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La presente invencién se refierebal diamente y a su for-
maéi&n 0 trangformaciGn partienﬂo de un material carbonoso mo
dismantino., M&{s particularmente, la presente invencidm se re-
figre & una mayor presifn y & un proéeso mds directo para con

Sew vertir grafito en diamante ain catalizader o disolvente.

La préduecidn'ahterior de diamante, practicads como pro-
ceso de reaccidn de fabricacidn, comprendfe generalmente ei 80
meter un material carbonoso comofel grafito, en presencia de
o juntemente con un catalizador o disolvente determinado, s

A1°;° ' presiones y temperaturas muy elevadas en la regiJﬁ de estabili

| dad del diamante-del caboﬁo en el diégrama de constitucidn del

carbono} Después de reducif las elevadas coﬂdiciones de pre-
gidn y temperatura, se recupersn diamantes. Bl catalizedor o
disolvente especificado comprende un metal ﬁel grupo VIII de .

15« 1la Tébla Periddics ée elementos, cromo, ﬁqnganeso y tdntaio.
La regifn de estabilidad del dianmante es aquéila'regién defi-
'nida de mahers general como situads por encima de la lfnes de
equilibrio entre el grafito y élAdiamante en e¢l.conocido dia~
grams de constitucidn del carbonos

204 ‘Un método y un aparato empleados para la produccién de
diﬁman%o se encuentran expuestos en dos Patent; Noiteamoricn~'
nas; ﬁn pocas polabras,‘elvaparato de una de elles comprende
un elemento a modo'éq cinturén anular ¢ de matriz provisto de
. una ubertura.convergenfe-divergonte gue lo atraviess, y un par

' 25.,~- de punzones concdntricos en forma de cono truﬁcudo, dispuestos
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uno enfrente de otro, que entrsn en dicha aberitura para ¢rear

en ella una cémars de reaccidn. Una junta cerdmica o de mate-

‘rial mineral, de un materisl como. por. ejemplo pirofilita, es

- empleada entre los punzones y el elemento a modo de matriz

con fines de cierre hermético.

| Un método para producir diamaunte, coms en o1 caso de la
otra Patente Norteamericana, emplea un recipiente de reaccidn
de piiorilita destinado a contener materiales de reaccidn, por
ejemplo grafito y uno de los metales mencionados anteriormente.
Bste rocipiente es colocedo en la cdmara de reaccidn que se ha

descrito y el movimiento de acercamiento de los punzomes com=

-

prime y eleva la presién en el recipiente. Conectado los ele=

mentos a modo de punzén con una fuente de energfa eléetrica,
s? crea un circuite de resistencia a través de los punzones y
de 105 materiasles de reaccién contenidos en el recipiente de
reacciGn.'para el éalentamiénxo por resistencia de los nismos;
1; presidn y la temperatura son regulades de modo que crean
condiciones de reaccidn de'&iananto-yor encima de la lfnea de
eqnilibrio entre el grafito y el diamante y en las cuales el

metal descrito se funde. El metal fundide ejerce una accién

catalftics y disolvente sobre el grafito, pars la formsquﬁ de

diamante. Déespués de reducir la temperatura ¥y las presiones,
se recupera diamantes

El método y el aparato anteriores tienen ciertas limita-

ciones que afectan la reaccién de crecimiento del dismante,

Une limitacién comcierne a la temperatura. Las temperaturas
elevadas debilitan considerablemente el aparato y congtituyen

una caracterfstice crftice y una limitacién para alcenzar mds

" elevadas presiones, Pueden alcanzarse presiones mucho mfs elg

vadas en asusencia de elevadas temperaturas que con elevadas
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temperaturas. Las elevadas tempera%uras causan tamﬁ*zhﬂfi’fu—
s8idn, reacciones quimicas y/o 1ls descomposic;dn de los materig
les circundantes y sus productos inter;iene en la reaccién del
diamante,'que afectan de manera desfavorable, Al propio tiempo,
las elevadas’temperaturas en los materiales circundantes « dew-
bido a fusidn, descomposicidn y cambios de constituoifn - eonaA
ducen a fluctuaciones indeseables de temperatura y de presidn,
Otra limitacién concierne a 1os metales anteriormente mep
cionados. Estos metaies ocupan un considerable volumern £{sico

del recipiente de reaccidn, que reduce el peso en quilstes del

. diamante producido en una determinada reaccidn. Ademfs, losieis

les y materiales circundantes pueden experimentar indeseables
reacciones gufmicas o contenmer impurezas y componentes conoci-
dos que afecten la reaccidén del diamantes En muchos cesos, el
efecto de estes impurezas eé desventajoso ¢ desconocido, Ademds,,
como se necesita que el metal se funda en un perfode de tiempo
relativamente largo, el progreso o la difusién de las impure~
z8s actﬁuvtambign durante un largo perifdo de tiempo, afectan<
de la rescecidén. La produccién de diamente mediante una resccién
que utiliza un metal fundide requiere ademfs mftodos que varfsn
debido a los muchos puntos de fusién asociados con los muchos
metales y aleacciones que pueden emplearse. Por la misma razén,
el producto o resultede final es también distinte para los dise
tintos metales empleados, por‘ejemplo, debido a la inclusién de
metales o de comﬁuestoa metdlicos en el cristal formadoe

El efecto combinado de 1# limitacién de temperatura y de
los metales afiadideos no sélo impide alcanzar més elevadas pre-
siones para la obtencidn de reacciones més favorables, sino que
también disminuye considerabiemente la posibilidad de determlie

ner previamente las caracter{sticeas particulares del producto
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diamantino final. Ademds, estas limitaciones afec aﬁfgivgbnu
trol deseado de un proceso pars producir diamante, es decir,
un proceso de reaccidén de diimante, y como limitan ls presién
elevada,ulimitan el control por el cual pueden obtenerse zonas
de trabajo de presidn y temperatura especfficas. Debido a es-
tas y otras limitaciones, se han hecho con anterioridad varios
ensayos para convertir el grafito directamente en diamante so-—
metiendo solamente grafito a presiones muy elevadas, o a pre-
siones muy elevadas y a temperaturas relativamente elevadas,

De dsr buenos resultados y -ser précticos tales procesos, serfan:

deseaﬁles‘en vista de las muchas limitaciones mencionadas. Por

‘ptra parte, es deseable en muchos casos obitener mfs elevadas

tempetaturgs al propio tiempo que mds elevadas presiones, pero
reduciendo al propio tiempo al minimum'loé efectos desfavora-
hles y limitadores de las elevadas>temperaturas.

Un objeto de la pfeseﬁte invencién es el de crear un mé-
todo perfpeciohado para la transformacién en diamante de un
meterial carbonosos

Otro objeto de la presente invenci6ﬂ es el de eliminar

los metales que antes se mecesitaban en um proceso de reaccidn

'ie diamante.

Descrita con pocas palabras, le preésente invencién com= -
prende el someter un material carbonoso s muy elevadas presig

nes y s medios de sgitacién reticular o atéuice de carbono, de

modo que el material carbonoso se convierte o transforms en
" diemante., M4s especfficamente, la presente invencidn comprende

el someter tipos orientados y pregiamenté determinedos de gra-

fito & un campe de piosidﬁ determinado de cuando menos 110 ki~

lgbsrep.aproximadameﬁte‘y e uns agitacién reticular del carbo-

fnp, en forma de elevadss témpersturas superiores a 20002 C,
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pare la transformacién o la conversién de‘gxufitsnggMaiamanto.

§e comprenderd mejor la presente invencidn con referencia
8 la descripcidn siguiente y a los dibujos, en los cuales:

La Pig. 1 es uns vista en alzado de un aparato de cintuw
rén modificadermpleado para poner en prdctica ls presente ine
vencidn;

La Fige 2 es una vista en gecci&n transversal del reci-
piente de veaccién de la Fig. 1, con una muestra contenida en
é1;

La Fig. 2a ¢s una masa de diamante recuperada del reei-
piente de reaccidén de la Fige. 2;

La Pig. 3 es una vista en seccidn pransversal ¥y .en plante
del recipiente de_reacei6n de la Pig. 2, que ilustira los elec-
trodos de grafito, la muestra y las partes del recipiente de
reaccifn en relacién de trabajos

La Pig, 4 es une ilustracidn de una forme modificada del
recipiente de reaccidn representado en la Fige 23

La Fig. 4a es una masa de diamante recuperada del reci-
piente de reaccidn de la Figs 4;

La Fig. 5 es una representacidn esquemftica del circuite
utilizado pare la Fige 13

La Fig. 6 es una serie de curves que ilustran la entrade

de kilovatios, la entrada de julios y la resistencia de unas

: muestra de grafito con relacifn al tiempo de un ejemplo espe-

cffico de tralgos

La Fig. 7 es un gréfifo que ilustra el diagrama de cons-
titucidén dgl carbono;.

La Fig. 8 indica el punto de fusién del cerbono en una
curva de resistencia pars un ejemplo de fusién de grafito, asi

como curvas de kilovatios y de julios;
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Le Fig, 9 es un gréfico combinado ‘de las Figs. 6 y 8

con respecto § las curvas de resistemcie R6 y Re de las Figs.
6 y.reaﬁeetivdmente 8.

De manera'ihesperadq; s¢ ha descubierto que puede obte~
nerse una tramsicidn o fransformacidn,méq directa epdiamante
de un material carbondao, por ejemplo grafito, sometide sola-
mente a muy elevadas presiones y elevadas temperaturas p;ra
transformar el grafito em diamantes El uso deAelevadas tempeow
returas en combinacién con una elevada presién redude la ele=
fada presidn requeride necesaria paia le trasosformacidu.

Un ‘material carbonoso es descrito como un meterial no dig

mantiho que contiene carbono que, en las condiciones de la

reaccidn, puede reaccionar, dqscbmponerse o proporcionar de
otro‘modo carbono elemental no diamantino antes de su trans-
formacién en diamanﬁé. El carbono elémental es la forma sin
sin combinar del carbono y.oomp;ende carbonos tales como car-
bono amorfo, negro de humo, carbén, pez alquitrén, ete. Un
grafito dé gran yurezd y gran densidad constituye un material
inic¢ial preferido debido & sus conocidas y deseables ceracte-.
rfsticas, por ejemplo su esfructura eristalina y 1la relacién
de su estructura cristalina com un eristel de diamante, su
densided, su contenido de impurezas y su relativa facilidad
de transformacién en diamante.

El término "conversién" es empleado de mamera genérica
pare indicar el éambig o caﬁbios,- que se producen en el care
ﬁono durante la conversién en diamante, y pgrticularmente en
el grafito que se convierte en diamante ~ durante los cuales
la estructura cristalina‘dei grafito ea tiansformada diracta~
ménﬁo en una estructura de cristal de diamgnfe, sin necesided

de material intermedio elguno para facilitar el proceso,
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La agitacién stduice o de retfculo de oarbo d“ﬁé“%ﬁéenzn

da, en una forma de reallzacidn, sometienﬁo el graflto 8 muy

'elevadas temperaturas para su transformacz&m en diamante, Se

ha descubierto que tal procaso_no :equiere material espec{fi~
00 algunb para pfoducir uns acecidén odtulfticaﬂo disolvente og

mo ia descrita en otrs Patente Norteamerioana;_Esta mnodifica=

¢idn eété'ilustra&a en adecuadas proporciones en la fig. 1,

.~ Con referenc1a a la Flg. 1, el aparato 10 comprende un elemen

to e modo de matr;z anular 11, provisto de una abertura conver
gente-dxvergente 12 que lo at;avxesa y rodeado con fines de sg

porte de una pluralidad demillos de unién de acero dure (no .

‘ representados); Un material satisfactorio para el elemento de

matriz 11 es la clase SSA de carburo cementado con fearboloy®.
La modlflcaciGn.del elemento de matriz 11 de la presente 1nveg
ci&n.compieﬁde lss superficies cdnicas 13 que forman un 4ngulo
de sproximedamente 52.29 con la horxzontal, y una cémara cxlfn
drica y czrcular 14, generalmente recta, de un d1£metro de
0.200 pulgadas. ' _
Dos punzones c¢dnicos o en forma de cono truncado 15 y 16,
de un diémétro~exteribr de aproximadamente 1.0 pulgada en sus
bases, se encuentran dispuestos uno epfrente del otro y concén
tricos con respecto & la sbertura 12,<croando con ella una cé-
mars de reaccién, Estos punzones utilizan tambiéﬁ con fines de
soporte uns pluralided de anillos de unién {(no representados),
de écero duro. Uh'mathial satisfactor16 para los punzones 15
y 16 estd constitufdo por la clase 883 de carburo cementado
con "carboloy". La modificacién de los punzones comprende la -
Qoniéidad de las superficies 17 de los lados hasta un 4ngulo
inelufdo de 602, para obtener caras 18 dé un didmetro de 0,150

pulgedss, y con las partes cénicas de los punzones de una di-



"

»,

mensidn axil de aprox1madamente O. 560 pulgadas. La co“ﬁinac16n

" . del 4ngulo inclufdo de 602 y del dngulo de 52,22 de la superfi
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cies eénicas 13 erea entre ellas una abertura para una junta

.en forma de cuiia.

