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IEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir g la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION

formulada el 27 de Febrero de 1962, con el Nim, 274.976 -

en

ESPAKA
por VEINTE aﬁos'

a nombre de COMPAGNIE DES LANMPES, entidad francess, este~
blecida en 29 Rue de ILisbonne, Paris, Francia, por:
"I{EJORAS INTRODUCIDAS EN LA FABRICACION DE CUERPOS DE ALU
MINA POLICRISTALINA DE GRAN DENSIDAD"

Este invento se refiere a cuerpos cerdmicos y mds -
particularmente & cuerpos policristelinos de alimina de -
elevada densidad que tienen propiedades de tranemisién dép
ticae mejoradas, comparadas con laes propledades de tranemi
sidn 6ptiqa de cuerpos de aldming policristalinos oonoci:
dos, y a nétodos para former tales.cuerpos de alimina,

Los cuerpos de cristales sencillos de zafiro dptico
gse sabe que poseen caracteristic%g”épticas’? fisicas alta
mente degesbles, tales como elevade resistencis, elsvada

densidad y un elto grado de transparencia, asi como la fa
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cultad de conservar cstas propiedades, en grado elevado,-
o elevadas temperaturas. Puesto que el coste dé produc——-
cibn de los cuerpos de zafiro de cristales sencillos es -
relstivamente grande, se han usado generalmente gblo en -
casos en que los requerimientos eran tales que ningﬁn ——
substitutivo adecuado era asequible,. o donde el coste no
ers un factor de importancia. ’ |

El temafio y forma de los cuerpos que pueden hacerse
de cristales sencillos es relativamente limitado, en tan-
to que los cuerpos de alimina policristeline hechos de --
acuerdo a las practicas existentes son de poco o ningin -
valor cuando deben considerarse lasg propiedades de trans-
misibn de energia radisnte, debido a su opacidad inheren-
te. Por ejemploy las envolituras para gas de alimina cris-
taline parz el usgo en lémparas de a2lta temperatura, parti
cularmente equéllas del tipo de descarga de arco, serian
oxtrememente dtiles si la alliming fuera transparente. Ta-
les articulos no pueden hacerse de cristales sencillos, ©
al menos no en temafios muy grandes, y mientras uns envol-
tura del tamafio y forme deseados puede hacerse de partiqg
las de alimina de ascuerdo a précticas existentes, no se--
ria de ningln valor en una lémpara debido a la falta de -
transmisidn adecuada de energla radiante. las envolturas
de glimine transparente pueden en ciertos casos ser nés -
Gtiles que, por ejemplo, las envolturas de silice fundida
pars los menantiales infrarrojos, .a cause de la mnejor -
transmisividad infrarrojea intrinseca. las ventenas para -
ugo en aplicaciones de elevada tigperatura{ tales como =—-
hornosy cohetes de alta velocidad, etc., pueden también -

hacerge ventajosamente de alimina policristalina transpa-
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rente. Agi, los cuerpos de alimins policristalina transpa
rente pueden haller un uso general en aplicaciones donde
se necesita un grado substanciel de transmisividad y don-
de el material debe comservar su transmisivided y resis--
tencig mecénica a temperaturas elevadas.

' Ie adouisicidn de transparencia o trensmigivided --
subgtanciales en un cusrpo policris%alino de alimine de =
elevada densidad depende de variosg factores, estando rela

cionados los factoreg principales como muestra la férmulas
- old
I/Io = (:3 ;>‘

En egta formula, I represents le intensidad de 1uz trang-
mitida, I la intensgidad de lusz incidente, o el coeficien
te de absor01on y d el espesor de la muestra. Se cmite
1e correccién por reflexidn superficial o dispersibn de -
1uz dentro del cuerpo, puesto que la transmisidn en iinea
es todo lo que necesita considerarse para losvpropésitos
sctuales. La transmisién en 1inea se define aqui como la
rolacién de la cantidad de energla radiante que entra en
une, muestrs dads, dentro de un cono de entrada egpecificsa
do, a la cantidad de energia radiante ecmergente contenida
dentro de un cono que tiene los mismos 1imites angulares
que el cono de entrada. En este casoy los velores de la -
transmisidn en 1{nea estén basados en conos de energla ra
diante de 62 y 72. Log velores obtenidos de esta manera -
se percibe que son mie imporfantes con respecto a la trang
parencia de los cuerpos de alimige que 108 valores de la
transmisidn total, debido al hecho de que porcentajes de
transmisidén total bien por encima de 90 pueden obtenerse
LA BTe
-3 -



10

15

20

25

30

en un matérial, por ejemplo vidrio deslustrado, sin alcan
zar ningin grado importente de transperencia.

Ia dengidad del cuerpo puede considerarse como un -
factor algo més indirecto que afecta al grado de trensmi-
gividad, porque los poros oclufdos dispersan los rayos de
luz y en efecto aumenten la longitud;de la trayectoria, 4,
a través del sdlido, Por consiguiente, hasta donde una ma
yor densidad reduce el mimero de porog del material, pue~
de asumirse que le dengidad tiene un efecto sobre la - =
transmigividad,

Ias grietas de los 1limites de los granos resulten--
tes de velocidades snormales o excesivamente grendes de -
crecimiento de los granos actian esenciglmente como pofos
en su efecto sobre la transmisividad., Eg decir, las grie-
tag de los 1imites, al asctuar como los poros, sumentan en
efecto la longitud de la trayectoria d, y reducen la - =——
trangparencia resultante del cuerpo., Se épreciaré que el
crecimiento de los granos debe ger suficientemente repri-
mido para evitar el agrietamiento de losg 1imites de los -
granos y la reduccidn resultante en la tranemigividad del
cuerpo de alimina.

Una ceracteristica final que debe consgiderarse es -
la cantidad de precipitado, o segunde fase, que esta, pre-
gsente en el cuerpo de alimina. Si el porcentaje es deﬁa—:
siado grande, esto eg, la pureza de la alimina demasiado
baja, ocurriré demassiade difusibn y le. tronsmisidén en 1i-
nea disminuird,

Un objeto principal de estewinvento os proporcionar
un cuerpo policristalino, de elevada densidad, que tiene

suficiente transmisividad para suministrar una substancial

BN oo 7
749786
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tranemisidn en linea de energia radiante a través del mig
mo.

