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La presenta- invención se reitera al diamanta y a su for­
mación, partiendo da un material carbonean no diamantino, me- 
diante un proceso específico de fusión y de recrintalización.

4 *' La producción anterior de diamante, practicada oomo pro-
5.- ceno de reacción de fabricación, comprendía generalmente la 

operación de someter un material carbonoso, como por ejemplo 
grafito, en presencia de o juntamente con un catalizador me­
tálico determinado, a presiones y temperaturas muy elevadas 
en la región del carbono de estabilidad de diamanto en el 

10.- diagrama de constitución del carbono.
' UU mótodo y un aparato empleados paro la producción de
, diamantee constituyen el objeto de otros solicitudes estadouni

asisten para si mótodo y eL aparato anteriores ciertas 
15.- limitaciones que afectan la reacción de crecimiento del dia­

mante. Una limitación se refiere a la temperatura.' Las tem­
peraturas elevadas debilitan notablemente el aparato y cons­
tituyen una característica crítica y una limitación paro al­
canzar mayores presiones. Las elevadas temperaturas pausan 

30.- tambión la fusión^ reacciones químicas y/o la descomposición 
de loa materiales circundantes y sus productos intervienen 
y afectan desfavorablemente la reacción de crecimiento del 
diamante. Al propio tiempo, las elevadas temperaturas de los 
materiales circundantes ¿debido a la fusión, descomposición y 

25.- cambios de constitución- conducen a indeseables fluctuaciones



237463
Re

de temperatura y da presida* 
Otra limitación concierna loa catalizadores metálicos

ya mencionados, es decir cuando menos uno de los metales del 
Grupo V I H  de la Tabla Periódioa da Elementos, cromo, manga­
neso o tántalo* Batos metales ocupan un volumen físico consi­
derable del recipiente de reacción q m  reduce el peso en qui­
lates del diamante producido en una determinada reacción. 
Bdamáa, los metales y materiales circundantes pueden experi­
mentar indeseable# reacciones químicas o contener componen­
tes o impurezas conocidos y desconocidos que afecten la reac­
ción del diamante*.

Bl efecto oaabinado de ls limitación de temperatura y de 
los métales aSadidos lapide temblón considerablemente la de­
terminación previa de características particulares del pro­
ducto final o diamanto. Bn mátodo utilizado para vencer estas 
y otras limitaciones concierne a una conversión más directa 
del grafito en diamante, como se describe en otra solicitud 
de esta misma fecha. Segón dicha solicitud, el grafito es so­
metido a una elevada presión^ del orden delio kilohares y 
más, y a la inserción de energía elÓotAca, de modo que el 
grafito es transformado directamente en diamante. Las tem­
peraturas asociadas con la inserción de energía elóctrlca 
son inferiores al punto de fusión del grafito a las tempera­
turas dadas, de modo que no se produce fusión total alguna* 
Bbs modificación y mejora del mátodo descrito sería la de 
fundir el grafito y deapuás recristalizar el grafito fundido 
en forma de diamante. Con tal mátodo, pueden más eficazmente 
determinarse previamente y obtenerse deseables característi­
cas de diamante, disp oslándose de ana fuente y da un mátodo 
nuevos para producir diamanta.



IRA objeto de le presente Invención es el de creer un 
mótodo perfeccionado para transformar en diamante un mate­
rial carbonoso.

Segdn la presente invención, se crea un mótodo para 
$0.- producir diamante caracterizado por las operaciones de fun­

dir carbono, de recristalizar en forma de diamante di(Ao car­
bono fundido en la región de presión y temperatura de esta­
bilidad del diamante por encima de la linea de equilibrio 
en el diagrama de constitución del carbono, y de recuperar 

65.- dicho diamante.
!n los adjuntos dibujos:
La figura 1, es una vista en alzado de un aparato de 

cinturón modificado, tal como se emplea para poner en prác­
tica la presente invención.

70.- M  figura 8# es una vista en sección transversal del
recipiente de reacción de la figura 1 que contiene una mues­
tra.

Lg figura 3, es una vista en sección transversal superior; 
del recipiente de reacción de la figura 8, que ilustra los 

78.- electrodos de grafito, 3a muestra y las partes del recipien­
te de reacción en relación mutua de trabaje.

La figura i, es una ilustración de una forma modificada 
del recipiente de reacción representado en la figura 8.

La figura 5, es una representación esquemática del cir- 
80*- cuito empleado para la figura 1.

La figura 8, es un gráfico que ilustra el diagrama de 
combustión, digo de constitución del carbono.

Be manera inesperada, se ha descubierto que puede obte­
nerse la transformación en diamante de un material carbonoso, 

88.- par ejemplo grafito, cometiendo el grafito a presiones muy
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elevadas y a una descarga eláctrica cea simultáneo rápido 
aumente de temperatura, para provocar la fusión total del graf̂  
to y en re cristalización en forma do diamante:.

Oh material carbonoso es deübido como un material no 
dianmtntino que contiene carbono, el cual, en las condiciones 
de la rescei&n, puede reaccionar, descomponerse o producir
de otro modo carbono elemental no diamantino antee de au
transfoanaoi&r en diamanta, EL carbono eLecrental en la íonaa
no combinada del carbono y comprende carbonos tales como el 

95*- carbono amorfô . negro de humo, carbón, pee, alquitrán, etc. 
El grafito es una materia prima preferida per sus caracte­
rísticas conocidas y deseables, por ejemplo su estructura 
cristalina y la relación da su estructura cristalina con un 
cristal de diamante, su densidad, contenido de impurezas y 

ICO*- la relativa facilidad de su transformación en diamante.
EL tármino ̂ recristalizacióne es empleado aquí de mane­

ra amónica para indicar les cambios que se producen en un 
carbono que se transforma en diamante, cuando el carbono se 
funde cuando menos en parte antes de reorlstatlizar en forma 

105.- de diamante. "Fundido* indica laa condiciones de fusión to­
tal, más bien que el tipo de fusión dispersa*

Bal proceso de fusión y de re cristalización, según se ha 
descubierto, no requiere catalizadores específicos de metal 
ni la presencia de un metal, según se describe en otra Boli­

llo.- citud norteamericana*
Mu aparato adecuado para la aplicación del proceso de la 

invención está constituido por una forma modificada del apa­
rato de otra solicitud norteamericana. Esta modificación está 
representada en la figura 10. El aparato 10 comprenda un ele- 

115*- mentó de matfiz anular 11 provisto de una abertura convergente-
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divergente 13 que lo atraviesa y rodeada do una pluralidad de
anillos de unión de acero duro (no representados!, con fines 
de soporte. MR material satisfactorio para él elemento de ma­
triz 11 es le clase 554 de carburo cementado con ̂ carboloy^.