Otra modificacién de la presente invencién concierne a

los medios de hermeticidad, Dicha junta o cierre es obtienida

"mediante juntas individuales 19 de pirofilita. Las juntas 19

entre 1os punzonmes 15 y 16 y el elemento de matriz 11 tienen

forma de cufia para adaptarse al espacio ocreado y son de un es-

pesor suficiente para establecer uns distancia de 0,060 pulga-

dgs entre las caras 18 de los punzones.

Las caracterf{sticas esenciales de las modificaciones de
la presente invencidn que 1§ permiten sl aparsto alcanzar pre-
siones muy elevadas del oxrden de 100 a 180 kilobares y més se
refieren a relanioneé de ciertas dimensiones dadas., Estas di-
mensiones sont (1) el didmetro de la parte 18 de la cara del
punzén, (2) la distancia entre las partes 18 de la cara del
punidn en la posicién inicial representeda en la Fige. 1, antes
de le compresidn, y (3) la altura de la inclinacién de la jun=
ta 19 a lo largo de le parte lateral o inclinada 17 de los pun
gones. En-los éjempios de funcionamiento del aparato de la pre
sente invencidn, la proporcidén del intersticio G, o distancia
entre las caras 18 de los punzones, y el didmetro D, de la par
te de cara 18 es inferi@r 8 200 aproximadamente, y preferible-
menteliﬁferibr 8 1,75, siendo de hecho &e 0+2 en la Fig, 1. La
longitud L de inclinaci&n de la junta 19 recomendada con res=
pecfo al didmetro de la parte de cara 19 es 6 veces D, L/Da6,
Estos valores son comparados con los de una de las Patentes
Norteamericanas; que son generalmente G = 2.0 L/D es inferior

al aproxlmadamente. Estas dltimes relaciones no son adecunadas
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para ser aumentadas a escala para obiener las maydres presio=
nes requeridas segdn la presente invenoidn. Bstas relaciones
preferidas froporcionan uns mayor cantidad de soporte laterél
fara los punzones 15 y 16, sin aumentar mucho el componente
requerido de fuerza eplicada necesaria para comprimir la jﬁn—
ta con el fin de obtener el aumento de presidn en el recipien
te de le reaccidns

Entre las caras 18 de les punzones . se encuentra dispuesa

to un recipiente 20 de regccién.'En este caso, el recipiente A

de reaccién 20 contiene un soporte 21 de muestra, de pirofili

ta, de forma cilindrica o en forma de carrete, provisto de

‘une aberturs central 22 que lo atraviesa. Las partes gud tiew

nen gue ser diapuesfas en la abertura'zzlen su relacién de opg
racién estdn ilustradas mds claresmente en la Pige 2 sin sopor=
te de muestra 21. El recipiente de resccién 20 contiene el ma-
terial de la muestra y sus medios de calentamiento en forma de
¢ilindro circular recte y macizo que comprende tres sistemas
de-discos 23, 24 y 25.conc€ntricamenﬁe adyacentes. El1 disco 23
comprende .una parte 26 mfs grande (3/4) de pirofilita, en for-
ma de segmento, y una parbte més p;éueﬁu (1/4) 27 ae gfafito
con fimes. de conduccidén eléctrica. El disco 25 comprende tam-
bién una parte 28 mds grande (3/4) de pirofilita en forma de |
segménto ¥ una parte 29 més pequefia (1/4) en forma de segmen-
to de grafito, con fines de conduceidn eiéctricd. El disco 24
comprende un par de partés 30 y 31 (no representada) separadas
y en forme de segmento, d; pirofilita, con una muestra 32 de
grafito en forme de barra entfe ellas, La muestra de grafito 32
tiene aproximadamente un espesor de 0,020 pulgadas por una an-
chura de 0.025 pulgades por una longitud de 0.080 pulgadas. Ca

da conjunto de disco 23, 24 y 25 tiene un didmetro de 0,080
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pulgadas por un espesor de 0.020 pulgadas. ﬂ% Fige 3 Tepresen=
“ta o1 recipiente de reecclén de la Pige. 2 en planta y en corte,

Ppara una més especfflca claridad de la relacién de operacidn,

Tanto por ls Fig. 2 como por la Fig. 3, puede verse que se es-
tablece un circuito eléotrico desde el electrodo 27 de grafito
en fbrma de Qegmento, a8 través de la muestra 32 y el electrodo

29 de grafito en forma de segmento con fines de cslentgmiento

' por res1stencia eléctrzca de la muesire 32.

Ls . Fig. 4 es una modificacién del reclpxente de reaoox6n

20, En 1a Fig. 4, el recipiente de reacc16n 33 comprende un par
;de dlscos de graf1to 34 y 35 de un espesor de.aproxxmadapente
0,010 de pulgédd, que actden a modo de electrodo de grafito pa-

- ra el é&leﬁtamiantoﬂpo; resistencia eléctricas Un ecilindro 36

intermedio'de-pirpfilita comprende una. abertura 37 central y
coaxil qué_ld atraviesa y qué og -adecuada para contener la mueg
fra 38, En una forma de realizacién, la muesfra 38 es un cilin-
dro de grafito de un didmetro de 0,030 pulgadas y de una longi-
tud de 0,040 pulgedas.

. El aparato 12 ﬁescrito crea una presi&n déseada en la ro-
gi6n'por.éﬁcims &e_la 1inee E de equilibrio entré el grafito y
el diamante en el diagrama de constitucién del carbono represen
tado en la Fig, 7; El funcionamiento del aparato 10 comprende

la colocacidn del aparato ilustrado entre los platos de unea

. prensa adecuada y el acercamiento rec{proco de los punzones 15

y 16, comprimiendo asf el recipiente de resccién y sometiendo

la muestra 32 (58) & elevadas presiones. Para calibrar el apa-
rato para altas présiones, puede emplearse la técnica de cali-
braje indicada en las Patentes Norteaméricaﬁas antes menciona-

das. Esta técnica comprende el someter ciertos metales s presig

_mes comnocidas a las que se produce una transicién de comstitu—
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¢ién eléctrica de dichos mater;alas. Pbr eJemgiztmﬁﬁrante le
compres:&n de hierro, se notarf un definido cembio reversible
de reslstencla eléctrica a unos 130 kilobares., Entonces, por
la misme razén, un cambio de resistencia eléctrice en el hie-
3004~ rro indica una presién de 130 kilobar?s.
La Tabla siguiente indica los metales empleados en el cé=

libraje del aparato descrito:

TABLA 1
Qgﬁg; . .PresiGn de transic£6n
305em | . . ; (Kilobares)
(.)Bismute I | : . . 25
Telio . o . ' 37
" Cesio o 42
(*)Bario I ~ 59
3104~(¢)Bismuto III ) 89
Hierro B , | . 130
Bario II . Lfl
Plomo . . 161
Rubidio 193

315,~(.)00mo algunos metales revelan varias traﬁsiciones al aumentar le
presidn, las cifras romanas indican la transicién utilizada por
orden de secuenciae
" Puede- hallarse una descripeién més detalladas de ios métodos em
pleados pera determinar los valores anteriores de transici6n'en

320.~ publicaciones de Calibration chhniqués in Ultra High Pressures,
P,P, Bundy, Journal of Eggineering for Industry, mayo de 19613
Pransactions of the ASME, Series B y A.S. Balchan y H.G. Dricke- -
mer, Review of Scientific Instruments, Vol. 32, n?, 3, pfgs.
308-313, marzo de 1961, Utilizando los cambios de resistencis

3250~ eléctrica de los metales indicados, se calibra convenientemente
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una prensa para obtener una lectura de la presidn aproximada

dentro del recipiente de reaccién,

Le muestra de grafito 32 (38) es sometida a elevadas tem-
peraturas, cuando sea deseable o necesario, mediante celenta-
miento por ;esistencia eléctrica, que puede verificarse median
te una rdpida descarga de corriente a través de ella. El recom
rrido de la corriente comprende la conexién de una Ffuente de
energfa (no representeda) a cada punzém 15 y 16 mediante elecw

trode- 39 y 40; de modo gque se descarga corriente a través, por

. vés de la muestra 32 y del electrodo de gr#fito 29 hacia el pun

zdn 16,

e« Un circu;to 41 empleado para descargar oorriente.a través

.de la muestra 32 § 38 estd descrito mejor con referencie a la

Fige 5 Hablando en general, el circuito es un circuito de desw
cargs @e capacitor que descarga corriente a través del aparato
10. que se ha descrito, tomédndose lecturas de osciloscopio y de
resistencia para averiguar el voltaje, la corriente y la resis-
tencia de la‘muestra. En le Pig. 5, el circuito 41 comprende un
banco de capacitores elect;olfticos de una capacidad de aproxi=
madamente 85,000 microfaradios evilustrédo como capacitor 42.
El capacitor 42 puede ser cargado hasta 120 voltios aproximada-

mente. E1 conductor 43 conecte un lado del capacitor 42 con el

. punzén superior 15 a través del interrupotr 44 y de un resistor

de corriente 45 no inductivo de 0.,00193 ohmios. El resistor 45
comprende la conexién con tierra 46+ El otro lado del capacitor
42 estd conectado mediante el conductor 47 con el punzon 16 a
través de una bobina reductore de inductacia 48 de 25 miocrohen
rios y de una resistencia de 0.0058 ohmios. El capacitor 42 es

cargade desde una adecuada fuente de energfa 49 (no representa-
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da). Puede comprenderse asi que, después de carga¥ el ¢ eapscx-

tor 42, el interruptor 44 puede ser cerrado para descargar co-
rriente a través de ia muestrs 32 contenida en el recipiente
de re&éciénzzo,'hds cdleulos termodindmicos con respecto al
grafito frio rodesdo pdr materialés como pirefilita, éxido de
magnésio (Mg0) ¥y nitruro'de boro (BN) y bassdds sobre valores
corrientes de conductibilided térmica y capacidad térmica indi-
can un perfodo de enfriamiento a la mited de la temperatura, en
el centro de una muestrs de grafito contenida en el recipiente
de reaccidn de la Fig., 2, de aproximadamente 0.01l5 segundos.
El circuito eldctrico descrito proporciona 1s introduccidn de
la energia de calentamiento requerida en unos 0,001 hasta 0.004
qggun&os.

- E1 modo més prdctico de observar el comportamiento de una
muestra eléétricamente conductiva es mediante la medicidén de la
resistencia eléotrica, Coﬁo es saﬁidq, se considera que el gra-

fito es un conductor eléctrice, mientras que el diamante es cop’

siderado un aislante eléctrico. En esta invencidén, en la cual

la muestra de gréfitg 32 es un eslabdn de conexidn del eircuito
que se ha descrito, la transformacién o conversién del grafiteo
en diamante serd indicada por un aumento de la resistencia y/o
condiciones de circuito abierto., Por consiguiente, en la pr&e;
tica de la presente invencidn,'un aparato 50 de puente de Kel-
vin medidor de resistencia esﬁé conectado con el punzdn éuperior
15 y con el punzén inferior 16 para medir la resistencia a tra=-
vés del recipiente de reaccidn o de la muestrs 32,

Para uﬁa ilustracién gréfica del voltaje y de la corriente
a través de la muestra 32, el circuito comprende por comsiguien
te un oscileoscopio 51 Tektronix 535A, conectado por el conduce

tor 52 a modo de seilal de veltaje B com el punzén infexior 16,
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y por el conductor 53 a modo de sefial de corriente Ei con el
conductor 43 entre el interruptor 44 y el resistor 45. El osci-
loscopio 51 comprende, como Se representa, una conexidn con tie

rra 46, La tierra 46 del circuito 41 esté dispuesta entre la

- muestra 32 y el resistor de corriente 45, de modo que las sefia

les E y Bi bacia el oscilégrafo tienen une tierre comdn. El os-
ciloscopio 51 crea un intervalo de regisfgo que co#reaponﬂe al
tiempo-de deséarga, empledndose 0 -« 5y 0 - 10 milisegﬁndos Pa-
ra los ejemplos de la presente invencién. El osciloérama fﬁé}fg
tografiado por una cémara Land Polaroid montads enfrente de la
rantallae

Pueden emplearse varias medidas para crear una sefial activa

dore para el osexloscop1o 51. Un clrcu1to conveniente utiliza

-un capacitor 54 de una capdcidad de 1 mlcrofaradio conectado por

el conductor 55 entre un ledo de la bobina 48 reductors de indug
¢ifn y el oacilbﬁcopio-sl. Up capacitor adicional 54', de una cg
pa#idad'de-l microfaradio, esté.conectado entre él otro lado de
la bobina 48 redubtora.de:inductane;s y.tiefra 40, La sefial ac-
tivadora explorsdors es por tante aproximadamente la de la caf-
da de voliaje ; ﬁravés'de la bobina 48 reductora de inductancia.

