F

MEMORIA DESCRIPTIVA

que sa acompaia a la solicitud de una

Inventors Herhert Talsma . .

Prioridads Solicitudes de Patente estadounidenses
¢ n®s, 82,053 del 11-ENERO-1961, 133.977
del 25-AG0ST0-1961 y 162,320 del 22-
DICIEMBRE~1961

~AR~




10

15

20

25

30

273523

- El presente invento se refiere a un nuevo y util articulo de comer~

1
(o)
o

cio, asi como & un procedimiento para su fabricacidn. lis especifica-
men}e se refie?b a un producto refractario y a un procedimiento para su
fabricacidn. |

Uno de los objetos del presente invento es el proporcionar un cuerpo
perfilado refractario de gran resistencia a la flexidn, elevada resise
tencia a choques termicos, alta resistencia a la abrasién, y con un
grado de porosidad controlable, pudiendose dar a dicho ouerpo\refraata—
rio oualquier forma predeterminada con un grado de preoision muy gran-
des

Otro de los objetos es el proporcionar un procedimiento para la oxi-
dacion "in situ" de un conjunto de particulas metalicas contiguas, for—
mando oon ello un producto refractario del Sxido de dicho metale

Estos y otros objefos del presehte invento se iran poniendo de mani-
fiesto en el curso de la descripoidn y reivindicaciones siguientes.

La figura I del dibujo representa una microfotografis de una super-

te cuatro veces, caracterizada de manera mas particular en el Ejemplo 14
La figura II es un dibujo esquemitico de un fragmento de una esquina
de una estructura de nido de abeja &e acuerdo con el presente invento,
caractorizada de manera mas particular en el Ejemplo 2
La figura III es una microfotografia ampliada cuatro veces de la su—
perficie de una estructura de acuerdo con el presente invento, caracteri
zada de manera més particular en el Bjemplo 4.
La fig. IV es una microfotografia ampliada alrededor de 270 veces de
una seccidn del ladrillo del Ejemplo 10c.
La fig. V es una microfotografisa ampliada alrededor de 20 veces de
una seccion de una estructura preparads sustancialmente de acuerdo con
el Ejemplo 11,

La fig. VI es una representacion diagramatica de un tipo de producto

ficie base de la estructura del presente invento ampliada aproximadamend
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Formado de acuerdo con el presente invento, descrito mas detalladamenté'
mas abajoo

ga fig. VII‘;s una microfotografia ampliada alrededor de 150 veces,
de una seccidn de una estructura preparada sustanoialmente del modo des-
orito en el Ejemplo 15c¢c,

La fig. VIII es un diagrams de un segmento tipo de producto formado
de acuerdo ocon el presente invento, que sera descrito detaliadamente
mas abajo.

El presente invento ofrece un cuerpo cristalino refractario, que se
caracteriza por una porosidad de entre aproximadamente 20 a alrededor
de 90% que esta constituido por una serie de capas de dxido de metal
que - tienen por lc menos una dimensidn minima y que estan constituidas

or (A) el dxido formado mediante oxidacion "in gitu" oon oxigeno ga—
sos0, de un metal perteneciente a la serie del aluminio, berilio, cal=-

oio, cromo, cclumbio, oobre; hafnio, hierro, magnesio, nigquel, silicio,

[éntalo, torio, titanio, circonio y las aleaciones en gue dichos meta—
es constituyen el componente predominante, y (B) en un compueto de (A)

y el oxido de un metal distinto de los citado bajo (A), que forme parte

te la serie de metalés aloalinos, metales alcalinotérreos, vanadio, oro-
o0, molibdeno, tungsteno, ocobre, plata, cinz, antimonio y bismuto, con-
beniendo dicho compuesto desde aslrededor de 4,6% a aproximadamente 99,95

Eﬁ dicho oxido metalico formado "in situ", y desde alrededor de 0,02% a

Lino refraotagio se caracteriza asimismo por un ocontenido de metal resi-
lual de la formacidén de (4), no superior a alrededor de 85%, y en caso
le existir, no mas de alrededor de 95% de una materia refractaria de re-
leno, siendo dicho relleno cristalino y sustancialmente sin fundir, Es-—
e producto se obtiene por un procedimiento que consiste en poner en

ontacto intimo las superficies de (4) de aproximadamente 5% a alrededor

qe 99,98% en peso de partfqulae de un metal consistente en aluminio, co=

proximadamente 20% de dicho 6xido de un metal distinto; el cuerpo cristd
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~lumbio, cobre, hafnio, torio, hierro, niquel, berilio, caleio,. cromo,

‘magnesio, tantalo, circonio, titanio y silioio, y aleaciones, -con (B)

alrededor de 0,02 a 20% en peso de un agente fundente de la olase con-
sistente en (I) un dxido de ﬁn metﬁl distinto al metal empleado para
la formaoion de dicho cuerpo refractario y (II) un precursor de los
6xidos de (I), siendo diohos dxidos de (I) de un metal de la olase
oonsistente en metales aloélinos, metales alcalino-térreos, vanadio,
oromo, molddeno, tungsteno, cobre, plata, zino, antimonio y bismuto, y
(C) desde 0% a alrededor de 95% de un refractario oristalino de relle~
no en part{oulas, teniendo las masas en contaoto de (4), (B) y (C) una
porosidad, después de extraidas las materias volatiles, de por lo me-
nos alrededor de 20%, después de lo cual se oxida dicho metal en la ma=
sa de oontaoto mencionada por medio de oxigeno_gaseoso a una temperaturp
de al menos 4009C e inferior a la que el relleno refractario funde,
prosiguiendose la oxidacion durante el tiempo necesario para que se ob-—
tenga una ganancia en peso de por lo menos 10% calculada a base del pe-
so del metal empleado.

Por "ouerﬁo refractario oristalino” debe entenderse que el Sxido
QG su estructura difracta los rayos X de manera discfeta, o sea, que
no es un material vitreo. Por lo génaral es preferible que en la es—
tructura final no exista nada mis que una cantidad mf{nima de tal materiyl
vitreo, por ejemplo, no mis de aproximadamente 10% en peso. Por "en pard
t{oulas" debe entenderse que el material debe ser de un tamafio de par-
t{cula lo sufi?ientemente pequefia para que pase & través de un tamiz
de 8 mallas. Por un "relleno refractario" debe entenderse un carburo,
nitruro o boruro, resistentes a la fusién, o bien los Sxidos que se
indican mds sbajo, y que se hallan presentes, bien sea en la estructura
en bruto, o bien en la estruetﬁra calcinada, y que no son oxidables
por el oxigeno gaseoso en las condiciones de la operacidn de calcinado.

El término "sin fundir" se emplea en su aceptacién usual de "no forma
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~combinaciones cuando se funde junto con otros"., El término "compuesto"j

=213852¢

incluye mezolas, combinaciones y soluciones densas. "Oxidacién con oxi-
gegP gaseoso" fuiere deoir que el oxigeno suministrado al metal se toma)
de la atmdsfera ambiente, mas bien que de otro Sxido procedente de una
reacoion de tipo reductora (teérmica). La oxidacidén por oxigeno gaseoso
se caracteriza por un aumento de peso durante la calcinacidn, debido a
la adioidn de oxigeno a la estructura, aumento de peso que no se experi
mente en la reaccidn térmica, en la que la fuente de oxigeno estd ya
oontehida en los solidos de la estructura en bruto, El Moxigeno gaseoso
incluye aire, oxigeno puro y ox{geno diluido en cualquier gas inerte

en la reaccion. La poiosidad de la estructura en bruto es esencial para
permitir que los gases portadores de ox{geno penetren en su interior,
Por "preoursor del oxido" debe entenderse un material que, en las con—
diciones de caloinaciSn, produce el dxido.

Eﬁ todo cuerpo refractario formado de acuerdo oon el presente invento,
86 ha observado que la estructura interior depsnde en amplioc grado del
poroentaje de peso del metal sin oxidar en la estructura en bruto, y de
la morfologia del metal. En general son posibles dos formas extremas de
armazon interior, con una amplia gama de estructuras intermedias y mixe—
tas entre ambos extremos. Las dos formas extremas, que seran descritas
mds amplismente todavia, son las caracteristicas pér un "armazon inte~
gral® oontinuo y las que no tienen tal armazdn, Son preferidas las que
tienen un armazdn integral ocontinuo, debido a su extremadamente alta re
sistencia a‘choques termicos, gran resistencia a la flexidn y elevada
resistencia a la abrasion.

Cuando se emplean cuerpos grandes, granulados o no granulados, por
ejemplo, funiculares, acicularss o peliculares, que pueden obtenerse a
partir de estructuras tales como filamentos, fibras continuas, hebras,
hilos, pelos, oopos, briznas, trizas, astillas, raspaduras, peliculas,

laminas, cintas, o similares, en un porcentaje en peso de por lo menos
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Talrededor de 20% de la totalidad de la composioidén bruta, se forma una-
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estructura sustancialmente continua, de gran densided y composicidn
sugtancialmenf% homogénea, a partir del oxido del metal. En la forma-
cidn de esta estructura es preferible emplear por lo menos 0,1% en pe-
so del agente fundente, que ho existia mis de aproximadamente 80% de
relleno oristalino refractario en particulas, y que la porosidad de la
estructura en bruto sea cuanto menos de aproximadamente 25% después

de seca para eliminar las materias volatiles. Is preferible asimismo quL
los cuerpos metélicos no granulados tengen una dimensidon de a lo menos |
aproximadamente 10 milésimas de pulgada, una segunda dimensidn de por
lo,menos 0,5 milésimas de pulgada y una tercera dimensidn de entre
0,5 y 125 milésimas de pulgada. La estructura en bruto se calienta pre-|
ferentemente a una temperatura de alrededor de 7008C como minimo, en
una atmésfera de oxigéno ¥ durante un periodo de tiempo suficiente pa-—
ra provocar la oxidacidn de por lo menos la cantidad necesaria de metal
para formar la estructura integral sustancialmente continua. Esto suele
ocurrir cuando se ha incorporado a la estructura el oxigeno suficiente
para que el peso del componente metalico original de la estructura en

bruto aumente en por lo menos 10%.

La estructura formada de aluminio ha sido representada de manera dijL
gramidtica en la fig. VI.Tal como se desprende de dicha figura, se form

cavidades 1,cuya forma corresponde sustancialmente a la de las partiou-

las originales.Los espacios entre las ocavidades, que corresponden apro
medamente a los espacios entre las particulas metalicas en la estructuna
en bruto,se han rellenado sustancialmente con el oxido metalico formad

"in situ" 2.Poros 3,que aparecen espaciados entre las particulas metalil-

cas en la estructura en bruto,y que no estan rellenos del éxido metaligo

formado "in situ",se encuentran también en la estructura final.El rellg

no refractario esta disperso en el oxido 2. A veces se puede encontrar

un fragmento de aluminio sin oxidar 5, sobre todo cuando la oxidacidn
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Fen el prooeso de calcinacidn no es completa. Estructuras similares puef
den verse fotografiadas a diversos aumentos en las Fig., IV y V., Las di-
versas partes Pan sido marcadas en las Fig. IV de manera correspondientq
, .
a las explicadas en la fig. VI, discutida mas arriba. En la fig., IV las
cavidades contienen relleno plastico debido a la tecnica empleada en el
pulido de las muestras para fines fotograficos a esta ampliacion. Las
propiedades'de los materiales crean una limitacidn dptica 5 bien defi-
nida entre el plastico y los solidos del cuerpo refractarioe.Si bien no
se desea establacer una teor{a especial, es presumible que la intradis—
tribuccion molecular mutua de los oxidos metalicos formados "in situ" sJa
1a que forme la continuidad durante la formacidn y la expansién del Oxi-
do formado "in situ". La estructura final se caracteriza por una porosi=
dad de entre aproximadamente 25% y alrededor de 90%. El metal preferido
para formar estas estructuras es el aluminio. Cuando el armazdn continug
de estos refractariog se forma & partir de aluminio, se caracteriza ade-
més por una estructura celular en la que las cavidades o poros de las
celulas del cuerpo tienen un diametro medio de entre aproximadamente 50
miorss y alrededor de 500 micras. Los granos tienen una funcion densifi-
cadora (por ejemplo, una proporcion media de perimetro en contacto con
ptros granoé oon relacidn sl perimetro total, que puede ser conziderada
de entre aproximadamente 0,5 a 1,0. Se caracterizan ademés por un conte-
nido de alumina de alrededor de 32% a alrededor de 100% en peso, una ré—
bistencia a la flexidn a 252C y 15500C (oorpegida a porosidad cero)m de
por lo menos 500 libras por pulgads cuadrada, una resistencia a chogues
térmicos tgl, que el objeto nc se rompe ni se corroe cuando la estructu=
re, & temperatura ambiente,es expuesta bruscamente a una llams de 15002C
v una gran resistencia a la abrasidn. Las estructuras de este tipo han q%
flo explicadas en los Ejemplos 1 a 14,
BEn especial cuando se emplean pequefios cuerpos metalicos granulados