Otro objeto de eate invento es crear un cuerpo po-
lieristalino, de olevada densidad, de aliming capaz de una
trenemisién en linea.por milimetro de espesor del cuerpo
de a1 menos el 10 por ciento de la e?ergia radiante de la
longitud de onda en lg escala de longitudes de onda de —--
unos 0,30 micron a unos 6,6 micrones,

Otro objeto de egte invento es crear, un cuerpo po-
licristalino de alimine conteniendo pequefias adiciones de
un agente retardador del crecimiento del grano para evie-
tar el agrietamiento de los 1imites de los granos y por -
ello reducir la dispersién de los rayos de luz que pasah
a través de dicho cuerpo.

Un objeto adicional de este invento es crear un pro
codimiento para hacer cusrpos policristalinos de altning
capaces de une transmigién en linea por milimetro de espe
sor del cuerpo de al menog el 10 por ciento de la energia
radiante de la longitud de ondg en la escala de longitu--
des de onda de unos 0,30 micron 2 unos 6,6 micrones,

Otro objeto de este invento esg digponer un procedi-
miento para hacer un cuerpo policrigtalino a partir de -—-
aliming finemente dividida en el cusl la mayor proporcidn
de la alﬁminé tiene un tamafio de particulas dentro de la.
escala de 5 micrones & 10 micrones y en que la alimina res
tante es de temafio inferior al micron (submicron).

Ctros objetos y ventajas de este invento serdn en -
parte obvios y en parte explicad@a §or refé;encia a log -
dibujos y descripcién que se acompaflan.

Expresado brevemente, el presente invento provee -

274976
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cuerpos policristalinos de alimine de elevada densidad —-
que tienen una trensmisidn en linea de no menos que el 10
por ciento por milimetro de espesor de la energia radian-
te de la longitud de onda en la escala de longitudes de -
onda de 0,30 micron a unos 6,6 micrones y procedimientos

pars hacer tales cuerpos.

En log dibujos:

La PFige. 1 muestra curvag relaclonando la transmigi-
vidad al tanto por ciento de magnesis afladidas;

_ Lé'Fige 2 es una curva que muestra le relaciln en—-
tre la temperature de coccidn y la contraccidn del cuerpo;

La Fig. 3 muesgtra ellporcentaje de tranamigividad -
en 1fnea de veriag longitudes de onda de energia radiante
a través de cuerpos de alimina de espesores varigbles. y a
través de un cuerpo hecho de zafiro dptico;

La Fige 4 es otra grafica que muestra curvas repre-
sentando la trensmisién en linea sobre la escala de longi
tudes de onda de 0,2 g 7,0 micrones de treg de log nuevos
cuerpos de alimina de este invento; y

La Fig. 5 es ain otra grifica mostrando curvas que
gefiglan la transmisividad total sobre una substanciel es-
cale de longitudes de onda de cada uno de log tres cuer—-—
pos representados por las curvas de la Fig. 4.

En general, un método para former un cuerpo de alﬁ:
mina que tenga las carscterigticas Spticas deseadas com—-
rrende la compactacidn de une mezelz de alimina finemente
dividida con adiciones menores de magnegia, y la coccidn
del compacto por periodos predeteyﬁinados d; tiempo a una
temperatura no inferior & unos 17002C. La coceiln so lle-—
veré a cabo sea en el vacio sea en un medio hidrdgeno pa-
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ra obtener una trensmisividad éptime. o

Mds especificamentey de acuerdo a un método preferi
do del invento, los cuerpos de aliming policristalina que
tienen las propiedades Opticas deseadas se hacen preparen
do una mezcla de polvo de elémine de elevada pureze fina-
mente dividido con hacia 116 2 hacia 1/2 en peso por --
ciento de magnesie finemente dividide. ILa alimina puede -
congistir enteramente de particulas-de tamafio subnicron -
teniendo un temafio medio de hacia 0,05 a hacia 0,20 miero
nes, o hasta 70 por ciento de alimina de 5 a 10 micrones
de tamatfio de particulas pueden mezclarse con no menos del
30 por ciento de le eltmina de temafio submicron que actia
como agente de ligazén de las particulas meyores. Fueden
usarse si se desea mezclas gue contienen porcentajes meno
res de temafio de particulas de 5 a 10 micrones y relative
mente mas de temafio de particulas submicron.

Ia pureza de la alimine puede variar algb, dando la
aldmine de 99,65 resultados sdlo ligersmente inferiores a
1os obtenidos con 99,99 por ciento de gltmina pura. En ge
neral, no obstante, la pureza no caers por debajo de 99 -
por ciento y gerd preferiblemente tan alte como sea pogi=-
ble para reducir la cantided de formacidn de la segunda -
fase la ocual afecteria la transparencia del cuerpo final

por cause de dispersiln excesiva.

Se ha hallado que debe evitarse un excegivo crecimien :

to de los granos durante la operaéién de coccidn o para -
obtener el grado apropiado de trensperencila. Una gren pro
poroi&n de crecimiento de los gfihos no es degseable POIrw—

que da por resultado el agrietamlento de los 1imites de -

los granos y porque muchos de los poros inclusos llegan a
"\ , "Av, @

\/
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ser retenidos dentro del cuerpo del grano y no pueden di-
fundirse fécilmente fuera del compacto. Je cree que la =--
adicidn de magnesia limita el crecimiento de los granosg =

porgue fija los limites de los granos y evite que los 1i-

" mites arrastren los poros inclusos y retengan los poros -

dentro del cuerpo del grano, Por supuesto, el agrietamien
to por esfuerzo tembién se alivia, De oste modo, 1as=mez—
clas de alimina pueden sinterizarse a elevadas temperatu-
ras para realizar el grado deseado de transparencia.

