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jpi ciertos casos, es preciso hacer uso de 
refractarios que sean capaces, no solo de resistir a 
una temperatura elevada, sino, asimismo, al vacío y 
a ciertos ataques químicos particularmente peligrosos

o. en semejantes condiciones.
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tantalio, titanio, circonio, etc. etc., pueden ser 
utilizados con este objeto.

Ya ha sido propuesto fabricar semejantes 
compuestos por síntesis a partir de dichos elementos, 
y los carburos, nitruros o boruros ¿e metales refrac­
tarios una vez triturados, procediéndose a su aglome­
ración y sinterización, con objeto de obtener las 
piezas de forma, ladrillos, tubos, etc., utilizables 
en los hornos. .

El presente invento, derivado de las 
investigaciones del Sr. Louis HUELLE, tiene por ob­
jeto un nuevo procedimiento de fabricación de este 
género de refractarios especiales, que consiste en 
llevar a cabo la síntesis de los carburos, boruros o 
nitruros de metales refractarios a partir de sus ele­
mentos, metales y metaloides, y la sinterización a 
temperatura elevada de los productos obtenidos, simul­
táneamente y en una operación única. La materia re­
fractaria se fabrica así durante el transcurso de la 
propia sinterización, lo cual permite evitar la com­
binación previa de los elementos y su trituración, 
economizándose múltiples manipulaciones y operaciones 
costosss.

La combinación de los metaloides con los 
metales refractarios es generalmente exotérmica, y 
este desprendimiento de calor puede provocar un au­
mento demasiado brusco de la, temperatura, de las piezas 
refractarias durante el transcurso de la elaboración
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y ¿ar lugar, de este modo, a la formación de grietas 
y la. aparición de deformaciones que harían que el pro­
ducto refractario fuese así ínutilizable.

Un punto importante del presente invento 
i. consiste, pues, en adoptar un procedimiento de carga 

del horno y una cadencia de progresión ascensional 
de la temperatura que permita evitar cualquier grieta 
o deformación de los productos obtenidos.

La densidad de carga del horno, el decir,
1C. el peso de producto refractario por unidad de volumen

del horno, depende simultáneamente del gónero del 
refractario y de la forma de las piezas que se desea 
elaborar. Por ejemplo, los ladrillos de carburo de 
nolibdeno pueden ser fabricados por medio del proce­

la. oimiento objeto del presente invento sin necesidad 
de tomar precauciones especiales, con una gran den­
sidad de carga y una progresión ascensional de tempe­
ratura regular de 50 grados centígrados por hora has­
ta alcanzar le. temperatura de sinterlze.ción de 1.$008 C. 

20. La síntesis del carburo, que se produce hacia los
alrededores de los 1.0008 0 no modifica de forma apre­
ciable la curva de temperatura.

Contrariamente, la síntesis del boruro. de 
titanio Ti a- partir del titanio y uel boro, decpren- 

23. de une cantido.d de calor importante y la densidad de
carga del horno deberá ser más reducida que cuando se 
trata del cor ouro ue noliodeno. f ara piezas refracta­
rias en forma de elementos tubulares, cuya superficie 
exterior es muy importante en relación con el peso,

30. la densidad de carga podrá ser más elevada que para
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ladri líos de dimensiones normales (220 x lio x 30 r)im
cuyo peso por unidad de superficie exterior es .̂Tpi'O-X- lì.*
madori en te unas 40 veces mayor.

En realidad, cuando se trata de ludí-illos
de unu mezele. de ooro y titanio de la dimensión indi-
cada antea'fornente, y con une densiüad de carga dei
horno equivalente a 200 gramos por litro, se comprue­
ba que a la. temperatura de síntesis, o sea 900s 0, 
se produce un aumento brusco de temperatura de 16030
que no perjudica la calidad de los ladrillos de boru- 
ro de titanio, los cuales son perfectamente sanos dos 
pues de la sinterización. din embargo, es preferible 
no sobrepasar dicha densidad de carga.

Uoi^élementos de tubos de titanio v boro
do 3o mra de diámetro exterior, 40 mi du diámetro inte­
rior y 70 pul de longitud y una densidad de carga de 
3C0 gramos por litro, el desprendimiento de calor en 
el momento de la síntesis no tiene, prácticamente, 
ninguna influencia sobre la curva de temperatura. Así,
pues, se podría aumentar la
inconveniente alguno si las

densidad de carga sin
dimensiones de las piezas

así lo permitiese.
Contrariamente, si se trata de ladrillos 

de mayores dimensiones, que sobrepasen de 2C0 x 110 x 
30 nm, sería, conveniente adoptar una densidad de car­
ga más reducida que los 200 gramos por litros antes 
indicados. Las condiciones más favorables podrán ser 
determinadas por la experiencia.

