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PATENTE DE. INVENCION

DRESSER INDUSTRIES, INC.
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"UN METODO PARA IMPREGNAR OBJETOS

DE CERAMICA POROSOS, CON PARTICULAS
NO COLOIDALES DE CERAMICA".

de la solicitud de patente estado-
unidense No. 679.191 del 30 de octu
bre de 1967.
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Impregnacion de las cerdmicas porosas con sblidos

noe coloidales

Resumen del invento

La impregnacién de objetos de cerémica porosa con
particulas no coloidales de cerdmica, consiste en pre
parer una suspensibén en un fluido portador de particu
las de cerémica no coloidales, en sumergir los objetos
de cerdmica en el lodo, en mantener estvos objetos se-
parsdos los unos de los otros, y en agitar el lodo du
rante un tienpo suficiente para impregnar por 1o nenos
una parte de los objetos de ceramica,

ANTECEDENTES

Ia mayoria de los objetos sinterizados o a base
de aglomerado de cerfmica que no incluyen una cantidad
sustancial de fase vidriosa son poroéos. Su porosidad
estéd incluida tipicamente entre 10 y 30%. La naturale
za de la porosidad varia mucho, segun el 6xido o los
bxidos de ceramica particulares con los cuzles los ob
jetos estdn fabricados. La naturaleza de la porosidad
depende también de la distribueibén de los tamafios de
particulas de la materia prima utilizado en la fabricz
cibn. Por ejemplo, la mayor perte de los poros abier-
tos y unidos de los ladrillos superrefractarios de si-
licio tienen un tamafio minimo de 9 a 45 micrones apro
kimadamento, los poros de los ladrillos refractarios
estén inclufdos entre O y 10Omicrones aproximadamente,
los poros de los ladrillos de magnesita entre 9 y 45
micrones y los poros de los ladrillos de circonio es
tén inclufdos entre 4 y 15 micrones aproximada-
mente. Los poros de los ladrillos dée c¢irconio son

noteblemente menores que los de los demds ladrillos.,
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EZsto se deve a que los ladrillos de circonio se pre
paran generalmente en tandas que tienen uns distri-

bucién de particulas de pequefio tamaio,

Se admite generalmente que los ladrillos u obje
tos de cerdmica, ven su calidzd mejorada cuando se
reduce su porosidad., La razdn de e€llo es que su fuer
ze euxenta, bien debido al aumento de su seccidn
transversal eficaz, 0 por la eliwinacidén de fuentes
de produccién de esfuerzos alrededor de los poros de
grendes dimensiones, Ademds, puesto que la mayorfe
de las cerdmicas utilizadas en la industria se usan
en wnién con un proceso quimico o mebzlirgico, deben
tener una aptitud varticular paras sguantar los ata-
ques quimicos por reaccidn, corrosidén o erosidn, Es
ta resistencia se suwenta reduciendo la porosidad
de los refractarios. A veces, es tan s§lo necesario
reducir la porosidad de Ja superficie de un refrac-
tario para aunmentar sustancialmente su resisiteancia

a los ataques quimicos o debidos o las escorias.

Les técnicas pare reducir la porosided de Llos
refractarios incluyen su impregnaceidn con breas, so
luciones de seles o suspensiones coloidales, La'imu
aregnzcidn con breas es muy satisfactoria cuando se
quiere lleanar los poros con carbono. Las breas pue-—
den hacerse penetrar my facilmente en la meyoria de
los refractarios, evacuando en nriuer lujar el aire
contenido en los poros, aplicdndoles ua vaclo e im~
nregndndolos, a continuazcidn, bajo presidn, con brea
calenvada vara que esté liquida. Las soluciones, por

