a 800 °C de bloques
de piedra caliza de tamafio medio comprendido entre 1 mm y 15 mm que tiene una pureza de al menos el 90
% en peso y una porosidad abierta superior al 0% a inferior o igual al 25%, para obtener particulas de cal
viva;

- Una etapa b) de mezcla de la citada cal viva obtenida en la etapa a), de agua y de silice, en una relacion
molar CaO/SiO, comprendida entre 0,8 y 1,2 y una relaciéon masica agua / (CaO + SiO;) esta comprendida
entre 2 y 60, preferentemente entre 3 y 25, para obtener una crema de los citados constituyentes;

- Una etapa b1) en el transcurso de la cual todos o parte de los alvéolos de al menos un ladrillo de
construccién de estructura alveolar son parcial o completamente rellenados con la citada crema preparada en
la etapa b), y el citado ladrillo de construccion de estructura alveolar que haya sido sometido a la citada etapa
b1), es sometido sucesivamente a las etapas c) y d),

- Una etapa c) de sintesis hidrotérmica por calentamiento de la citada crema preparada en la etapa b) a una
presion de vapor saturante superior o igual a 10° Pa e inferior o igual a 25x10° Pa, para obtener una masa
ceramica, y

- Una etapa d) de secado de la citada masa ceramica obtenida en la etapa c), a una temperatura
comprendida entre 100 °C y 450 °C;

estando caracterizado el citado procedimiento por que en su etapa c), la temperatura de reaccién es superior o igual
a 80 °C e inferior a 150 °C.

2. Procedimiento tal como el definido en la reivindicacion 1 caracterizado por que en su etapa b), la relacién masica
agua/(CaO + SiO,) es superior a 3 e inferior o igual a 10.

3. Procedimiento tal como el definido en una cualquiera de las reivindicaciones 1 o 2 caracterizado por que en su
etapa c), la temperatura de reaccioén es superior o igual a 100 °C.

4. Procedimiento tal como el definido en la reivindicacion 3 caracterizado por que en su etapa c), la temperatura de
reaccion es inferior o igual a 130 °C.

5. Procedimiento tal como el definido en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por que en su
etapa c), la presion de vapor saturante es inferior o igual a 3x1 0° Pa.

6. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 5, en el cual el citado ladrillo de construccion de
estructura alveolar es un ladrillo de tierra cocida.

7. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 6, en el cual el citado ladrillo de construccién de
estructura alveolar es previamente mojado con agua antes de la puesta en practica de la etapa b1).

8. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado por que todos los alvéolos del
citado ladrillo de construccion de estructura alveolar, son rellenados al menos en el 50% de su volumen interno con
la citada crema preparada en la etapa b).

9. Procedimiento para mejorar el rendimiento de aislamiento térmico de un ladrillo de construccién de estructura
alveolar y de modo mas particular de un ladrillo de tierra cocida o de cemento, caracterizado por que todos o parte
de los alvéolos del citado ladrillo de construcciéon de estructura alveolar se rellenan parcial o completamente, con la
citada crema preparada en la etapa b) del procedimiento tal como el definido en una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5.

10. Procedimiento tal como el definido en la reivindicacion 9, caracterizado por que se rellenan al menos el 50% de
su volumen interno, todos los alvéolos del citado ladrillo de construccion de estructura alveolar.
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