Según una de las formas de ejecución del 
invento, es posible introducir el metaloide en forma



¿aseosa, dando forma previamente ùnicamente al metal 
solo. Uste os el caso de los nitruros o carburos, 
cuyo nitrógeno puede ser introducido en forma de nitró 
geno o Je amoniaco y el carbono en forma de hidrocar-

5. buros. 3n este caso sdisce la posibilidad de frenar
el aumento de la teniparatura en el momento de la sín-
tesis, limitando el caudal gaseoso inyectado, lo cual
puede permitir aumentar sin inconveniente alguno la 
densidad de carga del horno.

1C. 3n el caso de los carburos, la aportación
de carbono puede, asimismo, llevarse a cabo en forma 
de hidrocarburos líquidos o sólidos, por ejemplo, da 
brea, la cual sirve al mismo tiempo de píastificante.

151 invento permite, asimismo, llevar a ca­
li?. bo simultáneamente la, purificación de uno o varios 

de los elementos que entran en reacción. Así, por 
ejemplo, la fabricación de piezas de forma compuestas 
por boruros refractarios puede realizarse a partir de 
boro técnico de 75 - 80 p ( el boro técnico prepara­

se. do por reducción del anhídrido bórico por el magnesio 
contiene, efectivamente, una proporción de un 20 a un 
25P de ?*g ) . .!.5n semejantes condiciones, se llevan a 
cabo simultáneamente tres operaciones, a saber:

- la purificación del boro,
23. - la síntesis del boruro,

- la aglomeración.
Por otra parte,se ha comprobado el hecho 

sorprendente de poder fabricar en una operación única, 
piezas refractarias a partir de metales compuestos por 
pedazos de granulometría grosera, siempre y cuando la30
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Por ejemplo, se obtienen piezas de nitruro de circonio 
¿e pureza teórica a partir del metal conpuesto por 
granos de 10 milímetros.

Los ejemplos que figuren a continuación, 
cue no constituyen en nodo alguno ninguna, limitación 
en cuanto a las posibilidades del presente invento, 
permitirán comprender de mejor modo las posibilidades 
del mismo. 
gJ??'TL0 1.-

Fabricación de ladrillos de carburo de
molibdeno.
Se mezcla en seco :

- 210 iíg ce molibdeno en polvo, granulometría malla
200. ( o sea, más pequeño que 0,03 irm),

- 21 kg de brea seca, de un. 60g de carbono fijo, 
granulonetría mella 80 (más pequeño -j.e 0,2 mm )

31 producto homogeneizado, a razón de 
3.SCO g por pieza a moldear, se prensa con una presión 
de 1 tonelada por cm^ en un molde de acero de 200 x 
100 mm, manteniéndose la presión durante un minuto,
11 aglomerado crudo obtenido alcanza un espesor de
3 3mm.

de carga en la solera ( Ix 0,75 m) de un 
horno eléctrico de resistencias de 100 x.;, altura 
0,30 m, 60 aglomerados ( en total, unos 223 xg de pe­
so ), colocados sobre la cara de 220 x 33 nm. Sin 
dejar de mantener una corriente de hidrógeno en el 
horno, se eleva progresivamente la temperatura, con 
un ritmo de j()a o/ hora hasta alcanzar 1.90060,30 .
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temperatura que se mantiene durante 6 horas, de deja 
enfriar la carga manteniendo constantemente una at­
mósfera de hidrógeno, ni sacarlos del horno, a unos 
150-200& 0, los ladrillos miden 194 x 97 x 31 nim y
su densidad es cercana de 6,5.
EJEMPLO 2

Fabricación de ladrillos de boruro de
titanio.
Se renda en seco :

- 30 kg de titanio en polvo, .granulonetría malla
25 (más pequeño que 0,7 mm ),

- 17 kg de boro técnico, de 80 p, en polvo, gra­
mil Omet ría malla 200.

El producto homogeneizado seco, se prensa 
con una presión de 1 tonelada por cm^ , a razón de 1800 
por pieza a moldear, en un molde de acero de 220 x 
110 mor.

El aglomerado crudo obtenido tiene un es­
pesor de 30 mn.

Se carga en la solera ( 1 x 0,75 m) del 
mismo horno eléctrico que en el ejemplo 1, 25 aglome­
rados, colocados sobre la cara de 220 x 30 mm, o sea, 
en total una carga de 49 kg.

Estando el horno en vacío (menos de 0,1 mm 
Hg absoluto), se gradúa la progresión aaoensional de 
la temperatura según un ritmo de 50a C poi- hora, has­
ta alcanzar 900e C. En este punto da comienzo la for­
mación del boruro. La exotermicidad de la reacción 
provoca un aumento momentáneo de la temperatura de la 
masa tratada, muy aparente en los aparatos Re control
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vez que la reacción queda terminada, se aumenta la car 
ge, en 10 horas hasta alcanzar 1.900a o, temperatura 
que se mantiene durante 6 horas.

miento en
su salida del horno y después de enfria- 

vacío, los ladrillos miden 226 x llj x 31.
Dichos ladrillos están exentos de magnesio. La experien­
cia ha demostrado que era prácticamente imposible, en 
el horno utilizado, de cargar más de 29 ladrillos por
operación.
3J11TL0

Fabricación de tubos de Loruro de titanio.
Se mezcla en seco :

- 17 kg de titanio en polvo, granulometria malia
29 (mas pequeno que 0,7 am),

- 9,6 kg de boro tecnico, de 80 en polvo, gra­
nulometria malia 200.

