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uﬁgﬁ?ﬂhnézEDENVALE ENGINEERING WORKS (PROPRIETARY) LIMITED,
entidad sud africana, residente en 8th Floor, 45

Mein Street, Johannesbury, Transball, Repiblica Sud

Africang.

La presente invencidn se refiere s materiales
duros y, de un modo mas particular a la s{ntesis del
diamante.

El diemante se ha producido, en el pasado, sin

5. téticamente sometiendo un material carbonoso, por ejem
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plo grafito o carbono amorfo, a presiones y temperaturas en
la regidn estable del diamgnte, v.g., en las condiciones en
que el diamante es el alotropo estable del carbono, en pre-
sencla de metal elegido del grupo de hierro, cobalto, niquel,:
mwmum:m&m,pﬂaﬁo,omdm hdﬁo,maﬁnm_mmm,tmmgi
lo ¥ mangsneso o ﬁna aleacidn conteniendo uno o més de estos :
metales. No se ha determinado con certeza que fuhcidn reali-
za.el metal o la aleacidn en 1a conversidn, pero es un hecho
generalmente aceptado que el mefal 0 la aleacidn actia como
catalizador o disolvente. En esta memoria- descriptiva, el tézi
nino "disolventes metdlicos tradicionales para el carbonot se;
utilizard pars describir estos metales y aleaciones.

Para efectuar la conversidn de un carbono que no se en
cuentra en estado de diamante en diamante son necesarias pre-
glones y temperaturas muy elevadas. Cuando se emplea un di- i
solvente metdlico tradicional en la conversidén, son necesaria%
presiones de 55 kilobares ¥ temperaturas del orden de 1.200 ag
2.50000, pudiéndose tomar como referencie a este respecto la g
patente Estadounidense N2 2.947.609, concedidé a Herbert M :
Strong y cedida a la General Electric Company.

Para llevar a cabo la si{ntesis del diamante se puede

emplear cualquiera de un cierto ntmero de tipos'diferentes

de aparatos, Uno de dichosaparatos es el llamado aparato de

"cinta" objeto de la patente Estadounidense No 2.941.248, con .
cedida a Howar Tracey Hall y cedida a la General Electric Com |
pany. Este sparato consigte esencialmente en una cinta anu- B
lar o elemento de molde que tiene una ‘sberturs on seccidn de- !
creclente a través del mismo Yy un par'de machos frustroedni-
cos concéntricos que se puedsn introducir en abertiuras para dg

finir una ogmaras de reaccidn en lg misma. Entre los machos y .
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el elemento de molde o matriz se emplea un materisl de junta
apropiado, como es la pirofilita con fines de estanqueidad y

sobre la superficie interior de la matriz encarsds = la zonm

' de reaccidn para aislar térmicamente esta parte de la matriz.é

Ia temperstura de la cémara de reaccidn se puede eieVar conegz
tando los elemsntos de macho a uha fuente de energis eléctri—;
ca creando. de este modo un circulto de calentamiento por re- 7
sistencia s través de los machos ¥ los materinles reéctivos
en el reciplente de reaccidn.

A parte del método descrito, se han propuesto otros
métodos para convertir en dlamente carbono que no se encuen-
tra en estado de diamante. Un ejemplo de estos métodos se
describe en la patente Estadounidense N°© 3.488.153, concedi~-
da a Francis P, Bundy, y cedidas & la General Electric Compa-
ny. Este método consiste esencialmente en convertir en dis-

mante matérial carbonaceo en susencia de disolventes metdli-—

cos tradiclonales para el carbono empleando presiones'y tem—~

peraturas extiremadamente elsvadas, V.g., presiones superiores:

2 120 kilobares y temperaturas superiores a 3.500°C.

En todos los métodos de 1la tecnologia anterior, para
convertir en diamante carbono que no se encuentras en estado I
de siamante, son necesariss condiciones muy honerosas gue re i
ducen la vida Util del aparato empleado. e !

) Actualmente se ha averiguado, y este descubrimiento
forma la base del presente invento, que si se emplea como |
fuente de carbono una nueva claze de composgiciones de materia
prima que contienen ocarbono, se pueden producir diamantes coné
temperaturas y presiones mucho menores que las empleadas en

métodos de la tecnologfa anterior.

Segin el invento, un método de producir dismante com—
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prende la operacidén o etapa de someter una composicidn que con
tlene carbono, prdcticamente exenta de enleces covalentes car~
bono-hidrogeno, a condiciones de temperatura y presién sufi-
clentes para causar la descomposicidn del compuesto ¥ despreg;
der dtomos de carbono o grupos de dtomos de carbono Ng efectuari
la conversidén de los dtomos de carbono o grupos de dtomos de
carbono desprendidos en diamante. . . E
' Ademds, segin el invento, el método consiste esencial-
mente en las operaciones o etapas de habilitar uns zons de
reaccidn; colocar una composicidn, segin se ha definido, en la
zona de reaccidn; someter la composicidn a condiciones de temﬁ
peraturas y presidén suficientes para causar la'descémposiciéni
del compuesto y desprender {tomos de carbono o grupos de ato- :
mos de carbono; mantener las condiciones pare efectusr la cogg
versién de los dtomos de carbono o grupos de dtomos de carbo—%
no desprendidos en diamantes; descomprimir y permitir que la {
temperatura se reduzea prdcticamente a la temperatura del am-
biente y recuperar diamante del contenido de la zona de reac-

eidn,

Las condiciones y composicién de materis prims se pue-

den elegir de forma que se produzca la fusidn y descomposi-

cién del compuesto.