En tanto que la adicibn de magnesia finamente divi-
dida a altimina finemente dividids permite la sinteriza-—-

cidn de la aldmina en un cuerpo policristalino que tiene

congiderable transparencia, ocurrird una reduccidn en -

transparencis debida & la formacidn incrementada de una =
espinela (MgA1204) como une segunda fase. La espinela ac-
tia para decrecer la trenemisidén en lines incrementendo -
la cantidad de dispersidn dentro del cuerpo. De esta mane
ra, se aprecierd que hay unae escala dptime de porcentajes
de adicidn de magnesia y las mejores propiedades épticas

se obtendrién cuando el peso por clento de magnesia afindi-
da cae dentro de esta escala,

La relacidn entre el porcentaje en peso de la adi--
cidn de magnesia, la formacidn de espinela y 1a transﬁa——
rencia relativa se muestra en la Fig., 1 de los dibujos.
La abscisae muesira el contenido de magnesia y la ordenads
las centidades relativas de transmisidén en 1inea a través
de duerpos policristalinos de alimina de ag;oximadamente
l,% mn de espesor. La curve 5 inddca que la.transparencia
de un cuerpo de alimins aumente réapidamente desde O por -

ciento de magnesia y alcanza un valor méximo, para la ra-

R N A
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diseidn infrarrojm, cuando se aflade hacia 1/10 de pPeso ==
por ciento de magnesia. les adiciones ligeramente menores,
por ejemplo del orden de /16 por ciento o menos, se Ire-
fieren generalmente cuando se involucran longitudeg de on
da visiblese. Las adiciones de cantidades de mnagnegia en -
exceso de 1/10 de peso por clento causan la disminucién -
de la transparencia, pero 8, una rapidez menor gque la que

tiene lugar de O a 1/10 por ciento de magnesie. Las adi--
ciones que ogecilen de 1/'16 a 1/2 de peso por ciento pue--
den usarse, prefiriéndose ehgla mayoria de los casos lag

ediciones de 1/16 = 1/4 de peso por ciento, Se cree que -
egte tipo de curva resulta del hecho que pequefios porcen-
tajes de gl efectivamente impiden el crecimiento anormal

de los granos, mientras se eliminan los poros retenidos,-

gin causar le formacidn de uvna centidad de espinela de la

segunda fase suficiente para reducir la transparencis.
Une vez que la cantidad de magnesie excede de hacle 1/10
por ciento, la centidad de egpinels formade llege & ser -
bagtante grande para reducir la trangparencis materialmen
te.

Las curvas 6, 7 y 8 de la Fig. 1 representan camo -
el porcentaje de espinela formada aumenta uniformemente -
con un =zumento en el contenido de magnesia y ademés mues-

tran el efecto de la temperatura de sinterizacidn sobre -

‘la cantldad de formacibn de espinela. Los efectos de la -

temperatura gse estudiardn mds completsmente despues.
Wientras la presencias de magnesia durante la opera-

cidn de sinterizacién es esencisl pera 18 roduccidn de -

los nuevog cuerpog de aldmina de este invento, no es nece

sario guardar las ceracterigticas Unicas de transmigidn -

N ”"/ x [A? [’c:‘
' % Cj ¢ \k)
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de luz de estos cuerpos en operaciones posteriores o con-

tinuadas de sinterizacidén o cocecidn. asi, 1a megnesis pue

de cocerse de estos cuerpos en gran extensgidn o completa~

mente de suerte que las curvas de la Fig. 1 ¥ particular-

mente la curva 5 deben interpretarse, como antes se indi-

Cay que gignifican o designan el coﬁtenido de magnesia del
cuerpo durente la operacidén principal de sinterizacidn =-—

cuando la nueve caracteristica de transmisién de 1s 1luz -

ge estd estableciendo,

Siguiendo a la mezcle de la alimina y magnesia, la
mezcla se compacta & presiones suficientes para producir
compactos que tienen desidades en crudo no menores gue el
35 por ciento de la densidad tedrica de un cristal senci-
1lo de alimina. Generalmente, la presién ejercida para —-
formar un compacto de densidad en erudo apropiada cae den
tro de la escala de hacie 786 a 7860 kg/cmz, dependiendo
del tamafio del cuerpo que ha de producirse, ¥ una presidn
sobre 786 kg/cm2 se ha hallado que es preferida en la ma~-
yorie de los casos normsles., Si se use une densidad en —-
crudo de menog dei 35 por ciento teérico, entonces lag ——
propiedades 6ptic§s no alcanzan los velores necesarios,

Si el compacto crudo tiene més de unos 9,5 mm de eg
begor, entonces~seré.preoocido en une atmésfera que conten
ga oxigeno, tal camo el aire, por no menos de uns hors P&
ra realizer le trensmisividad dptima. Los espegores 46 —--
cuerpo de menos de 9,5 mm pueden hécerse transparentes --
siﬁ el precocido, aungue el precoci@o puedelllevarse a cg
bo sin afectar adversamente la tr&hsmisividéd del cuerpo
resultante, La longitud del precocido no se bpiensa que =~

sea critica, mientras es en exceso de una hora., Pueden —-

T

74976
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usarse tiempos de precocido més largos pero la transparen
cia del cuerpo final no se mejora materialmente.

Las temperaturas de precocido serén preferiblemente
por‘encima de 10002C y por debajo de unos 170090, exten——
didndose le escala preferida de 10002C a 12002C, las mueg
trag de ensayo precocidas en aire a ilSOQC por una hora,-
12408C por una semena, 13002C por 2 dfas, 14008C por una
hora y una nuestra que no fue precocida en modo alguno, -
no mogtraron ningune diferencia apreciable en transparen-
cia cuesndo gl fin se situaron en el estado final por gra-
dos subsiguientes de tratamiento.