ISO;,- La modificación del elemento de matriz 11 de la presente in­
vención comprende las superficies cónica 13, que forman un 
ángulo de aproximadamente 58.29 con la horizontal, y una cá­
mara cilindrica circular 14, recta en general, de un diáme­
tro de 0,200 pulgadas.

128.- Boa punzones; 15 y 15 cónicos o en form-a de cono trunca­
do, de un diámetro de aproximadamente 10. pulgadas de diáme­
tro exterior en sus bases, se encuentran dispuestos uno en­
frente de otro, ooncántrícos de la abertura 12 y delimitando 
con ella una cámara de reacción. TambiÁR estos punzones uti- 

130,- lizan una pluralidad de anillos de unión de acero duro ( no 
representados! con fines de soporte, un material satisfacto­
rio para los punzones 15 y 16 es la dase 883 de carburo ce­
mentado con *carboloy*. una variante de loa punzones compren­
da la conicidad de las superficies laterales 1?^ de un ángulo 

135i- incluido de 60* J para obtener caras 18 de un diámetro de 0,150 
pulgadas, y con las partes cónicas de los punzones de aproxi­
madamente 0.560 pulgadas en su dimensión axil. La combinación 
del ángulo incluido d* 60* y el ángulo de 88.89 de las su­
perficies cónicas 13 crea entre ellos una abertura para junta 

140#- en forma de cuna.
Una ulterior variante de la presente invención se refie­

re a las juntas, constituidas por juntas individuales 19 de 
pirofilita. las juntas 19 entre los punzones 15 y 16 y el ele­
mento de matriz 11 tienen forma de cuña para adaptarse al es- 

145.- pació existente y son de un espesor suficiente para estable-
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oer ana distancia da 0.060 pulgadas entre las cama 18 de loa

— 7 —

punzones.
Un recipiente de reacción 20 ae encuentra diapuesto en­

tre las caras 18 de los punzones. En este caso, él recipien- 
180.- te de reacción 20 comprendeun soporte de maestra 81, cilin­

drico o en forma de carrete, provisto de una abertura central 
22 que lo atraviesa. Las partes que tienen que ser dispuestas 
en la abertura 83 en su posición de relación reciproca de tra­
bajo están más claramente ilustradas en la figura 8 sin el re­

íos.- cipiente de muestra 81. El recipiente de reacción 30 contiene 
tanto el material de muestra como sus medios de calentamiento 
en forma de un cilindro circular recto macizo, constituido por 
tres conjuntos 83, 34 y 35 de discos coneámtricamente adyacen­
tes. El conjunto de diseo 88 comprende una parte 8$ más grande 

160.- (3/4) en forma de aegaento, de pirofUita, y una parte 37 más 
pequeHa(l/4} en forma de segmento, de grafito, para fines de 
conducción eláctrica. El conjunto de disco 88 comprende tem­
blón una parte 88 más grande (3/4) en forma de segmentos, de 
pirofilita, y una parte 29 más pequeña (1/4), en íosna de seg- 

165.- mentó, de grafito, para fines de conducción elóctrica. El con­
junto de disco 34 comprende un par de partea separadas en for­
ma de segmento 30 y 31 (no representada), de piroülita, con 
una muestra de grafito 38, en forma de barra, entre ellas. La 
muestra de grafito 33 tiepe un espesor de aproximadamente 0.080 

170,- pulgadas por 0.035 pulgadas de anchura, por 0.080 de longitud. 
Cada conjunto de disco 83, 84 y 38 tiene un diámetro de 0.080 
pulgadas por un espesor de 0,030 pulgadas. La figura 3 repre­
senta en planta y en corte el recipiente de reacción de la fi­
gura 8. Puede verse que queda establecido un circuito eláctrico 

175.- desde el electrodo 27 de segmento de grafito, a tiavás da la
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muestra 32, hasta el electrodo 20 de segmento de grafito ,pam 
nn calentamiento por resistencia eléctrica de la muestra 32.

la figura 4 es una variante del recipiente de reacción 
20. En la figura 4, el recipiente de reacción 33 comprende un 
par de discos dé grafito $ 34 y 35, de un espesor de aproxima­
damente 0.010 pulgadas, que actda a modo de electrodos de gra­
fito para el calentamiento por resistencia eléctrica. Un ci­
lindro 38 intermedio de pirofilita comprende una abertura cen­
tral y coaxil 3? que lo atraviesa y adecuada para contener la 
muestra 38. mi una forma de realización, la muestra 38 está 
constituida por un cilindro de grafito de un diámetro de 0.030 
pulgadas y de una longitud de 0.040 pulgadas.
El empleo del aparato 10 comprende la colocación del aparato 
ilustrado entre los platos de una prensa adecuada y el aoei^

camiento reciproco de loa punzones 18 y 18, que comprimen sai 
el recipiente de reacción y someten la muestra 32 (38) a ele­
vadas presiones. Se calibra el aparato para altas presiones 
por el procedimiento corriente que comprende el someter cier­
tos metales a presiones conocidas a las que se revela una 
transición de constitución eléctrica de dichos materiales.
Por ejemplo, dorante la compresión de hierro, se advertirá 
un definido cambio reversible de resistencia eléctrica a unos 
130 kilobarea. Por consiguiente, un cambio de resistencia 
eléctrica en el hierro indica una presión de 130 kilobares 
en el calibrado del aparato.

La Tabla siguiente indica los metales empleados en el 
calibrado del aparato de cinturón descrito.



