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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud

de

PATENTE DE INVENCION

formulada el 3 de Mayo de 1962, con el Num. 276.970
en
ESPANA
por VEINTE afios

a nombre de QUMIPACNNIE DES LAMPES, entidad francesa, esta-
blecida en 29, rué de Lisbonne, Paris, Francia, por:
""MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA FABRICACION DE ARTICULOS QUE
COMPRENDEN UN CUERPO DE SILICE FUNDIDA™

Este invento se refiere a articulos construidos -
de silice fundida y mas particularmente a articulos de si
lice fundida que incluyen un elemento quimico en relacion
cooperante con los mismos, el cual reduce la desvitrifica
cion de los articulos a temperaturas elevadas.

Muchos tipos de articulos y de aparatos, por ejem-
plo lamparas de alta temperatura, funcionan a altas tempe-
raturas o incluyen partes componentes que funcionan a al-

tas temperaturas. En el caso de lamparas de vapor y de ar
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co, las temperaturas operantes del orden de 1000SC o mas
altas son comunes, de modo que la envolvente que encierra
la fuente de produccion de luz debe ser capas de resistir
condiciones ciclicas de temperaturas severas mientras per
maneen resistente y transparente.

Uno de los mejores materiales desarrollados hasta
la fecha para resistir las condiciones que acaban de men-
cionarse es la silice fundida, o mas corrientemente deno-
minada cuarzo. Sin embargo, hasta la silice fundida se ha-
ce deficiente cuando hay presentes temperaturas de 1000SC
y mas altas. La deficiencia principal que se manifiesta es
la desvitrificacion de la silice fundida en forma cristali
na, lo cual ocurre durante la operacidon a altas temperatu-
ras y lo cual resulta en que la silice desvitrificada no -
tenga virtualmente resistencia cuando se enfria a la tempe

ratura ambiente. Adicionalmente, una vez que ha ocurrido -

la desvitrificacion, aparecen grietas en la silice, los cua

les reducen severamente las propiedades de transmisién de
luz do este material.

La desvitrificacién de la silice ocurre a proporcio
nes perceptibles desde aproximadamente 1000SC hasta 1710SC,
el, punto de fusidn de /3-cristobalita. La /3-cristobalita
es el producto de desvitrificacion en todas las temperatu-
ras en la gama de desvitrificaciéon. La nucleacién de la —
cristebalita estd limitada usualmente a la superficie ex—
terna de la muestra, aunque la nucleacién desde una super-
ficie interna ocurre también bajo condiciones adecuadas.

A menos de que la superficie se trate especialmen-

te, se forman muchos cristales y chocan entre si para for-

mar uaa capa delgada, continua, policristalina, por toda la
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superficie. La desvitrificacidn prosigue luego por el espe
samiento mas 0 menos uniforme de esta capa a expensas del
material vitreo restante. . -

La fJ-oristobelita tiene simetria cibica y es por
lo menos dpticamente isotrépica, szl, une muestra de s{li
ce fundida que haya sufrido un gran grado de desvitrifice
cidn esstéd todavia transparente a la temperatura de desvi-
trificacidn, o

Sin embargo, segin se enfria le muestra, empleza s
formarge una red bastante basgte de grietas debido a los eg
fuerzos que resulten de la diferencis entre los coeficlen~
tes d3 expansion térmica de la sflice fundidas y de la orig
tobalita. La muestra es todavia transparente, sin embargo,
hasta‘que gse enfris = aproximedamente 2502, a cuya tempera
tura la fB-cristobalite se transforma rdpidamente en laof-
crigtobalite tetragonal. Este masa opaca, blanca de & -cris
toballta es la que se ve ordlnariamente cuando se examing
ung sfllice desvitrificada. La & -cristobalita estd usualmen
te 1llana de grietas y defectos y el tamaiio granular es con-
giderablemente menor que el de la ,3-cristobalité que se
formé originalmente a la temperatura alta. El fecalentamieg
to de la o{ —cristobalita hasta por encima de la inversidn
& - 3 resulta en la nueva formacidn de B -cristobalita.
Sin embargo, debido a las muchas grietas que se forman du-
rente ol enfriamiento, la B -oristobalita permanece sustan
cizlm:nte opaca. La opacidad disminuye, y la muestra se hg
ce transparente de nuevo después de ser calentada hasta -
aproximademente 160690, a cuya temperatura probablemenie -

desaparecen las grietas por una accidn de sinterizado.