Refiridndose a la Fig. 2 de los dibujos, la grifica
muestra la cantidad de contraccibn ‘del compacto marcada -
contra lag temperaturas crecientes, habiendo sido cada -~
muestra precocids en aire a alguna temperatura particuler
durante una hora. El grado méximo de contraccién tiene lu
gar entrs unos 12008C a 1500¢C, tras de lo cual la con--——
traceidén varia muy poco conforme la densidad del compacto
se aproxime o la méxima telrica. Puesto que la trensparen
cia puede realizarse precociendo a temperaturas relativa-
mente bajas, probablemente no es econbmicamente prdctico
precocer & tempsraturas‘més altas. E1l precocido dentro de
le escala de 10002C a 120090 da el compacto resigtencia -
suficiente pare trabajerlo a méquina en la forma deseada
y. el grado requerido de densidad se‘oitiene cuando se da
al compacto su sinterizaciodn final:

El grado final en la preparaqién de up cuerpo de —-—
aliming transparente consigte en‘ginterizar el compacto a
temperaturas no inferiores a 170090, y preferiblemente ——
dentro de la escala de 18002C a 19508C, Se percibe que --
2749176
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las temperaturas mds altas son normalmente mds ventajosas
porque puede tener lugar una difusidn hacia fuera auments
da de los poros retenidog del cuerpo, con un aumento cone-
comitante en las propiedades Opticas. Generalmente hablan
doy el compacto puede cocerge por periodos variables de -
tiempo, dependientes de la temperatufa de sinterizacion.
A la temperaturs mds baja, ses 1&0090, puede requerirse -
un periodo de 24 horas en tanto que a 15002C, el tiempo -
puede reducirse a tan poco como 6 a 10 horas 0 menos. Na~-
turalmente, periocdos de tiempo mds largos e las ‘temperatu
rag mas elevadas pueden ussrse para producir un cuerpo de
transparencia algo mejor que la que se obtendria si se --
usara menos tiempo. Por ejemplo, compactos cocidos a ~—--
19002¢ durante 1000 minutos (16~2/3 horas) se halld que -
tienen muy buens transmisividad. Este cocido final se reg
liza mejor en una atmésfera de hidrébgeno pars lograr la -
méxima transparencia, si bien el calentamiento puede efec
tuarse en el vacio ¥y obtener aun propiedades de transmiw--
sidn 6ptica del orden de las logradas en hidrégeno.

Refiriéndose nuevemente a lag Curvas Oy 7, y 8 de -
la Fige 1, estd indicado que las temperaturas mis bajas -
de sinterizacidn dan por resulitado menor formacidn de es-
pinela. Sin embargo, las cantidades de eapinela formadas
con las adicioneg de log porcentajes preferidos de magne-
gia no son lo suficientemente diferentes pare excluir el
uso de les temperaturas mis altas,sparticularmente ruesto
que las temperaturas mis altas producen un grado de trang
parencia que no eg alcanzable poﬁ“él uso de las temperatu
ras nés bajas.

La Curvs 10 de la Fig. 3 muesira las propiedades de

- 12 -
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trenamigién Sptica de un cverpo de aldmina de forma de --
discoy de 0,94 mm de espesor, hecho de gscuerdo al presen=—
te procedimiento. Esté articulo estaba hecho mezclando —-
unsa centidad suficiente de magnesia finemente dividide —-
con eldmine de temafio submicron (0,05 a 02 micron) pare
gque resultasge hacia 1/8 en peso por’biento de magnesia --
presente en la mezcle final. La mezcla se efectud en un -
mezclador "Wering" que tiene paletas mezcladoras rotati~-
vas de sluminio para asegursr que la megnesie eataba ente
remente disperseda en tode la alimina, uséndose las pale-
tag de aluminio para reducir la posibilidad de introducir
contaminantes de menchas en la mezcle en polvo. Es obvio
que cualguier otro aparato mézclador conveniente, o méto-
dosg, puéden usarse,

Tl polvo mezclado magnesia—alﬁmina era a continuge~-
cidn comprlmldo en la forma de disco a una presion de -—-
unos 3144 kg/cm y precocido en aire por una hora a 12002
Co Siguiendo a la precoccidn, el disco sge colocd en un —
horno de devanado de molibdeno, elevado a una temperaturs
de 17002C, menteniéndose esta temperatura por 100 minutos,
v enfriado entonces a la temperatura de la hebitacidn. Se
volvid a cocer luego B 19008C y se mantuvo el cuerpo a es
ta temperaturs en una atmdsfera de hidrdgeno por 1000 mi-
nutos antes de enfriarlo a la temperatura de la habite~——
cibn. Bl cuerpo tratado era entonces preparado para las -
medidas Spticas pulimentdndole en caras opuestas y el es-
pesor finel, como ya se menciond, era 0,94 mm.

Ia transmisidén en linea deﬁ“;uerpo fgnal excedid 10
por ciento desde unos 0,30 micrones hasta unos 6,6 micro-
nes y alcanzd un valor méximo de hacia 33 por cienfo a ——

- 13 -
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555 micrones. Adicionalmente, la transmisidén de energia -
radiante excedid 20 por ciento en la banda infrarroja des
de unog 3 hasta 6,3 micrones, haciendo por esto el cuerpo
de particular utilidad en los casos en que la transmiten-
cia de longitudes de onda intermedias de radiscidn infra-
rroja es importante, las medidas pgécedentes se conduje--
ron sobre un espectrofotémetro Carey Modelo 14 producido
por Applied Fhysics Corporation de Monrovia, Californis
(E.E. U.U.) y sobre un espectrémetro Perkin-Elmer equipe~
do con un prisma de sal gema. Los datos en la escala de -
longitud de onde hasta 1,0 micron se obtuvieron con la mg
quina Carey, mientras los datos restentes en toda la esca
la de longitudeé de onda de 1,0 a 6,6 micrones se obtuvie
ron con la miquine Perkin-Elmer,

Valores representativos de transmisividad, incluyen
do agquellos mencionados antes, se presenten en la giguien
te Table I1:

TABLA I
Longitud de Onda Trengmigividad
(tticrones) en Linea %
G,30 11,3
0,50 | 13,0
1,00 14,0
2,00 17,8
3,00 . 19,0
4,00 25,2
5,00 E 2798
-y
5950 34,0
6,C0 28,5
7,00 0y5

LOTED
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Tog valores de transmisividad de un segundo cuerpo
preparado de la misme menera general que el cuérpo prece-—
dente estén indicados en 1sg Curvag 11-15 de la Fig. 1.
Tn egte caso, no obgtante, el cuerpo se hizo de una mnez—-
cle de polvo de elimine finamente diyidida conteniendo --
1/10 en peso por ciento de magnesia‘finamente dividida. Ia
presién de compactacién ers 786 kg/cm2 y el cuerpo final
era, une vez még, de forme de disco, giendo el espesor fi
nal del orden de 4,2 mm, El precocido del compacto en cru
do se 1llevd a cabo a 12008C por une hora y al compacto —-
precocido se le did un cocido final en hidrdgeno a 19008C
durante 1000 minutos., Después que el cuerpo se habie en--
friado, las superficies opuestas se pulimentaron y se eva
lueron las propiedades de tronsmisién en un espectrofotd-
metro Ferkin-Elmer usando un prisma de sal gema. La cong-
truccibén general y operacidn de este aparato se muestran
y describen en "Journal of the Optical Society of Americal,
Vol. 40, N2 1, piginas 29-41, enero, y No- 2, piginas —--
93-101, febresro, 1950. Log conos de entrada y emergencia
de energia radiante tenfen 6¢ de emplitud y la distancia
entre la muestra de alimina y el punto focel se aumentd a
unog 38 mm, en comparacién con los 25,4 mm usados normal-
mente.