Se ha descubierto que ciertos compuestos halogenados
son oomposiciones particularmente iddneas para poner en prac-—
tica el invento. Estos compuestos halogenados son los hexaha
lobencenos, que tienen la fdrmuls Cg(Hal)g, los hexahaloetanos
que tienen la férmula.CQ(Hal)5 ¥y las tetrahaloguinonas que tig
nen lg férmuls 0602(Hal)4, En todas estas férmulas Hal repre-

senta un atomo de haldgeno. En rarticular, los derivados clo

rados de estos compuestos, V.g., hexaclorobenceno, hexacloro-
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étano ¥ tetraclorogquinona (cloranil) han demostraqo ser losg
més iddneos.

Cuando se emplean estos compuestos halogénados como
fuente de carbono, se genere una gran cantidad de gas halovenq
durante la descomposicidn ¥ pueden ocurrir explosiones. Pars |
evitar las explosiones es preferible emplear un adsorbente ra
ra el gas haldgeno. Un adsorbente apropiado es un metal al-
calino o alcalinotérreo, particularmente el litio.

En genersl, es wn hecho aceptado en esta rama de la in
dustria que es necesario que prevslezcan condiclones en la ;
regién estable del diemante, v.g., por encima de la llamads ;
linea de Berman-Simén, antes que se produzca el diamante. Un _
trazado gréafico de la 1{nes de Berman~Simén, tomads de Berman'
and Simon, Zeit, F. Elektrochemis, 59, 355 (1.955) se ilustra?
como 1{nea A en lg figura 1 del dibujo adjunto. En este fi- g
gure, la temperaturas en grados cent{grados se ha trazado 8, loi

largo de la abeisg ¥ la presidn en kilobares se ha trazasdo a

lo largo de la ordenada. Como contradiceidn a estas ensefian-'

zas de la tecnologfg anterlor, se ha descubierto sorprendente
mente que, con el método del invento, se puede producir diam-
mante en condiciones de temperatura y presidn por debajo de

la linea de Berman-Simén. Por 1o tanto, se pueden emplear

temperaturas y presiones consldergblemente menores que lo que |
68 posible con métodos de la tecrologla anterior. |

Les condiciones reales empleadas pﬁeden variar dentro
de dmplios 1fmites. No obstante, en general, no se utiliza-
rén temperaturas superiores a 2.000°C ¥ presiones superiores
a 100 kilobares. Si se deseag, el método se puede efectusr en,

presencia de un disolvente metdlico tradicional pars el carbo

no y en condiciones de presién y temperatura necesariss pars
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que el metal actue como disolvente.

1

S1 se emplean condiciones por encima de la lines Berma@
-Simén, es preferible poner la composicidn en estas condicbnes
elevando la presidn rdpidamente al %alor deseado y elevando
después la temperatura graduglmente, v.g., a un régimen com-
prendido entre 20°C y 3000 por minuto, hasta slcanzar el valoﬁ
deseado. Ia 1fnea B en la figura 1 ilustra un ejemplo de este:
nétodo. 51 las condiciones a emplear se encuentran por deba—g
jo de la 1{nea de Berman-Simén, es preferible seguir entonces?
una linee escalonada, segin ilustra por ejemplo la linea C ené

la figura 1. i

Cualquier aparato de temperatura y presién elevadas, cg

paz de produeir las temperaturas y prebiones necesarias, resul

tard satisfactorio. Unq de dichos aparatos es el aparato de
cinta descrito en la patente Estadounidense de Hall No 2.941.'
248 mencionada anteriormente.

A continuacidn se describen ejemplos que ilustran el
invento. 7

EJEMPLO 1

Se comprimié polvo de hexaclorobenceno en forma de dis
cos, y se colocaron estos discos y discos de litio en uns ta
za de hierro de una forma slterna, v.g., disco de litio, des~

puds un disco de hexaclorobenceno, despuds un disco de litio,

¥y asi sucesivamente hasta que se llena la taza. Ia tazs se

envuelve en papel de tdntalo y se coloca en una cdpsula de ‘altp
presiéﬁ én un aparato de cinta del tipo descrito en la patent%
Estadounidense de Hall N9 2.941.248.