Queda entendido que pueden también aplicarse para los fines pro-~

puestos mnchas variantes de dicho cireuito.'Por ejemplo, pueden

emplearse’ m&s 080110800p103, 0. bxen puede prescindirse del oscji

>loscOp1o y de su circuito cusndo ses innecesaris toda medxc;&n.

El aumento de temperatuta de la muestra es determinado por
cdleulo, ya que no hay instrumentos conocidos que regisiren en

cortos perfodoi de t;enpo temperaturas de tan elevados valores

con un grado satisfactorio de presién. Los cdlculos de tempera~

tura_se basan en partes en los valores'conocidos del calor espe

Q{{ico del grafito en un smplio campo de temperaturas, Tales va
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lores han sido determinados experimentalmente y comparados con

N
Cy

valores anteriores, como se indica en la Tabla siguiente:

TABLA 2
o o (i
420.~ 300 2,05
500 3449
750 o 4,48
1000 5.14
1250 5435
4254= 1500 ' 535
2000 . ?.O
2500 : 6.2
3000 | . 6435
3500 | 645
4304 _ 4000 6465

Si se aplican los valores anteriores en forma de curva con
Cp (:-—ithr—) como ordenade y T(OK) como abscisa, puede inte-
grarse el &rea debajo de la curva para obtener otra curva que

indique @ (ng;’l) contra T°K, o la temperaturs contrs la ine

435,~ sercién de énergfa molar para el grafito. Por la misme razén,
la subst tucidn de los valores de ls Tabla anterior en la ecua-

cién Q =) Cp (P)aT ‘proporciona el nismo resultado., Q es la en-
. ° .
trada de calor em %ﬁ-%l-, T, es la temperatura inicial, T es la

temperatura final y Cp es e.l. calor especifico.
440, Le Tabla 2a siguiente proporciona valores, dados a tftulo

de ejemplo, de @ y de To :
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445,~

4504~

455,

460,~

4654~

470.~

T x s
Kilocalorfas/ -
v ./ mol

o . 300

5 SR S ""1450
0 : . | 2250
15 L o | 3050

200 - T 3800
25 . 4600

Por le lectura en oscilégrafo del voltaje y de la corriente, el

_producto de .EI, o voltaje por la corriente, indice la entrada

- de¢ ‘energfa o vatiaje en todo instange. As{ se obtiene una curva

que indica la entradi_de kilovatios en la muesira con ei tiempp,
indicada en.la Fig. 6 como curva K. .

Le relacién delﬁvoltaje dividico por la corriente iguala..
la régistencia 6 R = % « Los valores de E'e I son tomados del os
cilégrama y ei vé}of_% érbporciona una curva de resistencis ilug
trada en la Fig. 6 como curva R, i | '

El producto de kilovatios multiplicados por el tiempo en mi
lisegundos, que es la integral del érea debajo de la curva de ki
lovatios, iguala la entreda de julios en la muestra, ilustrada

en la Fig. 6 como curva J,

Al calcular la temperaturg slcanzada en la mueéstra, hay que

‘introducir correcciones con respecto a cierbas pérdidas. Dichas

correcciones comprenden: (1) el calor originado en las regiones
extremas de los electrodos, por ejemplo entre la entrada en uno
de los electrodos (27 o 29) y la muestra 32; como los materiales

¥ los cembios de seccidén transversel son conocidos, esta pérdida .

_de calor puede ser calculada;.(2) las pérdidas por conduccién’

Atéfmica hacia las paredes del recipiente de reaccién; realizendo

operaciones en recipientes de reaccién de distintos materiales
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de pared cuyo tiempo de enfriamiento se mide, se determina la
pérdida de caleor, basada en la conoccida temperatura de fusidn
del grefito, para una determinada configuracién del recipiente
de resccién; y (3) las pérdida por fuga eléctrica en las pare-
des, que se pénen mds conductoras a elevadas temperaturas; rea-
lizando varias’oyeraciopes en recipiente de feacci&n de distine
tos materiaies dé pared, puede efectuarse una compsracikn de los
resultados para determinar diche pérdidal Por consiguiente, de-
bido & estos mfs importantes factores de correccidn, los valores
de temperatura pueden variar hasta 3 10%. Sin embargo, el valor
puramente numérico es solamente de importancia secundaria, ya
que el aparato_puede ser previsto como se ha deserito y distin-
tas energfas de descarges & través de la muestra 32 producirén
diamante. La temperatura deseada de la muestre es alcanzada va-
riando la carge o capacidad eldctrica del circuito 41l. Sin embar
go, la temperaturs final de la muestra de grafito 32 (o 38) no
depende s8lo de la energfa elécﬁrica introducida en ella, sine
tambidn de sus configuraciomes particulares,

ﬂas condiciones de trgbajo o la regidn de operacidn de la
reaccidn de Ia presente invencidn com respecto a las presiomes o
temperaturas pueden describirse mejor con referencia-gle Fig. 7.
En la Pig. 7, se ilustra una diagrame de constitucién de c;rbono,
indicando la ordenada una escala de presiones en kilobares e ina
dicando lascisa temperaturas en grados Kelvin. La unidad "bar"
de medicibn de presin es utilizada en la presente Memoria como
una medicién de las condiciones de presién y es mds aceptable en
el campo de las altas regiomes por ser una unidad abscluta. El
kilobar es 107 dinas/cm2 y equivale a 1020 Kg/cm2 o 987 atmésfe-
rease

La 1fnea de equilibrio emtre el grafito y el diamante previa
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mente conocide entre la regidn G de estsbilidad de grafito y la
regién D, de estabilidad del diamante est{ indicada con E. La rg
gién G es definida como una regién de estabilidad de grafito j
nna.regiJn.metaestable de diagante, ya que en esa regién existen
tanto el grafitb como el diamante, siendo sin embargo termodind-
micamente inestable en ella el diamante, La regién D, es indica~
de coﬁo una regién de diamente y metaestable de grafito, ya que.
'ambos'existen,én esta regién, siendo sin embarge termodindmica-
mente inestgble en ella el grafito. Véase “Piamond—&raphite Equi
librium Line from Growth and Graphitizetion od Fiamond", journal
of Chemical Physics, Tomo 35, n? 2, pégina 390, Fig. 15, 1961.
Resultard evidente para las personas eipertas en.la materia que
las variacionés de posicién de la 1fnee de equilibrio B no afec

tan desfavorablemente las enseflanzas de la presente invencidm, ya

‘losArequisitos esenciales estdn constitufdos por las condiciones

de operacidn por encima de dicha lfnea, donde quiera que esté dig

puesta esta linea y/o en la regién de estabilidad del dismante

~del é@rbono obtenida por cualquier téenica de calibraje de un apa

rato pariicular.

Una imporfﬁnte 1fnea de este &iagrama est{ constituida por
la 1fnea S de fusidn del grafito. Como es sabido en la especiali-
dad, la 1fnea S empiezs aproximadamente & 5050° en un punto triple.
T1 aproximadamente a 0,12 kilobares y 4050° K. El punto T1 €8 ¢O=

nocido como el punto triple del carbono {grafite) en forma sélida,,

» 1iquida y de vapor, El pﬁnto T1 indiqa ese punto en el cual el

carbono puede encontrarse simulténeamente en estado sélido, 1fqui

do y de vapor del grafito y, juntamente con la linesa Vl, define

1a regifn G sdlida (grafito), la regién L 1fquida y la regién V

de vapor del carbono. La linea restante que define la regién 1i-

quida no estd represéntada, pero sube de 3860° K, 8 presién am-
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1* La reg16n ¥ ha sido exagerada, para. que pudle

Ta ser 11ustrada en la figura‘

"Se ha descublerto que la linea S, que antes se considera-
ba 1a 1fnes limlte entre el carbomo sélido y 1fquido, no subfs
directamente dal'fuﬁtb T1 hacia arriba en forma de lfnea gene-

ralmente recta y sin ineclinacién esencial, sino que adoptaba

‘la forma de la linea S1 ilustrade, La 1fnes Sl empieza con una

inclinaciéh Bositive hacia érriba desde el punto T, y cambia,

Sdoptando una. inclinacidn'negativa, para alcanzar el punto T2

‘El descubtxmxento ‘de las caracterfstlcas de curva de la linea

S1 fué el resultado de una serie de ejemplos de fusidén de gra-
fzto a distintas presiones y de le anotac;dn de la temperatura
de fusidén. Se describe & continuacién ei proceso de fusidn del
grafifo.g ' |
Las caract;r{sticaé de reuisteﬁcia elécirica del grafito

son'.tales que la resisﬁencia‘disminuye al aumentar la tempera
tura, Sin embargo, durante la fusidn, la resistencis del grafi
to di@ﬁinuye con una brusca flexién de la curve de_resisfenciao
Por ejemplo, utilizando el aparato de la PFig. 1 y el circuito de:

descrito con referencia a la Fige 5, se obtienen las curvas de

voltaje y amperaje y se c¢alcula la correspondiénte regsistencia-

eléctrica de la muestra. La curva de resistencia indica. que,

durante el perfodo de tiempo de la aplicacidén de energfa, la

resistencia de la muestra va disminuyendo constantemente duran
te aproximaedemente 1.5 milisegundos, deqpués de lo cual se pro
duce una flexién mfs bien brusca hacia abajo. Una ilustracidén,

dada & titulo de ejemplo, de un punto de fusién Mj de grafito

es la Fig. 7, que‘muestra una curva K, J y R para el ejemplo 3

siguiente. El punto de fusién Mj est{ claramente indicado por

una brusca cafda en la curva de resistencia ilustrada. Bste
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punto Mj se compara f n¥nte con el punto Ms de otros

ejemplps. La temperaturs calculada de la fusianextrapolada 8

condiciones atmosféricas se compara-también favorablemente con

"ol conocimiento de la técnica anterior del punto de fusidn del

grafito a unos 4050° K, El resultado de muchos experimentos de
fusi6g del grafito reféla que las condiciones de temperatura
de fusidn concuerdan favorablemente con valores conocidos en

la especialided (Basset y Noda anteriormente mencionados). El

‘exemen de muchas muestras de grafito antes y después de un de~

terminado experimento revela muy claramente la fusién del gra-
fito., Antes de la'fnsidn, una seccién transversal de una vari-
lia o barre de grafito revela una estiructura basta, irreguiar
o caswl de grano. Después de la fusién y del enfriamiento, la
secéién transversal de una varilla o barra de grafito similar

revela una estructura dendrftica de agujas. dendrfticas de gra-

fito, orientade radialmente desde la parte més frfa de la peri

feria hacia el centro. Ademds, las imﬁgenes de difraccién de -
rayos X Ae gréfito'ordinario fueron comparadas con imdgenes de
difraccidn de rayos X de une puestra de grafito fﬁndido recrig
talizado en pubtos donde el grafito se habfa fundido y en otros
donde no se habfa fundido. Estas im‘éenes eran similares.para
el grafito ordinario j para las partes de une muestra que no se
habfe fundido, Sin embargo, las lineas de dif;acci&n de las pax
tes fundidas son esencialmente mds netas, mostrando que el tama
flo de eristalite organizeda del gfﬁfito.solidificado es mucho
mds grande que el de la paite no medificade o no fundidae. El ag
pecto es muy similsr al de una seccidén transversal deimetal en-
friado bruscamente (colada :en coquillsa).