?n la estructura en bruto, en una concentracidn menor de aproximadamente
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~20% en peso con relaoién a la estruotura en bruto y en presencia de

I relleno refractario se hallan en este aglomerado unidas con' el oxido

~B-

refractores oristalinos en part{culas (tamsfio de partiocula gue pueda
pasar por ué%tamiz de 8 mallas y preferiblemente, g través de un tamiz
de 20 mallas) en una cantidad de alrededor de 80 a 90% en peso oon re~
laocion a la estructura en bruto, se forma un cuerpo refractario que no
posee el "armagon integral® desorito anteriormente. Para formar esta
estructura es preforible emplear alrededor'de 0,05% a 5,0% en peso

de agente fundente, ocon relaocidn a la estructura en bruto,'de la clase
consistente en los oxidos de metales alcalinos, hidroxicos de dichos
metales, y precursores de los dxidos de metales alcalinos, Con prefe~
rencia se eligen cuerpos metalicos de dimensiones tales, gue la propor-
oién entre el area de su superficie y el volumen sea de entre unos
100 mm'1 y unos 7 mmfl. La estructura en bruto se calienta con prefe-
rencia a una temperatura de entre 650 y 10508C aproximadamente y duran-
te un periodo de tiempo suficiente para provocar la oxidaoidn de al me=-
nos la cantidad necesaria de metal para causar la ligazon del material
refractario en particulas. Eventualmente se puede hacer seguir ésto de
un segundo calentamiento entre alrededor de 1100 y 16009C, para la cal-
oinacidn completa. Bsta estructura ha sido representada eéquemétioameﬁtL

en la fig. VIII. Segin puede verse en esta figura, las partioulas 4 del

metalico 2 resultante de la oxidacion "in situ" del metal primitivo. Si
ol metal original es de tamafio de particula suficientemente grandé! se
forman cavidades 1 durante la oxidacicn., Cuando el Sxido ﬁe aluminio fop-~
mado "™in situ" se emplea para combinarse con el dxido de magnesio como
relleno, el oxido 2 es, por lo menos en parte, una espinela debida a la
reaccion con el relleno. Bl producto refractario final se caracteriza per
una porosidad de entre aproximadamente 20 y alrededor de T0%. El metal

preferido para formar esta estructura, es el aluminio. Cusndo la estrug |

tura se forma & partir de aluminic, se caracteriza ademas por un tamafio
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de grano del dxido formado "1n.situ", menor gue unas 5 micras, ascen=
diendo el mencionade dxido formado "in situ" a alrededor de 9 a 45% en
peso de la ;:truotura formada, mientras que el resto de la estructura
es el residuo sin fundir de las particulas del relleno empleado para

5 ' oonstituir la estructura en bruto. lLas estructuras de este tipo han si-
do ilustradas en los Ejemplos 15 y 16,

Aparte de los ouérpos refractarios de las dos formas internas extre-
mas desoritas mis arriba, es natural que, oomo ya se ha hecho oonstar,
existan una amplia variedad de.estruoturas, tanto intermedias, ocomo
.10 también mixtas, entre los dos extremos. En cualquiera de las formas
puede quedar una pequefia oanfidad de metsl sin oxidar en la estruotura
final. Por otra parte resulta posible extraer dicho metal mediante. fu-
sidn, siempre que la porosidad lo permita. Adicionalmente pueden apli-
carse tratamientos ulteriores, tales oomo tratamientos térmicos a tem—
15 peraturas elevadas, con objeto de fundir el relleno refractario, siem=-
pre que la estructura interna lo permita.

La forma que el cuerpo refractario ha de adoptar se ajusta fécilment?
a la masa de part{culas de metal, cuyo oxido oonstituye la estruotura
final, De este modo resulta sencillo fabricar orisoles, conos, soportés
20 oatglizadorés, seociones de tubo, cajas de motores, oojinetes, discos
abragivos, ladrillos, panoles aislaentes y similares. Cuerpos laminados,
. : especialmente en los que corrugaciones permitan el asoceso de una atmos—
fera oxidante entre dos capas adyacentes, pueden moldearse facilmente
con estructuras de tipo celular, teniendo entonoes propiédades aiglante?
25 y mecanicas excelentes, '

En los ejemplos siguientes las porosidades han sido calouladas a ba-
se de la densidad aparente (peso del cuerpo al aire/%olﬁman del ocuerpo
incluidos poros abiertos y oerrados), y de la dengidad del material sd-

lido obtenido medianfe triturado de la muestra, y determinando el Vol

30 men de los solidos y sus pesos. Esta ultima medida se realiza oonvenian
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‘lhue la que implica esta correccidn,

«1Q=

Femente en un piondmetro comprébador de aire (modelo 930, oonstruido
por Beckman Instryments Incorporated of Fullerton, California). Como
método’aproximativo, ge puede calcular la porosidad a partir de la den-
sidad aparente y la densidad oalculada del material sdlido en un cuerpo
de oompoaicién conocida. Todas las medidas de tamizado me han heoho oon
las series de tamioces U.S,
La résistencia 5 la flexidn se ha medide de acuerdo con las normas
ASTM Standard 1958, parte 4, pagina 6{0, texto n@ 0.293~5%T, empleando
un ancho de tramo de 1 a 4 pulgadaa.

Para s mejor comparacién de las propiedades, se han reducido las re-
sistenoias a la flexidn a la porosidasd de las muestras, mediante la ex-—
Lreaién

resistencia a la flexidn (medida) x 100
100 - % de porosidad

La porosidad real oausa una disminucién de la resistencia bastante mayor

La resistencia a los ohoques térmicos se mide de acuerdo con la normal
(ASTM C16, apartado 7, modificada para el emplec de una muestra oil{ndri-
ba de 2 1/4 de pulgada de diadmetro y de 2 pulgadas de grueso.

El ensayo de resistencia a la abrasidn se realiza haciendo pasar una

estra de 1/2 pulgada bor 1/2 pulgada a lo largo de una lims basta de
cero de 6 pulgadas, realizandose esto a mano y con una fuerza de alre-
edor de 3 libras. Se mide entonoes la perdida en peso sufrida por la
brasién. | » |

El tamafio de grano se determina por el procedimiento siguientes La
estra, cubierta oon lacre, se deposita en un horno frio y después se
ube la temperatura hasta alrededor de 1509C, bajo vac{o. Después se pu—|-
e bastamente la muéstra, utilizando papeles de carborundo de 80,120,240
00 y 600 de granulacidn, siguiendo éste rden. A continuacion se pule

s muestra finamente empleando un abrasivo de diamante de 6 y 1 dymo
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~(fabricado por la Elgin Watch Company of Elgin, I1linois) montado sobrg

e
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muelas bastas y finas (fabricadas por la Grosoience Instrument Corpora-

2
tiony domioiliada en Maiden Lane, 142, Nueva York).

El lacre se separa de la muestra pulida, fundiéndolo en su mayor pax
te y gquemando el resto en una llama de gas Meker Burner.

La muestra se sumerge en acido fosforico concentrado (H3P04) en
gbullisiodn, durante 5 a 30 segundos, después de lo cual me lava con
agua, se somete al fuego y se examina en un metaldgrafo de investiga-
olon (Modelo 42—31-36%50, fabricado por la Bausch and Lomb Company de
Roohester, Nueva Yc;rk)o Nuevamente se expone la muestra al baﬁq 'de aoi-
do fosforico para seguir siendo tratada con el mordiente durante tiem-
pos progresivamente mas breves.

Los armagones de los productos del presente invento muestran una tre-
bagdn de granos poco visible después dé expuestos al mordiente y exa=~
minados bajo el metaldgrafo a una ampliacidn de 750 aumentos. Ello indﬁ-
ca que el tamafio mgdio_ de grano es inferior a 1 miora, por ejemplo,
90-95% ‘de los granos, inferior a 1 micra, y 5 a 10%, de entre 1 y 5 mio
cras. El exdmen de los artfoulos fabricados de la manera convencional
empleada hasts shora ; partir de galactita policristalina densa, mues?
tran una trabagzén disoreta de los granos despues de sometidos al proce-

so de mordiente, con un tamafio medio de grano de 20 & mas micras. Esto

demuestra la naturalega.unics de la trabagén formada por el prooedimien
to de baja temperaturs del presente invento. '

El tamafio de célula (o de poro) se determina por anélisie lineal
segin propone W, Do Kingery en la "Introduction to Ceramics", paginas
412 a la 417 (publicgdo por John Wiley and Sons, Inc., Nueva York,1960)}
Las oelulas individuales de los ﬁroductos del presente invento pueden tp:
ner dismetros que varian entre 1 a 2.000 & 3.000 micras, segun sea la
forma del aluminio emplesdo en este procedimiento. No obstante, las

células mis grandes, con un diametro de 50 a 500 micras, forman la part#
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'sustancial de la porosi?ad total. j’

Parte del perimetro en contacto con otros grano
®|perimetro total del grano en cuestion, '

Factor de densidad

Los productos del presehte invento tienen factores de densidad de

bhtre 0,5 y 1,0 mientras que los productos gue se venian ofreciendo

hasta ahoré, tienen valores inferiores a 0,5,

El factor de densidad se determina examinando una microfotografia de

La seoccidén pulida de la muestra, realizandose la determinacion para ca-—

la uno de los granos y sacando después el término medio. La mayoria de

lLos productos del presente invento, fabricados de acuerdo con él, no

nuestran una limitacidén visible de granos después de ser 'sometidos a

in proceso de mordiente y examinados con 750 aumentos. Ello demuesgtra

qjue el valor del faotor de densidad se aproxima al l{mite superior de

L,0. Se puede_produoir‘un crecimiento de los granos mediante un calen—

bamiento prolongado de, por ejemplo, 100 horas a 1.6009C, lo yue propor-

tione un taemafio medio de grané de aproximadamente 8 micras. Un mayor

breoimiento del grano esta limitado por el grueso del armazdén y el va—

Lor del factor de densidad se aproxima entonces al 1imite inferior de

Dy 5o

Los ladrillos aislantes del calor que se encusniran generalmente en

bl comercio (Ipsen 3400 y Alundum L) tienen factores de densidad de

D,08 y 0,5 respectivamente. Un producto t{pico (de aluminb) del presente

invento, incluso después de calentado durante 50 horas a 1700¢C, tiene

bn factor de densidad de 0y T4e

Los ejemilos siguientes servirén para ilustrar el invento, sin que

bor ello lo limiten en manera alguna, |
Ejemplo T ‘

Una fusidn de aluminio (calidad AEC, 99,995% de pureza) calentada a

Ena temperatura de entre 7é5 y 75090 en un crisol de aldmina y bajo at-

Ssfera de argdn, es expulsada a través de une tobera de un orificio
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~pare hacer filamentos de aluminio, ¥y el filamento continue producido
de un diametro medio de aproximadaments 0,005 pulgadas se recoge sobre
ung placa sﬁei%a, Este filamento es duotil, poseyendo un alargamiento
de ruptura de entre 5 y 35%.

Setenta y ouatro gramos de los filamentos asi preparados, se intro—
ducen a mano en un molde de 3 x 6 x 2 pulgadas, cuyo fondo esta perfo~
rado con orificios de 3/32 pulgédas. La placa suelta resultante se hu-
medece con una solucidon saturada (259C) del agente fundente resefiado
en la Tabla I. (En todos los casos, el porcentaje de agente fundente
estd basado en el peso total en seco de la placa. La placa humeda se
comprime entonces bajo una ocarga de 8000 libras (alrededor de 410 li-
bras por pulgada cuadrada, extrayendose con ello el exceso de la solu~
0idn. La placa comprimida (3 x 6 x 0,41 pulgadas) se extrae del molde,

se enjuage ¥y se seca en un horno de vacfo a 1509C durante 16 horas.

Tebla I
Agente fundente % de agente (a bage del peso total en seco)
(a) 510,/Na 0= 3,25 (orto) | 29,5
(p) Na,C0, 21,4
(e) Na,B 407.101129 (Bdrax) 22,0
(d) Na, HPO 4 36,0

La placa seoca se deposita entonces en un horno de mufla Bléotrioo,
calentado a 1508C y con stmésfera natural del aire. la temperatura
ge hace subir entonces a 600%C durante un periodo de tiempo de alrede—
dor de 4 horas, se mantiene a los 6008C durante 48 horaa; se sube a
1000¢C durante un periodo de tiempo de 2 horas y se mantiene a dicha
temperatura durante 1 hora.