Un objeto principal de este invento es crear un ar

-3- 276970
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ticulo de fabricacién que incluye un cuerpo de silice fun
dida capaz de operacion a temperatura de 1000aC y superio,
res sin desvitrificacion perjudicial.

Otro objeto de este invento es crear un cuerpo de
silice fundida que tenga un elemento quimico dispuesto en
relaciéon cooperante con el mismo, ouyo elemento reduce sus
tancialmente las tendencias de desvitrificacion de la si-
lice a temperaturas elevadas.

Un objeto adicional de este invento es crear un -
articulo de fabricacidén que incluye un cuerpo de silice -
fundida que tiene al menos una superficie aislada de la -
atmésfera exterior, cuya superficie estad protegida contra
el exceso de desvitrificacion por la presencia de un ele-
mente seleccionado que absorbe oxigeno situado en la atmés
fera en contacto con la superficie aislada.

Un objeto adicional de este invento es crear una
lampera de alta temperatura que incluye un componente de -
silice fundida que estd protegido contra la desvitrifica—
cidon excesiva a temperaturas de 100020 y superiores.

Otros objetos y ventajas de este invento seran en
parte evidentes y en parte explicadas con referencia a la
adjunta memoria y dibujos.

En los dibujos:

La figura 1 es una vista en seccidn de un articulo
de silice fundida segun el presente invento; y

La figura 2 es una ilustracion parcialmente esque-
matica de una lampara de alta temperatura segun esto inven
to.

Generalmente, los articulos construidos segun el

invento comprenden cuerpos de silice fundida que tienen -
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gl menos une superficle aislada de la atmdsfera exterior
y une cantidad de un elemento quimico capaz de formar un
dxido que tiene una pregidn de dlsociacion no mayor de apro

-18 141fnetros de mercurio a temperaturas de

ximadamente 10
no menos de aproximademente 10008C, situado en la atmdsfe-
ra en contacto con la superficie eislada de cuerpo de sili
ce. B1 otra forma, el cuerpo de sfilice estd contenido en -
une odmara que lo aisle completamente de la atmdsfera exte
rior 7 el elemento quimico estd situado dentro de la céma-
ra alislente. |

Se ha mencionado ya que le silice fundida se desvi
trifisa por un procedimiento que implica la nucleacidn de
los crigtales de cristobalita sobre las superficies exter-
nes d: la sflice y ¢l crecimiento suhsiguiente de €508 ==
cristiales dentro del cuerpo de la muestra de sflice. En un
esfuerzo pars determinar la causa de le nucleacidn de los
cristales de cristobalita sobre las superficies expuestas
de ousrpos de sflice fundida, seo realizaron muchos ensayos,
resulisando estos ensayos en la conclusidn de que los conta
minanies presentes en la suwperficie fueron responsables al
menos de la nucleacidén iniclsl. Se llevaron a cabo luego -
engayls subsiguientes pers determinar los factores gue eran
imporisantes en la determinseidn de la velocidad de creci~-
mienty de los cristeles dentro del cuerpo una vez que se -
nabia efectuado la nuclescidn. Se determind finslmente que
el oxfgeno era el cuerpo principalmente responssble del =~
creciniento excesivo de los cristales dentro de los cuerpos
de sflice fundida. |

Ta conclusidn de gue el ox{zeno era principalmente

resn01sable de la repldez de crecimiento de lgs cr%;pﬁleg
“fﬁ{f N
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de cristobalita se dedujo por medio de los siguientes en-
sayos. Cuerpos de silice fundida oompuestos de silice de
desde aproximadamente 99.97 a 99.98 por cien de silice, -
el resto de impurezas incidentales, se produjeron y colo-
caron en capsulas de extremos abiertos. Las capsulas que-
contenian las muestras de silice fundida fueron entonces
unides a un sistema de vacio y calcinadas durante varias
horas a 8002C bajo un vacio de 10" milimetros de mercurio.
Todo el sistema de vidrio fua flaneado completamente desde
el exterior para eliminar el agua absorbida. Después de -
aislar las bombas de vacio, y enfriar bajo vacio a la tem
peratura ambiente, se admitieron oxigeno y vapor de agua a
los diferentes sistemas rompiendo la punta de su recipien-
te contenedor. Habiendollenado las capsulas de oxigeno y
vapor de agua, Ffueron entonces obturadas usando una llama
de oxi-hidrageno. Estas muestras adicionales que estuvie-
ron expuestas al aire fueron calentadas a temperaturas de
alrededor de 14562C mantenidas a esta temperatura durante
aproximadamente 11—pghoras, y luego enfriadas. El espesor
de las capas de cristobalita que se formo sobre la superfi
cié de estos cuerpos fué esencialmente el mismo en todos -
los casos. Muestras adicionales que fueron obturadas de la
misma manera que las que se han descrito en relacién con -
el empleo de oxigeno y vapor de agua fueron sometidas a at
mésferas de nitrdégeno y argon puro y en cada caso se notod
una cristalizacion o desvitrificacion de la silice fundida
mucho menos severa. Parece ser asi que el oxigeno es el ca
talizador importante y que el vapor de agua se eficaz por-

