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El presente invento se refiere a un procedimiento
para reducir el aumento de dureza de cierres de niobio de paredes
delgades, para cerrar herméticamente partes met{licas refractarias
respecto a cerdmica de aldmina y mds particularmente para controlar
la dureza de capuchones terminales de niobio mientras se cierran her-
méticemente los mismos sobre tubos cerdmicos de aldmina para fabri-
car envueltas de ldmparas,

Envueltas de aldmina policristalina transparente
de alta densidad se utilizan para ldmparas de descarga de vapor de
metal de dlcali, porque resisten al ataque de los vapores ain a ele-
vedas temperaturas. ILa patente de EE. UU. 3,243.635 - " comstruc-
cién de ldmpara cerdmica ", concedida el 29 de Marzo de 1966 a la
solicitante, describe una construccidn de ldmwpars cerdmice, particu-
larmeﬁte adecuada pare l{mparas de vapor de sodio o cesio de alta
presién, que utiliza un capuchén terminal de niobio efectuande un
ajuste fntimo sobre el extremo de un tubo dé cerdmica de aldmine y
cerrado herméticamente sobre el mismo por una delgada capa de mate-
rial de junta. El material de junte es una mezcla eutéctica o casi
eutéctica comprendiendo principalmente éxido de eluminio y éxido de
calcio y opcionalmente dxido de magnesio, y es resistente al ataque
del vapor de met§1 de dlcali. El material de junta estd presente co-
mo una capa delgada, teniendo un grosor en el alcance de la traccién
capilar, alojada entre las superficies emparejadas de la envuelta de
cerdmica y el capuchén terminal de niobio y unida a ambas superfi-
cies.

Al cerrar herméticamente capuchones terminales
de niobio sobre tubos de cerdmica de aldmina, un problema consiste

en un incremento en le dureza del niobio. Segmin el niobio aumenta
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en dureza, se hace quebradizo y relativamente frdgil y tampoco pue-
de soldarse ya en frio. El presente invento evita, o por lo menos re-
duce, el aumento de dureza del niobio como resultedo del cierre her-
mético respecto a la cerdmica, por medio de una mezcla de junta o
vidrio consistente principalwente en calcia y alfwina.

Se ha encontradofjue un revestimiento de hidruro
de circonio sobre la cara externa del capuchén terminal de niobio,
puede reducir la dureza del niobio sustancialmente a su nivel origi-
nal, Deseablemente el hidruro de circonio es revestido sobre la ca-
ra exterior de los capuchones terminales antes del vacfo o del calen~
tamiento en gas inerte; por lo que las partes son unidas hermética—
mente entre si., Excluyendo el endurecimiento de trabajo como un fac—
tor, la dureza del niobio estd directamente relacionada con el con-
tenido de ox{geno del metal, Resulta que durante la operacién de cie-
rre hermético de niobio adquiere oxfgeno desde la composicién de jun-
ta de calcia~aldmina o de otras fuentes dentro del sistema y esto ha-
ce que aumente su dureza. El revestimiento de hidruro de circomio siry
ve para reducir el contenido de oxf{geno del niobio y por ello rebaja
su dureza y aumenta su ductilidad.

En el dibujo, la fig. 1 muestra una ldmpara com—
pletada, incorporando el invento, y la fig. 2 muestra el conjunto
de partes de ldmpara, preparatorio al cierre hermético.

Haciendo referencia al dibujo y mds particularmen-
te a la fig., 1, la ldwpara ilustrada, o tubo de arco 1, comprende
una envuelta 2 de tuberia cerdmica consistente en aldmina policris=
taline, sinterizada, de alte densidad. Tal material y un método pa~
rea preparar el mismo, 8e describe en la patente de EE, UU. N®

3.026,210 de Coble por "aldmina transparente y método de prepara-
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cién ", Los extremos del tubo estdn cerrados por cierres de niobio,
semejantes a dedales o capuchones terminales 3, 3', herméticamente
cerrados sobre la cerdmica, por medio de una composicidén de junta o
vidrio comprendiendo un éxido de aluminio u éxido de calcio primci-
palmente. En el extremo superior del tubo, que se muestra secciona-
do, el vidrio de junta, exagerade em grosor parae permitir la ilus -
tracidn, se indica en 4 en el espacio entre la porcién 5 de hombro
expansionado del capuchén terminal y el extremo lateral del tubo ce-
rdmico. Un tubo 6 de miobio penetra dentro del dedal y es soldado a
la porcién 7 de collar de didmetro reducido. Un electrodo 8 termid-
nico estd montado en cade extremo del tubo de arco y consiste en una
bobina de alambre de tungsteno de dohle capa, con los intersticios
rellenados con material activado, en la forme de éxidos alcalino-té-
rreos. La bobina de tungsteno es enrollada sobre un vistago de tungs~
teno 9, que estd soldado en el extremo interno 1l rizado del tubo de
niobio 6. El tubo 6 del capuchén terminal superior 2 estd abierto em
12 hacia el interior del tubo de arco y se usa como un tubo de esca=~
pe durante la fabricecién subsiguiente para introducir el relleno de
gas 7 la dosis de amalgame de sodio-mercurio dentro del tubo de arco.

