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MEMORIA DESCRIPTIVA

pare solicitar PALENTE DE INVENCION por 20 afios

e nombre dg LONZA S.4.

entidad suiza

con domicilio en Gampel (Canton de Wallis), domicilio

de la direccién: Munchensteinerstr. 38,

Bagiles, Suiza

por: "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE CRISTALITOS
FILAMENTOSOS DE CARBURO DE SILICIO“
(Clase Internascional €09j)
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El invento concierne a un procedimiento para

‘la producci§n~de cristalitos filamentosos por crecimiento

de los cristalitos filsmentosos sobre un substrato a par-

tir de und;fase gaseoss que contiene los componentes de
los cristalitos filesmentosos, a temperatura elevada.

Es ssbido que monocristales de carburo de si-
licio de forma acicular, los llamsdos cristaslitos filamen-
tosos, pueden)ser producidos por descomposicign térmica de

alcohilelorosilenos a partir de arena de cuarzo y carbén

‘0 a pertir de silicio y cerbén. En "Physical Review" 143,

526 (1966) se desoribi$ la reduccisn de un metilclozosile-
no con hidrégeno a 1350 hasta 4302C, depositéndose sobre
un substrato de grafito cristales s base de carburo de si-
licio hexagonal. Por aplicacifn localizada de sustancias
favorecedoras de la cristalizacién, teles como metales, -
por ejemplo Cr, Al, Fe, Co,'Cu, Si, sobre el substrato se
pudo elevar el rendimiento. Sin embargo, en este caso no
se debe trater de un crecimiento de cristales de carburo
de silicio por el llamado mecanismo de vapor—liquido-séli—
do (VIS).

Por el contrario, otros sutores ("Trsns., Met.
Soc. A.I.M.E." 233, 1055 (1955) sustenten ls opinién de -
que el crecimiento de los cristslitos filsmentosos pueden
tener lugsr por un mecanismo de V;L.S.

Como disolvente pers la sustsncia que ha de
gser hecha cristalizar sirve en este caso una gota fundids
de un metal, la cual gbsgorbe la sustancis a partir de la
fage gaseosa y después de seturacifn de este sustancia la
depositada sobre el cristel de substrato que se encuentra

por debajo de ella. En calidad de metal se utiliz$ silicio
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y de scuerdo con las Memoriss de Publicacifn Holandesas
66.17544 y €7.03609 se utilizé hierro, que era splicado
con pincel o por roclado sobre el substrato. Sin embargo,
este modo de trebajo tiene ls desventaja de que el metal

g aplicar no debe sobrepasar un determinado tamefio de par-

ticulas. De este modo resultsn cristalitos filementosos -

con didmetro muzvgegueﬁOv Pera la mayor parte de los sec—~

tores de utilizacién, sin embargo, los cristelitos filamen
tosos deben tener un didmetro meyor. Ademfs de ello, es
extraordineriamente dificil mantener constente la concen-
traci§n del hierro metélioo a aplicar sobre la superficie
de substrato, tanto localmente como también de una.carga a
otra.

Es sabido sdemfs, a pertir de la memoria de -
patente francesa nimero 1.565.415, utilizar substratos que

contienen hierro en forma elementsl o hierro en forma de

§xido de hierro. Uno de tales substratos es por ejemplo
?mullita (un silicato de aluminio) que contiene Sxido de
fhierro cdmo impureza. Este procedimiento llevs aparejada
:la desventaja de que los substratos, después de tiempo Te-
glativamente corto, se hacen inactivos para el crecimientof
~de los cristeslitos filamentosos a causa del empobrecimiené

%to en hierro.

Si la fase gaseosa contiene adembs cloro, tal:

-

como est§ provisto como convenientemente de acuerdo con
la memoria de patente francesa, §ste'reacciona con el hierro

“formando cloruro de hierro y los substratos se hacen inac%

tivos todavia con mayor rapidez.
Lg misién del presente invento es evitar las

desvéntajas de losprocedimientos conocidos.
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zando un subsérato sobre el que se aplica una caps consis-

tente en al menos uns sustancia que favorece el crecimiento
de los cristales, carbono y barniz.

En calidad de sustancias que favorecen el cre
cimiento de los cristales entran en consideracién metales

y/0 compuestos metdlicos, utilizados incluso en combinacip

nes. Tales sustanciass son por ejemplo hierro, niquel, man-

geneso, cromo, cloruro de hierro, sulfato de hierro, carbo

nato de hierro, xido de hierro, §xido de niquel, Sxido de

manganeso. Preferiblemente, se utilizan hierro o compuestos
de hierro.

En calidad de carbono se utiliza conveniente-
mente carbdn sctivo.

Los dos componentes pueden ser utilizados en
uns proporci§ﬁ cualquiera., No obstante, se utilizan de mo~
do ventajoso en la proporciﬁn ponderal de 1 a 0,5 hasta 1
a 2.