TABLA 1
Presión da transición 

(kilobares)
885.- a Bismuto 1 83

Tallo 3?
Ceslo 48

s- Bario 1 39
* Bismuto 111 09

810— Hierro
Bario 11 14Í
Plomo 161
Bubidio 193

^  Cono algunos metales revelan varias transiciones al au- 
815+- mentar la presida, loa n&neroa romanea indican la transición 

empleada, por orden de aeonencia.
Bba descripción más detallada de los métodos empleados 

pam determinar loa anteriores valores de transición puede 
hallarse en las publicaciones de *Calibratiom Techniques in 

280.- Ultra High Pressurese, P+P. Bundy, Journal oi Engineering 
for industry, sayo de 1+961; Transactions oi the ARME, Se­
rie B y A. S+ Balchan y T+U+ Drldkamer, Bevies oí Scienti- 
ü o  Instruments, 701+ SE, n# 3¡¡ página 300-313, marzo de 
1.961+ Utilizando los cambios de resistencia eláotrica de 

835+- los metales indicados, se calibra convenientemente una pren­
sa para obtener una lectura de la presión aproximada dentro de 
recipiente de reacción.

La muestra de g&üto S2 (38) es smnetida a elevadas 
temperaturas, mediante calentamiento por resistencia elóe* 

B30+- trica que puede ser provooado por una rápida descarga de co­
rriente a travós de ella. El recorrido de la corriente com­
prende la conexión de- una fuente de energía (no representada) 
a cada punzón 13 y 1$ mediante los electrodos 39 y 4&, de
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modo que la corriente es descargada, por ejemplo J a través 
del punzém 13 en el electrodo do grafito 2?, y a través de 
la muestra 52 y del electrodo de grafito 29 en el punz&m Id. 

Ha fuente de energía puede estar constituida por un cir­
cuito de descansa de capacitor que descarga corriente a tra­
vés del aparato Ip.tonáHdose lecturas, Odát osoiloecopdo y de 

MO*- resistencia, de la corriente de voltaje y de la resístenos 
da la muestra. En la figsoa 5, el circuito 41 comprende un 
banco de capacitores electrolíticos de una capacidad de apro­
ximadamente 63.009 microfbradics e ilustrador como el eapat- 
citop da. EL capacitor 46 puede ser cargado hasta aproximada* 

243.* mente 183 voltios. EL conductor 4$ conecta un lado del capaos 
tor 4& don el punzém a^erior 15, a travos del interruptor 44 
y de un resiatw 45 de corriente no inductivo de 9.00193 dh- 
mioa. El realstor 4$ incide la conexión con tierra 46. El 
otra lado del capacitor 48 está conectado, mediante el con- 

250.- ductor 4?, al puñada 16 a través de una bobina 48 seductora 
de indnetsncla de 86 microhenrlos y de une resistencia de 
9¿00^ chndoaJ EL oapacltor 48 es cargado desde una fuente 
adecuada de energía 49 (norepresentada). Puede asi compren?* 
derae que, después de cargar el capacitor 48, se puede cerrar 

855.- al interruptor 44 para descargar corriente a través de la
muestra 38 en sí recipiente de reaedén 83. Los cálculos ten* 
modinéaico* can respecto s gretito frío rodeado de materia­
les tales como la plmülita, el ésido de magnesio y el
nürúre de boro (BE) $ y basados en loa valores ordinarios de 

860.* conductibilidad térmica y capacidad, términa, indican un pe­
riodo de enfriamiento- hasta le mitad de la temperatura, en el 
centro de le muestra de grafito en el recipiente de reaccién 
de la figos 8, de aproximadamente 3.016 segundes. El circuito 
eléctrico descrito- produce la inyeccién de la energía de ca-



287463
365+- lentamiento requerida en aproximadamente O+OOl - 0+004 segun­

dos.
El modo más práctico para ̂ servar la donducta de una 

muestra eléctricamente conductora es el que utiliza la medi­
ción de la resistencia eléctrica, Como es Mea sabido, el gza- 

370.- üte es considerado- un conductor eléctrico, mientras que el 
diamante es considerado un aislante eléctrico+ Segón esta 
invención, en la que la muestra de grafito 33 constituye un 
eslabón de conexión del circuito descrito, la transformación 
o conversión del grafito en diamante seré indicada por un au- 

373.- mentó de las condicionas de resistencia y/o de circuito abier­
to. Por consiguiente, en la práctica de la presenté invención, 
un medidor de resistencia de puente Keivin 59 esté conectado 
con el punzón superior 15 y el punzón inferior 16 para medir 
la resistencia a través del recipiente de reacción o de la 

380.-, muestra 53+
Tara la ilustración gráfica del voltaje y de la corrien­

te a través de la muestra 53, el circuito 43L comprende por lo 
tanto un osciloaccpio SI Tektronix 53Si conectado por el con­
ductor 53 como señal de voltaje R al punzón inferior 16, y

335.- por el conductor 53 como aeSal dé corriente Xi al conductor, . . .  . . . . . . . .  -

43̂  entre el interruptor 44 y el resistor 43. XI osciloscopio 
51 comprende una cobarión con tierra 40 como la ilustrada.
La tierra 46 del circuito 41 esté dispuesta entre la muestra 
33 y el resistor de corriente 45, de modo que las señales 

390.- & y Ei hacia los oscp.ógrafos tienen una tierra camón. XI os- 
ciloaeopio 51 produce un intervalo de registro que correspon­
de al tiempo de descarga, empleándose para loa ejemplos de 
esta invención 0-3 y 0-10 milisegundoe. XI oscilograma fuá 
fotografiado por una cámara Land Polaroid montada enfrente 

395.- de la pantalla.



Pana obtener ana seHsl aotivadora para el os^loscopio 
KL puestea utilizarse varios sistemas, un circuito conveniente 
utiliza un capaoitador 84 de ana capacidad de 1 microfaradio 
conectado por el conductor 55, desde un lado de la bobina re- 

500.- ductoia de inducción, con el os-ciloscopio 51. un capacitador 
adicional 54* de una capacidad de 1 microfaradio está conec­
tado desde ei otro lado de la bobina reductora de induotan- 
ola 45 con la tierra 40¿ La seHal aotivadora de exploración es 
por tanto aproximadamente la de la caída de voltaje a traváa 

308.- de la bobina reductora de inductancia 48. Queda entendido que 
muchas variantes de este circuito pueden tambián ser aplioa- 
das para los fines deseados. Por ejemplo^ pueden emplearse más 
osciloscopios, o bien el osciloscopio y su circuito pueden ser 
suprimidos ouando las mediciones son innecesarias.