¿0.

29.

30 .

31 producto homogeneizado seco, se prensa 
con una presión de 1,2 toneladas por cm.̂ , a. razón 
de 290 g por pieza a moldear, en el espacio anular com­
prendido entre un cilindro hueco de 99 irn de diámetro 
y un mandril macizo coaxial de 40 m.m de diámetro. El 
aglomerado crudo obtenido tiene asi una longitud de 
70 mn. Se carga en una solera (0,45 x 0,45 m) de un 
horno, en vacío, de 90 kd y 0,44 n de altura, 100 aglo­
merados cilindricos, colocados con el eje horizontal, 
en dos filas verticales paralelad.

Escando el horno en vacío (monos de 0,1 mn
Hg absoluto), se gradúa la progresión ascensional de 
la temperatura según un ritmo de 50R 0 por hora, hasta



durante seis horas.
Debido a la reducida mesa cargada en rela­

ción con el volumen del horno, no es de tener ningún 
embalamiento ae la reacción. Los tubos, a su salida 
de los hornos después de haberlos'' dejado enfriar, con­
servan prácticamente sus dimensiones iniciales.
EJr rhO 4

Fabricación de tubos de nitruro de circo­
nio. ' '

Un el mismo molde del ejemplo 3, se cargan 
300 g de circonio metálico en granos sin clasificar, 
pero menores de 2 mu. Se prensa aplicando una presión 
de 1,2 toneladas por cm̂ . 'El aglomerado obtenido pre­
sente. una longitud de 71 mu. En el mismo horno que en 
el ejemplo 3 se carg.s.n 100 aglomerados., SgÓiace el v-a- 
cío y se eleva la temperatura hasta. 1.2001- 0 en dos 
horas. Se inyecta entonces nitrógeno puro, con un 
caudal de 20 litros por minuto, controlado por medio 
de un rotó.metro. El final de la reacción queda indi­
cado por la interrupción de la. obsorción de nitróge­
no. Entonces, ce eleva la temperatura hasta, 1.P00& 0 
en tres horas, manuteniendo esta, temperatura máxima', du­
rante seis horas.

Después me enfriados, se sacan del horno 
los tubas de nitruro de circonio puro, cuyas dimen­
siones aproximadas son las siguientes :

- Di ám'otro int erior ....... éj , a mn
- Diámetro exterior ...... 06 mm
- Longitud...............  3l  ̂ soa
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Deecrit' suficiente -e;*:te le. naturaleca 
sei invento, así cono la mar-era dé realizarlo en. la 
práctica, debe hacerse constar que las disposiciones 
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica­
ciones de detalle, en cuanto no alteran su principio 
íundanental. también se hace constar que al invento 
corresponde a una solicitud da patente presentada 
en Prunaia con fecha. 2o do noviembre de i.pqd, nb 
7¿C'.324y acopiándose, por lo tanto, a. los beneficios 
que conceden los Convenios internacionales en vigor 
y siendo lo que constituye la esencia ^el referido 
invento y poi- lo que se soiieila retente de Invención 
por 20 aros en banana Procedir^iento de fouricación 
de refractarios especiales" ; caracterizándose pol­
lo siguiente: '

1.- i-recedimi erto de fabricación de re­
fractarios especiales de carburos, boruros y nítru- 
ros de -metales i'efra.ct;rrios como, por ejemplo tungste­
no, molibdeno, tantalio, titanio, circonio, cara-eteri­
zándose porque consiste en llevar a cabo, en una so­
la. operación, la síntesis de estos cuerpos a partir 
de sus elementos, metales y metaloides y su sinteri- 
ze.ción a. temperatura, elevada..

g„- procedimiento según reivindicación 1, 
caracterizado porque el peso del refractario cargado 
noy unidad de volumen del horno está en relación con 
la cantidad de calor desprendido por la. combinación 
de los elementos y la relación de la ívuperficiqAe radiación 
délas piezas fabricadas con cu propio peso.
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3.- 2 ì ' o c e d i n i e n to se gù n%i' -d%dnid'i c a ció
253783,

a 1.
ca.racteì'iẑ . do porgue uro de los elementos, por lo 
roeros, que entra en reacción, queda pui'ificado duran" 
te el transcurso de la fabricación del refractario.

4." 1 recedimi erto según rcivinnioación 1, 
caracterizado porque se fabrican refractarios de car­
buros o nitruros, introduciendo el metaloide en forma 
de t.as se aún un caudal graduado de nodo que se evite 
cualquier subida brutal de la temperatura.

o.- 'Procedimiento según reivindicación 1, 
caracterizado porque el metaloide queda introducido 
en estado gaseosos y se utilizan metales en grano, 
cuya granulometria puede alcanzar hasta 10 mn.

6.- Procedimiento de fabricación de re­
fractarios especiales; Tal y como queda substancial-


	Bibliographic data
	Description
	Claims