que se disocia a alta temperatura para proporcionar oxige-
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in la elta tewperatura en le que ocurre desvitri-
ficacidn, las centidades de O, 0, que se forman cuando se
disocia el sgua son considerables, Incluso una pequefia -
cantidad de vepor de agua presente en este sistema con el

cuerpo de silice tuvo efectos desastrosos en la velocidad

de desvitrificacidén de los cuerpos,

Puesto que, para fines practicos es imposible qui
tar completamente de los sistemas, el oxfgeno, fué necesa
rio encontrar alguna manera para eliminar continuamente -
ox{geno de la presencia de los cuerpos de silice fundida.
Atn 31 el nivel de oxiseno presente en una atmdsfera en -~
contacto con silice fundida a alta temperatura se reduce
al nivel mds bajo posible, la cantidad de difusidn de oxi
geno que puede ocurrir a través de la sfilice fundida es —
muy srende de modo que este procedimiento es como mAximo
de é:ito parcialmente satisfactorio pare reducir la desvi
triflcacidn,

Ambos el agus y el oxigeno resccionarén con un ~-
agenie reductor fuerte o “getter", por lo tanto la propor
oidn de desvitrificacidn de los sistemas cerrados que con
ﬁengan vapor de azuva o ox{geno deberia reducirse grandemen
te por la introduceidn de getiers adecuados. 3¢ ensayaron
muchos materiales, y se averigud que los elementos quimi-
cos capaces de formar un 5xido que tenga una presidén de -

digosiacidn no mayor de aproximadamente 1018

milimetros
de morecurio a temperaturas de 1000¢C o superiores deberisn
ser adecuados para eviter la desvitrificacidn excesiva de
silize fundida. Dspecificemente, se averigud que piezas de
grafllto, cromo, o siliolo, puros, colocados en la atmdsfg

ro e1 contacio con las superficies de los cuerpos de sili
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ce fundida absorberian continuamente oxigeno del sistema
y reducirian satisfactoriamente la proporcidon de desvitri
ficacidn de los cuerpos de silice. Adicionalmente, el gra
fito sedimentado térmicamente sobre las superficies expues
tas de los cuerpos de silice fundida y el silicio en for-
ma de un recubrimiento delgado sobre las superficies de -
los cuerpos de silice fundida aislarian también a la sili
ce del oxigeno y absorberian constantemente oxigeno.

La figura 1 de los dibujos ilustra una forma del -
dispositivo producida segun el presente invento. El numero
10 indica un cuerpo de silice fundida que esta completamen
te obturado de modo que la superficie interior 11 esta com
pletemente aislada de la atmosfera exterior que esta en —
contento con la superficie exterior expuesta 12. La cémara
13 que estad definida por el cuerpo 10 puede ser evacuada -
antee del uso o llenada con alguna otra atmésfera deseable,
din embargo, si el cuerpo ha de ser usado en una situaciodn
donde; esté expuesto a la atmésfera exterior es posible que
el oxigeno se difunda a través de las paredes del cuerpo y
origine la nucleacién y crecimiento de cristobalita desde
el interior hacia las paredes exteriores. Para resolver es
te problema, una cantidad de un elemento quimico que tenga
una presion de disociacidon de 6xido no mayor de aproximada
mente 10"*" milimetros de mercurio a temperaturas de 1000BC
y superiores es colocado dentro de la camara 13 en relacioén
cooperante con respecto a la pared o superficie 11 para ab-
sorber continuamente oxigeno desde la atmésfera dentro de
la c;miara. Los materiales adecuados para su uso en esta si
tuacién son cromo, carbono puro, y silicio. En el caso de

que un cuerpo tal como el 15 no se desee, entonces la pared
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interior puede ser recubierta con carbono o silicio depo-

sitada térmicamente. Siendo esta disposicion tan eficaz co
mo el cuerpo puesto que se efectla todavia la absorcidén —

continua.