La Tabla 3 siguiente ilustra varios ejemplos de fusién de

grafito.‘En cade caso, el examen de la muestra de grafito reve-
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16 con claridad la fusién descrita. Em es efmmzrmlno que 1nd;
ca la entradade energia,'gagf-, por unidad de peso de muestra
ﬁecesaria pera llevar la muesira a éu punto dq fuskén, En es-
595¢= tos ejempl#s, eligrafito empleado era grafito de purezs espeg
- trosc6pica. La Tabla 3 es une tabla de ejemplos de varios otros.
grafitda, descritos a continuacidén, que fueron también fundides.
LOs.materiales de las paredes del recipiente de reaccidén son
cambiadoé para una ulterior corrobofacidn de los resultados.
600.~ Tanto los materiales del recipiente de reaccién como los matg
riales de la juntas pﬁeden comprender, por ejemplo, la pirofiQ
lita (Py), la catlinita, el talco, el Sxido de magnesio, la
alﬁming, la toria y otros miﬁersles ¥ cerdmicas similares, pa-
re todas las 6peraciones que comprende la reaccifn del diaman~
605;- te. Los materiales de las paredes estdn relacionados con los
segmeqtos de disco 26, 28, 30 y 31 de la Fig. 2 y con el cilin
dro 36 de la Pig. 4. Se ha comprobado que dentro del campo de
calibraje del aparato, los distintos m;teriales de pared no
;feepan aﬁreciableménte las presiones empleadas, El aumento de
61Q.— " temperatura debi&o a un rdpido calentamiénto bard que aumente
la presifn en el recipiente de reaccidn., Tal aumento de presidn:
es estimado del orden de 10-20 Kiloberes, pero puede superar
este campo.
Las précticas operativas de estos ejemplos son similares
615~ al funcionamiento general del aparato previamente descrito. La
aplicacidn, en pocas palabras, éomprendo el monteje del reci-
piente de reaccidn de la manerd ilustreds en las Pigse 2 y 4
¥ la colocacidén del recipiente en su posicifn en el asparato 10
de ;a Fige 1. Mediante una prensa, se acercan los punzones 15
" 6204~- y 16 para aumentar la presién hasta un valor determinado en el

recipiente de reaccién. A continuacidén, se hace que el circui=
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to 41 descaréue energla eléctrice a través de la muesira, co
mo medio de calentamiento. Les presiones indicadas son compa
rables y consideradas eﬁuivalentes en el campo de calibraje
del aparato. o '

| TABLA 3
Ejem Recipien Material Presién Voltios En

ple te de de las kilo- eléctri Energfa K cal
N2, reaccion paredes, bares.- gogs.,~  faradios mol

1 PFige 4 Yy 117 - 30 +040 24 sin fundir

2 Fige 4 Py 121 32 +040 . 26 sin fundir

3 Fig, 4 Py 118 40  .040 28 fundido

4 Figs 4 41,0, 119 40 .040 28 fundido

5 Pig,2 BN 115 25 085 29 fundido

6 - BN 97 110 +080 31,5 fundido

7 - BN 7 110 L080 33 fupdido

8 = BN . 66 110 080 36 fundido

9 - ‘BN 60 110 .080 35 fundido
10 * BN 47 110 080 33,5 fundido

_Los ejempios 6 a 10 fueron ejecutados a presiones inferig
res y el aparato de cinturdn y el recipiente de reaccidn era
del tipo objeto del caso de una de las Patentes Norteamerica-

nas anteriormente indicadas. La muestra estaba constitufda por

‘una verilla de grafito-de un difmetro de 0,040 pulgadas y de

une longitud de 0,280 pulgadas, rodeada de un manguito de ni-

truro de boro. Muchos ejemples de fusidn, ademfs de los indi-

cados anteriormente, fueron ejecutados a presiones nds bajas y
mal altas para determinar la posicién y la forma de la linea
sl de puntos de fusién de 1a Fig. 7. Durante los ejemplos de

fusién de grefito, se noté que un drea delimitada por la curva

‘Sliy por la 1fnea S es una zona de grafito Gl’ En algunos ejem

"plos de fusién, unas pequefias semillas de diamante estaban emw



tales de diamante se grafitizaban siempre antes de alcanzarse

655.= el pnnt6 de fusidn del grafito y que la temperatura de umbral
de la grdfitizucién ers muy neta con una grafitizacidn comple
ta. La grafitizacidn se verificaba a una temperatura inferior
" en 300° & 400° & 1a 1fnea de fusién 8,.
, _ Al tratar de obteéner la fusidn del grafito a presiones
660 .~ m&s-elevgdas; se déscubri& de maneras inesperada gue el grafi-
‘to se transformaba en diamante a temperaturas inferiores a las
del punto TZ y antes de producirse fusidén alguna del grafitoe
La transformacién, ademfs, se verificaba sin le presencia de
_ ningﬂh catalizador o disolvente, que antes se consideraba ne-
6650~ cesario, Como un ejemplo préctico de conversién de grafito en
diamante por la'pfesente invencién, el recipiente de reaccidn
33 fué montado con una muestrs de grafito de 0,65 mg. como se
ha ilustrado y descrito con respecto a la Pig. 4, y se colocé
) en el aparato de cinturdén de 1; Fige 1o Luego s¢ colocé el apa
670.~. rato 10 entre un par de platés de une prensa hidrdulica de una
capacidad de 300 toneladas, pars comprimii ¢l recipiente de
reaccifn 33 y elevar la presién en la muestra de grafitoe 38
basta aproximadamente 130 kilobares en la regién de la transi-
‘¢ifn del hierro, mediante calibraje de le prensa. El aumento
l'675-- de presidn haste la regién de transicidn del hierro puede rea-
. lizarse lentamente o con rapidez, sin cambio alguno en el re-
sultado fingl, y puede tembién ser incrementadb o constante,
. Bn este ejemplo,debaplicacifn, el aumento de presién habfa coa
clufdo en usos 3.minntos.
680s~ Después de concluir el sumento de presidn y despuds de
cergarse él gircuito 41, se cerré el interruptor 44 para pro-

vocar una descarga de 0,085 faradios a 17 voltios aproximade—
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mente a través del aparato y de la muestra. Después “de las

descargas del circuito, el oxemen de las lecturas de resis-
tencia en el aparato 50 de medieidn dé resistencia de puente
de Kelvin reveld un auﬁento_de resistencia o condicién de ciz
cuito‘abierto.que indicaba que la muestra de grafito 38 se ha
bfa convertido o habis.cambiado de sus caracterfsticas de con
ductivided aléétrica, de grafito, a sus caracterf{sticas de no
conductividad de di#mante. |

En el ejemplo anterior, as{ como én los ejemplos de proe-
duccidn de diamante 1nd1cados en las Tablas siguientes, se
traz6 una serie de curvas como las representedas en la Pzg-
6. Bn la Pig, 6 hay tres curvas, K, J y R para el ejemplo deg
orito anteriormente. ia cutva K indica la entradas en kilova-

tios en la muestrs de grafito. La curva J indica la entrada

" de energfa en julios y la curva B representa una lectura conw

tinuada en ohmibé. Como se he descrito anteriormente, la inte
gracién del {rea debajé de la curﬁa de kilovatios con respec-—

to al tiempo proporciona la curva de entrada de julios por la

. cual puede calcularse la temperatura en ls muestre con las 1i

mitaciones descrites. Al producirse la descarga de ene:g!a

.eléetrica a fravés de la muestra 38,.1a reéisténeia de la mueg|

tra 38 disminuye haéta alcanzarse pn’punto, aproximadamente a
1.5 milisgéundos eﬁ la curva R; d&nde'la resisﬂenoia empieza
# #umentqr. En'eéte punto se estd verificando la conver#idn

delxgrafiio én diamante, Segiin el grado y la cantidad de con-

vers:&n, la curva R puede subir hesta el infinito ilustiando

: condxcxones 'de circuito ablerto, o mostrar una subida infe-

rlor, ilustrando una ‘conversién parc1a1,.es decir, qué se con
vierte una parte del grafito.

‘Después de gquitar el recipiente de reaccién 33 del apara
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to 10 y de examinar la muestra 38, se vié Eﬁé 1a muestra 38,

ilustrada en 38a on la Pig, 4a, conservabe la configuracidn
715,~ cilfndrica de la muestra original, pero con.una pequefis reduc
cién de altura; La medicién de la reduccién de alture revela
“que ésta corresponﬁe al cambio de depsidad del grafito que se
ha transformado en diamente, La forma cilfndrica era policris
talina y contenfa un gren némero de cristalitas de diamante
720~ muy pequefias, de un color oscuro y de aproximademente 1 micra
- en su dimensién méxima. La comprobacién del diemante comprena.
dfe el limpiar la muestra en una mezcla calentada de 4cido
sﬂlfuricorconcentrado'(é2804) Yy de nitrato de potasio (KN03)
y someter la miestra a ensayos de rayado, enseyos de flotabi-
T25e= * lided y £nlliaiétpor-rayos X, indicando todos ellos de manera
. conclusiva que se trataba d; dismente. El anflisis por los ra
yos X de ;ieito odmero de estas muesiras recuperadag antes y
_ después de sQ limpieza, revelaron que la entera masa estaba
" constitufda por diamante y que esencialmente todo el grafito
730.- de la m;sma‘habfa sido convertido en diamantes El andlisis por
los rayos X no reveld 1fneas de ningfn otro material de presen
cia desconocida»gn el grafito original o en el mgterial de pﬁ--
red ﬁircundante.
La presente ihvenciGn'proporcioha as{ una conversién di-
735w recta dé grafito en d;amante; sin necesidad de los metales an
| tes necesarios. la conversi&n‘esbdescrita”como “estado sflido"
y se verifica.antes de prodncirse‘upa fusi6n total. La carac=
ter{stica de la cdnvefsi&n anies de la fusidén es descrita como
éigue. .
T40.- El gr;fito fundido es no sélo eléctricemente conductor,
sine que tambi6h £resénts una'registencia eléc;rica inferior

& la del grafito sélido. En la conversién de grafito en diaw
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mante por la presente invencidn, la curva de resistencia R
sube bruscameﬁte hacia arriba hacia el infinito o la condi-~
cidn de circuito abierto. Bste resultado o curva hacia erri-
ba se prodﬁéo antos dé_verificarse cambio brusco algumo de dj
reccién hacie ebajo. En efecto, la conversifn en diamante
orea qondiciqnes de circuito abierto y si las condicionés de
temperaturs fueran tales‘qué.llevasen las temperaturas mfs
all4 de donde el dismante se transforma en carbono fundido,

tal condicién serfa ilustrada también a modo de cambio en l1a

‘ourva de resistencia hacia abajo para paso de corriente en el

circuito. Sin embarge, no se produce fusién total alguna por-

que no se advierte cafda alguna en ke curva de resistencia.

‘ello estd claramente ilustrado por comparacién de la curva de

resisténcig B de 1la Pig.-6 con la curva de resistencia R de
la Fig. B. La convérsiﬁh del grafito en diamante empieza a 7.5
julios (Pige 6), mientras éue la fusién empieza # 12 julios
(Fig, 8), Estas curvas de resistencia fueron obtenidas con
muestras idénticas, no cambiando mds que la presién y la en-
trads ¢elenerg£a eléctricas En las muestras de las Pigs. 6 y

8, las presiomes eran de 130 y 118 kilobares respectivamente.

‘en la Fig, 8, el gfa!ito ge hubiera convertido en diamante si

la presién hubieras sido de 130 kilobares. Le préctica de la
present§ invencién por debajo del punto de fusién del grafito
ostd ostablecida por la comparacién de estas dos curvas de re-
sistencia, dadas a mﬁdo de ejempio, como se répresenta con més
nés claridad en la Fige 9¢

En la Biga_9,_86 indica IA curva de'reéisteneia R de la
fig.-6‘y‘Ré indica la curva R de 1a Pige 8. ﬁstas_curvaa es-
t4n trazadas con referencia a la entrada de julios en la ﬁqu

tra, Se ve que la formacién del diamante empieza, en el ejem-
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plo R',,con una oentrada de Te5 julios‘aproigﬁzﬁgﬁgite, subien
do bruscamente la curva. Se recuperd diamante de esta muestra. :
La curva By ilustra la fusién del grafito, que empieza a 12
julios aproximadamente, El examen de esta muestras reveld prug
bes de fusién, como se describié anteriormente. Una importanw
te caracter{stica, digna de nota, es la de gque una entrads de
aproximedamente 4.5 julios separa el proceso de transformacidn
en diamante y el proc@so de fusién.