La estructura enfriada de cada carga tiens algunos gldbulos de alu=
minio metalico adhéridos, que se extraen a mano o fundiendolos (general
mente un total de alrededor de 1 gramo). La plaoa tiene unas dimensione

de alrededor de 6,02 x 3,13 x 0,45 pulgadas,es de color gris oscuro, ti




~14~

: et
Tne elkspecto de una pieza solida de oeramica, es opaoca a la luz, dura

y permeable al aire, La estructura fibrosa original es visible en la
suyerfioie.'ﬁ: placa de (a) tiqne ung dureza de aproximadamente 12 en
1la esoala modificada, pesa 177 gramos (1,31 gramos/ c.c. de densidad
5 apaéenxe a 81,6 libras por pié olbioo) y tiene una resistencia a la
flexidn de 1220 libras por pulgsda ousdrada (8 3720 por pulgada cua~
drada, una vez realizada la oorreccién por la densidad). La densidad
de la fase sdlida es de 3,4 gramos/ c.c, de modo que la placa ocontiens
el 61,5% en volumen de cavidades. Cuando se expone cualquiera de estas
10 placas a una llama natural de gas/foxigeno (apréximadamente 24009C) durJg
te 1 minuto, no experimenta rotura o efeotos visibles cualesquiera, de-
mostrando as{ su excelente resistencia a ohoques térmicos. Una muestra
comeroial (de 1/4 de pulgada de érueso) de cualquier Oxido de alumi-
nio fundido por via eléctrica, se parte en dos si se le eprne a tal

15 llama, Las densidades aparentes y las resistencias a la flexidn (tan—
to la "noraml" como la de "densidad oorregida") en libras por pulgada

cuadrada, han mido registradas en la tabla II para las muestras en que

ge han metido dichas propiedades.

Tabla II
20 Densidad aparente (gramo/c.c.) Resistencia a la flexién (libras por
—_— pulgada cuadrada)
Normal Porogidad oorregida

(v) 1.14 1200 4210

() - 0,83 470 2260

(a) 1,22 1670 5480
25 Ninguna de las placas se vé afectada por el agua hirviente, por NaOH

aouosa al 50%, ni por H2804 ooncentrado, mientras que exponiendolas a
HF acuoso a 1009C durante 2 horas, unicamente se extrae-el 5% del peso
original, siendo el residuo todavia fusrte y aprovechable,

Las muestras de difracoidn a los rayos X del producto formado con (a)

30 demuestran un dibujo pronunciado de alumina alfa, la presencia de algu-

na cantidad de nitruro de aluminioc y la susencia total de aluminio., Se
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robserva tambien lg presencia dé silice cristalina;: ' ~

S5i se modifica el procedimiento, calentando durante 4 horas a 6008C
en lugar de éurante 88 horas a diéha temperatura, tiene lugar una oxidat
cgén menos completa y el producto tiene uns densidad aparente menor
(0.7 & 0.9 G/ co)s Cuando se pule la superficie (con una muela de dia-
mante o de granate) se comprueba que las fibras son huecas. Una microfo
tografia de la superficig pulida, ampliada a alrededor de 4 veces, puedk
verse en la figura l.

Variando el grado de compresidn, y por consiguiente la densidad de
la plancha humeda, se obtienen placas con una densidad aparente de en=
tre 0,2 y 3,5 g/ac.

81 se omite el agente fundente en el proceso mas arriba indicado,
dnicamente se observe una oape muy delgada de oxido sobre el metal, sin
ninguna delimitacidén entre las particulase

Cuando'se emplea el agente fundente (a) ¥ se sigue el procedimiento
técnioo que ha sido indicado mas arriba (con un calentamiento a 60090
durente 48 horas), se emplean tipos de formas de aluminio no pelioularef
para obtener los productos del presente invento. Las formas pusden vers%

en la Tabla III y las propiedades medidas, en la Tabla IV,

TABLA IIX

FPormes de aluminio Dimensiones de las particules
(milésimas de (granos)
pulgada)

(e) Lana, blanda, fina  ~4 x 10 74

(f) Lena basta -5 x 30 70

13 .
(g) Filamentos (1/2&Si) =~=5 x 48

() Filamentos corrientes
en el mercado (alsacidn
né 1.100) 6,4 50

(i) Fibra de 1/2 pulgada, co=
rriente en el mercado (alea
cidén mim. 6061) 1 x aprox. 15,0 35

(j)+Tachuelas de tapicero 1/2 Sin determinar Sin determinar
pulgada -
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[~Dimensién de la seccidn tranSVersal 4+ Forma oilfndrica de 2 1/2 pul~
gadas de dismetro, 3/8 de pul-

—-Di dmetro gada de profundidad de embutido

completo, La estructura final

, b' pesa 20 gramos. 32 gramocs de Al
se pierden por fusidn
5 ' Todas las estructuras tienen una resistenoia excelente a los ohogues

termicos, si bien la (g) muestra una disminuoion de solidez después del

ensayo del ohoque $érmioco.

Tabla IV
Densidad aperente (gramo/o.c.) Resistencia a la flexidn (libras por pult
— gada ocuadrada
10 Normal Porosidad corregida:
(o) 1,30 1200 - 3700
(£) 1,47 1000 2725
() 0,98 1610 6310
(n) 1,19 1480 4980
15 (1) 1,13 1750 6200 -
| (3) 0,55 8in medir Sin medir

Se obtieneh tambien produdtos satisfactorios cuando el ortosilicato
s8dico se diluye en agua al 131 (menos del 15% de agente en el compues—

to)° Cuando se utiligan soluciones menos concentradas, es oconveniente

20 agregar un egente espesador para garantizar revestimientos uniformes
¥y la retencion del agente fundente en el metal, .
Ejemplo 2

(a) Un laminado confeccionado con oapas alternativas de hoja de alu
minio y siliogto sédico (aplicado en forma de papilla aoﬁosa concentra~
25 da) se forma a partir de 100 tiras de 6 pulgadas (71,4 gramos) de una
lamina de aluminio de 0,001x3 pulgadas. Se deposita en el molde de 3 x f
x 2 pulgadas descrito en el Ejemplo 1, se somete a una presion de 410

libras por pulgada'cuadrada Yy se calienta a 1509C durante 48 horask esw-

tando todavia en el molde. Después de seco al vacfo durante 16 horas, 1lj

30 estructura se calienta durante 4 horas a 600¢C y durante 2 horas a 1000%C
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al igusl que en el Ejemplo 1. Se obtiene ung lamina fuerte de una den~
sidad aparente de 1,92 g(c.c. y de una resistencia excelente a los oho-
ques térmieoéfMA pesar de que el aluminio no se oxida por completo en
estas condiciones, no se pierde ningun aluminio metalico por fusidn,
dada la naturaleza de la estructura.

(v) Otra estruotura formads en el mismo molde de la manera mencionadq
mﬁs arriba a partir de 27 laminas (116 gramos) de aluminio con una sec—
oidn transversal de 0;006 x 3 pulgadas, tiene una densidad aparente de
2,71 gramos/o.c.

(o) Una hoja de aluminio de 0,006 pulgadas de espesor, de las oorrier
tes en el mercado, se riia haoiendola pasar entre dos rodillos de 3"
de diametro cada uno de ellos y dotados de 144 dientes en su superficieﬁ
El produoto rigado, visto de oostédo, tiene el aspecto de triangulos
equilateros de una altura dé aproximadamente 30 milesimas de¢ pulgada,
que van alternando. La hoja rigada se reviste por ambas caras oon:.la so-
lucion de silicato aménico mencionada en (&) y a continuacion se super-
ponen aproximadamente 25 capas, alternando hojas rizadas y hojas sin ri-
zar. Existe una adhesidén sufiociente, debida al agente fundente, para
mantener unido el cuerpo asi forma¢o. Este se seoé en un horno de vaoiq
a 1509C y despues se caldea a 6009C durante alrededor de 48 horas ¥y
luego otra hora mag a 9008C, La oxidacion es completa, no psrdiendose
ningun aluminio por fusion en el produdtoe

El produoto definitivo, una de ouyas esquinas ha sido representéda o1
la figura II, tiene una densidad aparente de 1,23 g/c.c. & una resistend
oia & la flexidn (después de ocorregida la densidad) de 11,000 libras por
pulgada cuadrada en el sentido transversal al laminado. Posee una exoe-~
lente resistencia frente a choques termicos y ademés la ventaja de que,
expuesto durante uﬁ tiempo prolongado & una llama de 2,4009C unicamente
se funde o se produce.un agujero en la capa éupe;ior del ouerpo laminadd’
de modo que esta estruotura proporciona una excelente barrera a prueba
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‘de 1lamas.
Ejemplo
”~
“Un lecho suelto de fibras de.aluminio segun los apartados (a) a (h)
del EJamplo 1 se presna a mano alrededor de un orisol grande para formaf

una forma previa de las fibras analoga a la del orisol y con una densi-

L]

dad aparente de aproximadamente 0,38 g(c.c. El cuerpo asi formado se su
merge en la solucion de silicato sddico de la partida (a) del Ejemplo 1
se lava para extraer el exceso de dichasolucion, y la estruotura resul~
tante se seoa; Se somete entonoeaial fuego lo mismo gue en el Ejemplo 1
obteniendose asi una estruotura fuerte, ooherente, que tiene una densi-
dad gparente de 0,72 g/c.ca ¥ que es tan poross, que deja pasar la lug,
Ejemplo 4

Fibras de aluminio de las partidas (a) a (k) del Yjemplo 1 se mol-
dean bajo una présion de 170 libras por pulgada cuadrada para obtener
una oblea de 2 1/4" de diametro y 1/8" de grueso, que pesa 5,64 gramos.
La oblea se satura con la solucion de silicato sédicp de la partida (a)
del Ejemplo 1, diluido en una parte de agua, y se seca a 1509C en un
horno de vacio. La obiea seca ée calienta a 6009C bajo una atmésfera
de aireidurante 16 horas, a las que sigue un tratamiento de 3o minutoé
a 6509C. Se saca la oblea del horno, se enfria, se pesa 6,20 gramos)
y se vuelve a calentar durante una hora a 6509C, despues de’ lo cual
se sube la temperatura a 7009C haciendose pasar a traves del horno una
atmésfera consistente en ox{geno y argdn en una proporoidn volumétirca
de 40 s 60 durante una hora, a la que sigue un tratamiento de una hora
a 8009C bajo la misma atmésfera y despudés, un tratamiento de 20 minutos
a 8509C tambien bajo la misma atmésfera. La oblea en frio pesa entonces
7,53 gramos. La pequefia cantidad de globulos de aluminic existente (0,2??
gramos se extrae a‘manoo La oblea se vuelve a someter al fuego durante
una hora a 95090. Deépués de esto su peso es de 9,33 gramos. Se Vuelve

a calentar la oblea durante 16 horas a 9509C, obteniendose un producto
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final ocon un peso, de 9,41 gramos. A base del peso del aluminio res-
tante en la gftruotura, ge ve que la oxidacidn ha tenido lugar en un
73% de la teoria. El silicato sédico empleado, & base del peso del me-
tal restante en la estructura, es de 9,9% del aluminio, o de 0,014 mo-
les del agente fundénte por cada mole del metal. El producto es fuerte
¥y tlene una magn{fica resistencia a chogues térmicos, incluso en llamas
de 2.4008C, Una miorofotografie de la superficie de esta estructura,
ampliada slrededor de 4 véces, ha sido mostrada en la figura III. A, &
lo largo de las esquinas de la fotografia pueden verse gldbulos de alut
minio retantes.
Biemplo
Aproximadamente 2,5 gramos de fibras de aluminio (como las emplea~
das en ol Ejemplo la, & exoepoiéh de las partides £, g, k y my, en las
que el aluminio comercial empleado contiene 1,2% de manganeso), se
mezolan con una solucion de agua o una papilla del agente fundente
relacionado en la Tabla V, y oon la masa humeda se moldea una oblea
de 1 1/8" utilizando una presion de aproximadamente 410 libras por
pulgada cuadrada. las obleas himedas se colocan sobre una placa de. ar-
cilla y se secan al aire dentro de un horno eléotrico a las tempergtu;
ras indicadas mas abajo y durante los tiempos resefiados.
Partidas b, d ng

2609C durante 16 horas, despuds

6258C durante 16 horas, despues

8509C durante 18-1/2 horas

Partidas oy 6, hy 1 y 13

6009C durante 2 horas, después
8609C durante 12 horas, después (pars o y h solamentf)
10008¢ durante 16 horas |
Partides f, g y ms

270¢C durante 17 horas, después
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6009C durante 24.horas,'despuéa