310.- SI aoaento de temperatura de la muestra es determinado, 
por cálculo, ya que no existen instrumentos conocidos que re­
gistren temperaturas tan elevadas en períodos de tiempo tan 
oortos con un grado satisfactorio de precisión. Loe cálculos 
de temperatura se basan en parte sobre los valores conocidos 

315.- del calor especifico del grafito para un amplio campo de tem­
peraturas.

La lectura del voltaje y de la corriente en el osr-ciló- 
grafo proporciona con su producto la entrada de energía o va- 
tiaje en cada momento. De Óstos, puede obteneree una curva que 

380.- indios la entrada de kilovatios en la muestra y el tiempo.
El producto de loa kilovatios multiplicado por el tiempo 

en miiisegundos es igual a la entrada de joules en la muestra.
Al calcular la temperatura alcanzada en la muestra, hay 

que introducir correcciones con respecto a ciertas párdidae. 
385.- Estas correcciones comprendan: (1) el calor originado en las
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Regiones de extremo de electrodo, por ejanplo- entre la entra­
da de uno de los electrodos (37 o 39) y la muestra 33; como 
los materiales y loe cambios de sección transversal son cono­
cidos ̂ esta perdida de calor puede ser calculada; (3) las pér- 

330.- didas de conducción térmica hacia laa paredes del recipiente 
de reacción; realizando operaciones en recipientes de reac­
ción de distintos Rateriales de pared cuyo tiempo de enfria­
miento se ha medido, se determina la pórdida de calor, Meada 
en la temperatura conocida de fusión del grafito, para una 

335*- determinada configuración de recipiente de reacción; y (3) la 
pórdida per fugas eléctricas hacia las paredes, que se ponen 
mis conductoras a elevadas temperaturas; realizando varias 
Operaciones en recipientes de reacción de distintos materia­
les de pared, puede efectuarse una comparación de los reaul- 

330*- tadoa para determinar esta pérdida* Por consiguiente, debido 
a estos més importantes factores de corrección, los valores 
de temperatura puedan variar hasta un i 10%.

Las condiciones de trabajo c la región de trabaje de la 
reacclán de la presente invención con respecto a las preaio- 

335.'- nes y temperaturas son descritas mejor con referencia a la 
figura $. En la figura 6, se ilustra un diagrama de consti­
tución de carbono, conocido en la especialidad, indicando la 
ordenada una escala de presiones en kilobares y la abscisa 
las temperaturas en grados Kelvin. La unidad -bar- de medí- 

330^- ción de presión es utilizada en la presente Memoria como me­
dida de las condiciones de presión. RL kilobar es 10^ dinas/ 
amZ y equivale a 1030 Rg/cm3 o 907 atmósferaa.

La línea de equilibrio de grafito y diamante entre la 
región S estable del grafito y la región D estable del dia- 

355.- manté esté indicada cem T.'



En este diagrama^ son iinpQrt antes Ies lineas de fusión 
de carbono ̂  y Sg. La Linea ampien aproximadamente a 
4030 ̂ y sube hasta un ponte EL punte Ti M  conocido come 
el punte triple del carbono en forma de sólido, liquido y 

SM.. **P°*- *  *** s  <Mm lá<- S. y S]..
una regi&^ B de grafito sólido, una región L de carbono liy. 

quido y una región V de carbono vapor. la región V ba sido 
exagerada, pora que pudiera ilustrarse. Desde el punto T^, la 
linea sube luego basta otro punto Tg que corta la linea N 

ggg.- de equilibrio del grafito y del diamante. Un examen de este
geaiioo de la figura 0 indica que el carbono existe con pre­
ferencia en forma de diamante cuando ae obtienen una presión 
y temperatura superiores a las de la linea E de equilibrio 
del grafito y del diamante en la región B de estabilidad, del 

STOi- diamante. Por consiguiente, se ha descubierto que, cuando el 
grafito es fundido en la región L de liquido y Las presiones 
y temperaturas son cambiadas para crear un cambio de condi­
cionas directamente hacia la región B de estabilidad del dia­
manto, el carbono fundido se recrlstaliza en forma de día- 

3?5.- manto.
La determinación do la fusión por encima del triplo pun­

te Tg es más dificil debido a la transformación directa del 
grafito en diamante. Este ditimo proceso está descrito en otra 
solicitud norteamericana. Bu pocas palabras, la solicitud men- 

380.- cionada explica un método para convertir grafito en diamante 
que comprende el cometer una muestra de grafito a presiones 
superiores á la linea de equilibrio grafitos-diamante en el 
diagrama de constitución del carbono. La muestra de grafito 
es sometida también a una inserción de energía suficiente 
para transformaría en diamante, por ejemplo mediante una des-
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carga de capacitar. Las temperaturas en la maestra, en la 
transformación, se calovdan del orden da 3000-5300* C. las 

- presides empleadas son cuando menos 180 kilobarea aproxima- 
damenteJ La transformación en diamante estó representada grÓ- 

g$0^- ücaménte cnno una elevad^ de la curra de resistencia del 
grafito, corrientemente basta él infinito o hasta condicionen 
de circuito abierto, porque el grafito es un elemento da re­
sistencia en el elemento de descarga dél ^pacitor, y al tranê  
formarse en diamante se hace no conductor. Moa comparación 

33 5^- da curvas de resistencia, temadas de un ejemplo de producción 
de diamante y de un ejemplo de fusión de grafito, indica que 
la transformación en diamante se verifica antes de producirse 
una disolución o fusión total.. También se ha aplicado en la 
anterior solicitud que el empleo como material da muestra de 

400*- un grafito que contiene boro producirá una transformación en 
diamante eléctricamente conductor, por lo que la inacción 
de energía en la muestra continúa, desposeída ser transferí 
mado el grafito en diamanteé con un mayor calentamiento^ Por 
cwsiguientej se éometieron varias muestras de grafito a pre- 

405;- sloneS superiores al triple punto T% ̂ roximadamente y con 
valores de inunción de energía superiores s los neoesorios 
para fundir el grafitos S I grafito empleada era grafito B344 

qu* contenia, un 0.3* a 0.3% aprMtimadamentaé en peso, de car* 
buró de boro. 'Betos maberialea son me solados en forma de poi- 

41fH- voí comprimidos y calentados hasta unos 1500-8000* C aprín±- 
madamente. la densidad final de este grafito es dé aproxima­
damente 1.7 a 1.a gcamos/cmS. Tal muestra de grafito y dis­
cos similares de grafito Si y 35 fueron utilizados en el re­
cipiente de reacción de la figura 4 y colocadoe en el aparato 

41SÍ- de cinturón 10 de la figura 1. La parte 35 era torda TMg. SÍ

. .