De acuerde con el invento, con el fin de reducir
la dureze del niohio, que se ha encontrade que aumenta con un resul-
tado del cierre hermético, se dispone un revestimiento de hidruro de
circonio sobre la superficie exterior del capuchén +erminal de nio=
bio, como se indica en 14. El hidruro de circonio puede aplicarse co-
mo una pasta en un aglutinante adecuado, sobre 1Q'cara exterjior del
capuchén terminal, es decir sobre la cazoleta 5 y sobre el tubo de
escape 6 o tubo gimulado 6'.

Un método preferido para aplicar el hidruro de
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circonio en la fabricacién de la ldmpare consiste en preparar prime-
ramente una pasta, moliendo con bholas, hidruro de circonio, en un
aglutinante acrilico (Acryloid A=10 - Robm & Haas Co.) dilufdo con
acetato Cellusolve, como sea necesario paras formar una pasta, Des-
pués de moler con bolas, la viscosided se ajusta afiadiendo acetate
de Cellusolve, como se requiera para formar "una pintura", que pue—
de ser aplicada por medio de un pincel, como un delgado revestimien~
to sobre los tubos de escape y cazoletas. Un tubo cerdwico 2 es reu-
nido con un par de capuchones terminales revestidos con hidruro de
circonio, por apilamiento vertical en un patrén o bastidor adecuado,
como se indica en la fig. 2. El capuchén terminal 3', provisto de un
tubo de escape simulado, estd situedo en la parte mds inferior y es—
t4 soportado sobre un pedestal 15. Una arandela de composicién de
junte estd colocada dentro del hombro expansionado de la cazoleta,

y el tubo de aldmina 2 se asienta sobre el miswo, Otra arandela de
junta 16 y un capuchén terminal 3, teniendo un tubo de escape, se
colocan sobre el extremo superior del tubo de aldmina. Un peso 17

es colocado sobre el capuchén superior terminal 3 con el fin de pren—
gar todas las partes unidas. El conjunto es colocado despuds en un
horno de vac{o, que es bombeado descendiendo a un alto vacfo, ade-
cuademente 5 x 10-6 Torr., mientras que la temperatura del horno se
eleva hagta alrededor de 15002C, A esta temperatura las arandelas de
vidrio de junta se derriten y se extienden hacia fuera entre las su~
perficies emparejaodas del tubo de aldmina 2 y los capuchones termi-
nales 3, 3' de niobio y relleman las junturas. Después de enfriarse,
las partes son unidas entre s{ con solamente una pequefia red del vi-
drio de junta, indicade en 4, mostrada en la juntura o en los filos

encontrados. El revestimiento de hidruro de circonio es eficaz re-
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cogiendo ox{geno durante la operacién de cierre hermético y elimina
oxigeno disuelto extrayéndole del niobio.

El uso de hidruro de circonio da por resultadoe una
decidida mejora, reduciendo la dureza y sumentado la ductilidad de
los capuchones termineles de niobio. Las mediciones han demostrado
que la chapa de niobio, tal como se recibe del fabricante, puede va-
rier en dureza desde 90 a 120 en unidades de dureza pirdmica de dia-
mante (DPH) por la tagulacién d; Vickers. Después de estampar el ma-
terial de chapa en capuchones terminales de la configuracién desea-
da, la durezae se incrementa a 180 - 190 DPH debido al endurecimien~-
to de trabajo, ya que tiene lugar alguna oxidacién. La dureza puede
reducirse de nuevo por recocido en un vacio & 1300°C durante un pe-
riodo de media hora y esto dard por resultade 130 -~ 150 DPH, Cerran-
do herméticamente con una composicidn, consistente principalmente en
calcia y aldmina, de nuevo aumenta la dureza, dentro del alcance de
250 - 400 DPH, aparentemente debido a que el ox{geno se disuelve den-
tro del niobio desde la composicidn de junta. Sin embargo, al reves—
tir hidruro de circonio sobre la superficie externa sobre el capu-
chén terminal de niobio antes del cierre hermético, reduce el con-
tenido de oxfgeno del niobio y restaura lo dureza rebajdndola al ni-
vel original de 90 — 120 DHP. No se han observado efectos secundarios

adversos debido a la presencia del circonio,

Ln presente patente de invencién comprende las si-
guientes reivindicaciones:
1l,- Procedimiento para reducir el auwmento de dure-

za de cierres de niobio de paredes delgadas en el procedimiento de
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unirlas herméticamente a envueltas cerdmicas, por medio de una com~
posicién de junta, comprendiendo principalmente aldmina y calcia,
caracterizado por comprender las operaciones de revestir la superfi-
cie exterior de dichos cierres con hidruro de circonio, antes de ca~
lentar al vac{o o bajo gas inerte, a una temperatura suficiente para
derretir dicha composicién.

2.~ Procedimiento segdn la reivindicaciém 1, carac-
terizado porque la envuelta consisbe en aldmine policristalina de al-
ta densidad, la composicién de junta consiste en una mezcle casi eu-
téctica de aldmina, calcie y magnesia y el calentamiento se efectda
8 una temperatura por lo menos de 15002C.

3+~ Procedimiento para reducir el aumento de dure—
za de cierres de niobio de paredes delgadas.

Segdn se describe y reivindica en la presente me-

moria descriptiva y se ilustra con los dibujos que a la misma se
acompaiian. //’—~\\\
Consta esta ﬁ;moria Qe seis hojas foliadas y es-

i

critas a mdquina por una sola .cara.

Madrid, a 30 de Octubre de 1967,
LOS ROEB
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