8509C, durante 30 horas, después

loooéc'ghrante 16 horas
Partidas a y ki
5 6009C durante 16 horas, después

8609C durante 16 horas

La tebla V indica la ocentided de agente fundente ( a base de seoco )
para cada pértida ( determinado mediante pesaje después de los pericdo
de calentamiento inferiores a 8009C y el porcentaje de ganancia de pe-—
10 80 a base de la ganaﬁoia posible en teoria después de los ciclos de
temperatura elevada (por ejemplo superiores a 8009C), Observese que tni
camente se ha aplicado un segundo ciclo de temperatura elevada para lag
partidas oy, £, g, b y m. Las comprobaciones hechas para las partidas
de aluminio puro no muestran ganancias de peso al calentar a 8509C, LaJ
15 comprobaciones de las fibras comerciales (1,2% de manganeso) dehuestrar
una gananoia en peso del 6%‘sobrella ganancia teoricamente posible des-
pues de 30 horas de calentamiento a 8509C y de 32,5% despues de calen—
tar durante 16 horas a 1,0009C, Todas estes estructuras se desmoronan
con poca fuersza.
20 Los punfos de fusidn se detefminad en las obleas después del ultimo
ciclo de calentamiento, aplicando una llama natural de oxigeno a la
superficie y estimando la temperatura con un pirdmetro Sptico. Las mueg—
tras no se rompen ni se erosionan al ser expuestas a la llama, demos~
trando asi las excelentes propiedades térmicas de estos productoso
5 - Tabla V

444 444 '

Partida Agente =Peso del Agente Ganancis Punto de Resistencia a

Fundente fundenteFundentede peso(%) Fusion 1la rotura en
(4) Temp. elevada o - libras/pulga~

19 28 da cuadrada.
a —-LiOH 18,3 25,6 19 1875 1000
b —Na0, 14 5,7 67 1650 560

1380

'

30 ¢ KCH 13 Ts1 =1 49 1560
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4 Ca(OH)2 30 15,78 62 1660 900
e b0 40 6,2 - 62 1475 520
273, ,

£ +Bi(N03)2 3 0,19 76 83 1925 450

¢ NaBO, 14 2,2 26 95 1850 850

b Naklo, 54 31,4 70 T2 1775 440

i Na2003 13 3,6 43 1750 1300

k  Pbsio, 16 30 2020 11000
|1 Neysn0y 12 1,97 16 1775 800

m Ve HPO, 88 | 1,8 38 77 1610 190

n NaZHAsO4 8,4 1,34 1770

~A bage del peso total —-Apliocado en seco + Para formar BiO en la
reacoidn :

-2l

4+ Caloulado ocomo % de ganancia en peso al convertirse la cantidad de Al
' !

en la oblea en A120
3

+Hgramos moles fundente x 100

gramos atomo Al .

Las partidas 4, j y m muestran globulos de aluminio en una cantidad
de 5,6% T7% y 1% de el metal original, respectivamente. Las paitidas
restantes no pierden aluminio. -

Ejemplo 6°

Una masa deAfinas virutas de niquel templado, con un peso de 25 gra-
mos (didmetro medio de alrededor de 6 milésimas de pulgada), se prensa
para formai ung éblea, se satura con ortosilicato sddico y se seca. Es=
te cuerpo previo, secado (30 gramos, 0,046 moles del agente por atomo
gramo de niguel) se oaiieﬁta desde 6009C hasta 10009C, manteniendose
esta 1ltima temperaturs durante 16 horas, proporcionando una estructura
fuerte, coherente (36 gramos) gue tlene una densidéd aparente de 2,14
gramos/c. 0o

Kl emplec de una presidn mas alta para hacer la oblea previa (4500

libras por pulgada ouadradé), proporciona un producto similar con una
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densidad aparente de 3,11 g/c.c.
Bjemplo 78
rRaspadura;hde titanio (de una seoccidn de aproximedamente 3 x 3 milé-
simas de pulgada y O,1 a 1 pulgada de longitud) se templan a 5009C bajo
5 vacio. El metal ddiotil (5,20 gramos) se moldea para formar una oblea
de 2,25 pulgadas de diametro y 1/8 de pulgada de grueso, bajo una pre-
sidn de 3000 libras por pulgada ocuadrada. Esta oblea porosa sé impregna
en el vacio con ortosilicato sédico (40? Bé). El exceso de agente funden
te se elimina y la oblea se seca en el vacio a 1502C., La oblea seca
10 (7,30 gramos que contienen 28,8% del fundente seco) se calienta en un
horno cuya temperatura se eleva gradualmente desde 300 a 5509C en el
transourso de 1 hora. A través del horno se haoe cirocular aire en una
proporoidn de 1 pié cibico por hora. La oblea se calienta despues duran-
te 16 horas a 8009C. Su peso es de 7,90 gramos. Calentando durante 3 hod
15 ras a 10008C ge produce un aumento de peso de 2,1 gramos, aproximadamen-
te la ganancia tedrioca de peso para una oxidacidén completa. No se produd
0e ninguna gananoia mas, si se sigue calentando durante 6 horas a 10000¢.

El producto blanco de mas arriba es duro, fuerte, resistente a la abxga

¥

8ién y no se rompe ni altera al ser expuesto bruscamente a una llama na-
B 20 tural de gas/oxigeno (aproximadamente 24009C). Tiene una densidad apa-
| - |rente de 1,79 g/0.c. y una densidad de la fase sélida, de 3,54 g/0.0e0

: Sustituyendo 4,6% de Cr por el agente fundente de mas arriba, se obw

0
23
tiene un producto similar después de calentar durante 5 horas a 9509C,
B Se obtianen productos utiles a partir de raspaduras de magnesio y de

25 una lémina cortada de cobre, procediendo de manera similer. Asimismo la

lana de acero y 30% de V205 é 304 de MnO

te a base de este procedimiento.
Ejemplo 8¢
A partir de una aleacién de aluminio que contiene 5% de silice (0,111

5 proporcionan un producto fuer

30 atomos gramo de Si por dtomo gramo de Al) se haoen fibras de aproximaday
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Fnente 5 milésimas de pulgada de didmetro. Una masa de estas fibras -

(20,0 gramos) se prensa pera formar una oblea bajo una presién de 1500
}ibras por ﬁulgada cuadrada. La oblea se calienta en una atmdsfera de
aire hasta 6009C durante un periodo de 16 horas, después hasta 8008C
durante un periodo de 6 horas, seguidamehte hasta 10008C durante un pe—
riodo de 6 horas y finalmente se mantiene durante 16 horas a esta ulti
ma temperaturs de 1000%C, Durante el periodo de aumento de la temperatu
ra desde 800 a 10009C, se obgerva que un polvo blanco se volatiliza eﬁ
el horno. La oblea pesa 41 gramos., De su superficie se retira un polvo

blanco obteniendose asi{ una oblea dura, muy cocherente, que pesa 28 gra-

mos y que tiens una densidad aparente de 1,28 g/bAO..

Ejemplo 99

Mientras haste ahofa'hemos explicado el invento particularmente a bas

se de una forma funicular o pelfcula, resulta posible obtener un produc

to con excelente resistencia a los choques térmicos, a partir de un met
en polvo, Asi, por ejemplo siguiendo el procedimiento del Ejemplo la, s]l
sustituyen los filamentos de dicho ejemplo por 31 gramos de ?olvo de aly
minio gue pasa'por un temiz de 200 mallas. La estructura tiene una densj_
dad aparente de 1,49 una resistencia a la flexidén de 31 libras por pul-
gada cuadrads a 15508C, lo qﬁe una vez hecha la correccidn por porosi-
dad representa 83 libras por pulgads cuadrada, Haciendo el ensayo de la
resistencia a los chogues térmicos, 8o obgerva gue se produce una peque-
fia resque?rajadura al dorso de la superficie calentada. Si se aumenta |
el tamafio de la particula granular del aluminio hasta 60 mallas, se ob=
tiene un producto mas estable térmicamente. Debido a su mayor resisten—
cia a la flexidn y a los chogues térmicos, se prefieren los productos

& partir de estructuras filamentares y peliculares.

| Ejemplo 109

Una lana de aluminio corriente en el comercio, de 98,1% de pureza .
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'(1,1% de manganeso como impureza principal) se templa calentandola a
650¢F durante ung hora. La lana templada se corta entonoes en fibras
finas de unaeiongitud media inferior a 1/4 de pulgada. La lana cortada
se megcla intimamente en seco con diversas cantidades de polvo de oxi-
do de magnesio, doxido de cromo y acetato sodico (todos éllos de grado
reaotivo), utilizando para ello una mezcladora corriente y en las pro-
porciones siguientess ‘

Peso Proporocional del Material de Partida

Partida Aluminio MgO Cr203 Acetato sddioo

. 2 1 1 0

b 1 1 1/2 0,6% del peso td
, : tadl

o 1 1 0 2% LA

d a1 1 0 0

°. . .2 1 1/2

El material seco, bien mezeclado, (2600 a 3500vgramos, segﬁﬁ la densd
dsd) se introduce en un molde de 9" x 4~1/2" x 3" de profundidad y se
comprime bajo una presion de 1500 libras por pulgada cuadradas

Los ladrilloe comprimidos se extraen del molde y se les ds los si-‘
guientes tratamientos térmicos ‘en una atmosfera de airej

19 250 g 1509C, en el transcurso de 2 horas

29 1509 & 6008C, elevando la temperatura 259/hora

3¢ 12 horas a 6004C

49 6000 a 6509C, en el transcurso de una hora

5% 7 horas a 6508C

69 6509 a 13009C, con una elevacidn de 50% /hora

7% 48 horas a 13504C

89 24 horas en el horno frio y sin presiocn,

De cada una de las megolas se prepara una probeta de 1/4» x 1/4“ x 2¢

.

y se las somete al mismo tratamiento térmicoe

Los ladrillos y las probetas asi tratados, son extremadamente,duros,
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mente las mismas que las de las piezas no expuestas al tratamiento ter—

“fuertes, resistentes a la abrasidén y sus dimensioM®h aproximedg

mico. La vafiacidn maxima observada es un aumento de 4% en la longitud
’
del ladrillo C.

A continuaoidn damos las propiedades medidas en las probetas:

Densidad aparente Resistencia a la flexidn Pérqida por carga

g/c. 0. libras por pulgads oua~ térmica
drada

| 2500 15500¢
B 1.50 1970 3560 2%
b 1,96 1530 1030 6%
c 1.65 738 479 1%
a 1.75
=] 1099 . 2810

La pérdida por carga térmica se mide de acuerdo con la norma ASTM
Clé apartado T, modificada para el empleo de una muestra cilindrica de
2 1/4" de diametro y 2" de gruesoe.

Las resisténcias a la flexidon se miden en tramos de 1" a temperatura
ambiente (aproximadamente 252C) y en un horno a 15509C,

El examen de las secciones cortadas del ladrillo de la partida c de
mas arriba bajo un microscopio petrografico demusstra gue el ladrillo
es un cuerpo celular con una trabazon consistente esencialmente en un
material refractario sustancialmente homogeneo cimpuesto de unespinel
de alumina magnesia. Los cristales de este material son en extremo pe-
guefios con unicamente unos pocos que tengan un diametro de 5 micras -comg
maximo, L%s células del ladrillo estan sustancialmente aisladas entre si
La mayoria de las oelulas estan rellenas de magnesia sin reaccionar.lLaa

oélulas restantes estan vacias y tienen la forma de las fibras metali-

durante 60 horas, rebaja el peso en 22% dejando un armazdn continuo
del espinel,

Notat La partida e esta hecha con un lingote de aluminio granulado de

cas originales. Bl tratamiento de las muestras con acido formico de 80%

°
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fun tamafio de partfoula que pasa a través de un tamiz de 28 mallas,mien

26

tras que es retenida en un tamiz de 42 mallas.
»La prepara:ién de la partida_g ilustra el empleo de un agente fundent
te preferido. Este producto tiene una ganancia de peso que corresponde
al 92% de la transformacién del aluminio., Tiene una secoidn transversal
uniformemente densa. La partida d, en la que se emplea parte de oxido
de magnesio, oomo agente fundente, unicamente muesira una transformacidn
del 63,5% y tiene una corteza muy densa con un interior blando desmenu~
zable., Ambos productos son fuertes y utiles como materiales refractarioé.

Bl procedimiento de mas arriba puede ser empleado para obitener oompos

siolones ocomo las siguientess

£1,0, 10 a 66%
Mg0 11,5 a 90%
(3‘.!'20'3 0 a 58,5¢ |

donde la suma de sstas tres ocomponentes es igual a 98-100% en peso. Es-
ta clage de materiales refractarios es especialmente util para aplioacid~
nes en que se requiera gran resistencia a témperaturas elevadas y ambien
tes corrosivos. Los hornos de aocero bésicos de hogar abierto, especial-
mente los gque emplean lanzas de oxigeno, son un buen ejemplo para tales
aplicaciones. |

El armagén integral de las partidas & y b se compone principalmente
de una solueidn sddica de 0r203 en espinela. Las partidas g,d y & tienen
un# armazén de espinela. La Ultima tiene alguﬁas inclusiones de solucidn
sddica de Cr,03 en alumina alfa. ,

Bjemplo 118

Bste ejemplo muestra las extraordinarias propiedades fisicas del pro-

ducto del presente invento.

