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La presente patente se relaciona con la '
produccidn de cristeles de diamente superiores, mediante sinie-
sis.
Los diamantes que se producen, por ejeuwplo
por un método y aparatos ya sugeridos en la técnica, crecen por
lo general o se forman en una configuracién arracimada que rzgule-
re métodos subsiguientes de separacién para proveer cristales
individuales., Esta foruwacién arracimada inhibe en la mayoria de
los casos las caracteristicas de crecimiento de cristales indi-
viduales mientras que, al mismo tiempo, los diamentes que cre-
cen de esta manera tienden a manifestar muchas irregularidades
de superficie, como asi también inclusiones substanciales de mas
terias extrarias.
Se ha comprobado shora que controlando el
régimen de crecimiento de los cristales de diamante y proveyen-
do espaciosidad ambiental para el crecimiento de los cristales
individusles, se llega a obtener un dismente considerablemente
Fejorado. De acuerdo con la presente invencidn, se logra esto
disponiendo el materiel, a partir del cual crece o se forma el
diamante, juntamente con el catalizador en forma de superficies
tiples o forma laminada y alternativamente superpuestas, de
anera de proveer un mayor 4rea superficial y un volumen contro-
lado para el crecimiento o formacién del diamante bajo condiciod
nes més convenientes.,
En el dibujo que se acompafia:
lLa fig. 1 es una forme preferida del reci-
piente de reaccidén de la presente patente, incluyendo la mues-

tra en el mismo, y dispuesto en un aparato prensador esquemdti-
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| cual sufrird, por ejemplo, una compresién controlada o confine-

‘ﬁuestra, indicado en general en 14, tiene la forme de un disco

cemente ilustrado; y
La fig. 2 es una forma modificada del re-
cipiente de reaccidn y sus contenidos. |
Haciendo referencia shora a la fig. 1, se ilustrg
en ella una forma preferida de un recipiente de reaccién 10 cu-
yos contenidos estén dispuestos de acuerdo con los principivs
de la presente invencidn. El dibujo de la fig. 1 puede conside-
rarse como una forma preferida a escala aproximada. Sin embar-
£0, las dimensiones y proporciones especlficas son flexibles
hasta el punto de adaptarse a diversas cémaras de aparatos a-
propiados de alta presidn, tales como prensas y lo similsr, El
recipiente de reaccidn 10 comprende un c¢ilindro 11 de pirofili-
ta, catlinita u otro material eléctricamente no conductor seme-

Jante a la piedra o cerdmico, de caracterlsticas similares el

da hasta una magnitud de 100.000 atmésferas o mds, sin astilla-
miento indebido o pérdidas de las caracterlsticas eléctriceamend
te no conductivas, y que sin embargo conserva la capacidad de

transmitir las altas presiones en una manera en general hidros-
tética, La seccidn central hueca 12 del cilindro 11 estd cerra-
da en cada extremo por un elemento discoidel o de forma de ta-

pa 1% de un material eléctricamente conductor. El meterisl de

relativamente delgado 15 de un catelizador epropiado y discos
similares 16 de carbono que no es diamente a partir del cual
pueden crecer los diamantes., Estos discos 15 y 16 estén dispues-~
tos alternadamente en relacién apilada dentro del cilindro 11,

y discos similares a tapas 13 colocados en cada extremo del
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en el campo de las remcciones quimicas.

cilindro 10 para terminar el recipiente de reaccidn que confie-
ne al esrdcimen, Para un conjunto mds o menos permanente, los
discos terminales podrdn unirse convenientemente con cemento,
por ejemplo medisnte un cemento con asua para vidrio o se los
puede fijar por medios mecdnicos al cilindro 11, de modo de con-
servar la relacién ilustrada., Aunque 1la forma preferida de 1a
presente invencidn deseribe al material Ae dismante y al eata-
lizador con formas discoidales, se comprenderd que 1a ﬂisposif
cidn puede adoptar tembién formas distintas de la discoidsl,
ror eJjemplo hojas, cintas o una disposicidn de ldminas en gened
ral,
Se provee un conjunto de capuchdén terminal
17 para el recipiente de reaccidn 10, qﬁe comprende un anillo
eléctricArmente conductor 18 y un tapdén o disco 19 del mismo mad
terial que el cilindro 11. Sin embarpo, tembién es posible uti+
lizar capuchones terminales distintos o modificados.
Bajo el término "catalizador", debe entent
derse aqul un material catalltico de diamante, que incluye una
gama de metales que actdan como catalizador nara el proceso Ade
crecimiento del diamante, en una manera muy rarecida al modo

en que se utiliza en sentido amrlio el término "catalizador®

EL material a partir del cual se hace
crecer el diamante, es en esencia una forma del carbono que no
es diamante, es decir en general un material carbondceo o en
general un materiml que contiene carbono. Se comprendersd que
el crecimiento de un dismante a partir de un materinal de car-

bono que no es diamante, no depende por entero del grado, calig
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‘dentro del material Ae diamante pueda tener lugar desde uno u

dad y cantidad del carbono que estd presente en el material,
sino mds bien de 1la particularidad de que el material contenra
carbono bajo condiciones por 1las cuales se les puede someter a
1las presiones y temperaturas involueradas, y sobre el cual se
puede actuar con un catelizador segin se ha definido méds arribd.
La disposicidn a discos mfltivles, aque
constituyen una forma preferida de 1la presente invencidn, pro-