íí'ensnsr,'!,
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eqparato 10 fuá colocado luego? enluce el par de platos de una
prensa hidráulioa de una capacidad de 300 toneladas paxa com­
primir el recipiente de reacción 3$ y elevar la presida en la 
muestra de grafitô  38 hasta unce 140 Eilobares aproxintadamen- 

420.- te, valer que es generalmente superior a la regida de transi- 
oidn del hierro por calibrare con prensa. El aumento de pre­
sida puede ser provocado lenta o rápidamente, sin cambio al­
guno en el resultado ünal¿ pndiendo ser tambián incrementad 
o constante. En este ejemplo de aplicaoidn, el aumento de pre­

das,- eidn concluid er 3 minutos aproximadamente.
Paspada de concluir el aumento de presidn y de cargarse 

el circuito 41, se cerro el interr^tor 44 para una carga de 
.083 faradios, a 23 voltios aproximadamente, a travás de la 
muestra.' Despuda de la descarga del circuito, los cálculos 

430.- de las curvas de voltaje y de corriente para obtener la re­
sistencia revelan un aumento de la resistencia que indica la
transformaoidn en diamante, como es corrientemente el caso, 
pero luego una marcada disminucidn de resistencia, que indi­
ca la fusldm datL grafito, y un aumento de resistencia final 

433.- que indica la recrlatalizacidm en diamante del grafito.
Despuda de quitar el recipiente de reacción 33 del apa­

rato 10 y de examinar la muestra 38, se vid que la muestra 38 
conservaba su configuración cilindrica y se componía de un 
gran número de criiartalitas muy pequeSae de diamante. Se vid 

440.- que la muestra comprendía una oapa o revestimiento de crista­
les de diamante gris-blancos alrededor de un núcleo oscuro.
El examen por rayos ? reveld diamante tanto en el ndelee como 
en la envoltura, la comproba oidn del diamante coa^rendid tíM- 
bíen la limpieza de la muestra en una mezcla calentada de 

443.- ácido sulfúrico concentrado (HgSO^) y de nitrato de potasio



(ENO5 ) y la realizaci&r can la muestra da ensayos de estelado 
y de flotabilidad.

Al aplicar el procedimiento, se emplearon presiones de 
14$ kilobares. Un ausento de resistencia eléctrica que se pre- 

490*- senta a unos 8 - 10 joules indica la transformación en dia­
mante. Otro ejemplo, pero con menos inserción de energía,con­
firmó esta correlación de la resistencia y de la energía apli­
cada y se tradujo en la obtención de un cuerpo sólido y ci­
lindrico de diamante de color negro. Despuóa de la transfor- 

455.- maoión en diamante, la caída de resistencia en la región de 
aproximadamente 10 a 15 joules indica la fusión del núcleo 
de la muestra. la resistencia del carbono fundido es inferior 
a la resistencia del carbono en forma sólida. En dicha mues­
tra, se formó tambión diamante en los discos de extremo 34 

460*- y 38, que eran tambión de grafito B334, de modo que el flujo 
continuado de corriente fuó desviado hacia la parte central 
y mía caliente de la muestra, que se transformó en carbono. 
íundidoJ La parte circundante no se fundió parcialmente de­
bido a la conductibilidad de calor a travóa de las paredes. A 

465.- medida que se reduce la inserción de energía la muestra se 
enfría. Como se mantiene la presión en la región de estabi­
lidad del diamante, el carbono fundido se recristaliza en 
forma de diamante. Al final de la inserción de energía y aun 
cuando el valor nómórico es entonces 30 joules aproximadamerb- 

470.- te, la inserción de energía Q se ha reducido tanto que la ve­
locidad de enfriamiento supera la velocidad de calentamiento. 
Por consiguiente, las condiciones de temperatura han entrado 
a travúa de la línea Sg (figura 6), en la región de estabili­
dad del diamante, donde el carbono fundido se recriataliza en 

475.- forma de diamante. La muestra descrita contiene una capa exte-¡



rior de diamante gris-blanco y un ndcleo interior de gra^Mto 
y de diñante negco.

Una repetición del ejemplo anterior^ pero usando menea 
inserción de energía y grafito espectrocópico como loa dia- 

480*- eos 34 y 33, proporcionó en la muestra 38 diamante constitui­
do por un cuerpo sólido y negro de diamante de característi­
cas sañilares en todas las partes de las muestras.

En la Tabla siguiente, se exponen más ejemplos de la 
práctica de la presente invención. La misma dase de grafito 

485.- fuá empleada en los recipientes de reacción de la figura 4 
para la muestra 38, y tambián los discos de extremo 34 y 35. 
En los Ejemplos 1 - 8, se empleó el recipiente de reacción 
de la figura aj En el resto de los ejemplos, se empleó el 
recipiente de reacción de la figura 4. SR es carbono negro 

490*r de SRanthigpn, gp es grafito eapectroecópico^ Pyro es piro- 
filita, N¿3 es magnesia y ThOg es tona. Los grafitos parti­
culares empleados en estos ejemplos y mencionados anterior­
mente puedan describirse como sigue.