En cslidad de barniz se puede utilizar cual-
quier barniz netursl o sintético. A modo de ejemplo, se pug
den utilizar berniz de resina slcidica, berniz de poli (sce
tato de vinilo), bsrniz de nitrocelulosa, berniz de polibs-
ter, berniz de aceite, barniz Zspon, elquitrén,

Le centided de bsrniz s utilizar no es criti-
ca y se ajusta a la consistencia con que se deba splicar
la capa. Convenientemente, se emplea une cantidad de barniz
tal que results una msess blen susceptible de ser splicads
con pincel.

TLos substratos son pintsdos con ls mesa. Al ce-

lentar se carboniza el barniz y las particulas inorgénicas
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son embebidas en una delgesde capa de carbono. Esto hace
que lass sustenciss que fsvorecen el crecimlento de los =
oristales sesn cedidss a ls fase gaseosa sQlo con lentitud
por accifn del halégeno. De este modo se logrs que durane-
te toda la resccién esté presente en el espacio de reac-
cién siempre suficiente cantided de sustencias que favore.
cen el crecimiento de los cristales.

Las cantidades que ha de ser aplicada sobre el
substrato de sustancis que favorece el crecimiento de los
cristales, es decir de sustancia inorgénica, asciende ven-
tajosamente & 0,1 hasta 10 ng/cm?, preferiblemente a 0,5
hasta 5 mg/cm2 de substrato. |

En calidad de substrato entran en consideracigﬁ
por ejemplo carbono, corindén, mullita, cerémica, etc., y‘

preferiblemente se utilizan places de grafito.

Ejemplos.

1.~ 5 g de 6xido de hierro fueron mezclados con

:5 g de carbén activo en forma de polve y a continuacién
-se afiadieron 50 g de barniz Zepén (barniz de resina natural).
%De'este modo se obtuvo una masa bien susceptible de ser -

aplicada con pincel, la cual fue aplicada con un pincel -:

sobre las placas de substrato a base de grafito. Despu@s -

:de'evaporacién del disolvente, se obtuvo una delgada peli-

.cula.

2.~ 2,5 g de 6xido de hierro y 2,5 g de Sxido

de .mangeneso fueron mezclados con 5 g de carbén activo ¥y

a continuacifn fueron dispersados en un barniz de poliés-
ter. La mase bien suceptible de ser aplicada con pincel -

fue ablicada sobre placas de substrato a base de grafito.
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Los substratos producidos de acuerdo con
los ejemplos 1 y 2 fueron introducidos en un horno de
reaccidén, siendo de aproximadamente 5 cm la distancie
vertical. Sobre el substrato se eplicaron polvo de si
licio (pureza mayor de 99,8%) y carbén activo. EL reag
tor fus puesto bajo vacio y se hizo pasar & través del
reactor gas de reaccién que consistis en 72% de H2,
20% de N, y 8% de GH4. Las sugtancias de partida fue~
ron calentadas a 1400-14502C. Después de aproximeda-
nente 8 horas se enfrié y se abrié el reactor. Se ob
tuvieron cristalitos filamentosos de SiC con un did-
metro medio de 2 w y una longitud de varilos mm,

Le presente solicitud, que corresponde g
la presentada en Suize el 14 dé Mayo de 1970 bajo el
No 7181/70 se acoge a los beneficios usl Articulo 51
del vigente Estatuto sobre Propledad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invenclén prople y nueve, que

ge presenten para que sean objeto de esta soliclitud
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de Patente de Invencidén en Eepafia, por VEINTE afios,
son los gque se recogen en las relvindicaclones sigulen
(-EL

1l8,~ Procedimiento para la produccién de crig
talltos filamentosos de carburo de gilicio por ereci-
miento de los cristalitos filamentosos sobre un susirg
%0 a partir de una fase gaseosa que contiene los coml=
ponentes silicio y carbono de los oristaelitos monofi-
lamentosos a temperatura elevada, caracterizado porque
se ufiliza un sustreto sobre el que se aplica una ca-
pa de al menos un metal y/o al menos un compuesto me-
t4Lico en calidad de sustancie favorecedora del ore=
cimiento de los crigbales, asi como carbono y barniz.

28,= Procedimiento segin la reivindicacién
la, caracterizado porque en calidad de carbono se utl
liza carbén activo.

38,- Prdcedimiento segin las reivindicacio-
nes 12 y 28, caracterizado porque la sustancia quetfg
vorace el crecimiento de los cristales y el carbono se
utilizen en la proporcién ponderal de 1 a 0,5 hasta 1
a 2,

48,- Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 18 a 38, caracterizado porque se aplican 0,1 hasta
10 mg de sustencia que favorece el crecimiento de los

cristales por cada centimetro cuadrado de substratbo.
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58, Procedimiento pare la produceién de
cristalitos filamehtoaos de 'carbu.ro de silicio,.
Tal y como se ha desorito en la Memoria queg
antecede y con los fines que se han especificado.
5 Esta Memoria consta de ocho hojas escritas

a médquine por una sola cara.

-1 Juy, 1873

Madrid,
P.A.
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