-

vee no solo un drea superficial considersblemente mayor que log
especlImenes de reciniente de resccidn anteriormente utilizados
o Adispuestos, sino que provee también condiciones mds favora-
bles de crecimiento de diamantes aue son anlicables a diversos
tipos de recipientes de reaceidn, Ademds, es importante proveer
Arens superficiales apropiadas y suficientes, y disroner las
Areas y los volumenes de modo de proveer condiciones éptimas dd
erecimiento de los cristales, Se ha observado aue el crecimiens
to de disamantes se produce en la interfase entre el material dd
diamantes y el catalizador y que el crecimiento tiene lurar des
de la superficie del catalizador hacia el interior de 1m super-
ficie del material de diamantes, Por consiguiente, el espesor
del disco del material de diamante deber# ser suficiente en 1a
medida de que dicho espesor, despuds de 1la compresién, permane-

ce suficientemente prande para que el crecimiento del Aiamante,

otro lado del catalizador y sin interferencia uno nor causa del
otro., Los discos de catalizador no estdn particularmente res-
tringidns, en su espesor, pudiéndoselos elesir de un espesor
tal que permite conservar su identidad bajo las condiciones o-

perativas, Tin 1la presente invencidn se obtiene evcelentes resulf
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tados con un espesor de aproximadamente 0,508 mm para los -Gis-—
cos de catalizador y 2,54 mm para los discos del espécimen.

El espesor del espécimen constituye up
factor determinante en las dimensiones del cristal, puesto que,
segdn ya se dijo mds arriba, se deberd establecer condiciones
preferidas de crecimiento para permitir el crecimiento de dia-
mante a partir de cada interfase catalizador-espécimen hacia.el
espécimen sin interferencia por crecimiento del cristal en sent
tidos opuestos. El didmetro de los discos y la longitud o altut
ra de la pila puede variarse para adaptarse a otras configura-
ciones del recipiente de reaccién., Se obtiene buenos resulta-
dos cuando se utiliza aproximedsmente 14 discos de catalizador
¥ 15 discos de espécimen, siendo el primero y el dltimo discos
o los discos superior e inferior, un disco de catalizador jun~
tamente con los que se utiliza con discos de tapa 13.

La figura 2 es una modificacidn de la prT-
sente patente, que es adaptable el calentamiento eléctrico me~
diante una variacidén del tipo & resistencia, y que se puede u-
tilizar eficazmente en la presente invencidn, segun se ilustra
en la figura 1, En 1a fig. 2, el cilindro 11, la tapa 13 y el
capuchdn terminal 17, son similares a la correspondiente estru¢-
tura de la fig. 1. Se hace los discos 15 y 16 con menor didme-
tro para que se los pueda rodear con un cilindro eléctricamen~

te conductor 20, por ejemplo de grafito. De esta manera, la cof

rriente que circula a través del cilindro 19 calentard en for-
ma indirecte y parcial al material de muestra para un mejor

control de la temperatura,

Aunque las configuraciones del recipien:
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ciones de otroes materiales en los cunles se desea una mayor #-

te de reaccidn y 1a pluralidad de materiales alternados de ce-
talizador y de dismante permite logsrar condiciones mds Ffavora-
bles como ser, por ejemplo, distribucidn de temperatura, réri-
men de erecimiento y estabilidad de la geometrfa de 1la muestra
para el crecimiento de diamente, y sunque da por resultado la
obtencidn de diamantes de mejor calidad y dimensiones, se con-
templa el recipiente de reaccién de la presente invencidn comro

medio para proveer resultrdos similares tembién pers otras reac

rea superficinsl o parm 1a separacidn en general de diversos ma-
terinles bajo condiciones de altm presidn y alta temperatura,
Las presiones especificas indicadas en
esta descripeidn estédn relacionaéas en forma correspondiente a
los cambios en 1la resistencia eldctrica de ciertos elementos
tal como ror ejemplo ha sido Aeterminado por P. W. Bridman,
"Proceedings of American Academy of Arts and Sciences”. Tomo

81, PAgina 165, etec. (Marzo, 1952).