EL grafito espectroscópico en varilla o de electrodo es 
495.- una forma pura pdicristalina de grafito producida especial­

mente en forma de electrodos para dispositivos de espectro 
de obispa para análisis químicos. Está especialmente exento 
de metales caso hierre, níquel, aluminio, etc# y de semims- 
talee, como gormante, antimonio y bismuto, 

eco.- EL negro de Sbasinigan es un carbono amorío negro de hu­
mo obtenible comercialmente de la Shawjnigpn Chamicéis Mmi- 
ted¿ de s&awinigan, Qusbec, Canadá.
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535^*
1 Sp HáO 1S0+ 88 .083

810 .- 8 Pyro ISO 22 .088

515 .-
3 B3*4 Kgp 1*0+ 83 .083

580.¿

* SB pyro 1*0 88 .0*0

S a—.OS Pyro 141 80 .0*0

525.-

6 SB TbOp ISO 18 .§88

5 5 0 .- 7 B344 TMp 180 ao .  oesjt

338^-

8 B34* M g 180- 85 .085

5*0.'-

5 *5 .-
$ B3** TbOg 1*3 88 .085

\

Resultados

DíaB)aBCte negro g&l— 
do ceros de los ex­
tremos. Mezcla da 
diamanta y graüto 
procedente del caa* 
tro fundido.
Diamanta negro s&H- 
do seros de los ex- 
trsHBoei' ai material 
central procedente de la fdsiw era prinoL- 
palmente diamante.
Similares a loa del
náa. a.
W-K^nt"- MHÜAA Al 1^-
dador de lea paradas; 
meada dediemantey 
de grafito en la zana 
central fundida.
IRamante dance alre­
dedor de las paredes; 
mezcla de diamante y 
de grafitosa la zcns 
central fundida.
Diamanté blanco alre­
dedor de la a paredes; 
mezcla de diamante y 
de grafito en la zona 
central fundida.

580*-

Btamante blanco alre­
dedor de las paredes; 
mgzcls de diamante y 
de grafito en la zona 
central fundida.
Diamante blanco alre­
dedor de las paredes; 
mezcla de diamante y 
de grafito en la zona 
central fundida. M a ­
mante negro formado 
separadamente de las 
caras del punzón.
Diamante Manco alre­
dedor de laa paredes; 
meacls dé diamante y da grafito en la zona 
central fundida. Dia­
mante negro formado 
separadamente de las 
cazas del punz&t.
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555.*

Ejemplo- 3ra do rial do 
Ka. geáfi* las ps* kilo-

. ^  ^KUfiOS.

eidn do 
energía Resultados

10 B344 Pyro 180

550.*

555.—

.085 Lo muestra resoltante
ae cosponía de m a  grue­
sa capa o envoltura ci­
lindrica de diamante 
blanco que tenia una pe­
queña seccidn central 
eUpsoidal que era negray contenía grafito y dig 
manto recriatalizado de" 
carbono fundido.

575.—

580¿4

585.-

590.-

11 B555 TbOo 180 85 .085 Este ejemplo en una re­
petición del Ejemplo 10 
por la presión aplicada,, 
pero con una mayor im* 
seronda de energía. La 
muestra resultante ae 
componía de una delgada 
Capa o revestimiento ci­
lindrico de diamante gris-blanco con ana seo- 
cidn central elipsoidal 
muy grande de casi 8 ve­
ces el volumen de la secf 
cidin central del Ejemplo) 
8. Bata sección central 
contenía grafito y dia­
mante recriatalizado 
procedente de la fusión. 
Bl tamaño de la sección 
central indica que la 
fusión del Ejemplo 11 
había sido mucho mis ex­
tensa que la fusión del 

.. _ Ejemplo 10.........
En loa ejemplos anteriores, la fuaidn y la reoriótaliza- 

oi&! á w  demostradas por la forma y las Inflexiones de las 
ourvas de resistencia y la cantidad de inserción de energía.
Ejemplo r^etidos con menos inaercidn de energía no indican

595.* ia fuaidn con inflexiones de la curva de resistencia y crean
condiciones de circuito abierto antes de que aea insertada en 
la muestra energía do fuaidn. La muestra final es tambiÓn di­
ferente. Por ejemplo, el anterior Ejemplo na. 5 fud repetido
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605.*

610.-

615.-

680.-

685.-

- 31 - 28746^'
con una inserción de energía a 18 voltios. El resultado füó 
una sección central compuesta solamente de diamante gris- 
blanco y rodeada de una capa o envoltura de grafito. Na este 
caso, el diamante se produje por transformación del grafito 
en la parte mis caliente y central de la muestra. En el caso 
anterior, debido a ana temperatura excesiva, se fundió el h&* 
oleo y se produjo la recristalización mientras que la parte 
exterior o revestimiento se convirtió directamente en diaman­
te gris-blanca a temperaturas ordinarias de conversión. En 
todos los Ejemplos, la sección central mostró un 50% y mía, 
en volumen, de diamante.

los ejemplos anteriores representan la aplicación de la 
presente invención con una forma preferida de aparato y un 
circuito preferido. Pueden obtenerse# y son conocidos en la 
especialidad, otros aparatos que proporcionarán las condi­
ciones indicadas, y más particularmente aparatos capaces de 
proporcionar presiones en la región de transición del hierro, 
y más específicamente superiores a 180 kilobares aproximada­
mente. Tambión al circuito empleado puede ser modificado, 
siendo el requisito más importante el de que el circuito pro­
porciona la energía necesaria en un período de tiempo más cor­
to que el período de tiempo requerido por la fusión o por la 
producción de reacciones químicas perjudiciales en los mate­
riales de las paredes.* El tipo de circuito de descarga es em­
pleado para que, como resultado final, el material de la mues­
tra aloance la temperatura requerida y empiece a enfriarse 
antes de que loa materiales^circundantes hayan absorbido de­
masiado calor. El aumento de temperatura puede aer variado 
considerablemente en la aplicación de la presente invención 
con el circuito desoritc. se realiza la variación utilizando 
distintas capacitancias y voltajes con fines de descarga de



CSO*- circuito. Bn la Tabla 4, asta diferencia^ que va de 18 a 86 
voltios, indica una definida demora en el tiempo de aumento 
de temperatura¡ de aproximadamente 3 milisegundos.

Tor ocnsiguiente, la presénte invención comprende medios 
y un método para obtener carbono fundido a elevadas presio- 

^5** nee y la recristalización del carbono fundido en forma de dia­
mante. En los prooesos corrientes de obtención de cristales, 
se obtienen los cristales más perfectos de una fusión. Tal 
crecimiento de Cristales no pudo obtenerse para el diamante 
debido a las extremas condiciones de presida, y de temperatura 

640*- asi come a la necesidad de un aparato adecuado ̂ todo lo cual 
_. es proporcionado por la presente Invención* T^nto el grafito 

como el diamante pueden constituir el material inicial. La 
transformación intermedia del grafito en diamante puede ser 
ignorada esencialmente cuando la fuai&t final del diamante 

645** proporciona un producto purütoado. Como se ve en la Üg* 5, 
laa condiciones de presión y temperatura pueden llegar direc­
tamente hasta dentro o a travós del área del tripie punto 
para que el grafito se funda primero y se recristalice luego 
en diamante.