Como le Curva 11 indica, el cuerpo de 4,2 mm de eé;
pegor alcanzd un valor méximo de trenemieién de hacia 29
por ciento pars longitudes de onda de energla radiente —-
del orden de unos 5 micrones ¥y excedid el 10 por ciento -
de trenemisidn en todas las longitudes de onda de 3 a 599
micrones. '

Les Curvag 12-14 representan las propiedades de --

274978
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trensmisién de cuerpos progresivemente mis delgados he-—-

chos del cuerpo de 4,2 mm de espesor usado en la obtencibn
de los datog de la Curva 1i. Pars obtener la curva 12, el

cuerpo de 4,2 mm ge reducis en espesor a 3,3 wn, se volvia
a pulimentar y se determinaban las propiedades 6pticas.

Il mismo procedimien%o se seguia al feducir el cuerpo su-

cegivemente a un espesor de 2,2, 1,2 y 0,5 mm, coOn objeto

de poder determinar el efecto del espesor del cuerpo sobre
la trensmisividad.

Bl cuerpo de 3,3 mm alcanzd una transmisidn néxima
de hacia 38 por clento = unog 5 micrones de longitud de -
onda, el cuerpo de 2,2 mm un méxino de hacia 50 por cien-
t0 a unos 5 microﬁes de longitud de onda, el cuerpo de —-
1,2 mm una trensmisién méxime de hacie 66 por ciento & 5
micrones de longitud de onda y el cuerpo de 0,5 mm alcan—
zé una tranemisidn mixima de hacia 79 por ciento a2 4,9 mi
crones. Al comparar log valores de transmisién}méxima como
funciones del espesor del cuerpo, resulta clarblque la -
tronemisividad aumenta linealmente conforme el eépesor —
del cuerpo disminuye. Finalmente, se notard que le trans-
migidn en 1inea de los cuerpos de 3,3 ¥y 2,2 mm exceden de
10 por ciento para todas las longitudes de onda qntre 294
g 6 y 1,5 a 6,2 micronss, respectivemente, El cuerpo de -
1,2 mn tenie hacia 19 por ciento de trensmisién e una lob
gitud de onda de 1 micron, comenzagdo lag medidas a este
velor, y excedis 10 por ciento al sumentar a hacia 6,6 mi
cromes, El cuerpo de 0,5 mm tiene un 42 por clento de treng
misién a 1 micron y excedia 10 pég ciento al sumentar haeg
te, unos 5,9 micrones. Se presentan valores de transmisidn

adicionales en la siguiente Tabla II:

274979
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TABLA II

TRANSIISIVIDAD EN LINE4A ¥
Longitud de Cnda Bapesor del Cuerpo en mm
(licrones) 0,5 1,2 252 33 442
1,0 42,0 19,0  Ty0 2,0 2,0
2,0 55,0 32,0 15,0 745 4,0
3,0 66,0 46,0 27,0 17,0 10,0
4,40 T4,5 60,0 42,0 30,0 22,0
5,0 79,0 66,0 50,0 38,0 29,0
6,0 6645 45,0 25,0 12,0 7,0
750 ! 70 1,0 0,0 0,0 0,0

La Curva 16 de la Fig. 1 muegtra la transmisividad
en linea de un cuerpo de zafiro éﬁtico de 0,94 mm de espe
sor. Al comparar esta curva con la del cuerpo de 0,5 mm -
de sldmina sinterizada (Curva 15), resulta claro que la -
transmigividad del Ultimo cuerpo se eproxima a lg del za-
firo., Es por consiguiente posible substituir un cuerpo de
zafiro por un cuerpo sinterizado en muchos casos eh que ~
el zafiro ha sido hasta_ahoré el Unico material aceptsble,
Tembién es posible user cuerpos de aldmina sinterizade en
cas08 en que es aceptable una trenemisividad Optica algo
reducida pero donde las caracteristicas fisicas deben =—-
aproximarge g lasg del zofiro. ~

En los ejemplos precedentes, lag materias primas, a
saber, los polveos finamente divididos de alimina y magne-

sia, se mezcleben mediante aparatosde ogitbcibn fisica -

convenientes. o es necesario que se usen estos mediog =-

particulares, puesto que otros métodos de mezclar los dos

274976
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polvog pueden trabajar tan efectivamente.

Por ejemplo, se hizo un cuerpo disolviendo carbona-
to de magnesio en 4cido clorhidrico y formando una solu-—
cién de cloruro magnésico. la sllmine estaba en forma de
alumbre de amonio calcinado y el eloruro magnésico se afla
dié al materisl de altumina en suspen?ién acuosa, para dar
02 a 0,5 por ciento en peso de magnesie en la allmina,
In el pregente caso, ge usaron 0,5 moles por ciento de -

magnegiay correspondiendo esta centidad g hacia 0,2 por -

ciento en peso de magnesia,

Ls suspensidn de alimina con cloruro magﬁésico en -
solucidn se molid en un frasco de polietileno con bolas mo
ledoras de alimina por unag 3 horas, giendo zceptable unsa
moledurs de entre 2 a 4 horas. .Se precipitd entonces hi--
dréxido de magnesio sobre la allmina por la adicibn de —-
amoniaco hasta que el pH se elevd a 7, siendo la suspen—-
sifn agitada vigorosemente durente la precipitecibn. Esta
suspensién se colocd en un desecador para geparar agus —-—
hagta que se fomd un gel y el gel se homogeneizd por agi
tacidn, La desecacidén se completd a 1509C, y la torts de-
secada final se pulverizd a la mallas -100 y se calcind a
continuacidn a unos 13002C por 6 horas. El periodo de cal
cinacién puede oscilar de unas 24 horas a 12009C bajando
a unas 4 horas a 13502C, estando el tiempo exacto escogido
nds o menos dictado por las preferencias individusles.