ejemplo las de cronato de sodio o de dcido crdmico,
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pueden ser utilizadas para impregnsr los objetos de
cerdmica. Este impregnacidén puede realizarse por la
técnica de vacio y presidén descrite para las breas,
En general, estz téenica no es satisfactoria, porque
las etapas de impregnacién y de secado deben ser re
netidas numerosas veces pa.a que se denosite una
cantidod sustsncial de material de imvremacién, Las
suspensiones coloidales son algo mds satisfactorias,
véase por éjemplé, la Patente de XEstados Unidos -
Ne 3.236.665, la cual enseiia le impregnecién de la-—
drillos de silicio con una solucién coloidal de sili
ce, Das soluclones coloidales pueden ser ubilizadas
para imoregner cerdmicas por el método de vacio ¥
presidn. Desafortunadamente, las soluciones coloida
les son muy cares de preparar, ¥y no se obtienen fo-
cilmente, (En genersl, las dimensiones de las parti

culds de cevdmica varfan entre 10 y 1.000 angstronms).

Existen, sin embargo, wn gren ndnero de Sxidos
de cerdmica disponibles bajo la forua de particulas
separadas incluidas entre 0,1 micron y, aproximada—
mente, 5 micrones. Los articulos de cerduica no pue
den ser impregznados con suspensiones prenaradas a
partir de estas particulas por la téenica de vacio
¥ presidn. ILas particulas se reunen principalmente
en la superficie del objeto refractario, cuando se
intenta realizar una imorensacién por »residn., EL
objeto parece actuer como un tamiz y sus poros se
ciegan, Hemos descubierto un médiodo pare lmpregaar
articuloc refractaric con particulas cerdumicas no

coloidales,
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REVE DI3CRIPCION DEL TaVET0

Segin el orecente invento, los objetos de ce~
rémica con estructura interior de poros interconec-
tados, se impregnan con unes particulas de cerdmica
no coloidales finzuente divididas y dispersadas, pre
parando en primer luznr unz suspensidn de particulas
no coloidoles, sumergiendo en segundo lugar el obje
t0 de cerdmica en la suspensidn; y, en tercer luger,
agitondo o vibrando la suspensidn durante un perio-
do de tiempo suficiente vara imnmregnar, por lo me-
nos una varte de los objetos de cerdmica, De una ma
nera tipica, las particulas no coloidsles de cerdmi
ca tienen un tama:io incluido en la gowa de 0,1 & 5
micrones, aproximadamente. Prefercnieczente, el tama
flo de los articulos ha de ser inclufdo entre 0,5 ¥
2,5 micrones. La susvensidn se prenara, por ejeumplo,

mezclendo las particulas con 50 a 90 por ciento de

un fluido portudor adecuado. Un fluldo portador con

veniente, fuclluente disponible, es el 2gua. Sin em
bargo, cuando se impregna ciertos refractarios que
tienen wna tendenciae a hidrotarse, es preferidle

utilizer un ligquido orgdnico, por ejcuplo el alcohol,

Se ha comnrobado que eru convenienté preparer
el lodo utilizendo un agente dlsnersinte zapropiado
a la vez nora las particulas de cerfuica y el flul-
do portador. La agitucibn o la vibracida vuede ser
aplicadc vor nunerosos procedimieitos, vor ejemnlo,
necdnicanente, Lo firecuencia de le vibracién puede
estar incluida entre 20 ciclos por sesundo, aproxi-

nadamente, ¥ las vibraciones ultrasdnicas en la ga-
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ma de los 40 kc./sec, La amplitud de la vibracién es
t4 usuelmente limitade por el equivo y la frecuencia.
(En términos generales, la amplitud es inferior a
1 cn). Sin embargo, se ha comprobado gue para wne
frecuencie dada, conviene utilizar la amplitud la mds
importante posivle).

DES CRIPCION DETALLADA

Otras caracteristicas y ventajas del invento
aparecerén’a los peritos en la materia, mediante un
estudio cuidadoso de lz descripcidn z2djunts. En la
descripeidn-que sigue ¥y en les reivindicaciones, to
dos los porcentajes, las re¢laciones, y las partes
estén indicadas en peso.