Las partidas a a £ estan hechas empleando metal de aluminio de acuer-

do oon los ejemplos anteriores ¥y en las condiociones definidas en la Tablia
VI. La partida d tiene una estruotura de muy poca densidad y ha sido tr

tada a 8009C, con una conversidn del aluminio en un 35% en peso. La es—
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" tructura parcialmente transformeds se tritura después para obtener pard.
ticulas de a.};roximadamente 10 milésimas de pulgada de longitud, que se
cenglomeran y’vuelveﬁ a ser sometidas a un tratamiento térmico en las
condiciones indicadase |

Las partidas h, i y J son muestras de materiales refractarios de ung
oomposioidén similar a la indioada en la Tabla VII, que pueden encontrar
se en el comercio. La partida j esta compuesta por 81% de A1203, 17%

‘de 8i0, y 1,6% de Na,03 la partida h, por 99% de Al ¥y 0,6% de 5102;

2 2 203

la partida i contiene 97% de A120 . Las partidas g y h estan constitui-

3
das por esferas huecas de alumina irabadas entre si. La partida i se
produce sometiendo a un tratamiento térmico una mezela espumadae

En la Tabla VIII se compara las caracteristicas y las propiedades
de las muestras mas arriba indicadas. lLa superior resistehcia a la fle—
xién de los produotos del presente invento frente a las partidas g - j '
es evidente. Adicionalmente a las caracteristiocas resefiadas en las ta- |
blag, tengase en cuenta que el tamafio medio de grano de las pa.rtioulas.
de las muestras g ~ £ inclusive, es de alrededor de una micra o msnor,

frente & las 50 micras y 6,5 miocras del tamafio de grano de las estruom—

turas de las muestras h e i respectivamente.

Tabla VI
Forms del Cantidad de Condicicnes de caldeo

Muestra metal  Agente fundente fundente Temp# mix.(®C) Periodo(horas)
a escamas acetato sodico. 1,5 950 16
b fibras acetato sdodioo 1,5 1000 3
c landg - oxido potésico 0,5 1600 1
d lana Sxido sédico 0,5 1250 4
o fibras silicato sddico 18,0 1500 4
£ fibras ~ silicato sédico 20,0 1000 8
Calidad comeroial % on peso del metal empleadoe

Tabla VII
Muestra Nowbre Comercial Fabricacién

L}
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Ejemplo 129

Este ejemplo muestra la eficacia del fundente empleado en el proce—
dimiento cuando se usa aluminio como metal en la estructura en bruto. En

cade uno de los ejemplos & & o inclusive de la Tabla IX se forman ba—

res de 1/4 x 1/4 x 3" a partir de 1,5 — 4,5 gramos de fibras de alu-

nio comeraial (diametro medio de alrededor de 0,010 pulgadas y aproxi-
damente 0,5'pulgadas de 1argo) que contienen 1,2% de manganeso una ocan
idad apropiada, de una solucidn acuosa de un fundente a base de acetato
etdlico (precursor del oxido), como la indicada en dicha tabla, se vier|
e sobre la barra de aluminio, que después se seca a 1502C, cada barra
iene una densidad aparente de entre aproximadamente 0,5 y 1,5 g/c.c.

(80 a 45% de porosided). El peso en seco de cada una de las barras se

2B @ ) .
SENYE
I3 Aifiax Bl Carborundum Co., Pbrfh Amboy, N.J, ]
h Alundum' L . Norton Co., Wbroéster, Masso
i Ipae;-3400 - Ipsen Indusiries, Ino.,
Rockford, Ille
ben;;dad 22%;%3%5%% medio Resistenoia a la flexién Pérdida
Muestra gag;gnte Porosidad %;i::i:%a 2500 | 15508¢ gggnaﬁgg
| ()

ia 1,10 48,0 167 720 1330 -
b - 1,9 46,5 85 2420 1704 —
c 1,42 61,3 | 87 1710 2200 C,02
a 2,05 45,0 129 11000 2750 0,01
e 1,62 - 55,8 119 —_— . 1020 —
H 0,74 79,6 —— 1140 -— —
g 1,22 68,7 100-150 230 25 0,4
h 1,19 70,0 80-150 250 16 o,6~’
4 0,46 88,3 ~ 130-630 40 ninguna 1,7

La figura V muéstra una miorofotografia de una vista en alzada frag—
hentadao
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Ftoms como base para caloular el porcentaje de 688 ome¥ a1 %60  tor* rel am

0idn al peso de aluminio presente en las condiciones del tratamiento téj

mico., Las sfles de acetato es sabido que se transforman cuantitativamend
p

te en los dxidos al ser calentadas al aire a alrededor de 5002C,

Las barras secas se depositan en un horno eldctrico con atmésfera

de aire y se calientan a diversas temperaturas durante los periodos (ho-
ras) indicados en la Table IX. La ganancia de peso ha sido indicada en
porcientos de la tedricamente posible.

Los productos de las partidas a a j inclusive gon todos duros, fuer-
tes resistentes a la abrasion y poseen un armazon continuo de alimina.
Tisnen densidades aparentes de 0,78 a 2,3 G/b.c. (porosidades de 40 a
80%). Las fibras originales estan trabadas entre si por la alimina y

no pueden ser separadas de la estructura. Hstructuras similares se ob~
tienen también a 750°Cva partir de litip ¥ acetato sddico comd fundente?
(045 y 1% respectivamente)., Todas las partidas preparadas sin fundentes
(k a o inclusive) son blandas, desmenuzables y de ellas se pueden sa-
car facilmente con ayuda de una, aguja o de unas pinzas las fibras orim
Linales, recubiertas unicamente con una delgada capa de alumina.

Otros fundentes, tales como NalOH, NaAlO,, tartrato, sédico y potdsic

Eatéxido godico y estearato de bario o sus precursores, pueden ser tam=
i

en utilizadose

Tabla IX

Muestra: Fundente % de Pundente Temperatura Periodo Ganancia en pesc)

(ec)
a Li,,0 1,5 900 5-6 83
b " 0,4 950 3 60
0 " 0,06 1000 15-16 17

d Ha,0 0,5 800 24 86




10

.15

20

25

30

) Na20 0,35 900 |
f " 0,5 1250 " 18
e KO 045 880 24 92
b Mgo 1,5 1300 40 64
i Bad 1,0 1000 1 30
j o 1,2 1300 40 | 57
k  Ninguno = 850 15-16 1
1 "o — " 40 3
m " — 1000 24 5
n " — 15 15-16 8
o " _— 1250 " o4
P " - oo o 28
. " - 1300 15-16 12
T " Cm— " 40 | 19
L PR - o g6 1
Eiemplo 138

|lagua para quitarle todos los vestigios de color amarillo y se seca. La

ra formar un bloque de 2 1/4 pulgadas de didmetro y 2 pulgadas de alto.

Una lana de aluminio oorriente en el comeroio (aleaoidn 3003) se
sumerge durante 15 minutos a 50-60°C en una solucidn consistente en 0,2
g de sulfato de cromo, 14,4 de dioromato potasico, 7,75 & de hidrdxido

gédico y 155 g de agua. Se saca lalana de aluminio y se lava bien con

espectrografia de emisidn de la lana asi tratada, muestra menos de 200

partes/millén de potasio, 50~250 partes/milldn de sodio y 1-5% de oromo,

44,5 g de la lana de aluminio asf tratada se corta en fibras y se co

prime en un molde a una presion de 2,000 libras por pulgada cuadrada, pas

El bhque se oolooa en un horno eléctrioo a 7259%C durante 16 horas,
siendo su peso de 43,4 gramos. Se vuelve a calentar a 850~9508C durante
24 horas, pesando 48,7 gramos. Se deposita entonces el bloque en un hor

no de gas Selas y se calienta a 12009C durante 1 hora y a 1600%C durante
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2 horas. Su peso final es de 71,2 gramos o sea 67,5% de la ganancia

teorica.
’~
» Las probetas heohas con este blogue tratado al fuego, tienen una 9
rosidad de 49% y una resistencia a la flexidn de 360 libras por pulga-
da cuadradae a 15509C (que hecha la correccidn por la porosidad, se condie
ten en 710 libras por pulgada cuadrada).El examen microscopico de las
barras cortadas muestra un armazon homogéneo de alumina muy bien inte—
graﬁo, que contiene una solucién sélida de Cr,0 |
Ejemplo 148

Virutas de metal circonio (10,1 gramos) se comprimen para formar

3

una oblea de 2 1/4 de didmetro, mezclandose para ello con una solucidn
de silicato sddico de 409Bé utilizandose una presidn de 170 libras por
pulgada cuadrada. Se seca al aire y seguidamente a una preéién reducidsl
a 1508C, después de lo cual se vuelve a sumergir en silicato sédico y
se seca nuevgmente.'La oblea seca se coloca en un horno a 200%C, y al
cabo de 1 hora ha gsumentado de volumen debido a la formacidn de espuna
del silicato. Se vuelve a comprimir(a una presién de 1400 libras por pufl
gada cuadrada.(19,5 éramos).‘Durante media hora se calienta a 800¢C y
al aire, sin que experimente ningun cambio ﬁisible, Se cambia entonces
a una atmésfera de 6% de Oé en argdn y se calienta a 11009C con 1o que
es atacada visiblements. Al cabo de 1 hora se aumenta el contenido de
oxigeno en el argén a 15%.Despuds de nuevos 3/4 de hora se aumenta el
contenido dé ox{geno en el argon a 20% hasta }legarse a los 11009C.La
afluencia: total de gas es de alrededor de un pie clibico por hora. Des—
pués de 1/2 hora mis de calentamiento, se aumenta el oxigeno a 40% du—
rante 15 minutos,

El producto es duro y fuerte (22,4 gramos, o sea el 83% de la con-
versidn tedrica) con una densidad aparente de 0,84 g/c.c..

Bjemplo 159

Bste ejemplo ilustra la preparacion de estructuras carentes de un ar
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Jca Alcoa No. 123 (fabricédo por la Aluminium Company of Ameérica, de

mazén continuo de 6xido formado "in situ". En este ejemplo se emplea me

do en la Tabla XI, El polvo es un polvo de aluminio atomizado de la mar

Pittsburgh) ¥y tiene un tamafio de particula tal, que el 85% es inferior
a 325 mallas y el 100% inferior a 200 mallas. La lamina de aluminio es
de la marca Alcoa No. 11458 cortada a un tamafio de 5 x 10 x 1,90 milé-
simas de pulgasda. Los materiales refractarios de relleno de la Tabla XI
pueden verse mds detalla&amente‘en la Tabla X |

Las partidas 82 ¥ b se preparan mezolando el material refractario de
relleno con una solucidn acuosa al 50% del agente fundente y secando$’
Esta mezclg seca se mézola entonces con la lamina de aiuminio y con 15
partes de 5exano por 100 partes de mezcla. Las ﬁartidas.g ah inolus;ve
se preparan megolando intimamente el material refracfario de relleno y
el polvo de aluminio, a los'que se agrega el agente fundente (conte—
niendo 4 partes de etanol)»volviénd§se a mezolar intimaments y agresandd
después (en calidad de sgente aglutinante temporal para la estructura
en bruto) 4 partes de un cemshto de caucho comercial diluido en 4 par~
tes de benzeno. Los objetos en bruto, una vez secos (por ejemplo mediant
calentamiento a 6002C), tienen porosidades de entre 28 y 504 aproximada
menteo

La mezcla humedecida homogeneamente se coloca en un molde de acero dd
2,25 pulgadas de diametro y se comprime bajo una presion de alrededor dg
5.000 libras por pulgada cuadrada. El disco moldeado (de alrededor de
0,25 pulgadas de grueso) es extraido del molde'y puesto en un horno élég
trico donde se calienta de la manera siguientet 25/%0090 durante 12 hors
6008C durante 8 horasj 600 ~ a 10008C durante 4 horasj 10002C durante 4
horasy 1000-1400¢C durante 6,5 horas y 1400¢C durante 6 horas, todo ellg
seguido de un periodo de ehfriamiento de 12 horas.