Después de 1a caloinacién, lg torta se redujo fisiqg
mente a un estado finemente dividido y el polvo se compri
mid a unos 7860 ke/em? pers formemsun compaé;o crudo. E1
compacto crudo se colocd en un horno de devanado de molib

deno y se cocid a 17752C en una atmésfera de hidrdgenc —-

~18-
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‘por 24 horas. El cocido final se 1levd a cabo en aire g -

1500eC. E1 tiempo de volver a cocer en el aire no es cri-
tico y puede omitirse si se desea. Después que el cuerpo

nubo completado log ciclos de coccidn, fué pulimentado en
caras opuestas hasta que su espesor final fue del orden -
de 1/2 mm y se tomaron medidas de trenemision en el dispo
sitivo de medidas dpticas Perkin-Elmer sntes mencionado.

En la tebla siguiente se muestran valores rapresentetivos

de la transmitencia pars las diversas longitudes de onda.

TABLA ITI
iﬁggigﬁgs§e Onde Transmis%én en Lines
2,0 16,5
3:0 21,0
4,0 31,0
5,0 42,0
595 46,0
599 48,0
6,0 47,5
645 38,0
190 15,0
ey 0,0

Refiriéndose a la Fig. 4, la transmisidn en 1lines -
por ciento esgtd marcada contra la longitud de onda en mi-
crones, en una grafice semiloger{tmice, pars tres cuerpos,
17, 18 y 19, de este invento, Estgg'cuerpos{'igual que =
los representados por las Curvas 10-15 de lg Fig, 3y eren
de forma de disco y se hicleron de acuerdo con el rresen—
te método nuevo, Asi, el polvo de allmina Ffinamente divi-
DA

o :
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dida descrito antes se mezcld con 0,25 por ciento de car-
bonato de magnesio (equivalente a O,1 en peso por ciento

de maegnesia) en foma finemente dividida que corresponde

al polvo fino de magnesia empleado como ge describid an--
tes, La mezcla resultante esencialmente uniforme.se com--
primid entonces hidrostaticemente v, se precocid, esto es,
se calentd a 11002C y se mantuvo & esa temperatura por --
ung hora., Se trabajaron a nmaquina muestras:de los cuerypos
de gsinterizaciln y se sinterizaeron como indica la Table -
IV, y entonces se probaron para la trenemisifn en linea y
transmisividad total con los resultados en las gréficas ~

de las Tigs. 4 ¥ 5.

TABLA IV

! I Presién de! Densidad | o
§ : Formacidn 3 tros 1s : Slnter.’:.zac:.on !
Curvas ! "kg/em2 ! compresifn Tiempo ; Temp. !

f : : gramos/cc 1{hora:aa Y :
I 17y 20 ; 1120 ; 1,75 b1,5 1 1800 !
. * . 1 !
I 18y bo1120 ; 1,75 b3,0 ; 1800 |
% 19y22 1 392 ! 1,43 ; 4,0 1 1900 5
' L] E] *

Cada una de las tres muestras de la Tabla IV tenian
un milimetro de espesor y estaben pulimentadas en cares -
opuestas pare exdmenes espectroscdpicos los que fueron =«
conducidos en una méguina Carey quelo 14 y une mdquina -
Perkin-Eimer Modelo 21 a2l reunir ios datos representados
por los puntos mostrados en las Curvas-lﬁ&,18 v 19 de la
Fige 4. Estas mismes muestras sé:examinaron con gyuda de
un espectrdgrafo Beckman DK-1 (equipado con un Accesorio
de Reflectancia Modelo 24500) al reunir los datos de  —-

LIRS

- 20 -



10

15

20

25

30

transmisiln total representados por las Curvas 20, 21 y -
22 en la gréfice semilogeritmica de 1g Fig. 5, De congi--
guiente, hay una base para la canparacidn directs entre -
la trensmisitn en 1lfnea y la transmisidn total de estas -
tres muestras, lag Curvas»17 ¥ 20, 18 y 21, y 19 y 22 de-
signandq regpectivamente, las tres ﬁuestras, cano se mues
tre en la Tablsg IV,

Cada una de las Curvas 17, 18 y 19 se muestra como
rota o discontinua, los tres segmentos de cads ung identi
ficdndse como 4 (dos segmentos) y B pera mostrar la cla-
se de méquins usada al hacer las medidas, Las'porciones -
"A" de cada una de estas curvas se degarrollaron de datos
obtenidos mediante el_uso-de un espectrofotimetro Carey -
liodelo 14, en tanto que las porciones "B" representsn los
datos obtenidos usando la mdquina Perkin~Elmer MModelo 21,
La rotura en cada porcién "A" es atribuible a wn cambio -
°n la manera de operar con ls miquina Carey y de igual mo
do la rotura entre las-porcibnes "A" y "B" refleja las di
ferencias inherentes entre lag opéraciones ¥ resultados -
de los equipos Carey y Perkin-Flmer,

Al hacer estas pruebas entre la escala de longitu--
des de onda de 0,2 micrones a 0,7 micrones, se empled un
detector de sulfuro de plomo ¥ la luz de un memantial de
hidrdgeno se dirigid a travéds de un monocromator g lg -
muestra y a continuacién sl detector, Sobre la escala de
0,5 a 1,5 micrones, se usd un manaﬂfial luminoso de incan
descencia y la luz se dirigid a travds de la muestra, g -
través del monocromstor y entonceé’al detector lo cual ex
plica la "rotura" en la curva y los valores de transmisidn

diferentes obtenidos en 1g regiln de 1a solapadurs de 0,5
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g 0,7 micron.