Rjemnlo I

En este ejemplo como en los siguientes, unos
pequefios discos de circonio de, anroxinadamente
68,5 mu de didmetro (2,5 pulgadas), y de 25 mm de
espesor (1 pulgada) han sido imnregnados con parti-
culas no coloidales de cerdmica. La eficacia de es-
ta téenica ha sido medida pesando los discos de zir
conio antes y después de la impregiacidn. El peso -
después de la impregnacién, na sido determinado uns
vez que todo el flufdo portador haya sido eliminado
por secudo. Se he elegido el circonio porgue tiene
una distribucidn de tawmiio de poros sustancialmente
mds vpequeflos que la mayoriz de los objetos refractg
rios ¥y ha sido considerzdo por consigulente, como

nds daificil de impregnar,

Una ‘suspensidn a 20% de dxido crdmico, tipo pig

nento, ha sido preparada mezclendo el dxido crémico
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con ggua. Las dimensiones de las particulas de 6xi
do crémico estaban incluidas en la gama de 0,5 a
1,5 micrones aproximadameﬁ$e. La mezecle ha sido fa
cilitada por la adicién de 0,8% de dispersante a
base de fosfato de sodio, vendido bajo la marca co-
mercial DARVAN 7 por la R.T, Vanderbilt & Company ,
New York, N.Y. Después que la suspensibn haya sido
preparada, el disco de girconio se sumergid en la
suspensifn y ésta fué vibrada a 60 ciclos por segun
do durante 30 minutos., Se depositaron 2,06 gramos
de b6xido crémico, tipo pigmento, en los poros del
objeto de zirconio. Ista es la mejor manera actual
mente conocida para llevar a la prédstica el invento.
La superficie importante de los discos estaba situa
da perpendicularmente e la direceibn de la vibracibn
durgnte ésta. ‘Estas superficies han sido sustancial
mente mis penetradas por el 6xido crémico, que las
demds superficies. Por este motivo, se cree que ra
ra obtener los resultados 6ptimos, la vibracién ha
de ser dirigids perpendicularnmente a2 las superficies
que han de ser impregnadas.
EJENPLO IT

El ejemplo II se llevé a2 cabo de la misma
manera que el Ejemplo I, salvo que la amplitud de
la vibracién fué reducida en un 10% aproximadamente.
En este ejemplo, 1,74 gramos de 6xido crbémico, se
depositaron en los poros del objeto de zirconio, lo.

que indica la conveniencia de aumentar la amplitud.




1 , Ejemplo TIT

El Ejemnlo ITI hae sido preparado de la misma
meners que el Rjemplo II, salvo que no se utilizé
agente de suspensidén en la preparacidn de la suspen

5 sién, Se depositaron tan sélo 0,08 gromos de Sxido
crémico en la pieza de circonio, lo que demuestra la

importonecia -esencial de preparar una suspensién bien

dispersa.
Ejemnlo IV
10 El Ejemplo IV ha sido preparado de la misma

' manera que el Ejemplo III, salvo que se preparé la
suspensién tan sélo con 10% de 6xido crémico, Se de
positaron 0,65 gramos de bxido crdmico, en el disco
de circonio, Existe la creencia de que la suspensidn

15 ha de contener tantas particulas sélidas no colomda-‘
les como nuedan existir en la suspensién, sin que se

 produzea wnos sedimentos en ella,

Ejemplo V
En los Ejemplos I a IV, el tamaio de las papy
20 ticuwlas del 6xido créumico estabs inclufdo entre 0,5
¥y 1,5 micrones, En el presente ejemplo, el tamaiio de
las particulas de 6xido erdmico estd iacluido entre
0,1 y 0,5 micrones. Se preverd una sucpensidn al 104,
como en el Wltimo Bjemnlo, con la utilizecidn del
25 agente de dispersién DARVAN 7. Se depositaron tan
sélo 0,.5 gramos de 6xido crémico en la piecza de prue
ba de zirconio, o se entiende completauente por qué
el tomailo mds pequeio de les particulas del dxido -
erémico utilizado en este ejemplo, inhibié le impreg

30 nacidn. Sin embargo, s€ cree que la nayor suverficie
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del éxido erduico mds fino, dificulia la dispersidén de
las particulas, Se observé una aglomeracién del §xido
crdmico.