Los discos sometidos a este tratamiento, se miden, se pesan y se cor

tal aluminio en forma de polvos y en léminas, tal como se ha representa+

84
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575 17 ) 7

~tan en muestras de 2 x 1/4 X 1/4 de pulgada a efsotos de ensayar su

resistencia a la flexidn. Los resultados obtenidos han sido reflefados
en la ’I‘abl:XIo |

Después del tratamiento térmico, las partides & b y ¢ tienen aproxi-
madamente su formé original, sin sufrir alabeo y experimentando unicaw
nente un alargamiento lineal (diametro) en las proporcicnes de 10, 8
¥y 0% respsctivamente., Las partidés ¢ ¥y £ muestran ganancias de Dpeso
apreciablemente superiores a 15 temperatura mas baja‘(IOOOQC) gue las
gue experimenta la partida 8. Bllo permite emplear temperaturas de cal-
deo nmucho maé bajas en el prooceso de fusidn, evitando asi la fusiédn -
del material refractario de relleno en este estado., Asi, por ejemplo,
la partida ¢ experimenta una ganancia de peso (sin corregir la pérdida
de aglutiﬁante’y liquidos) de 63% de la ganancia tedrica debida a la
oxidacidn del aluminio después de ser calentado‘é 10002C, La partidé
8 (que no cqntiene‘fundente) no experimenta ganancia en peso en las mig
mas condiciones. Asimismo se observa gue después de un caldeo. a 10009C
las partidas ¢y £ tienen superficies my lisas, mientras que la partid
¢ de control es bastante aspera de superficie, sobre la que se encuen—
tran numerosos globulos de aluminio sin reaccionar.

Bstructuras similarmente fuertes se obtiensn reemplazando el fundent

empleado por hidroxido de litio, oxalato potasico omnitrato de celsioe

Tabla X
Calidad refractaria Tamafio de tamiz (mallag) lagnesita 1 Magnesia
L lMagnesita apagada Magnesia fundida
A 40 a 60 150 1s1
B 150 a 200 20 8 60 1i4
¢ ninguno ’ ‘40 a 60 021

N® 1 calcinada, 98% de ¥gO, Michigan Chem. Coj St. Louis, Michigane
N 12706, 99,3% de Mg0 y 0,4 9102 General Electric Cojy Schenectady,

Nusva Yorks

a

e
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Tabla XI
' Resistencia a la fle-
Agente funden-xion a 252C 1li~

- Aluminio Refractarioc te bras/pulgada Porosidad
Muestra Formd Partes Tipo Partes Paries ouadrada %
a Foo9 a4 9 3 55 36
b F 16 A 84 3 1400 | 43
e P 5 B 25. 0.6 1650 28
a P 5 ¢ 25 1.2 2750 41
o P 5 ¢ 25 -0 370 34
P P 5 c 25 0.6 4030 28
g Ninguno ¢ 25 0.6 - 50 44
F= hoja conforme Tabla X 50% de NaOH acuoso, a excepcion de
Pe polvo ﬂ (d) en que se emplea 50% de acetato s

dico acuoso,
Ejemplo 169

El procedimiento de las muestras ¢ a g del Bjemplo 15 se aplioca a
una mezcla de.15 partes del polvo de aluminio del Ejemplo 15, 85 par—
tes de oarburo de silice de 30 a 120 mallas y 2,5 partes de acetato &o-
dico. Las muestras tomadas del disco resultante tienen una resistencia
& la flexién de 5950 libras por pulgada cuadrada a 259C. Un disco com
parativo hecho del mismo modo, pero sin aluminio, tiene una resistencia
a la flexidn de unicamente 230 libras por pulgada cuadrada.

Sustitutyendo el oarburo de silioe en el proceso catalizador de mas
arriba por 6xido de circonio estabilizado o carburo de tantalo, se ob-
tienen compuestos igualmente fuertes, carentes de un armazén continuo
de dxido forma?o "in situ",
Teoria

8i blen no se puede establecer ninguna teoria particular, se oree
que en las condiciones de la oxidacidn, los agentes fundentes aplicados
sobre la superficie de las perticulas metdilicas, actuan desprendiendo
| el revestimiento protector de oxido caracteristico de los metales del _

grupo oitado, en cuanto dicho revestimiento se forma, con lo que permi-
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Men una oxidacién progresiva del area de la seccidn transversal de la 7

pérticula metalica hasta oualquiér grado deseado. Adicionalmente a este
»~ .

desprendimiento provocado de los revestimientos protectores de dxido

de la superficie metdlica, parece ser que el agente fundente actia tam-

5 bién ocomo agente transferente de la oxidacidn, acelerando con ello el

proceso de oxidacidon. Las sales que‘contienen oxigeno son especialmente
ventajosas como agentes fundentes. Cuando el temafio y la densidad de
las particulas metdlicas en la eétiuctura en bruto lo permiten, la pro~
ducoidn y el desprendimiento simulténso del revestimiento protector de
10 oxido de oada partfcula, tienden a difundir una dentro de otra, propor-
cionando oon ello una intra~distribucidn molecular mutua de dxido, que .
se coAvierte en una estructura final auto-limitada. Durante el proceso
la forms oxidada del slemento nominal del agente fundente se difunde

a veces a traves del oxido metélioo'formado ¥in situ", Otms veces el

15 agente fundente se ﬁierde en la atmosfera dufante el-calentamientq. En
determinadas combinaciones de metales y rellenos refractarios, la reac—
0idén quimica tiene lugar entre los materiales sometidos al ocalor, produ
ciendo por ejemplo espinelas,

Condiciones del Procedimiento

20 Segiin ba sido ya menoionado, con anterioridad al tratamiento térmico
de las particulas metélioas del compuesto en una atmésfera qxidante, se
ponen las superficies de las particulas del compuesto en oontacto intimg
oon un agente fundente de los indioados ya anteriormente. El Agente pue
de ser aplicado gobre la superficie de las particulas metalioas con antd-
25 rioridad a su conglomeracion o en cuaslquier momento anterior a la opera-
cidn de calentamiento finale Es preferible aplicar el agente a un cbnglg

rado "suelto", por ejemplo, un conglomerado menos compactc que el conw .
Ei

omerado final que es sometido & la operacidn térmica. Esta teécnica ayl

da eficazmente a aplicar el agente sobre la superficie metalica de form

30 bien distribuida por todo el cuerpo del conglomeiadoo Cuando ge emplesn
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lecho suelto o forma previa oon una densidad aparente de 0,01 a 75%
. ~
del ,metal sdlido. .Las particulas en este lecho se ponen entonces en

contacto con el agente fundente. Este agente, puede ser aplicado en
#000, en soluoidn, en forma de gas o de fusidn, La técnica empleads
para poner en contacto el fundente con la superficie metélioa, no tie-
ne importancia. Asi,'por ejemplb, se puede espolvorear o aplicar a
pistola sobre sl metal, o bien se puede sumergir el metal en una solu-
cidn del agente o en una fusion de} mismo. Es coﬁvenienme emplear una
soluoidn acuosa concentrada o une papilla. El empleo de presidn y/b
vaclo para ayudar a una distribuecidn uniforme y completa del agente
sobre las superficies de las particulas, resulta a menudo ventajoso.
Agimismo pugde resultar ventajoso, cuando se emplean soluciones dilui-
das, el agregar un sgente espesador, tel como una carboxi - metil - ce-
lulosa sddica. Particularmente cuando la proporcidn entre metal y ma—
terial refractario de relleno es baja, se puede aplioar el agente fun-
dente sobre el material de relleno refractario, agregandose las partioy-
las de metal a la mezcla himeda indicada en los Ejemplos 15a y be En
los casos en gue el fundente por si mismo no aotlla como aglutinante y;
especialmente, cuando se emplea 20 a 50% de aluminio en forma de léminq
cortada o de granulos, resulta ventajoso agregar pequefias cantidades
de agua, aloohol etflico, glicol etilénico, acetona, solucionss acuosad
de celulosa carboxi ~ metilica, caucho, goma arabiga, alcohol polivi-
nilico, pirolidpna polivinilica, gomas naturales, cola y'similares, ﬁaga
aumentar la fuerza en bruto del objeto moldeado. Para este objeto se
puede emplear también un adimento auto - aglutinante, tel como cemento
Sorel (2MgO. lMgClg.éﬂéO) o una mezola de 6xido de magnesio y cloruro
sodioo saturado. Preferentemente se emplea un material que en las con-

diojones del calentamiento se queme. Generslmente resulta apropiado

alrededor de 0,1% a 2% de aglutinante. La cantidad del agente a emplear

variaré de acuerdo con la naturaleza del metal, asi como de acuerdo con
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El agente fundente se calcula a bage del oxido de metal que se formd

~ . L
en Jos oasos en que se emplea un precursor del oxido del metal. El oxido

~la naturaleza del agente.

o hidréxido del metal puede variar en cantidades de desde 0,05 a 20%
5 con relécién al peso total de la estructura en bruto, Preferiblemente
se emplea de 0,2 a 5% para férmar las eastructuras gue tienen un arma—
z0n, mientras que para las estructuras sin armazon es preferible em-
plear entre 0,1 a 2%.- Se pueden emplear oonoentracionés mas altas

de agente fundente, pero generalmente se evitan a no ser que el
10 : ageﬁte fundente deba actuar taubien como material refractario de re~
lleno para prevenir un descenso inadmisible del punto de fusion de la
estruotura final y la pérdida de resistencia metalica a temperaturas

elevadas,

Después de aplioar el agente fundente sobre el lecho suelto del metdl,
15 se moldea el compuesto a presidn para darle la forma final deseada. Cu];

do las estructuras que se desea obtener contienen alrededor de 20% en
peso de metal y més en la forma en bruto, es preferible emplear un metﬁl

dictil para mejorar la aptitud de moldeado en este estado, sobre todo

cuando se desean formas finales complicadas. El objeto moldeado se secj

20 entonoes. Cuando se trata de conseguir estructuras en las que predonmin

o7

el armazén, es conveniente que los objetos en bruto tengan una porosids
de 25 a 85% a la temperatura de caldeo de 700 a 16009C con objeto de
permitir que el oxigeno penetre a traveés del objeto moldeado. Esto es
especialmente 1m§ortante cuando se trata de fabricar objetos macizos

25 ’ tales oomo ladrillos reiractarios. Cuando se trata de obtener estructu-
ras predominantemente sin armazén o en forma de tejido, debe el objeto
en bruto y seco tener una porosidad de entre alrededor de 20 y 70% a 1
temperatura de caldeo de 600 a 10508(, con el fin de permitir la pene=-
tracion del oxigeno.

30 : El objeto moldeado y seco "en bruto" se calienta entonoes en una at-
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como el aluminio y el magnesio, es preferible calentar a una temperatur
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nésfera oxidante, tal como aire, oxigeno o mezclas de oxfgeno y gases
inertés, a una temperatura de por lo menos alrededor de 4002C, pero
infe;ior'a la tgﬁperatura de ignicidn del metal a la concentracion

dé oxigeno empleada. Las condiciones exaotas para este caldeamiento de—
penden de ia porosidad en bruto del objeto moldeado, de la cantidad de
metal, de la cantidad y clase del agente fundente y de la temperatura
Bstos faotoreé ¥ sus relaciones entré 8i no son ningpn secreto para los
profesionales. Con objeto de conseguir una oxidacidén de las partioculas
de metal sustancialmente completa y homogenea, se deberan elegir los
factores mas arriba mencionados de tal modo, gue no tenga lugar una ig-
nicidn espontanea y rédpida, ni tampoco una reduccidn esponténea ¥y répidg
de los componentes qué no. gesan éluminio. Por lo general, al menos la

primera fase de la oxidacidén debe efectuarse a una temperatura relati-

vamente bajacAs{, por ejemplo, se puede emplear una temperatura de alre:

v

dedor de 700 a 10509C durante un periodo de aproximadamente 1/2 a 48 hos
ras, ouando se trata de aluminio en combinacidn con una cantidad de 6xiL
do o hidréxido de metal aloalino no superior a 0,1 a 3%. Los angentes

fundentes menos zctivos, tales como el Mg0, en cantidades de 0,1 a 10%

requieren de una a T2 horas é temperaturas de 1000 a 13002C o superiore

Para los metales que tienen un punto de fusion relativamente bajos tale

inioial relativamente baja, hasta que se haya desarrollado una fuerte
pelfcula de Sxido que conserve la forma moldeada del compuesto durante
la oxixacion sybsiguiente a tempe:atura mas elevada.