Usando la maguina Perkin-Elmer equipada con un prig
ma de sal gems y un detector de termopar y con la abertu-
ra a f-4,5, 1z luz de un menantial de tungsteno se dirigid
a través de un monocromator y entonces & través de la ple
za de ensayo o0 muestra y al detecton; Representa esto la
préctice normel en el uso de este espectrofotdmetro el ha
cer teles ensayos o medidas. | '

El espectrofotémetro Beckman DK-1 se usd igualmente
de la manera acostumbrada al reunir los datos representa
dos por las Curvas 20, 21 y 22 de la Fig. 5. s, 1a 1uz
de un manantisl de tungsteno se dirigid a través de un mo
nocromator a la muestra y de alli al detector de la maqui
Nae |

Ia comparacidn de las Figs. 4 y 5 revela que hay al
owns correlacién entre la trensmisién en linea y la trang
misidn total en los nuevos cuerpos de alumina de este in-
vento., Esta relacidn parece que llegs a ser més pronuncig
da conforme la transmisién en 1ines llegae a ser més fuer-
te, particularmente en la regién de lag longitudes de on-
de més bsja de 0,2 micrones a 2,7 micrones, como manifies
tan lae Curvas 19 y 22. De acuerdo a esto, cuando el uso
a hacer de estos nuevos cuerpos requiere que su transmi--
sidn total ssa tan alta como sea posible, la eleccidn pue
de generalmente hacerse sobre ls base de su trensmisidn en
1inea en la escala de las 1ongitud;s de .onda visibles. De
este modo, los datos marcados en estas dos)gréficaS'no in
dican ninguns tendencia marcada Bt los cuerpos que son in
feriores a otros en trensmisidn total en las longitudes -

de onda mis cortas a llegar a ser superiores a aquellos -
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otros cuando la energia_radiante corregpondiente es substan
ciglmente de longitud de onda més larga. Puede notarse, -
no obstante, que la transmisién total tiende a sumentar con
los sumentos en longitud de onda de energia radiante y que
esta tendencis llega a ser mds marcada comenzado en longi
tudeg de onda de aproximadamente 1,0,‘"miorono

Se verd aue el invento presente ha hecho posible la
produccibn de cuerpos de slvmina policristalina de alta -

pureza y elevada densidad que tienen un grado considera--

ble de transparencia ¥y que son de aplicacién particular

en la transmisiln de energla radiante que cae dentro de
las escalas visibles e infrarroja. '
Hebiendo asi deserito este invento con palabras con
clsas y exactas, completas ¥ claras como para permitir a
cualquier persona experta en la téenics a que pertenece -
hacer y usar el mismo, y habiendo expuésto el mejor modo
estudiado de llevar a cabo este invento, declaro que el -
asunto expuesto el cual juzgaﬁos que eg nuestro invento -
estd sefinlado particularmehte y claramente reivindicedo -
en lo que se reivindice, comprendiéndose que equivalentes
0 modificaciones de partes,‘o subgtituciones para ellas,-
de las realizaciones especi{ficamente descrites del inven-
to pueden hacerse sin separarse de la extensidn del inven

to como estd expuesto en lo que se reivindica.

N O T A
o
Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre--
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
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de Invencidn en Espafis por VEINTE afios, son los siguien--
tes:

l.- Mejoras introducidas en la fabricascibn de cuer-
pos de alimina policristelina de gren densided, que con--
gisten esenclelmente en alUmina de alte pureza y una can-
tidad pequefla pero efectiva de hasté"O,S% en peso de mag-
nesia, y preferiblemente desde 1/16 % en peso eproximada-
mente & 1/4 % en peso aproximadsmente de magnesiea, presen
te primordialmente como espinela de altmins-magnesia, ca=-
racterizadas porque dichos cuerpcs tienen una transmisidn
en 1inea de no menos de 0,5% por mm de espesor de dicho -
cuerpo de energis radiante de todas las longitudes de on-
da, en la gama de unas 0,3 micras a unas 646 micras y te-
niendo una trenemisién en 1linee de no menos de 10% a algn
na longitud de onda dentro de dicha gema de longitudes de
onda.

2.~ liejoras segin el punto 1, caracterizadas porque
dichos cuerpos tienen una trensmisifn en linea de no me--
nos de 30% en toda la gema de longitudes de onde de unag
1,9 micras a unas 0,2 micras.

o= Mejoras‘segﬁn el punto 1, caracterizadas porque
dichos cuerpos tienen una trensmisidn en linea de no me—-
nos de 10% a alguna longitud de onda dentro de dicha gama
de longitudes de onda.

4= Hejoras segin el punto 3 caracterizadas porque
en dicho cuerpo estd presente aprox1madamente 0,10% en pe
so de magnesia, primordialmente como la c;;ada egpinela -
de allmina-magnesia. ~

5.~ liejoras gegin el punto 1, caracterizadas porque
dichos cuerpos consisten esencialmente en alimina de gran

"3"?4926
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pureza, teniendo una trensmisién en 1linea de no menos de
0y5% en peso por mm de gruego de dichos cuerpos de energis
radiante de todas lasg longitudes de onda en la gema de —-
longitudes de onda de unas 0,3 a wnas 6,6 micras y tenien
do una trensmisién en 1linea de no menos de 10% a alguna -
longitud de onde dentro de didha ggha de longitudes de on
da.

6.— lMejoras segin el punto 5, caradterizadas porque
dichos cuerpos tienen une trensmisién en linea de no me-—
nosg de 30% a todas las longitudes de onda dentro de dicha
gama de longitudes de onda desde aproximademente 1,9 mi--
crag o aproximedsmente 6,2 micras.

Te= Un método pars producir un cuerpo-de slimina de
gran denéidad, que tiene una tfénsparencia sustancial que
comprende preparar ung mezclae consistente en polvo de alﬁ
mine finemente dividido, con una caentidad pequefia pero —-
efectiva de hasta 0,5% en peso de polvo de mggnesia fing=-
mente dividido, cqmprimirila mezcle pars formar una pieza
compacta que tlene ung dengidad én crudo no menor de 35¢%
de le dmsidad tedrica de un monocristal de alimine pura,
calcinar previamente le pileza compacta en una atmdsfera -
oiigenada & una temperatura de unos 1002 C g unocs 12002 C
durente no menos dé una hora, y calcinar la pieza compac-
ta. previamente cegleinada a deade 17009 C a 19502 C aproxi
madamente en un ambiente elegido del grupo consistente en
vacdo o hidrdgeno durante un pericdo de tiempo suficiente
Para producir un cuerpo que tiene una trangmisién en 1{--
nes de no menog de 0,5% por mm ds“érueso dé dicho cuerpo
de energis radiente de todas las longitudes de onda en la

gama de longitudes de onda de unas 0,3 micras a unes 6,6
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micras y que tiene una transmisidén en linea de no menos de
10% & alguna longitud de onda dentro de dicha gema de lon
gitudes de onda.