En la préctica de la presente invencidn, se introduce
una cantidad previamente determinada de energfa eléctrica en
uns muestra de grafito predeterminada.y.se recupera diamante,
Ordinariamente; se introduce mds energfa gue la precisamente
necesaria para superar uns lfnea umbral de temperatura, para
conseguir una conversién mds completa y para ;omprobar la en=
trade-en-la regién de conversién. Sin embargo, cuando el grafii
to puro se.convierte en diamante, el circuito de descarga se
abre inmediatamente porque ¢l diemante no es conductor eléc~
trico. Bsta es una caracterfstica distintiva de la presente
invencidn y el cambio de la insercién de energfa en las mueg

iras repetidas indica que las condiciones de circuito abier-

. to se producen al mismo tiempo. &sf, aun cuesndo la insercidén

de energfa puede ser suficiente para fundir gréfiro, este fe-
némeno es impedido por el proceso de conversiém y las condi=
ciones de circuito abiertos Los grafitos que se han empleado
en la prdctica de la presente invencién comprenden aquellos
que contienen boro, por ejemplo, y que producen diamante eléé
tricamente conductor debido al boro presente. Entre estos gra

fitos se encuentran el grafito B344 y el negro de humo de Sha

winigan, que producen diamante eléctricamente conductor., Cuan

~do, como material inicial, se ha empleado un tal grafito, la
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curve de resistencia sube, aungue n; hasta condiciones de
eircuito asbierto, de modo que se inserts en la muesira esen-

805.~ ' cialmente mfs energfa eléctrica de la necesarie. 41 poner en
préctica le presente invencién, se sometieron varias muestres .
a presiones por encima del punto triple Tz, 8 grapdes canti-
dades de. energia suficiente pera llevaer les condiciomes de
temperatura bien dentro de la regién de 1fquido L. En estos

810.- ejemplos, el grafito se convierte en diamante eléctricamente
con&hctor Yy el dismente se fundié a continuaciénm con la caf-
da de resistencia advertide (para el carbomo fundido), Asf
queda ostablecide la fnea S, de fusién de diamante de la
Pige To '

815.~ - Un drea general pars la eplicacidn de la presente inven
cién queda.ésf establecida en la Fig., 7 por encima de la 1{-
nea E de equilibrio entre el grafito y el diamante, en el
diagrana de constitucién del carbono, 06n une temperature in
ferior al 9untovde fusién del carbono (1fnea S, de fusién

820~ del diamante)s Un drea de operacién nés especffica, relacio-
nada canel descubrimiento de las caracterfsticas de la cur-
va 81 Ng con_los'muchos ejemﬁlos realizados, estd relacionada
con una déscripcidn de los parémetros del proceso de conver ..
si&n, que se cree son como Siguee

825,- El'descubrimiehio-de‘la forma de le éurva 8; permiﬁe ex
tender la 1fnea 5, e través del punto triple T,« La prolongg
cién de Sllestd indicada como curva M que se cree ser uns 1f
nea de fusidn de grafito metaesfable, Una base ulterior pase..
laAprolongacidn de la 1fnea §; o 1{nea M se encuentra en los

830,~ mucbds‘ejémplos'de.la_prlctifa de 1a presente~invenciﬁn,'in~
cluldosAlds d?:lﬁ fabla 2 descriia a continuacidn, que pro-

porciona los puntos ilustredos come los fiiéngulos 2 adya- -



@

835.-

840~

845~

850,-

8554~

860+~

centes a la lfnee M, cerca del punto triple T,. La l{nea M
es descrita como una lfnea de fusidén de grafito motaestable
que delimita una regién D2 de presiones y.temperaturag don~-
de existe solamente el diamante. Se cree que la 1fnea M es
la 1fnes de fusién instanténea del grafito metaestable, a
la cual o por encima de 1la cual el grafito pava inmediatamen
te por un estado intermedio similer al de la fusién pars for
mar diamante. No necesita estar presente catalizador o diso}l
vente alguno. La 1fnéa M empieza en el punto triple T, ¥ cor

ta le ordenada o lfnea de 0° Eelvin a 400-450 kilobares aprg

' ximadamente, El §rea de trabajo para la aplicacién de la pre

sente invencién puede ser descrita de manera general como .
una regién D que comprende las 4reas Dl y Dz. En la splica-
c¢ién de la presente invencidn, cob el diagrama de constitu-
cién descrito, le conversidén del grafito en diamante empie-
za en el drea Dl ¥y conéluye en la 1fnea M, ya que entre las
1fneas M y 8, no existe mds que diamante. Esta conversidn pug

de verificarse a temperaturas ambientes, es decir, por encima

" de 400 a 450 kilobares, o a temperatures que aumentan de mane

 ra creciente (y & presiones consiguientemente mds bajas) has-

ta aiéanzarse el punto-triple,

La ovidencia de los experimentos indica que la regién de
frabajo D, ¥y D2 gomprende un 4res marginal A, delimitada por
la linea Th {ntimamente Ad&acente & la 1fnea M y por debajo

de la misma. El rea A est{ sombreade en la Pig, 7 y compren—

' de una parte mfs gruesa cerca del punto triple Tz Y que se Va

estrechando hasta coincidir con la lfnea M a condiciones de
temperaturas ambiente. El espesor del 4drea A depende del tiep
po de reaccién, Por ejemplo, en la préctica de la presente in

vencién, la reaccién es relativamente lenta, del orden de 3-5
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mzlxsegundos, de modo que Ia Teaccidn puede ;;;;;i;ma und
temperatura en varios cientos de grados %C inferior a la tem
peratura en la 1fnea M. Cuando el tiempd de reaccidn es infe
rior en varios 6rdenes_de magnitud, eﬁ el campo de los micro
segundos, la reaccifn se verifica mfs cerca de la 1fnea M y
as{ el 4rea A resulta m&s.estrecha pare un tiempo de resccifn
mﬁs r‘pido. El 4rea A es un 4rea en la cual se verifica algu
na fusifn del tipo de dominio para la conversién del grafito
en diamante, aun cuando la reaccién mo necesita haber concluf
do ybédlo se verifioa-una conversidn parciale Asf, en la pric
tica de la presente invencién, la copyefsi6n del grafito en
diamante empieza en la regién D,, y més particularmente en
el drea A, concluyendo la conversidn cuando se alcanze ls L
nea M y existiendo sflo diamante entre las 1fneas M y Sye
" E1 1fmite superior de températu;a de la éplicaci&n de
la pres;nte invencién es impuesto por el punto de fusidn del
carbono a la presién dad;, es decir, por la 1lfnea 82 de fu-
sidn de diamante, La }Inea S, avanze hacia arriba hasta una
presidn del orden de 650 kilobares y una temperatura del of
den de 1200° K. Esta pre§i6ﬁ y temperatura define un triple
punto T3; Le préectica de la presente invencién, con el resul
tado de la formacién del mfs completo diagrama de constitu-
¢cién del carbono de la Fig. 7, permite shora la splicacién
del conocimiento de otros diagramas de constitucidn de mate-
rial cqmozios.de InSb, Ge, etce., pera fijar el punto triple_
T3 que, con las 1fneas 5, ¥ 8y delimita un 4rea D, en la que

existird una forme ulterior de carbono. Por comsiguiente, el

Sometex un material carbonoso & presiones superiores a 650
kilobareafaprbkimadaménté se traduce en la conversidn en una

'forma,mei‘iica de carbono de una densidad sqperior’en un 15-
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20% & 1a densidad conocide del dismante. Por 1
8,, aun cuando no es una 1fmite de presién, ¢s una 1lfnea de
limitecién de presidn superior pars la produccidn del di#mgg
te, mds bien que la forma metélica del carbono,

La conversién en el 4rea A es descrits bejor como una
conversién en estado sélido, porque aparentemente no hay solu
¢idn total o crecimiento en 1@ solucién, Toda fusién anterior
en el 4res A es descrita mejor como una fugi&n de dominio o
fusién sobre una base molecular. Esta fusién puede ser una fu
sién instantfnea dentro de dominios muy pequefios, con recris-
talizacién en forma de dismante. La conversién se verifica
por encime de una regién metaestable de diamante y, debido a
laifusidn limiiad;, el proceso es esencialmente un procesoc de
eonvefsi6n en~estado sélido. As{, la prdctica de la presente
invencidn ¢std limitada a temperaturas inferiores a las indi-
cadas por la linea 8, de fusién del didmante. En la solicitud
espafiola pendiente N2, 287.463, las condiciones de temperatu-
ra son llevadas mds allf de la lfnes 8, en la regidn de 1lfqui
do. Esto se realizs en una forma de realizacién mediante el
uso de grafito que contiene materiales como el boro, que, co-
mo se ha dicho, produce al convertirse diamante electricamen-
te conductor, Asi, no se estabiecen condiciones de circuito
abierto y la insercién de energfa es suficiente para continuar

el sumento de. la temperatura hasta dentro de la regidén L, Se

produce una fusidn totel y el diamante se recristaliza en la

masa de fusién en la regidn Dye

La préctica de la presente invencién en el £ree descrita
de presiém y temperatura, preciéamente antes y encima de 1la
l1fnea M de la Figs 7, produce una conversién del grafito en

diamante. Una éaracterfstica saliente de la presente invencién
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consiste en someter una determinada muestra de grafito a unae

presién dada y en descargar preferiblemente a través de ella
une cantidad predeterminada de energfa eléctrica para su con-'
versién en diamante. También pueden emplearse otros materiales
iniciales que comprendan carbono, o proporcionen carbono ele-
mental, s decir, un material carbonoso no diamantino., Un
ejemplo d; un tal material distinto del grafito estd consti-
tuido por el carbono amorfo, Més especificamente, para ekclgir
otraes reacciones relacionadas con los materiales carbonoéos

en general, se empged de manera predominante el grafito como
materinl indiecial. Son ejemplos de grafito inicial el carbono
amorfo, as{ como los grafitos espectroscépico, Sp-l, B}44, i
rolftico, Ticonderéga, etc,

. El grafito para varillas espectroscédpicas o para élect:g
dos es una forma pura polieristalina do grafito, de apfoxima~
damente 1,65 gremos/ecm3, producida especialmente para los eleg
trodqs de log dispositivos de espectré de chispa para andlisis
qufmicos.-Como se ehplea en los electrodos de arcoe pars vapo-
rizar materiales destinados a ser ;ﬁ:iizados é;fmicamente por
metddos de emisién espectral, estd particularmente libre de

elementos qnfmigos que producen lfneas espectrales en la par-

te del espectro usada en los anflisis. Esto quiere decir que

todos los metales como el hierro, el niquel, el aluminio, etc,

"y los semimetales, como el germanio, avtimonio, bismuto, etc.,

estén ausentes.

- El grafito Sp~l es un grafito especisl de gran pureza en

forma de copos de una perfeccién de cristeles muy grande, prg

dueido por la Nationel Carbon Company e indicado con la refe—
rencia Spel. .

El .grafito indicado con la referencis B344 es un grafito
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de gran pureza que contiene aproximadamente‘Gghaéé-o. 3% en
peso de carburo de boro. Estos materiasles son mezclados en
forma de polvo, comprimidos y celentados a 1500-2000° C apro
ximadamente. La densidad de este grafitd es de aproximadamep
te 1.7‘- 1.8 gramos/cm3.

Bl grafito llamedo grafito pirolitico es grafito obteni
do por descomposici6h.térmica de un gas carbonoso, ¢omo por
ejemplo metano. Es de gran pureze y de una estructura crista
lina de muy buens orientacién. Emte grafito, cuando ha sido -
recocido a 3000° C durante 1 hora aproximadamente, es llamado
grafito pirolftico recocido,

El grafito de Ticonderoga es un grafito natural de Ticon
deroga, Nueva York, y es grafito obtenido en esa localidad,

ﬁl negro de Shawinigan es un carbono amorfo de negro ﬁe
humo gue puede ser adquirido comergialmente con el nombre de
negro de Shawinigan, de la Shawinigan Chemical Limited, Shawi
nigan, Quebec, Canadéd.

Los ejemplos siguientes recogidos en la Tabla 4 ilus@ran
la préctica preferidg de la presente invencién. Las téenicas
operétivos de estos ejemplos son similares a las que se han
descrito previamente con respecto al ejemplo ilustrativo de
la produccién de diamante y a los ejemplos de fusién del gra-
fito. Todo los procedimienios ﬁtilizaﬂos en estos ejemplos
son similarés a los de la Tgbla 3. Todos los materiales de Pa
fed estdn indicados. Por tamafio "L" de recipiente de reaccién
se entiende una longitud de 0.080 ﬁulgsdas, une altura de .
0.022 y una anchura de 0,025 pulgadas; y €l tamaiio "SY correg
ponde & una longitud de 0,080 pulgadas, una alture de 0,018
pulgadas y una anchura de 0,022 pulgadas. El tamafio de mues~

tra para 1os ejemplos de la Fig. 4 estd normalizado a un dide
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metro de 0,030 pulgadas y una longitud d& 0,040 pulgadas, a

menos que se diga otra cosa. La ausencie de toda indicacién

de tamafio indica un tamaiio de muestra como el descrito con

respecto a la configuracién particular de recipiente de reac

cién, En la Tabla 4, Tic es grafito de Ticonderoga, Sp es

grafito espectroscépico, Pg es grafito pirolftico, Alus es

aldmina y Mgia es magnesia,

Ejey Recipien red del de
te de recipien muestra, kilo-
grafito. bares Voltios Faradios

Material

TABLA 4

de la pg Material Pre-~

Py

By

Pg
recocide

Pg
recocido

«033x0.,37 pulgadas

+033x0437 pulgadas

Py

Py

Py

Py

Py

- Mgia

Mgia

Py
Py

plo
B2, Treaccién te.-
1 Fig. 4
muestre
rectangu
lar
3 Fig. 4
muestra
rectangular
4 Pig. 4
7 Fig. 2
8 Fig. 2
10 Fig. 2
11  PFig. 2, 8
14 Fig. 4

Alus

Py
recocido

Pg
recocido

Pg
recocido

Pg
recocido

Sp
Sp
Sp
s
Sp
Sp
Sp
Sp

la sién

110

130

125

139

130

130

130
130
130
138
130
140
130
140

Energia
Eldctrica
16 0.040
27 0.040
36 0,040

]
25 0,040
18 0.085
22 0.085
16 0.085
18 0.085
18 0.085
33 0.040
16 0,085
20 0,085
32 0,040
30 0.040

Resul-
tgos 3

Diaman
tﬂg

Diaman
te.