6S0.* Una de las características salientes de la presente in­
vención estó constituida por el control. Tanto la temperatu­
ra como la presión pueden ser controladas individualmente.
Por ejeng&o, la aplicación de la presente invención puede 
comprender 3a creación de una presión deseada para un mate* 

655.- rial determinado y el cambio de dicha presión para varios
fines. Despuós,el circuito 41 puede ser descargado en condiciat 
nos predeterminadas de voltaje y faradios. Hl menor aumento 
da presión se estima inferior a 5-10 kilobarea aproximada* 
meóte y atribuíale a un rápido calentamiento, no afectando 

66o.- apreciaMsmenfe, segón se ha comprobado, el control de la



presión da la presente invención^ Por tantos, lar presiMMa y 
laa tec9peraturaa. son entro ai independida. Por ejemplo, en 
la figura 6̂  despuóa de ana transfcarntción en diamanta, ae 
mantienem laa preaiones am la región da eataMlidad del dia- 

$55.- manta por encima da la línea B  da aqnillh^a da grafito y 
diamante para todM laa temperaturas qus^ a presionas infe­
riores, oanaaMas la grafitizaQi&t del. diamante. En condi- 
doñea inveraae^ todo* diamante formada ae grafiti saris. Bato 
puedeser deaozlto más particularmente con referencia a I¿ 

#&&.- figura $ e indica la importancia primordial del control. Por 
la aplicación de la preaente invención, la preai&i puede aer 
elevada por encima de la línea B de equilibrio del grafito 
y del diamante y el circuito 41 puede aer descargado. El 
aumento da temperatura aupara al punto de fusión del grafito 

675.'- o del diamante a Isa preaiones dadas, pero ai una tal pre­
sión ea reducida debido a falta de control de la fusión, en­
tonces él recorrido del enfriamiento puede atravesar la lí­
nea Si y entrar en la región 6, en cuyo caao ae recuperará 
sólo grafito. Cuando las condiciones de presión y temperatu- 

650.- ra ae encuentran en la región de estabilidad del diamante,la 
presión puede aer mantenida allí a. la temperatura deseada.
Si Ja presión baja por debajo de la línea E, aun cuando ae 
baya formado diamante^ ae gzafitizaró debido a la elevada' 
temperaturas Por consiguiente, laa preaiones y temperaturas 

685.- tienen que aer convenientemente relacionadas para que aea po­
sible establecer y mantener condiciones dadaa. Además, el 
control de la presión comprende elevar y bajar la presión 
con cualesquiera incrementos deseados. Laa características 
de control independiente constituyen por tanto elementos im- 

690.- portentos sr la aplicación de la presente invención.
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La presente invención ha sido descrita con referencia a 
un aparato de presión estática en el cual se verifica 3a 
transformación en diamante del grafito. Ba tai aparato, la 
presión puede ser aplicada como primera fase oon una demora 

695.- variable y a largo pía a?, de desearse así, antes de que 3a 
temperatura sea elevada o de que el circuito 41 haya sido 
desoargado. se prefiere un lento aumento de presión para ob­
tener condiciones uniformes en los distintos materiales. 
"Lento* indica preferiblemente un trabajo en minutoa, pero 

700*- comprende tambión un trabajo en segundos. La estabilidad de 
las presiones durante un límite de tiempo razonable propon* 
cioaa un trabajo más favorable y una transformación más com­
pleta. Aun cuando tanto la presión como 3a temperatura son 
controladas, la presión está más sujeta a control porque es 

705.- mantenida bajo control después de toda aplicación inicial del 
mismo a la presión final. La presión controlada se distingue 
así de las presiones de ondas de ohoque porque es una pie* 
alón sostenida más bien que una presión transitoria y porque 
puede ser controlada la velocidad en el tiempo del cambio de 

7 1 0 presión. Sin embargo^ la longitud del campo de tiempo a ele­
vada temperatura es recomendada sólo para loa materiales uti­
lizados en el aparatos Así como la presión puede ser elevada 
incrementalmente en uno o más incrementos, tambión el aumento 
de temperatura puede efectuarse en incrementos cuando se usa 

715.- un circuito de calentamiento ordinario de resistencia, reac­
ciones de termita retardadas, o adicionalmente elevando la 
temperatura por varios medios hasta un valor dado inferior a 
una temperatura de umbral, y utilizando luego la descarga de 
capacitor para completar- el aumento de la temperatura. Bebido 

785.- a estas características tomadas en combinación con las carao-
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teríaticas de oontrol mencionadas, 3a dirección en la cual 
las condiciones de temperatura ee mueven, es decir desde y 
hacia el oarbonc a regiones de transformación en diamante, 
puede ser predeterminada con mayor precisi&t y control. Por 

735,- ej^aplo, al llevar las condiciones de presión y de temperatu­
ra a la región L, per encima del punto triple Tg en el dia­
grama de constitución del carbono, pueden seguirse varios reno 
rridoa para condiciones y muestra más áavoraBlea en el aparato ¡ 
antes de la fusión del carbono. Lo que es más importante, 31 

730.- recorrido de retomo desde una región de transformación puede 
ser predeterminado y seguido estrechamente. Por ejemplo, una 
vez que el carbono está fundido y a  menos que las presiones 
sean mantenidas a un elevado nivel, la curva de temperatura 
da reducción puede entrar en la región del grafito y atra- 

?55¿- vesarla debajo del punto Tg con grafito como materia recu­
perable. La característica de control permite así un aumento 
regulado o incremantal de las presiones y temperaturas, de 
modo que puede entrarse en la región L de líquido desde dis­
tintas direcciones empezando- de un punto inicial, condiciones 

740.- atmosféricas o standard, o un punto intermedio en alguna con­
dición elevada da presión y para la temperatura, a la iz­
quierda o a la derecha de la línea S^. Por ejemplo, en con­
diciones standard, la presión puede ser elevada hasta dentro 
de la región de diamanta D. Luego, la temperatura puede ser 

745,- elevada para llegar directamente a la región L. Alternativa­
mente, el recorrido puede pasar directamente de la r&gión Q 
a la región L y luege a la regi&r D. $1 aumento de presión 
y/o de temperatura paede verificarae por incrementos alter* 
nos. En otras palabras, pueden preverse varias combinaciones 