En la figura 2 de los dibujos, se muestra una lam-
para de alta temperatura que hace uso de una envolvente de
silice fundida 20 que define una camara de electrodos obtu
rada ™. El cuerpo de silice fundida estd entonces conteni
do dentro de medios, que aqui se muestran como una envol-
vente de vidrio 25, que definen una camara que aisla la en
volverte de silice fundida de la atmosfera exterior. En es
te caso, el, elemento absorbedor esta colocado dentro de la
camara segunda o aislante, es decir, la camara entre el -
cuerpo de silice fundida y la envolvente de vidrio 25) de
modo que esta en contacto con la atmdésfera que rodea el —
cuerpo de silice 20.El material absorbedor se indica aqui
por el numero 26. Los medios de electrodos espaciados 30 y
31 esuan montados en la camara de electrodos para su cone-
xioén por ejemplo, por medio de los Mios 32 a una fuente de
electricidad para generar luz. En algunas aplicaciones, la
camara de electrodos 21 contendrd también una cantidad de
un mauerial tal como sodio o mercurio para la producccion
de lui: por medio de los electrodos 30 y 31.

Los articulos construidos en la manera descrita y
como se ilustran en las figuras 1 a 2 de los dibujos son -
capaces de ser operados a temperaturas de 1000SC y superio
res y sometidos a ciclos térmicos durante largos periodos
de tiempo sin que ocurra desvitrificacién excesiva de las
partes de silice fundida de los articulos. Se apreciara que

pueden hacerse modificaciones de los articulos descritos en
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la memoria, todos dentro del espiritu y alecance del inven~—
to.

La presente solicitud, que corresponde a la presen
tade en los Dstados Unidos de América, el 25 de lMeyo de ==
1961, con el nlmero 112.708, se @00ge a 108 beneficios del

artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

Tos puntos de invencidn propia y nusve que se pre
senten para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invenoidn en Ispafia, por VEINTE afios, son los sigulen-
tess

1.- Mejoras introducidas en la fabricacidn de arti
culos gque comprenden un cuerpo de silice fundida, segin -
las cuales dicho cuerpo tiene al menos una superficie ais-
lada de la atmdsfera exterior y un elemento gque forma un -
8xidc, que tiene une presidn de disociacidn no mayor de -
aproximadamente 10"18 mn, de mercurio a temperatura de no
menos de aproximadamente 10002 C, estando situado dicho ele
mentc pars sbsorber continuamente ox{geno de la atmdsfera
que leace contacté con la superficie aislante de dlcho cuer-
po de silice.

2.~ Mejoras introducidas en la fabricacidén de arti
culos que comprenden un cuerpo de silice fundida, segin las
cuales dicho cuerpo tiene al menes una superficle aislada

de le atmdsfers exterior, un elemento que forma un Sxido,
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que “lene una presidn de disociecidn no mayor de aproxima

damente 10"':L8

nm. de merocurio, a temperaturas de no menos
de aproximadsmente 1000¢ C, estando situado dicho elemen-
to pora absorber continuemente oxigeno desmde la atmdsfers
que hace contacto con la superficle aislada de dicho cuer
po de sflice y un elemento seleccionado del grupo que con
siste en oromo, carbono y siliclo, situado para absorber
cont: nusmente oxigeno desde la atmdsfera que hace contac-
to con la superficie aislede de dlcho cuerpo de silice,

3.~ Mejoras introducidas en la fabricacién de ar-
t{cuw.os que comprenden wn cuerpo de silice fundida, segin -
les cuales dicho cuerpo tlene al menos una superficie alg
lads de le atmdsfera exterior y un cuerpo de getter de un
elemonto, el cual forma un 4xido, que tlene una presidn de
disoniacidn no mayor de aproximzdamente 1015 1, de mer-
curio a temperature de no menos de aproximadamenfe 10002¢,
estando dicho cuerpo separado fisicamente de la superficie
aiglnda de dicho cuerpo de sflice y situado en la atmdsfe-
ra gue hace conbtacto con dicha superficie péra absorber —-
cont.nuamente oxigeno de ella.