Diaman
te.

Diamen
te.

Diaman
tes

Diamap
tes

Diaman
te.
Diaman
to.
Diaman
te.
Diaman
tea
Diaman
te.
Diaman
te.
Diaman
te.
Diaman
te,
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15 ©Rigs 4 Mgia Sp 140 Diamante.
16 Fig, 2 Py Sp 140 Diamante
17 Fig. 4 Py B344 180 Diamante
18 Fig. 4 Py Dixon HB 140 Diamante:

Gratito

de mina

de lapiz
19 Fig. 2 Py B344 130 20 0,085 Diamante
20 Fige 2 Py B344 130 22 0.085 Diamante
21 Fig. 2 Py B4 130 18 0,085 Dianmente
22 Pig. 4 Py Sp-1 139 34 0.040 Diamante
23  Fig. 4 'Py Sp-1 120 20 0.040 Diamante
24 Fig. 4 Py~ Sb 140 26 0.040 Diamante
25 Fig. 4 Py Sb 140 20 0.040 Diamante
26 Fig. 2 Py Tie 130 14 0.085 Dianmantes

Los ejemplos indicades en la Tebla 4 son ejemplos repre-

sentativos de una variedad de operaciones. Pata determinar

" condiciones mfnimas, se ejecutaron varios ¢jemplos a presiones

y temperaturas sucesivamente mfs elevadas, para determinar don
de tendrfa lugar la conversién y donde la misme no tendrfa lu-
gai. Por ejemplo, con respecto al grafito espectroscdpico, la
conversidn en diamante tieme lugar entre aproximadamente 120

y 130 kilobares como presién mfnims. Paras poner en correlacidn
las diferenﬁigs de tamaflos de muesira, se indicaAcomo de apro
xiﬁadamente 16-17 kilocalorfas/mol de grafito la insercidn gg

neral minima de energia por unidad de peso de la muestra. Es-

‘ta insercién de energfa define el punto donde se note un. cam-

bio hacia arriba en la curva de resistencias. Por consiguiente,

se necesita en la prdctica m{s entrada de energfa pars la de-

. terminacién. En la prdctice de la presente invencién con las

muestras indicadas, se utiliza un promedio de aproximadamenw

te 25 kilocalorias/mol.
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. Los ejemplos anteriores representan la prfé%f?b de la pre .
sente'invenci6n con una forma preferida de aparato y una forma
1055~ preferida de circuito. Pueden obtenerse, y son conocidos en la
especialidad, otros aparatos que cresn las condiciones indica-
das, y mds particularmenﬁe aparatos capaces de producir presio

nes cuando menos alrededor de la transicién de hierro, enm el

L'

campo general de 120-135 kilobares, El aparato del "tipo de
1060.,- cinturén™ ilustrgdo en la Fig. 1 puede ser aumentado a escala
en sus dimensiones y/o la configuracién del redipiente de reag :
cifén puede ser cambiada convenientemente para obﬁgner un mayor
volumen de reaccidn para la préctica de la presente invencién.
T El circuito empleado puede.también ser alterado, siendo el re-
1065+~ quisito mfs importante el de que el circuito proporcione la
. energfa necesaria en un perfodo de tiempo mfs corto que el pe-
rfodo de tiempo necesario pars la fusién o para gque se produz-
- ean reaociones\éu{micas desfavorables en 10;.materiales de las
4 paredes. También se emplea el tipo de cirouito de descarga pa-
1070.~ ra que, como resultado final, el materi al de la muestra slcan-
: | . ce la temperature requerida y empiece a enfriarse antes de que
los ﬁateriales circundantes hayan absorbido demasiado calor.
Tembién se ha empleado el m{todo de calentamientb lento ordinag
rio de resistencia, descrito en une de las Patentes Norteameri
1075+~ canas antes indicadas. El aumento de temperatura pu;do g0Y Vo~
riado consideraﬁleménte en la prdctica de la presente invencidnm:
eon el circuito descrito. Se realiza el cambio utilizando dis=
tintos voltajes y capacitancia para ls descarga del circuito.
En 1a Tabla 4, esta diferencia, que va de 30 voltios s 16 vol=
1080.- tios, indica una definida demora en el tiempo del aumento de
temperatura de unos 2 1/2 milisegundos.,

Bl circuito ordinario de resistencia varigble, bien conoe
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cido en la especialidad y empleado en la ﬁ:@gg{gmﬁgrtgamerica-
na dltimamente indicada, bha side también empleado en la précti
ca de la presente invencién. Por ejemplo, cuando se usé toria
como material del recipiente de reaccién de la Fig. 2 se aumen
t46- el calentamiento por resistencia eléctrica en un perfdo de
varios segundos, alcanzdndose y manteniéndose durante 2 a 3 se¢
gundos une temperaturs mfxima de agroximadamente 2500 - 2800°K,
s une presién de aproximadamente 160 kilobares, obteniéndose
diamante, |

La’reacci&n se distingue en una cosa de las reﬁcéiénes deg
critas en la Patente Norteamericana dltimamente indicada, yres
que segﬁn la presente invencifn no estdn presentes metales fun—
didos. Segin la presente invencifn, no estén presentes metales
fundidos porque novse emplean metales y las témperaturas de con
versién alcanz#das no permiten una fusidn total del grafito,
sun cuando puede producirse alguna fusidn limitada del tipo de
dominio. En 1los campos de temperaturs mfs eleveda, la rapidéz.
de la reaccidn es tal que se alcanza en el érafito la tempera-~
turs de conversién y empieza el enfriamiento antes de alcanzar
se en los materiales circundantes las temperaturas elevadas.
Por tanto, la reaccidn o conversién inicial aparece ser, més
descripti;a;ente, la de una conversidn en estado sélido. Un pro
ceso para la obtencién del diamante por recristalizacién de car
bono'fundido, en el cual se verifica una ponsiderhblelfusiGn,
constituye el objeto de la Patente espaﬁo;a Ne, 287.463,

Se repitieron ejemplos répresenfativos de las ensefianzas
de la presente invencidn para determinar el‘efecto de loz meta—
les antes necesarios sobre este proceso de conversién. Por ejem
plo, se mont8 el recipiente de reaccidén de la presente inven=-

cién de la manera representada en la Fig. 2 y una operacidn co-
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Una segunds operacidn repitié la primers, pero comprendfa una
mezcla de érafito y de niquel en polvo, siendo el nfquel uno
de los metales que antes se necesitaban. Después de la opern;
¢idn, un examen de los contenidos o de la parte central del re
cipiente de la Teaccidén mo reveld reaccién producto distinto
alguno. El diamante producido era el mismo en ambos casos. Por
otra parte, el nfquel en polvo quedaba relativamente inaltera-
do porque ei ﬁiempo de reaccién era tan corto que no se produ-
cfa solucién, La repeticidn del proceso mencionado con.otros
metales no revelabe cembio aparente alguno y las reacciones se
verificaban sin que las sfectasen los metales afiadidos. A juz-
gar jor numerosos ejemplos ejecutados de la manera descrite an
ﬁeiiurmente, distintos metales, los grafitos, su contenide de
impurezas y otros materiales no afectan la reaccidn de conver-
sidén cémo no sea cambiando un poco la temperatura a la cual tig
ne lugar le conversidn, .

Durante la operacidn de piesi&n y temperatura o el proeceso
de conversiﬁn, el recipiente de reaccién 20 y la muestra 32 cop
servan,generalmeﬁte su intégridad geométrica. Este es particu-
larmente el caso de ls muestra 38 de la Fige 4. En la geometr{a
de ia Fig; 4, la entera muestra 38 es convertida en una s&la ma
sa cilfndrica de diamante, como se representa en la Fig. 4a con
38a¢ Por consiguiente, el diamante puede ser recuperado en dis—
tintas configuraciones previamente deberminada, previstas segin
le configuracidn original de la muestra de grafito. También pue
den preverse variaciones en el tipo de la muestra de la Fig, 2
y otras configuraciones, y la cﬁrgg dada al circuito 41 puede
también estar prevista ée modo que conduzce a que esencialmen~

te toda la muestra de grafito se convierta en diamante., La mueg
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4ra recuperada del recipiente de reaccidn de 1s configuracidn
de la Pig. 2 estd ilustrada en la Fig, 2a en forme de cuerpo
rectangular a modo de barra que comprende el 1/3 central de 1la
longitud de la muestra 32 intérmedio en su dimensién longitudi
nal, La seccidnitransversal es rectangularmente agudas, mientras
que las secciones extremas estdn ligeramente redondeadas. Como
en el caso del cuerpe 38a, la medicién de la reduccidn de alty
ra del cuerpo 32a correspende al cambio de densidad del grafi-
to transformaedo en diamante, Cuando la muestra de grafito ori-
ginal es grafito orientado, es decir, grafite pirolftico reco-
cido,.el‘cuerpo de diamante se compone de cristales de diaman-
te de orientacién similar.

Le agitacién del retfculo del carbono, a los fines de la
presente invencién, estf constitufda por les aplicacidn directs
de energfa de la muestra de grafito. Bsta aplicacidn directa
de energ{a produce una transicién mfs directa del grafito al
diamante, sin necesidad de medio iﬂtermedio slguno, como el me
tal fundido del proce36 de produccién de diamante conocido . con
anterioridad. La agitacién del retfculo del carbono puede pro-
ducirse como resultado de energia térmica, de energfa eléctri-
ca o de varias fuerzas impuestas a un cristal, como por ejem-
plo fuerzas de compresién, de traccidn o de corte, mediante la
aplic?ci&n de ondas sonoras de alta frecuencia y de bombardeo
radioactivo. Un método prefarido de empleo de la agitacidn atg
mica del carbono utiliza la aplicacidn de energfa suficiente
para provocar la transformacién del grafito en diamante, Esta
agitacifn tiene que actuar o verificarse cuando el grafito est§ .
comprimido en le regién de estabilidad del diﬁmanto del carbono,
de modo que el efecto resultante sobre los enlaces quimicos y

electrdnicos sea tel que se hagan precipitar en forma de dig-
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mante algunos 4tomos de carbono. La agitacién atdmica del cex

bono puede comprender el que todo los 4tomos de un reticulo
1175.~ dado sean agitados, de modo que la estructura reticular resul
te alterada, es decir, verificdndose una sgitacién entre los
retfcﬁlos esi como entre los 4tomos.
En la rrﬁctica de la presente invencidén en una de sus for
mas, la descarga de una corriente eléctrica a través del grafi
1180.- to sometido a las regiones reéueridas constituye el medio ini-
ciador de la agitacidn atdmica del carbono. Un resultado evi-
dente de la forma de medio iniciador constitufda por 1la descar
ga eléctricg es un gumento de temperatura del grafito. Por con
siguiente, el medie iniciador puede ser relacionado con la tem
1185,~ peratura como medidae. Se hace referencia a dicha temperatura
como & la "temperatura-umbral”, 8in embargo, tal temperatura-
umbral pup&e ser alcanzada po; otros medios de¢ calentamiento,
por ejemplo por una reaccién de termita o un calentamiento de
ﬁipo externo, |
1190, =~ En los procesos de conversién, asf como en muchas otras
' clases de reacciones quimicas, la temperatura desempeiia una im
portante papel, Mds especi{ficamente, las velocidades de reaccién
dependen de la temperatura y unas temperaturas mfs elevadas con
ducen a velocidades m{s elevadas. También en esta invencién, la
1195,- temperatura afectaAla velocidad de conversién, por lo cu#l son
deseables mds elevadas temperaturas.‘La temperatura-umbral es
una temperatura a la cual la velocidad de conversién produce
unas satisfactorias cantidad de diamante en un perfodo de tiem=
po rehtivamente.corto, es decir, que en el tiempo interesado
1200.,~ se recupera una cantidad de diamante mensurable y limitada. Se
eree que el proceso de conversién de la presente invencidn es

iniciado por agitacién atémice del carbono, dependiendo de la
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temperatura la velocidad de la conversidn. Por‘éﬁﬁ§1guf¥nte,

[y

los medios iniciadores mds eficaces y completos pueden condu-~

1205, cir & mds bajas temperaturas o a otros y més lentos tipos de
medios elevadores de teﬁperatura. Un gumento més lento de tem
peraturs o menos temperatura conduce directamente a un con-
trol mds favorable del proceso y también al uso de varios o-
tros recipientes. de reacci‘n y materiales de pared gque pueden

1210.- ser mds sensibles e més altas temperaturas, pero mfs desea-
bles a las temperaturas mds bajas.