N

La presente patente de introduceidn,
comprende las sipuientes reivindicaciones:
) Le= M&todo para la sintesis de diamante
en unA cémara de reaccidn eun un aparato de alta presidn y alta
temperatura, incluyendo las OperagiOhes de someter una combina-
cifn de una forma de carbono que no es dismante y un material
catalItico de diamante a presiones suficienterente altas y tem-

reraturas suficientemente altas para obtener una transicidn des
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de 1la forma de carbono que no es dismante al dismante, carace
terizado por comprender las operaciones de colocar una plura-
lidad de 14minas de carbono que no es dAismante en Aicha cédmara
de reaccidn, colocar una plurslidad de ldminas Ae material ca-
telftico para diamante en dicha cémara de reacecidn, disponieh—
do dicho catalizedor y dichas 1éminas de carbono en relacidn

laminar alternada, sometiendo dicha combinacidén de carbomo que
no es diamante y material catalitico para diamante a una pre-
sidn combinada y tempersturs combinada en la cémara de reaccidh,
suficiente para causar el crecimiento de dismante desde dich&

carbono que no es diamante, y recuperar los diasmantes formadosi

2.= Mé&todo semin la reivindiemcidn 1, caracteri
zado porque dicho material catalftico para dismante ivcluye um
metal tomado de 1a clase consistente en los metales del grupo
VIII de la tabla periddica de elementos, cromo, mangavneso y

tnntalio;

3.~ Método segin la reivivdicacidn 2, caracteri
zado porque dicho metal catalftico pera diamante es una alea-

cidn incluyendo un metal, formado de un gruno consistente en

los metales del prupo VIIT de la tabla periddica de los elemen
tos, cromo, mAngAneso y tantslio.

4.~ Mtodo segin las reivindicaciones preceden-
tes para 1a sIntesis de diamantes en una cdmsara de reaceidn en
un aparato de alta presidn y alta temperatura, caracterizado
por incluir 1a oreracién de someter una combinacidn de carbono
en forma que no es diamante, un material catalftico de metal
vara diamante a presiones y temperatura suficientemente altas

pAra obtener el crecimiento del. dismante desde una forma de
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temperaturas altas pars causar el erecimiento Ael diamsnte dee-

carbono que no e dimmante, y rorque el procedimiento cornren-
fle colocar una pluralidad de discos de alcacidn de metal cata-
1ftico para dismante y una pluralidad de discos de carbono oue
no es diamante en dicho recipiente, Aisponiendo Aichos Aiscos
catalfticos y dichos discos de earbono alternando en relacidn
apilada, arlicando una presidn en el alcance aprorimndo Ae
50,000 - 90.000 atmésferas, aumentando 1a temreratura sl alean-
ce aproximado de 1,300 - 1,800 ¢C menteniendo dicha nresidén v
dichs temneratura desde aprovimadsmente algunos segundos hagta

90 minutos, reduciendo 1a presidn y la temperatura y recurerant

do los Adiamantes formados ev dicho recipiente,

T

B~ Método semdn la reivindicacién 4, caracterid
zado porque dicho metél catalitico para diamante es una Alen-
cién que incluye un metal tomado del grupo consistente en los
metales del prupo VIII de 1a tabla poriddica de los elementos,
cromo, mAngAaneso y tantalio, y porque dicho carbono que no es
diamente, es grafito de pureza espectroscdpica,

6.~ Método sesUn las reivindicaciones preceden-

tes para 1la dIntesis de diamantes en un aparato de nlta presié

¥ alta temperatura, que incluye el sometimiento de una combinn.
cidn de ura forma oue no es diamante, de carbono y un materisl

eatalltico para Aiamente, a presiones suficientemente altas y

de dicha forma de carbono cue no es diamante, caracterizado rop
el procedimiento que comnrende el empleo de un reciniente de
reaccidn que tiene una abertura en el mismo, insertando un ment
guito eléctricamente conductor, dentro de dicha abertura del

reciniente de rTeaccidn, en relacidn contigua con dicho reciriep-
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te, colocando una pluralidad de 14minms de material catalftico
de metal para diamante y una pluralidad de 14minas de carbono
aque no es diamante, en dicho manguito, donde dichas l4minas soy
concéntricas con dicho manguito, en relacidn contigua con el
mismo, disponiendo dichas ldminas Ae material catsalftico péra
dismante y dichas 14minas de carbono en relacidn apilada alterd
nante, calentando dicha combinacidn por el paso de corriente
eléctrica a través de dicho menguito, sometiendo dicha combinnd
cidn a presiones y temperaturas suficientes psra causar el cred
cimiento del diamante desde dichas léminas de carbono que nc
es diamante, 'y recupersndo los diamsntes formados.
7.~ Método para la sIntesis de dismantes,

Segdn se describa y reivindica en la presente

memoria descriptiva, se ilustya con)los planos adjuntos y consd
ta de nueve hojas foliadas y kscritas a mdaquina por una sola
de sus caras.

Madrid,la 29 de Noviembre de 1966.
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