8.— Un método segim el punto 5, en el cual la pieza
compacta prevismente calcinada es ca}oinada en un ambien-
te de hidrdgeno. '

9.~ Un método para producir un cuerpo de alimine de
alta densidaed que tenge una transparencia gustancisl y ==
que comprende la preparacién de una mezcle congistente en
alGmine en polvo finamente dividido con una centidad pe~-
quefia pero efectiva de hasta 0,5% en peso de polvo de mag
nesia finsmente dividido, comprimir la mezcls para formar
wna pieze campacta de no mas de unos 9,5 mm de grueso que
tenga une dengidad en crudo no menor que el 35% de la den
sidad tedrica de un monocristal de alimina pure y calci--
ner le pieze compacta comprimide a desde unos 17002 Ca-~-
19502 C en un ambiente seleccilonado del grupo que congig~—
to en vacio e hidrdgeno dursnte un periodo de tiempo sufi
ciente para producir um cuerpo quse tenge unsg transmisidn
en 1dnes no menor de 0,5% por mm de grueso de dicho cuer-
po de energle radiante de todas las longitudes de onda en

1la goma de longitudes de onda de eproximadamente desde -—

0,3 micras hasta aproximadamente 6,6 micrag y teniendo ——

une trensmisién en linea de no menos del 10% a alguna lon
gitud de onda dentro de dicha game de longitudes de onda.

10.— Un m&todo pere producir wn cuerpo de alimina -
de alte densidad que tenga una transparenoia sustancisl,~
gue comprende: preparar una mez;ia congistente en polvo_-
de gldmina finamente dividido, con una cantidad pequeﬁav—

pero efectiva de hasta 0,5% en peso de polvo de megnesia
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q“ St
flnamente dividido, comprimir 1s mezclsg pars fonnar ung -
Pieza compacitg que tenga una dengidad en crudo no menor -
del 357 de la densidad teérica de un monocristal de altmi
na pura, calcinar previamente la pieza compacte en una at
mdsfers conteniendo oxigeno g wna temperaturs aproximads,
de 10002 C hasta 12002 ¢ durante np menos de una hora y -
calcinar la pieza compacta previamente calcinada a unog -
18502 C hasta 19502 C en un ambiente seleccionado del aru
PO que consiste en vaci{o o hidrdgeno bara rroducir un -~
cuerpo de alimine que tenga una transmisiin en 1{nes de -
no menos del C,5% por mm de esgpesor de dicho cuerpo de -~
energla radiante de todas las longitudes de onda dentro -
de la gama de longitudes de onda de desde sproximadamente

0,3 micras hasta unas 656 micrag Vg que tenga una transmi-
8idn en 1inea no menos del 10% en algune longitud de onda
dentro de dichg game de longitudes de ondg. .

1l.- Un método para producir un cuerpo de eliming -
segin el punto 10, en el cusl la pieza compacts Precalci~
nade se calcina durante un tiempo no menor de § horas,

12.- U método para producir un cuerpo de gliming -
de alta dengidag que tenga unag trangparencig Sustancial,-
queé comprende: preparar ung mezcla consistente en polveo -
de aliming finamente dividido compuesto de hasta un 709
én peso de partfculas de 5 8 10 micrag y no menos del 304
en peso de particulas de tamefio submicral, introducir ums
cantidad pequefia pero efectiva de ﬁésta 0,5% en peso de =~
polvo de magnesis finamente dividido, camprimir le mezcla
Para fomer una pieza compacta qué’ tenga una densidag en
crudo no menor del 35% de la densidag teorlca de un mono-

cristal de aldming Pura, precalcingr 1g pleza compacta en

J}//,»
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wne atmdsfera que contenga oxlgeno a une temperatura desde
unos 10008 C hasta unos 12002 C dursnte un tiempo nobinfg
rior o una hora y calecinar la pleza compacte precalcinadsa
desde unos 17002 C a 19508 C en un ambiente seleccionado
del grupo consistente en vaclo e hidrbgeno durante wn —-
tiempo suficiente para producir un cherpo que tengs une -
trensmisién en 1inea no menor del 0,5% por mm de espesor
de dicho cuerpo de energla radiente en todas las longitu-
des de onda dentro de la gema de longitudes de onda desde
wnas 0,3 micras haste unas 6,6 micras y que tenge une --
tronemisidn en linea no menor del 10% en alguna longitud
de onda dentro de dicha gama de longitudes de onda.

13.- Un método pera purificar un cuerpo de aliminea,
policristaline que contenga pequeiios porcentajes de espl-
nela de magnesia-alumina (HgA1204), que comprende calen—-
tar el cuerpo de &l Umina a una temperaturs no menor de --
unos 17002 C en un smbiente elegido del grdpo congigtente
en hidrdgeno y vacio y mantener el cuerpo a la temperatu-
ra de purificacién elegida durante wn periodo de tiempo -
que efectiia le eliminacidn de dicha espinela mediente el
ambiente circundante, consistiendo el cuerpo de glimina -
policristalina resultante cgenciglmente en gltming alta—-
mente pura, que tiens una transmisién en linea no menor -
del 0,5% por mm de espesor de dicho cuerpo de energia re-
diante en todas las longitudes de pnda dentro de la gamsa
de longitud de onda desde unas O,j micras hasts unas 6,6
micras y que tiene una trensmisién. en lineg no menor de -
aproximademente 107 en alguna longitud de onda dentro de
dicha gama de longitudes de onda.

14.- Mejoras introducidas en la fabricacidn de cuer
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GeDeB.

Tal y como se ha descrito en la llemoria que antece-

Ces representado en los cuatro dibujos que se acaompaflan y
pera los fines que se han especificado. '
Egta Memoria consta de veintinueve hojas esceritas a

4 .
maguina por una =olas cara. :
1

v e
tadrid, A~ dUi 1902
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