La investigacién de distintas clases de.grafito como mate
rigles iniciales indica que la temperatura-umbral a la cual em
pieza o tiene lugar la conversikn es una funcién de la clase

1215.~ de grafito empleads y de una determineda ppesi&n. Los distin-
tos grafitos que se haﬂ empleado en la presenfe invencién pare
la conversidn en diamante.comprenden el grafito espectrocdpico,,
el grafito Sp-1, el grafito de Ticonderoga, el grafito pirolf-
tico, el grafito pirolitico recocido, el grafito de densidades
1220.— Yy éontenﬁdos de iﬁéurozas distintos y mezclas de distintos gra
fitos. Se ha descubierto que por cada grafito o mezcla emplea-
da es indicada para el proceso de conversién une temperatura-
umbral distinta. Andlogamente, la reaccidn tiene lugar a distin
tas presiones minimas, habiéq@o;a advertido que la temperatura-
1225.- umbral disminuye al aumentar la presidn. Por consiguienfe, hay
una temperatura-umbral para cada condicién de fresi6n. La tem—
peratura-umbral, por tanto, es definida comoiaquella témperatu-
ra, oombinada con una presidn deda y para un material particu=
lar de muestra, & la cual se verifica la agitaci&ﬁ a§6mica del
1230,~ carbono y el grafito se convierte en diamante., Puede obtenerse
una curva de temperatura-umbral para una determinada puestra

de grafito utilizendo muestras similares o repetidas para una
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pluralidad de conversiones. La curva Th de le Fige 7 repre-
senta tal curva pars el grafito espectroscépico. El método
empleado para determinar la cﬁrva Th es esencialmente el de
los ejemplos de 1la Tabla 4, utilizado para determinar las pre
siones mfnimas. A una deberminada presién, se emplean distin-
tas energfas de descarga de emergfe eléctrica pars determiner
si la conversidn tiene o no lugar, por lo cual se obtiene une
temperatura-umbral basad; en la entrads de energfa eldectrica
en la muestra. Para todos los grafites iniciales descritos,
se obtiene'un grupo de tales curvas Th, teniendo cada grafito
espacifico inieial Su propia curva indepgndientek

Con relacién & las temperaturas-ﬁmbral, la curva R o cug
va de resistencia de algunos grafitos indica gue la conver-
5ién se verifica a presiones muy bajas sin aplicacifn de ener
gfa en forma de calor o descarga eléetrica. Por ejemplo, tan-—
to el grafito pirolftico recocido como el grafito de Ticonde-
roga de un elevado grado de orientacidn de cristales pueden
ser transformados en diamante por medio de presiones relative
mente bajas. Estos grafitos estdn dispuestos con sus caras o
plapos de cristales paralelés & las caras de los punzones 15
y 16. Se advierte que, al aplicarse una elevads presién por
ejemplo o grafito pirolftico recocido a temperatura ambiente,

la resistencia empieza & subir & una presién de aproximadamen

. te 110 kilobares, indicando una conversién en un medio eléc-

tricemente no conductor, o sea diamante. Al redueirse la pre-
sidn, esta subida de la curva de resigtencia disminuye. Se

cree que se forman pequefios micleos de diamante, como indica
el aumento de resistencia, pero que, al reducirse la presidnm,
estos nicleos se grafitizén. Se obtiene una estabilizacién de

-

los nfcleos de diamante que se han formado, por ejemplo, me-
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diante une dewcarga inferior de energfa ef??%?fﬁ?‘y un répi-
do calentamiento ae la muestra al final del aumento de resig
tencia, recupef‘ndose el diamante en condiciones atmosféricas
en forme de diamante. En un ejemplo, la resistencia inicial
de un grafite pirolftico recocido era de 0.112 ohmios y, des-
pués de ls aplicacién de la sola presién, le resistencia era
de 0.247 ohmios. La descarga'de energfs eléctrica a 16 vol-

tios aprokimadamente, .085 faradios, después de concluir el

asumento de resistencia, proporciond la recuperacién de diamagy

te.

Bsta conversidn a baja presidn indica una curva Th muy
por debajo de la curva Th que se indica en la Fig. 7. Una ex-
plicaciJn adicional de este fenémenos e baja presidn es que
la curva M del primer casc es una lfnea de fusién instantdnea
de grafito meteestable, mientras que el &rea A representa un
elemento de tiempo de reaccidn o de conversién de pocos mili-
segundos. As{, se esperarfa que las reacciones se produjeran
por debajo‘hl.irea A (pero por encima de la curva E) cuando
el elemento de tiempo de la reaccidn és apreciablemente mis
largo. A presiones muy apartadas del éreé A, el tiempo de reag
¢idn requerido puede ser irregﬁlarmente largoe.

Ungfle las caracterfsticas salientes de la presente inven-
cifn estd constitufda por el control. Tanto la temperatura co-

mo la presidn pueden ser confroladas individualmente, Por ejem

'plo, la préctica de la presente invencién puede comprender la

creacidén de‘una presidén deseads pare un determinado material
y el cambio de dicha presién para distintos fines. Después,

el cireuito 41 puede ser descargado en condiciones predetermi-
nadas de voltaje-faradios. El menor aumento de presién, consi-

derado inferior a 10-20 kilobares aproximadamente, atribuible
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e un rdpide calehtamiento, no afecta apreciibléiiciite el con~
trol de la presidn segdn la presente invencidn, segin se ha
comprobado. Por tanto, las presi§nes y las temperaturas son
independientes.entre sf{. Por ejemplo, en la Fige 7, despuds
de una conversién en diamante, se mantienen las presiones en
la regién de ewtabilidad del diamante por encima de la lines
de equilibrio E entre el grafito y el diamante a todas las
temperaturas que & presiones méds bajas provocarian una'grafi~
tizacién del diamante, BEn condiciones inversas, todo diamante
formedo se grafitizarfa. Bsto puede ser descrito mds particu-
larmente con respecto a la Pig, 7 e indica la primordiel im=-
portancia del control. Segin la prdctica de la presente invep

¢ién, la presidén puede ser elevada por encima de la lines E

"de equilibrio entre el grafito y el diamante, descargfndose

el circuito 4l. El sumento de temperatura tiene que ser limi-
tado a menos del punto de fusién.del grafito s presiones mds
bajas, de modo que el diamante_que se ha formado no se trans-
forma en grafito fundido porque la contraccién del grafito em
la fase lfquida conduce a una cafda de presién en la regién

de estabilidad del. grafito, reouper&ndoée solamente grafite,
Cuando las condiciones de presidn y temperatura se encuentran
en la regifn de estebilidad del diamante, la presién tiene que
Ser mantenida allf a la temperatura deseada porque, si la pre-
sidn ca? por debajo de la l{nea E, aunque se haya formado dia-
mante, el miémo se grafitizard debido a la elevada temperatura.
Por consiguiénte, las presiﬁnes y las temperaturas tiemen que
ser correlacionadas convenientemente, de modo que puedan esta-
blecerse y mantenerse condiciones determinedas. Adends, el con
trol de la presidn comprende la elevacidh y la disminucidn de

la presidn con cuaslesquiera incrementos deseados. Las caracte-
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risticas de control independiente constituyen, pues, elemen=-

tos importantes en le préctica de 1g invencidn,.

1325,- Se describe la presente invenci&n con.respecto a un apa~-
rato -de presifn estdtica en el cual se verifice la conversién
de grafito en diamante. En tal aparato, la presiéh puede ser
aplicada como primera aperacién con plazo variable y largoe,
de desearse asf, antes de elevar la temperatura o descargar-

1330,- se el circuito 41. Se prefiere un aumento de présién lento pg
re proporcionar condiciones uniformes en los distintos mate=
riales. Lento indica une operacién en minutos, preferiblemen=-
te, pero también puede significar una operacidén en segundos,

La estabilidad de las presiones durante un 1{mite de tiempo

1335.- razomable proporcionsa una operacién més favorabie ¥ una con-

| versidn més completa. Aun cunando se controlan tanto la pre-

. : sién como la temperatura, la presién estf sometida a control

porque se mantiene bajo control despuds de toda aplicacién ini

° cial de 1a misma hasta la presién final. La presidén controla-

1340.- da se distingue as{ de las presiones en onda de choque porque

. es una presién sostenids, m{s bien que una presién transitoria,.

¥ porque puede ser controlado el régimen de duracién del cam-
bio de prewién., Sin embargo, se recomienda la longitud del ré
gimen de tiempo a elevadas temperaturas sdlo para los materia

1345.- les utilizados en el aparato. Aun cuando la presidn puede ser
aumentada incrementalmente en uno o m&s incrementos, tambi én
ol aumento de temperatura puede verificarse ¢n incrementos cuan.
.do se usen un circuito de calentamiento ordinario por resisten :
cia, reacciones de termite demorada, o elevando adicionalmente

1350.~ 1la temperatuia a un valor &eterminado inferior & la temperatu-
ra-umbral, y empleando luego una. descarga de capacitor para

completar el aumento de temperaturs.
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. Debido a estas caracter{sticas tomadas en conexidn con
las caracter{sticas de comtrol mencionadaé, la direccidn en

la cual se mueven las condiciones de temperatura, es decir,
desde y.hacia 1as_regiones de conversién dei carbono en dis-
manté, pueden ser predeterminada con mayor precisién y con~
trol. Por ejemplo, al llevar las condiciones de presidn y tem
peratura a la regidn A o a la regidn Dﬁ en el diagrame de
constitucidn del carbono} puede seguirse un recorrido que im
pide la entrada en regiones de no-conversidn, como (después
del inicial atravesamiento de la regién del grafito) las re-
giones de 1fquido y grafito del carbono. Lo que es més impor-
tgnte, el recorrido de retorno de unas regién de converéiGn
puede ser estrecpéménte predeterminado y seguidoe. Por ejemplo,
a8 uns ﬁresi6n determinada, la temperatura excesiva puede pro-
vocar la convergi&n de grafito en diamante durante el aumento
de temperatura, pero las temperaturas-al final del auﬁgnto pug
den.ser suficientemente elevadas para que el dismante formado
se funda en la regién de fusién del carbomo con una simulténea
reduccidn de preéi&n, recuper{ndose grafito solamente. Ademds,
despuds de la conversién del grafito en diamante, a menos que
las presiones sean mantenidas e un elevado nivel, la curva de
la tempergtura puede entrar en la regién del grafito, convir-
tiéndose el diamante en grafito como producto recuperable, La
caracteristica de control permite as{ un aumento regulado o
incremental de las presiones y temperaturas, de médo que pue-
de entrarse en la regién de conversidn A o Dz desde distintas
direcciones, empezando desde un punto inicial, en condiciones
atmosféricas o standard, o desde un punto intermedio en clgun;
condicién elevada de presidn y, para la temperatura, s la iz-

quierda de la 1linea S. Por ejemplo, en condiciones standard,



13859"-

13900"

1395!"

1400.~

1405,-

1410.~

diamante D, Después, la temperatura puede ser elevada de mo-
do que entre directamente en la regidén A o D2. El aumento de
presifn y/o de temperatura puede efectuarse por incrementos

alternos. Asfmismo, a un punto de presifén elevado intermedio,

un sumento de temperatura puede provocar la entrada directa

en la regién A o D, A un punto de températura elevado en la

‘regifn de grafito G, las presiones y temperaturas pueden ser

elevadas de modo que un aumento hacia arriba de las condicig
nes provoque la entrada en la regién 4 o Dz. En otras pasla-
brﬁs, pueden preverse para la entrada en la regién D2 varias
combinaciones de movimientos verticales y horizontales de con
diciones. Ademds, puéden preverse condiciones de presién y
temperatura tales que se alcancen las condiciones en - o den-
tro de ~ el punto triple Tz, ya que dicho’triple punto Tz pue
de abarcar unas pequefia 4rea. Después, al reducirse la tempera
tura, un asumento de presién puede hacer que las condiciones
entren en la regidn de conversién 4 o DZ‘ Estos y otros acer-
camientos indirectos a la regién de conversién establecida im

plican problemas adicionales de variacién de las condiciones

de preéi6n y temperatura debido al efecto sobre la presién de

temperaturas variables, cambios de materiales sflides en 1fgui
dos y viceversa. A este propfsito, hay que adferti; qpe'el en-
plazamiento del punto T2 o la 1{nea 82, coptinuando hacia arri
ba desde el punto !2, no es comprobado con precisién. El punto
T2 ¥y la lfnea 32, sin embargo, estén dispuestos dentro de 1fmi
tes razonables, por ejemplo dentro de aproximadamente i 10 ki=
lobares y t 300° K de temperatuia, de modo que la presente in=-
vencién puede ser puesta en prdctice sin dificultades gracias

a la precisién de medicidén.
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en la presente invénciJn; se ha obienido la conversién en dig
mante partiendo de grafito hexagonal, grafito que contenfa
grafito romboedro, y varias otras clases de grafito, aplicén-
dose la presidn perpendicularvo paralelamente al eje C, Segin
esta invencidn, las muestras de grafito fueron introducidas
en los recipiantes de reaccidn don los planos de los cristales
perpendiculares y paralelos a las caras 19 del punzéne.