750.- de movimientos verticales y horizontales! da condiciones: para



la entrada Anal la región R desde la regi&t L. Además,
estay previstas condiciones ds presté y de temperatera 

tales que se alcancen condicionen líquidas en o dentro del 
punto triple 1%, ya que dicho punto triple puede abarcar 

735^- una pequeaa área. Luegn, a medida que la temperatura baja, un 
aumenta de presión puede hacer qpe Iba condiciones entrM- en 
la región RJ Batos y otros, procedimientos implican problemas 
adicionales de variaciones de las condiciones de presión y 
temperatura debido al efecto sobre la presión de loe cambios 

760*-* de tenperatsEBE, de los cambios del grafito- sólido en grafito 
liquido, y viceversa. A este respecto, hay que notar que el 
emplezamiento- del punto T g O d e  La línea Sg al continuar ha* 
cía arriba desde al punto Tg no está concrobado con precisión. 
Sin embargo, el punto Tg y la línea Rg se encuentran dispues- 

76&¡- tos dentro de unos límites razonables comprendidos, por ejam* 
pío, dentro de t 10 kllobares y t 300* de temperatura.

Las la^genas de difracción da rayos y  del diamante de la 
presente invención indican sólo limes de diamante o líneas 
de otro material previamente contenido en el gaaíite. gu otras 

7 7p.- palabras^ el diamante de la presente invención puede tañer 
características previamente* determinadas basadas* en las ca­
racterísticas del grafito inicial, gata característica está 
ilustrada por la conductividad del diamante obtenido partien­
do da grafito BSét y de carbono negro de Shasinigan. Además, 

775<** el carbono negro de Shastnigan produce un capono muy blanco 
en ooatparación con el color de diamantes procedentes de otros 
oyetones iniciales.

Loe <Ajetos de la pre^nte invención as consiguen asi 
aplicando- elevadas presiones y elevadas temperaturas a un ma- 

780.- terial de carbono para su fusión total y reorietali zación en
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diamante, nía específicamente, ai someterse un material, de 
carbono o de grafito, preferiblemente grafito, a presiones 
superiores a la línea de equilibrio de grafito y carbono del
diagrama de constitución de carbono y & la temperaturas cuan- 

T85*- do mmaos alrededor de la línea Sg o del punto triple Tg, ae 
obtiene un carbono fundido que se recristaliza en forma de 
diamante al redacifsé la temperatura a la región B, prefe­
riblemente cerca da 3a linea Sg. por lo tanto, la aplicación 
da la presenté invención comprenda él trabajar por encima del 

79a¿- punto triple Tg o pesando por íate.
Pcogscarbono fundido^ o *fuaión de carbono^ ̂ como se em­

plean en la presente Memoria y en las adjuntas reivindicacio­
nes, se entiende una fusión de una naturaleza total, distinta 
déla fusión dispersa, de dominio, o de la fusión sobre urna 

7P5í- base molecular* Beta fusión es la de una solución en la cual 
puede cristalizarse diamante* La fusión, como aquí ae emplea, 
indica la fusión en condiciones superiores al punto de fu­
sión de carbono a una determinada presión, per lo cual no 
comprende las condiciones metaestables, el auperenfriamiento, 

800Í- etc. Las condiciones son por tanto distintas de las condicio­
nes expuestas en otra Patente Norteamericana. Mía específi­
camente, la solicitud norteamericana mencionada, indios oon- 
diciones de temperatura inferiores a las asociadas con la lí­
nea Sg de punto de fusión de carbono, mientras que la presen- 

605.- te invención se refiere a condiciones de temperatura superio­
res a dicha línea Sg*

JEL aparato ilustrado en la figura 1 puede ser aumentado 
a escala en su tamaño para obtener un mayor volumen de reac­
ción, y/o la configuración del recipiente de reacción puede 

810:- ser cambiada para poder emplear una muestra mía grande .Pueden
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8̂ de calentamiento, como porejemplo el

calentamiento de reapetencia.
al diamante obtenido por medio de lar presente invención 

es susceptible de amplias aplicaciones para fines industria* 
815,¿ les, de la misma manera que los diamantes naturales, por 

ejemplo como materiales abrasivos o de corte, usos más es­
pecíficos pueden ser los de pivotea, cojinetes, semiconduc­
tores, ioyas, etc.

N O T A . *

880.- boa puntos de invención propia y nueva que se presentan 
para que sean objeto de esta Patente de Invención en España, 
por veinte años, son los siguientes:

1*.* MÓtodo para producir diamantes, caracterizado per 
las operaciones de fundir carbono, de recristalizar dicho 

e%5¿- carbono fundido en forma de diamante en la región de presión 
y temperatura de estabilidad̂  del diamante por encima de la 
linea de equilibrio del diagrama de constitución del carbono, 
y de recuperar dicho diamante.

8*.- HÓtódo segdn el punto Id, caracterizado por el he- 
850.- che de que dicho carbono es grafito que contiene suficientes 

impurezas para resultar elóctrióamente conductor una ves 
convertido en diamante, y por las operaciones de someter di­
cho grafito a una presión por encima! de la linea de equili­
brio entre el grafito y el diamante en el diagrama de eona- 

855.- titución del carbono, de elevar la temperatura de dicho gra­
fito J independientemente de dicha presión, para provocar la 
conversión de dicho grafito en diamante^ de continuar aumen­
tando? la temperatura hasta por encima del punto de fusión del
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carbono pare provocar la fusión de cuando manos una parte
840.* de dicha diamante!? y da reducir La temperatura de modo que 

las condiciones de presióny de temperatura ee encuentren 
en la región de presiones y temperaturas estables para el 
diamante en el diagrama de constitución del carbono, de mo* 
do que el carbono fundido recristaliza en forma de diamante.

845.- 5".- Mátodo eeg&t el punto 2",oaracte rizado por el
hecho de que la presión mencionada es de cuando menos unos 
ISO kilobares y de que dicha temperatura se eleva a cuando 
menos 4000" Kelvin, aproximadamente.

4".- *BBTOIB: PARA PRODUCIR DIAKMTES^, todo tal y oon* 
850^* forme se describe en la presente Memoria, la cual consta de 

858 lineas y a título de ejemplo se representa en los adjun­
tos dibujos.

/
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