La temperatura y el periodo de la fse de calentamiento son funeiones
correlativas. Pueden variar ampliamente, dependiendo primordialmente de
la naturalezg del metal, de la naturaleza del agente fundente, de la

ooncentracion de dicho agente y de la naturaleza de la atmdsfera oxidan-

te. En general se puede emplear cualquier temperatura por debajo del pun-
P— .

to de fusion del metal favoreciendo las temperaturas elevadas la disminy
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cién del periodo de calentamiento necesario, El oalentamiento se pro-
longa durante un tiempo suficieﬁte para permitir el desarrollo del Jxi-
do, 19 que redundars en un sumento de peso de por io menos 10% oon rela-
oién al metal en la estructura én‘bruto. La fuerza de la trabazdén en el
tipé de estructura de armazdn continuo, pareoe ser debida a la intra —
distribucidn del Sxidb desarrollo a un nivel molecular, por e jemplo,
para formar una solucidn sélida. El periodo de calentamiento puede
variar ampliamente, incluso con relacidn a cualquier combinacidn de
agente y metal, dependiendo del itipo de producto final deseado. General-
mente la oxidacidn se realizara a una temperatura de entre 600 y 10009
aproximadamente, ouando se emplea una atmésfera de aire o una atmdsfe-

Ta que contenga una cantidad equivalente de oxfgeno y una cantidad nor-

fle 5 milésimas de pulgada. Después de haberse formado una corteza ini-

" lse ha formado inicialmente una delgada pelioula de oxido, seguida de un

mal de agente fundente. Segun se ha explicado ya més arriba, cuando se
Lsa un metal ocon un punto de fusidn, tal como aluminio o magnesio, es
Frefarible smplear una fase preliminer de oxidacidn a una temperatura
proxima al punto de fusion del metal tal como, por ejemplo, 16 horas

s 6009C 0 2 horas a 7009C, En éste ultimo caso la estructura debe estar
Lien éoportada, Qe modo gque el objeto posea un minimo de tensidn y no
Fea extruido el aluminio fundido. La duracion de esta oxidaocion brelimi~
nar dependera tambien de lag dimensiones de las particulas de metallen

la estructura. Esta observacidn se refiere a filamentos de un didmetro

eial de oxido, se puede llevar a cabo la oxidaocidén secundaria o final a
una temperaturalmés alta que, para el aluminio o el magnesio, puede ser

He 8508C durante 4 horas o de 1009C durante 48 horas. Cuando vniocamente

balentamiento por encima del punto de fusidn del metal, se reviene algo
He metal sin oxidar. “uando se emplea este proceso para el aluminio, se
E?rma siempre la forma oristalina elfa (corinddn), independientemente

de la temperatura usada. Puede salirse metal sin oxidar de la msa formadr,
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ouando la morfologia de las particulas lo permite. Esto es un fenémen¢
poco oérriente, debido aparentemente a la incompatibilidad entre dichos
metales y‘sus 6i§&oq. Cuando el metal se sale fundido, aparece en forma
de gldbulos sobre la superfioie de la estructura de dxido formada, pu-
diendo ser eliminado de all{ por abrasidn, tratamiento térmico o simi-
lares. Por este método me puede recuperar hasta 85% del metel original,
Cuando se forms una pelicula relétivamente gruesa de oxido a la tempe-
ratura inicial, relativamente baja, no se reviene ningin metal al ele—
var la temperatura por encima del punto de fusidn, sino que se observa
una proporcidn de oxidacidn muy superior. Las dos fases de calentamiento
pueden, si asi se desea aplicarse por separado, con o sin fases de en-
friamiento entre ellas, Por el contrario, 86 puede también aumentar la
temperatura progresivamente hasta la magnitud deseada y en una propor-
cidn apropiasda para formar la corteza inioial.y a continuacidn favbrgcer?
o bien la fusidn del metal sin oxidar, o una oxidacidn ulterior en ma-
yores proporciones. Adicionalmente a la extraccion del metal residual
por calentamiento por encima del punto de fusidn del mefal deéspués de
la formacidn parcial de oxixo, se puede emplear una temperatura‘elevada
tambien para cambiar la forma oristalina del dxido. Los metales que tie-
nen un punto de fusidn relativamente elsvado, tales como el niguel, el

hierro, el oiroonio, el cobre y el titanio, pueden ser colooados direct

——

[lmente en un horno a 800 a 10009C paera ser oxidados en una sola fase.In-

dependientemente de la identidad del metal es esenbial, no obstante, qu

no tenga lug.r una ignicidn répida durante la oxidaciénj asi por ejmmpl],
el empleo de 11009C en una atmdsfera de aire, provoca una ignieidn ra-
pida de una estructura de ciroconioc, gue proporcions una especie de es-
terilla suelta de muy poca resistencia mecanioca. Por el contrario cuandag
la misma estructura es oxidada en una atmésfera que contenga unicamente

E% de oxigeno a 11009C, y empleando silicato sddico como.agente fundentd

se obtiene una estruotura muy coherente. Es asimismo esencial que la
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temperatura empleada durante lg oxidacidn sea inferior al punto de fu=
sién del_éxido igl metal que forma el compuesto.

Durante la op;racién de calentamiento, el compuesto moldeado puede
estar bajo presion o libre de fuerzas compresivas. Generaimente se pre—i
fiere que el oxido se desarrolle naturalmente, si bien un poco de pre-

sidn tiende a mejorar la difusidn entre las partioculas contiguas. Las

particulas que forman el oompuesto de la estructura original pueden es-

a pesar de que los ejemplos se refieren al empleo de fibras en que las
partioculas se hallan dispuestas sin orden ni oconcierto, se puede em~—
plear también un orden de las Pfibras formando dibujos para obnseguir
las estructuras refractarias del presente invento., Estas fibras pﬁeden
estar rizadas, si asli se deses, y a veces puede resultei oonveniente
trenzarlas o tejerlas para formar estruoturas densas o a:ieltradaslbon
anteriorided a la oxidaoidn.

Identidad de los Metales.

Los metales apropisdos para el empleo de acuerdo con el presente
invento son todos aguellos que producen oxidos y sean refractarios, por
ejemplo, los que tienen puntos de fusidn superiores a alrededor de
10008C y que poseen una rigidesz qstruotural. Como materiales apropisados
pueden ser citados el aluminio el berillo, el calocio, el cromo, el co-
lumbio, eleobre, el hafnio, el hierro, el magnesio, el niguel, el sili
oio, el tantalo, el toric, el titanio, y el ciroconio. Se prefiere el
aluminio para former el producto de armazon continuo anteriormente |
descrito. Se pueden emplear tambien particulas de 2 6 mas metales dis-
tintos, asi como particulas de aleaciones de los metales citados y alea:
ciones oon otros metales en las que los metales mencionados oonstituyen
la componente preponderante. El metal empleado debe ser preferentemente
I limpio y exento de grasas y aceites. Para formar el armazén oontiiuo'es

proferible que las formas metalicas tengan unasflimensioén de por lo menos

tar dispuestas sin orden ni concierto, pero tambieh ordenadamente., Asi,}.
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~alrededor de 10 milésimas de pulgada, una dimensién&éégﬁndi'de por lo

menos 0,5 milésimas de pulgada y una tercera dimension de por ejemplo
0,5 4 125 milég:ﬁas de pulgada aproximadamente. Asi por ejemplo, si se
emplean esferas de aluminio, deben poseer éstas un diametro de entre

10 y 125 milésimas de pulgada (entre 7 y 60 mallas aproximadamente).las
formas cilindricas, tales como fibras, deben tener un diametro de entre
0,5 y 125 milésimas de pulgada y una longitud de por lo menos 10 milé-
simas de pulgada. La longitud no es decisiva y puede variar entre fibra$
cortas y filamentog continuos. Para producir estructuras que tengan un
armazén pequeiio o no oontimuo, pueden servir otras formas. A este res—
pecto se ha comprobado que la relaciodn entre el 4rea de la superficie

¥y el volumen, expresada en mm"1 (por ejemplo mil{metroé reoiprocos)pue-
de ser empieada para designer formas especialmente.ﬁtiles. Pargjﬁayar
oomodidad se ha expresado esta relacidn mas abajo para diversas esferas
de aluminio, La proporeion para laminas de 190 x 5 x 10 milésimas de

pulgada (ocomo las empleadas en el Ejemplo 15) es de 24 mm ',

Tamafio miximo de Di‘metro de la esfera Area de superficie |
malla pasante en mme C volumen
7 2,83 2,1

20 o 0,84 7

25 | 0,71 8,5

60 0,250 24

100 0,149 , 41

200 0,074 81

25 0,044 : 140

Lag formas con relaciones de 7 a 100 pueden ser ventajosds, si bien
Le prefieren relaciones de 10 a 80. El empleo de formas con relaciones
de 5 o menos, producen a veces una trabazdn poco regular del material

refractario. Son preferibles particulas de tamafio de malla de entre 20

vy 150,

-
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=Identidad de los agentes fundentes

Agentes fundentes apropiados para el empleo en la formacién de las
egtpuecturas defbpresente invento, son segun se ha definido ya mds arri-
ba, cﬁalquiera de (I) los éxidos de un metal distinto al metal emplea-
do para formar el éxido refractario mencionado y (II) un precursor de
los dxidos (I),siendo dichos oxidos de (I) de un metal de la clase con-
sistente en los metales alealinos, los metales alcalinotérreos, vanadio
cromo, molibdeno, tungsteno, cobre, plata zino, antimonio y bismﬁtoo
Son preferibles los oxidos e hidréxido alcalinos de los ﬁetales v mag-—
nesio, estroncio y beario, particularmente para las estructuras en las
que el aluminio es el componente metalico. Los oxidos e hidroxidos de
los metales alcalinos son preferidos para la formacidén de materiales
refractarios de la variedad de armazon discont{muo. Entre los precurso-
res apropiados de estos materiales, se pueden citar los acetatos, ben~
zoatos, nitratos, nitruros, citratos, ditionatos, etilatos, formaldehi-
dos, formatos, hidrosulfuros, hipocloruros, metalbisulfuros, metilatos,
oleatos, oxalatos, percloratos, periodatos, persulfatos, salicilatos,
selenatos, silicatos,estearatos, sulfatos,sulfuros,tartratos y diosulfa~
tos de los mencionados metales. 8i no clasificados de por si dentro de
la clase de agentes fundentes,estos compuestos proporcionan, en las con-
diciones de la reacoién;oompuestos que‘se hallan dentro de la clase defj
nida.As{,por sjemplo el acetato sdédico y el benzoato sodico,proporcionan
oxido sédico que es un Sxido de un metal alcalino.Asimismo el Sxido de
trialquilo de,sstafio y el silicafo de plomo (P55i03) son aprovechables
como agentes fundentes,Otros agentes fundentes pueden ser hallados media@
te ol ensayo que citamos a continuacidn.

Bnsayo de sszentes fundentes

Aproximadamente 25 gramos del aluminio a emplear en el procedimiento
e depositan en un crisol de galactita de 40 ml ("alundum" fabricado por

a Norton Company de Worchester, Mass.),El crisol se introduce en un
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"o tiene lugar ninguna reaccidn, se puede ensayar temperaturas mas ele—

bor la aparicion de un color negro en el exterior del crisol, Con agen-

. blen los requisitos mas arriba indicados, pero gque por lo menos se funder

horno eléctrico para fundir el aluminio, se saca y se limpia la superfi-
cie del metal para extraer cualquier oxido de aluminio formado. En el
centrg de la'supé;fioie del aluminio se produce una bolsa después de
enfriado. BEn esta bolsa se coloca la mayor parte de una mestra de un
gramo de un candidato de agente fundente en polvo (un dxido o hidrdxido
de metal, o bien un compuesto que forme un 6xido metalico en las condi-
oiones del ensayo). Una menor cantidad del polvo se.deposifa de tal modol
que haga oontaoto, tanto con el'aluminio, oomo también oon el orisol
por el borde. Se prepara también un ensayolde control empleando alimins
en polvoe

Los orisoles se colocan en un horno eléctrico con atmésfera de aire
y se calientan a 10002C durante 10 horas. Seguidamente se enfrian los

crisoles lentamente y se examina la reaccidn. Si el candidato es en efec

to un agente fundente a la primera temperatura ensayada, se puede repe-—
tir el ensayo a una temperatura algo inferior (de por ejemplo 8500C) parr

poder olasificar mejor la temperatura efectiva. Si en el primer ensayo

Tadas (de por ejemplo 1300 y 1400%C alternativamente),
Los agentes fundentes mas éfectivos (olase 18) se caracterizan por

hesaparecer ror completo, por obscurscer la superficie del aluminio y

tes fundentes menos efectivos (olase 28) no se observa el ennegrecimién~
to del orisol pero (1) la superficie del aluminio se obsourece y (2) el
pandidato de agente fundente desaparece y/o el aluminio se ha espumado

Fn comparacién con el empleado como control. Los candidatos que no oum~

arcialmente en la superfioie del metal, se consideran fundentes de la
lage 3%,
Si todo el candidato se encuentra todavia sobre la superficie del alys

Tinio, no puede ser considerado como agente fundente para este procedi-
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no volatiles o bien ser fluidos.bajo presion a efectos de obtener re-~

B

.miento.