En la operacidn de recuperacidn, se sacd de los recipienw
tes de reacci§n, particularmente el de la Fig., 4, una pastilla
de diamante a modo de pieza dnica, es decir, que eséncialmente

todo el grafito se convierte en diamante, Tal pieza dnica es

muy duradera y dtil como elemento sbrasivo. Los cristales indi

viduales de diamante en tal pastilla son muy pequefios, del or-
den de una micra, y van del negro a un gris tramsldcido. Su
configuracién general no es evidente. Tales pastillasApueden
obtenérse partiendo de otros materiales, ademfs de grafito, cg
mo material inicial. En la solicitud pendiente de una Patente
espafiola, se ha explicado que el nitruro de boro hexagonal pue
de ser transformado mds directamente en nitruro de boro cdbico
aplicando elevadas presiones y elevadas'temperaturas. El nitry
ro de bore cdbico, al ser una substancia diamantina, es tam<
bién Wtil como medio abrasivo. Asf, puede formarse una pasti-
11s convirtiendo una mezcla de, por ejemplo, grafito enm peque-
fias partfoulas o en polve y nitruro de boro hexagonal en una
paestilla compuests de diamante y de cristales de nitruro de bg
ro cibico. Ademés, el material inicial puede ser una mezcla de
diamante y grafito, por ejemplo en partficulas pequefias 0 en
polvo, de modo que la pasfilla puede ser descrita como una pag

tillé de diamante sinterizado. Un nitruro de boro cdbico - ni-
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truro de boro hexagonal puede también ser transformﬁdo}en una
pastille de nitruro de boro cdbico. En la Tabla siguiente se

1445,~ indican ejemplos representativos de la produccidén de dichas
pastillas.‘Py eé pirofiliﬁa.
TABLA 6
. Pre-
- Ejem Becipien Mate- Material sidn

1450.- plo te de rial de la kilo- Energfa Electrica
N¢, zreaccidn pared muestrs. bares Voltios PFaradios ’

1 Fig. 2 Py -Polvo de 130 120 0.00225
de diamante
: de 325 mallas
14554 ‘ : ¥y polvo de gra
fito espectrog
cépico, 50% en
peso de cada
uno, mezclados
1460,- previamente y
‘ concrecionados,

65 mg.
2 Figs 2 Py ~Nitruro 130 75 0045
de boro hexa-
1465.- : gonal de 325
mallas y grafi
to espectrosco
pico, 50% en
: : - peso de cada
1470,~ . uno, mezclados
. prevismente y
‘cdoncrecionados,

65 mg.
En cada uno de los ejemplos representatigos anteriéres,
1475.-. el 1/3 central de la muestra se convirtié en unes pestilla co-
mo la que se ve en la Fig. 2a, siendo la primera una pastilla
de diamante sinterizade ; la §égugda una pastilla de diamante
¥ nitruro de boro cﬁbido.‘Dichas pastillas son dtiles como ele
m@ntos abragsivos, en forma individual o plural, o mezcladas,
1480.- en ﬁn aparato determinado.
Las figura; de difraccién a los rayos X del diemante de
la presente invencifn indican sélo lfneas de diamante o 1fneas

» de otros materiales previamente contenidos en el grafito. En
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otras palabras, el diamante de la presente inve33f3ﬁ;ﬁﬁéde té-
ner cardcte:isticas'previamente detgrminadas basadas en las ca
racter{sticas del grafito inicial., Esta caracterfstica estf ip
dicada en un sentido por el hecho de gque los cristales de dia-

mante de la pastilla estdn orientados de la misma maners como

‘los cristales de grafito estdn orientados en el grafito origi=-

nal,

En otro sentido, las inclusiones o materiales afiadidos del
grafito quedan cuando tiene lugar la conversién en diamante. |
Por comsiguiente, la pureza del grafito se refleja en la pureza
del diamante., Por ejemplo, se ha utilizado grafito inicial de -
una relacidén de impureza de 1 a 10.partes phr millén y ﬁn ané-
lisié de diamante obtenido por transformacién de este grafito
indica une pureza similar. No se sabe que se ha&avinformado

acerca de diamantes naturales de este nivel de purezs. Como

_otro ejemplo, cuando se utiliza grafito B344, el resultado es

- 3
un diamante semiconductor debido al contenido de boro. Las ca—

racterf{sticas de semiconduccién dependen del contenido de bore
del grafito inicial. En los ejemplos 10, 11 y 12 de la Tabla 5

le curva de resistencia no alcanzd las condiciones de infini-

-tud o de circuito abierto debido a que el diamante segufa sien

do conductor por el boro gque con@enfa. La resistencia fingl
después de la transformacién era @e‘2.94, 0.913 y 2.396 ohmios
respectivamente, en comparacién ton las resistencias iniciales
(érafito) de 0,107, 0,120 ¥ 6.104 ohmios respectivamente. En
los ejemplos 2 y 3, las resistencias iniciales (grafito) eran
0.0954 y 0,0856 ohmios, mientras que las resistencias finales
no fueron indicadas debido a las condiciones de circuito abiep
to, es decir, que el éiamante no es conductor. Asi, las carac=-

terfsticas generales de un diamante pueden ser predeterminadas.

/|
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Tales caracterfsticas comprenden la forma o co;;EZ;;;;i6n de
la muestra, el factor de pureza, las caracteristicas eléetri-
cas de conduccién y de semiconduccidn, la'orianta£i6n de los
eristales de la pastilla, etec.

Tanto el grafito como el carbono amorfo han sido transfor
mados en diamante por este procedimiento, que comprende eleva-
das presiones y temperatufas en un perfodo de tiempo tan corto

que 1o se conoce ninguna reaccidn intermedia entre el material
inicial y el diamante; el carhono amorfo, por ejemplo, puede
proporcionar carbono grafftico sntes de 1s conversién en diaman
te, como fase intermedia. Se indican solamente los lfmites gene
rales de presidn y temperatura correspondientes a la insercién
de la energfe eléctrica, asf como el punto de fusién del carbo-
no. Lfmites mfs especfficos, como los basados en eflculos, se
encuentran por ejemplo a cﬁanﬂo menos 3000° K aproximadamente
Y a una presién de 120 kilobares en el extremo de temperatura
elevada, y a una presidn de cuando'menos 400 a 450 kilobares a
temperatur; ambiente. Al de cir "de cuande menos aproximaﬁamen—
te" se quieren incluir, dentro de 1fmites razénables, dreas por
encina y por debajo de un valor determinado. Se describe de la
mejor manera un proceso ejemplar de la preseunte invencién come
el sometimiento de un materiel grafftico a condiciones por enci
ma.de la 1{nea E entre el grafito y él diamante, y por fin en
el campo particular de con%ersidn o regién A, (Dz) paras el pro-
ceso de conversién, La prdctica de la presente invencién com=~
pregde también una operacién en el triple ppnto Tz 0 que pasa

por el mismo. La prdctica de la presente invencién puede tem-

‘bién extenderse a la forma metdlica de la regiém del carbono.

En resumen, la préctice de la presente invencidén para prg

ducir diamante es una operacién dentro de la regién D2 que com-
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prende el 4rea A, con presiones que van de aproximadamente

125 a 400-450 kilobares, Gracias a la presente invencidén, la

temperatura puede ser mantenida en condiciones ambientes pro=-

‘que tado aumento inherente de temperatura se disipa en el con

trol del aumento de presién, Por medios separsdos o exterio-
res de calentamiento (en oposicién al sumento de temperatura
por compresidn o choque), las temperaturas pueden ser auments
das haste 4000° K aproximsdamente. Un campo preferido de tem-
peraturg es el eomprendido entre»éSOO ¥ 4000° K aproximadamen
te, |

Bl diamante obtenido por medio de la presente invencidn

es aplicable dentro de amplios lfmites con fines industriales,

1o miemo que log diamantés naturales, por ejemple como mate-

rial abrasivo de corte. Usos mds especfficos pueden ser los de

pivotes, cojinetes, semiconductores, joyas, etc. -

NOT A.-

e ——

Los puntos de invencifn propia y nueva que se presentan

 para que sean objeto de esta Patente de Invencién en Espafia,

por veinté aiiog, son los siguientes: %
12,- Método pars convertir grafito en diamante, que com- X
prende el'sometorse esencialmente grafito a una presidn supe- ‘
rio; a la 1fnea de equilibrio entre el grafito y el diamanfe \
en el diagrama de constitucién del carbono, caracterizado para
someterse dicho grefito a una presidn.gontrolaﬁa y & medios de
agitaéiﬂnAdel reticulo del carbono de forma que la elevada pre
sién y los medios de agitacién combinados provocan la conver-
sién en diamante de dicho grafito, y por las ulferiores opera-

ciones de eliminar dichads medios de agitacién y reducir dicha

presién para recupersr el diamante.

t
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. 22, Método segfn punto primero, de conversidn de carbo-

.no en diamante, que conmsiste esencialmente en someter grafito

& un aumento controlado de presidn hasta un valor superior a
la 1fnea de equilibrio entre el grafito y el diamante eh el
diagrams de constitucién, caraoterizado por el hecho de que di |
cho medio es energia térmica, estando comprendida dichs pre-
sién en el campo de cuando menos aproximadamente 400 kilobares
a temperaturs ambiente, de cuando. menos aproximadamente 120 ki
lobares a bemperaturas elevadas, siendo inferiores dichas con-
diciones de presién y temperatura de conversién a la lfnea de
fusién del cﬁrbono.

32,- Método segdn punto 20,, caracterizado por el hecho
de que dicha energfa térmica es obtenida per calentamiento por
resistencia eldctrica interna.

49, - Método.segﬁn el punto 12,., caracterizado por la pre-

sencia adicional de nitruro de boro hexagoral, por lo cual se

~ Tecupers unsg pastilla en forma cébica de diamante de nitruro

de boro.

52,- Método segdn punto 12,, gue comprende la colecacién
de una configuracidn previamente determinads de grﬁfito en una
cémara de reaccién de un aparato‘de presidn estdtica, caracte-
rizado por recuperarse dicho diamante en dicha configuracién
previymentq determinada,

62.~ Aparato de alta presién dtil para la aplicacién del.
método segdn el punto 1¢., caracterizado por comprender en c&m
binacién: |

a) un elemento anular provisto de una ab#rtura convergen—
te-divergente que lo atraviesas

b} los lados de dicha abertura tienen una conicidad Previa

mente determinada hacia deﬁﬁro y hacia el centro transversal de
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dicha abertura; . 26 MR

¢) dicho elemento anular contiene en dicha aberiura un ob-
jeto destinado a ser sometido a alta presidn;

d) un par de elementog de punzdén, provistos ceda uno de
une superficie cdnioca de revolucidn saliente gue se va estre-
chando, que termina en una parte de cara transversal y dispues-
ta enfrente y coaxil de dicho elemento anular, para entrar axi}
mente en dicha abertura;

e) un elemento de empaquetadura de comicidad coffespondiqg
te en dicho espacio convergente que rodee diche superficie céni
ca de dicho punzén, emtre y em contacto con dicha superficie cg
nicg de dicha abertura y dicha superficie c¢fnica de dicha pun-
zén, ¥y

£) medios para producir un movimiento relativo emtre dicho
punzdnby_el elemento anula; pers comprimir diche empaquetadura
y aumentar la presién que actda sobre dicho objeto, caracteriza
do por el hecho de que

g) dichas partes salienﬁes, cénicas y que se estrechan de-
limitan entre 3f un espaéio proporcional sludidmefro de dicha

parte de cara transverssl & modo de una proporecidn % inferior

a 1.75 aproximedamente.

h) la conicidad de dichos punzones y la conicidad de‘dicha
abertura creaﬁ un espacio convergente hacia dentro y hacia el
centro transversal de dicha abertura, y ‘

i) dicha empaquetadura se extiende a lo largo de esencial-
mente toda la longitud de diche superficie saliente y superior .
e una vez el didmetro de la cara transversal del punzén.

~ 7%.~ "METODO PARA CONVERTIR GRAFITO EN DIAMANTE Y APARATO
PARA SU .APLICACIGN“, todo tel y conforme se describelen la pre

sente Memorie, la cual conste de 1633 Ifneas y o tftulo de ejem
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vlo se representa en los adjuntos dibujos. ég
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