4.~ Hlejoras sezin el punto 3, sesgin las cuales di-
cho cuerpo de getter estd compuesto de un elemento selec-
cionado del grupo que consiste an carbonb, c¢romo y silicio,

5.~ Mejoras introducidas en lg fabricacidn de arti
culo3 que comprenden un -ouerpo de silice fundida, segin —-
las 2uales dicho cuerpo tiene al menos una superficle ais-
lada de la atmdsfera exterior y un recubrimiento fino de -
un elemento seleccionado del grupo que consiste en carbono
y silicio aplicado ¥y recubriendb al menos una parte de di-

cha superficie alslada para absorber continuemente oxigeno
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de la atmésfera en contacto con 6l.

6. - Mejoras segun el punto 5y segun las cuales di-
cho recubrimiento recubre sustancialmente toda dicha super
ficie aislada.

7. - Mejoras introducidas en la fabricacién de arti
culos que comprenden un cuerpo de silice fundida, segun las e
cuales dicho cuerpo incluye superficies interior y exterior,
medios que definen una camara estanca al gas, que aisla di
cho cuerpo de silice fundida de la atmésfera exterior, y -
un elemento que forma un o6xido, que tiene una presidén de - h
disociacion no mayor de aproximadamente 10"*~ mm. de mercu
rio a temperaturas de no menos de aproximadamente 1000S C,
estanlo situado dicho elemento dentro de dicha cémara estan :
ca al gas en la atmésfera que hace contacto con dicho cuer-
po de silice para absorber continuamente oxigeno de ella.

8. - Mejoras introducidas en la fabricaci6n de arti
culos que comprenden un cuerpo de silice fundida, segin las
cuales dicho cuerpo iIncluye superficies interior y exterior,
medios que definen una camara que aisla dicho cuerpo de si-
lice fundida de la atmésfera exterior, y un elemento selec-
cionado del grupo que consiste en carbono, cromo y silicio
zituado dentro de dicha camara estanca al gas en la atmés-
fera que hace contacto con dicho cuerpo de silice para ab-
sorber continuamente oxigeno de ella.

9. - Mejoras introducidas en la fabricacién de arti
culos que comprenden una envolvente de silice fundida, se- ¢
gun las cuales la envolvente define una camara aislada de
la atmosfera exterior y que incluye una superficie exterior
en contacto con la atmésfera exterior y una superficie In-

terior en contacto con la atmésfera y una superficie inte-
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rior en contacto con la atmésfera en dicha camara, y un -

elemento que forma un Oxido, que tiene una presion de di-
sociecion no mayor de aproximadamente 10**" mm. de mercu- ,
rio s temperaturas de no menos de aproximadamente 1000S O, }
estando situado dicho elemento dentro de dicha camara en - i
la atmésfera que hace contacto con dioha superficie inte—

rior para absorber continuamente oxigeno de ella.

10. - Mejoras segun el punto 9, segun las cuales di
cho elemento se selecciona del grupo que consiste en car-
bono, cromo y silicio. i 3

11.- Mejoras segun el punto 9, segun las cuales di [,
cho elemento esta presente como una pelicula fina sobre di
cha superficie interior de dicha envolvente de silice.

12.- Mejoras introducidas en la fabricacidén de arti
culos que comprenden una envolvente de silice fundiday segun -
las cuales la envolvente define una primera camara cerrada .
herméticamente, medios que definen una segunda camara que a
aisla dicha envolvente de silice fundida de la atmésfera ex
terior, y un elemento que forma un 6xido, que tiene una pre
sion de disociacidon no mayor de 10**" mm. de mercurio a tem
peraturas de no menos de aproximadamente 1000S C, estando
situado dicho elemento dentro de dicha segunda camara en la
atmosfera que hace contacto con dicha envolvente de silice
para absorber continuamente oxigeno de ella.

13. - Mejoras introducidas en la fabricacién de lam
paras de alta temperatura, segun las cuales dichas lamparas
comprenden en combinacién una envolvente de silice fundida,
que define una enmara de electrodos cerrada herméticamente,
medios que definen una enmara que aisla dicha envolvente de

silice fundida de la atmésfera exterior, un elemento selec



clénalo del grupo que consiste en silicio y cromo, situado
dentro de dicha camara aislante en la atmdsfera que hace -
contacto con dicha envolvente de silice para absorber con-
tinuanente oxigeno de ella y medios electrédioos espacia—
5 dos montados en dicha camara de electrodos para conexion a
una fuente de electricidad para generar luz.
14 .- Mejoras introducidas en la fabricacidén de ar-
ticulos cue comprenden un cuerpo de silice fundida.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece-
10 de, representado en el dibujo que se acompafia y para los Fi
nes que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas a ma-

quina por una sola cara.
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