Los oandidatqs deben ser restringidos a 6ompuestos sustanoialmente

sultados validose
A ocontinuacidn hemos olasifioado algunos agentes fundentes de acuerdf

con este ensayos

Tabla XIT
Candidato a 8508C a 10002C . a_13008¢C
LiOH Clase 28 Clase 18
S Y
302H302 Clase 1
. ’ : ]
K20203 HéO Clase 2
M'g(OH)2 Clase 28
3r(0H),,. 88,0 ' " Clase 28
BaCO3 Clase 18
[
V205 | Clage 26 Clase 2
MoO3 Clage 28 ‘
W03 - . Clage 28
8
NazSiO3 Glase 1
NaQH Clase 1%

Segin se despremde de esta tabla, el elemento del agente fundente,
segun ha sido definido, tiene que ser otro distintobél eleménto de las
particulas del metal empleado. Ello quedsa demostrado por el ejemplo
siguiente. - - | | ”

o Ejemplo 17%

10 gramos de un dxido de aluminio de 80-200 mallas se mezclan con 1
gramo de polvo de aluminio (de un grano miximo de 0,002 mm). Se agrega
el agua suficiente para obtener una papilla y én calidad de espesador sﬁf
agrega 1/4 de gramo de una carboxy-metil-celulosa poco Viscosa. La mez-
ola se deja reposar durante la noche y se seca a 1508C, formando una

oblea de aproximadamente 2-1/2 pulgsdas de didmetro y 1/4 de pulgada de
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"grueso., La oblea seca se introduce a continuacidn en un horno caliente
(11008¢) en uni_atmésfera de oxfgeno al 100%. La oblea se inflama y
resyflandece. L;-oxidaoién ge completa al cabo de pocos minutos., Bl re=
sultado es una estructura muy débils La temperatura no es lo suficientg
mente elevada para sintetizar o fundir el oxido de aluminios
Atmosfera oxidante

La atmosfera durante la operaoidn de caldeo tiene que tener caracter
oxidante. Para este fin lo mas conveniente es emplear aire. No obstante
se puede acelerar el proceso enriqueciendo la atmosfera con oxigeno u
ozono. Otras atmosferas oxidantes que pueden ser empleadas, son las
mezclas de argon y oxigeno y de helio y oxfgeno. El metal puede también
ser transformado en un nitruro, boruro o siliciuro o carburo, propércio
nando productos aprovechalbes. Cuando se emplea aluminio como componen-—
te metalico de la estructura en bruto, es preferible evitar el empleo
de gases que contengan nitrégence
Mgterias refractarias de rellenc

Segun se ha explicado ya anteriormente, pueden las estructuras del

presente invento contener hasta alrededor de 95% de una materia cris-

quiera de los carburos de aluminio, boro, hafnio, niobio,silicio,tantal
torio, fitanié,tungsteno,vanad&o y oiroonio, los nitruros de aluminio,
boro,hafnio,niobio,téntalo,torio,titanio,uranio,vanadio ¥y circonioj los
boruros de cromo, hafnio,molibdeno,niobio,ténﬁalo,titanio,tungsteno,va—
nadio y circonioy o los 6xidos de aluminio berilio,cerio,hafnio,lentano,
magnesio,uranio,itrio,y el oxido estabilizado de circonio o compuestos
de los mismos. Asimismo pueden ser empleados como refractarios

de relleno muchos de los dxidos empleados como agentes fundentes,
siempre que esteén concentrados sufigientemente y tengan dimensiones
adecuadas. Es preferible que el refractario de relleno tenga un tamafio

tal que sus partioular pasen a través de un tamiz de 8 mallas,mientas

talina de relleno especlal, cristalina. Generalmente puede ser esta,cual

Dy .
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que sean retenidas sn su mayorlparte por un tamig de 200 mallas. El Qé-
pleo de particulas mas pequeiias dificulta el transformar el metal por
completo, sobr:;todo cuando se trata de alumihio, tiende & producir prg
ductos de densidades aparentes indessablemente elevadas, y es origen
de contracoiones indeseablemente grandes durante sl tratamiento térmicd.

Joos materiales refractariocs indicados pueden sustitulrse en sus eg-
tructuras no termicas por sus precursores que daran las cualidades re-
fractarias deseadas durante el tratamiento termico, por ejemplo hidrd-

xido de magnesioo

Tretamientos posteriores.

Cuando se desea obtener un revegtimiento no poroso gobre el cuerpo
refractario, se pueden aplicar revestimientos tales como de oxido de
sluminio, o6xido de circonio, dioxido de titanio, tantalo, un siliciuro
y similares, empleando la téonica usual en la pulverizacion de uetales.|
Las oavidadqs del cuerypo refractario puéden gsor también rellenas de me-
tales, otros refractarios, vidriosbo polimeros, bien sea por medio de
un tratamiento ﬁlterior, o bien incorporando un material (por ejemplo
un titanato potasioo fibroso) en la estructura en bruto antes de ser
sometida a un tratamiento térmico, Si bien pueden existir vidrios, o
blen ser agregados en un tratamiento posterior,vé bien tambien ser for
mados’“in situ", las estructuras del presente invento se caracterizan
por su oristalinidad. Preferentemente alrededor del 90% en peso de la
estructurs se oristalina. |
Utilidad

Los productos del presente invento son'oomponentes estructurales
utiles de aparatos que hayan de soportar temperaturas elevadas, tales
como 1adrillos‘pgra manposterias de hornog, paneles aislantes, crisoled,
cuerpos abrasivoes con forma, materiasles de soporte, catalizadores y
portacatalizadores, secciones tubulares, cajas de motor, cojinetes,nu-
cleos de bobinas electronicas, casguillos de tubos electronicos, pare-—

des de peso ligero, rigidas, resistentes al fuego, forros para motores
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_de cobetes forros para motores de reacecidn y otros.

Bl procedim;ento del presente invento puede aér empleado también
para adoptar suggrfioies apropiadas oon un reiestimiento refractario.
La masa de las partfoulas de metal y del fundente pueden ser sometidas
al fuego en oontaotq oon la superficie del objeto que se desea revestin

Los objetos del presente invento, sin o oon.tratamiento téfmico pe
cial pueden ser soldados entre si, poniendolos en contacto fntimo y -
calenténdoloe,

El jresente invento es en parte uma continuacidn de la soliéitud ;
de patente de los EE. UU. nimero 82.053 solicitada el 11 de Enero de
1961 y de la nimero 133,977 solicitada el 25 de Agosto de 1961,

Los téoniocos oomprbhderén al leer la presente memoria, que son
posibles muchas modificaciones equivalentes del presente invento, sin
a.p_artarse de sﬁ idey fundamenté.l.

Conversién de medidass 1 libra = 453,6 g;.l pulgada = 2,54 cmj 1
pulgada2 = 6,45 ome, | |

EEIVINDICACIONES

15;- Procedimiento para preparar productom refractarios oristali-
nos que oomprende la oxidanién "in situ” de partfoulas metdlicas de
6§ido refractario, oaracterizado(porque ée prepara una mezola en Oru-
an poniendo en oontaoto fntimo (A) de alrededor de 5% a aproximadaﬁen-
te 99,98% en'peso de partfoulas de metal de Sxido refractaric oon (B)
de alrededor de 0,02%a aproximadamente 20% en peso de un §xido o un =
precuréor de un dxido de uno o mds metales alcalinos, metales alcalino-
terreos, vanadio, cromo, molibdeno, tungsteno, cobre, plata, zinc, an-
timonio, o bismuto pero no con el dxido del metal citado en (A), y =i
se dgsg la mezola en crudo puede contener también un material refrac-
tario de relleno hasta alrededor del 95%, al cual en sl caso de estar
‘presente lo estd en una forme partiocular oristalina, teniendo la mez-

cla en crudo una porosidad despuds de la eliminacién de los materiales
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| voldtiles de al menos alrededor del 20%; y ocalenténdose despuds la

entre alrededor de 0,5 mils, y 125 mils,

lino.
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mezcla en orudo en presencia de Sxfgeno gaseoso & una temperatura de a
meﬁos 40040, pegg por debajo del‘punto de fusidn de cualquier material
refraotario de relleno presente, oontinudndose el calentamiento hasta
que la oxidacidén del metal origina una ganancia en peso de &l menos
alrededor del 104, basada en el peso del mata;;

2¢8,- El prooedimienfo de la.raivindioacién 1, en el que el metal
es aluminio. '

38,~ Bl prooedimiento de las reivindicaciones 15 2 en ol que al
menos alrededor .del 20% de la mescla en crudo estd constitufdo por di-
ohas partfoulas metdlicas, que tienen we dimensién de al menos 10 mil

una aegunda dimensién de al menos 0,5 mils., y una tercera dimensidn

48,~ El procedimiento de la reivindicacidn 3 en el que dichas
partioﬁlas metélioaa son polvo de aluminio de un taméﬁo de 7 a 60
mallae.

58,= El procedimientoc de las reivindicaciones 1 a 4 en el gue di-
cha mezcla en orudo comprende de un 0,02 & 10% de un 6xido, hidréxido

o precusor de un Sxido de magnesio, estroncio, bario o un metal alca-

"68,=~ El procedimiento de ias reivindioaoionés 1a5 en el qu§
dicha mezcla en orudo gontiene particulas de relleno refractarias de
magnesio y/o de oromo,

%ﬁ.~ El procedimiento de las reivindiqaoiones 1 a5 en el que
dicha-mszola én orudo comprende del 96 al 99,98% de metal aluminico.

8e8,~ Bl procedimiento de las reivindicaciones 1 a 7 en el que
dicho metal (A) estd éresente en capas altermas de hojes metdlicas
rizadas,

98,- Bl procedimiento de las reivindicaciones 1 & 8 en el que se

continua la oxidacidn & una temperatura por debajo del punto de fusidn
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L del metal hasta gue prdcticamente todo el metal se convierte en 8xido.

108,~ El procedimiento de las reivindicaoiones 18 9 en el que
la temperatura ge oxidacidn estd por debajo del punto de fusidn del
metal y se interrumpe antes de la conversidn de préoticamente todo el

metal en dxido.

118,~ El procedimiento de la reivindicacidn 10 en el que despuds

de formarse - una piel relativamente espesa de revestimieﬁto 8xido so-

bre las partioulas'mstélicas, la temperatura de ozidacidn se eleva pér
enoima del puntc de fﬁsi6n del metal hasta que prdcticamente todo el
metal se oonvierfe en Sxido. ‘

12'.- Bl procedimiento de la reivindicacién 10 en el que,después
de formarse una piel relativamente delgada de revestimiento dxido s0-
bre las partioulas metdlicas, la temperatura de.oxidaoién se eleva pbr
encima del punto de fusidn del metal para eliminar p§r fusién las res-
tantes partes metdlioas del produoto refractario.

‘155.- El procedimiento de las reivindicaciones 1_y 2 en el que
dichas partfoulas de metal tienen una proporcidén de drea superficial

1 1

y vollimen de entre alrededor de 100 mm~ ' a aproximadamente 7 mm ',

145.- El procedimiento de la reivindicacidn 13 en el que dicha

mezola en orudo comprende del 5 al 20% de part{culas metdlicas ge alu-

minio, del 80 al 95% de partfoulas de relleno refractario de magndsio,
y del 0,05 al 5% de un dxido, hidrdxido 0 precusor d4 un Sxido de me-
tal alcalino. . |

158,~ Se reivindica por Ultimo. como objeto sobre el que ha de
recaer la Patente de Invencién gue se soliocita: "PROCEDIMIENTO PARA
PREPARAR PRODUCTOS REFRACTARIOS CRISTALINOS" |

Todo conforme se descrite y reivindica en la-presente memoria que
consta de.oincuenta pdginas esoritas a miquina y dibujos adjuntos,

" Madrid, 10 Enero, 1962
ALFONSO UNGRTIA

A




SN ) i
. . . v\

E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY Hoja 4/1

FI6. III

FIG.T 273543

ESCALA VATIZBLE

MADRID,.10_ 32 Enero
Omw u,mxan
/9/“;

__DE19.82

; TS




SEAIN
B.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

2~

ESCALA VAR~ 2LE
MADRID,EO i

;= Enero

DE 1862
BLEONSO UNGRIA

2T

e




E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

% /% { ‘

%

% 4:‘7/119

vy

4

CESCALA YA 0L E

MADRIDLC 1 o ERero 382
' &4\“«21‘»?2‘,;: hay l“’»\\;".f‘!\
K ,,‘“—, {-] ‘/:’j

&
7 3
% IRKZA

9
72

)
_;{I/{,j"'

A}
(4'\:\




- "E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

FIG.YIT

Erer UV
Wyt Bnero. . LE 182
L0 oW U{aﬂ.\ﬁ.ﬁ_
jﬁ;' f.J) 7 AL
f .\ TN
: L0 N
p—




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