Aunque en las mezclas de los ejemplos se haya
utilizado tan sélo éxido crémico, el invento no gueda 1i
mitado & la impregnacién con 6xido crdémico. Se utilizé
prﬁlcipalmen‘ﬁe porque tiene un color verde oscuro que

' permite una observacidén visuzl de la profundided de im

pregnecién en los objetos de circemio, ELl 6xido fino ha
de ser elegido de forma que sea quimicamente compatible
con los éxidos que se impregnan y con las escorias que
pueden entrar en contacto con el refractario impregnado,
cuando estd en servicio., La tabla siguiente contiene
una descripeidn de unas particulas finas no coloidales
adecuadas, segin el invento, parc un cierto nimero de

refractarios.’
Tabla I
: Paiaiio medio de
Laterial Composicidn parviculas,

Sflice volatilizados™ 510, 0,3 micron aprox,
Oxido crémico Pig;rmanto:2 Crg04 1 micron aprox,
Mioria AL:> _ 411203 3,5 micrones apx,
Mieria 2R:3 Zx0, 2,5 micrones apx,
Alumina A-—2:Ar A1203 1 mieron aprox,
Titanox AW:D:5 10, 1 micron aprox,

1l.= Manufacturado por Unidn Carbide Co.

2.~ Manvfacturado por Hercules Powder Co.

3= Nanufacturado por Monsento Chemical Co.

4,- Manufacturado por Alcoa,

5.— Menufacturado por Titanium Alloy and Iiinerals Corp.
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Ta agitzeidn o vibracidn necesaria para ob-
tener la impregnacidn, se hace preferentenente a 60
ciclos/ses. Hemos comprobado, sin embargo, que una
vibracidn de ultrasonidos en la goma de 40 kes, es
igualmente satisfactoria,

Desoués de habver descrito el invento con de-

talles, ¥y con una precisidn suficiente parz que los’

. peritos en la materia puedan llevarla a la préctica,

se indica en las siguientes reivindicaciones lo que

, se desez que esté vrotegido por le patente.

En resumen la Patente de davencidn que se so
licita, deberd recaer sobre las sigulentes
RELVIKDICACICGIES
1.~ Un método para impregnar objetos de cerduica po-

rosos, con particulas no coloidales de cerédmica,
cuyo método incluye las etapas que concisten en:

a) preparar una suspensidn dispersa en un
fluido portador de particulas no coloida-
les de cerdmica,

b) sumergir los objetos de cerdmicz en dicha:
suspensidn,

c) agitar dicha suspensidén durante un perio-
do de tiempo suficiente para impresnar por
Lo menos una parte de dichos objetos de ce
rdmica, ¥y

d4) sacar el fluido portador de los objetos de
cerdmica,

2.~ Un método segin la reivindicacién 1, caracteriza—
do porque los objetos de cerdmicz tienen unos po-

ros con didmetros sustancialmente incluidos entre 5
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, ¥ 100 micrones.

3.~ El método segin la reivindicacidn 1, caracteri-
zado porque el tamafio de las particulas no coloi

dales estd incluido entre 0,1 y 5 micrones.

4.~ Un método segin la reivindiecacién 1, caracteri-
zado porque la suspensibén estd preparada con la

ayuda de un agente dispersante,

5.- Un método segin la reivindicacibn 1, caracteri-
zado porque la agitacién es una vibracién en la

gama de 20 cs a 40 kcs, aproximadamente.

6.- Un método segin la reivindicacibén 1, caracteri-
zado porgue el tamafio de las particulas no coloi

dales estd incluido en la gama de 0,5 y 2,5 micrones.

6.~ Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que
ha de recaer la Patente de Invencién que se soli

cita: "UN METODO PARA IMPREGNAR OBJETOS DE CERAMICA

POROSOS, CON PARTICULAS NO COLOIDALES DE CERAMICA".

Todo conforme queda deserito y reivindicado
en la presente Memoria descriptiva, que consta de =

once plginas mecanografiadas.

Madrid, 5 de octubre 1968

BERNARDO UNGRIA
P.p.
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