El aparato se hizo funcionar de una forma normal para

elevar la presion en la zona de reacoidén répidsmente a aproxi

ni

madamente 40 kilobares. Despuds, se elevd gradualmente la ten
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peratura de la zona de reaceién a un régime.. de aproximada-—

mente 20°C a 309 por minuto hastae alcanzar un valor de apro-—

ximadamente 700°C. Las condiciones de temperatura y presidn
slevadas se mahtuvieron por espacio de 15 a 30 minutos. Enton
ces se descomprimié y se permitid que el contenido de la cdp-

sula se enfriara a la temperatura del ambiente.

Se sacé el contenido de la cépsula y empleando técnlcas

de recuperacidn tradicionales se recuperd del contenido un
clerto nimero de pequefios cristales que fueron identificados
como dlamante por andlisis de rayos X.
EJEMPLO 2

Se siguid el mismo procedimiento que en el ejemplo 1 a
excepcidn de que se utilizd una taza de pirofilita y no se em

plearon discos de 1itio. ILas condiciones de temperatura y

presitn utilizadas fueron de 1.600°C y 50 kilobares, respecti ;

vamente.,

Un exdmen del contenido de la cépsula reveld un cierto

numero de pequellos cristales que se identificaron como diaman
te por andlisis de rayos X.

EJENPIOS 3 a b

Se adoptd el mismo procedimiento que en el ejemplo 1,

|

excepto que se emplemsron lss condiciones de temperatura y pre !

sién indicades a continuacidn:

Ejémplo Presién (kilobares) Temperaturs (°C)
3 42,0 900
4 25,0 300
5 50,0 1150

En cada caso, se recuperaron cristales de diamante,
identificades por andlisis con rayos X, -del contenido de la

cépsula de reaccidn.

i
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EJEMPLOS 6 g 8 [%@@@75

Se adoptd el mismo procedimiento que en el ejemplo 2,

a excepcidn de que se emplearon las condiciones de temperatu— .

ra y presidn indicedas a continuacién y se siguid una 1inea

escalonada ilustrada por la linea C en la figura 1 para poner

la zona de reaccidn en las condiciones especificadas.

Ejemplo Presidn (kilobares) Temperatura
.6 25 800
7 30 1000
8 40 1100

(°c)

En cads caso, se recuperaron cristales de diemantes, '

identificados por andlisis de rayos X, del contenido de la

\
cépsula de reaccidn.

EJEMPLO 9

Se adoptd el miswo procedimiento que en el ejemplo 1,

a excepcidn de que el compuesto utilizado era hexacloroheta-—

no y las condiciones de temperatura ¥y presidn empleadas fue- |

ron de 900°C y 45 kilobares, respectivemente.

Se recuperaron del contenido de la cépsule de reaccidn |

cristales de dismante, identificados por andlisis por rayos X.

EJEMPLO 10

Se adoptd el mismo procedimiento que en el ejemplo 1,
a excepcidén de que el compuesto utilizado era cloranil y las

condiciones de temperatura y presidn emplesdas eran de 900°C

¥ 45 kilobares, respectivamente.

Se recuperaron del contenido de la cépsula de reaccién

cristales de dlamante, identificados por andlisis con rayos X.

Los puntos que representan las condiciones de tempera- !

]
i
!
tura y presidn de ceda uno de los ejemplos arriba mencionados |
i
i

ge han trazado en la figura 1.
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-NOTA-~-
Descrita suficientemente ls natursleza del invento,
esl como la manera de realizarlo en la pféctioa, debe hacer=- {
g8 constar qug lés disposiciones anteriormente indicadas, son -
susceptibles de,mcﬁificaciones de detalle en cuanto no alteré%
su principio fundameﬂféi, glendo lo que constituye la esencia;
del referido invento y por lo que se solicite Patente de Inveg

cién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDINIENTO PARA IA OB-

‘TENCION DE DIAMANTE; caracterizdndose por lo siguiente: i

18.~ Procedimiento para la obtencidn de diammante, carac:
teriiado porque comprends la operacidn de someter una compos;f
cién que contiene carbono précticemente exenta de enlaces co-.
valentes carbono-hidrdgeno, a condiciones de temperatura ¥y ;
presidn suficientes para causer la descomposicidn del'compuegé
to pars desprendér atomos de carbono o grupos de dtomos de 5
carbono y efectuar la oonvefsién en diamante de los atomos dei
carbono o grupos de gtomos de carbono deSprendidos; ;

28,- Procedimiento segin la reivindicacién l,.caracteré
zado porque comprende las operaciones o etapas de habilitar g
uns zona de reaccidn; colocar una composicidn que contieng !
carbono précticemente exents de enlaces covalentes carbono—hlg
drdgeno en la zona de reaccidn; someter la composicidn a con-
diciones de temperaturs y presidn suficientes para causar deg
composicidn del campuesto pars desprender stamos de carbono 0
grupos de atomos de carbono; mantensr estas condiciones paraﬁ
efectuar la conversidn en diemante de los dtomos de carbono o
grupos de dtomos de carbono desprendidos; descomprimir y per

mitir que la temperatura vuelva rrécticamente a la temperatu~

ro del asmbiente, y recuperar diamante del contenido de la zo-

ne de reaccidn.
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38.~ Procedimiento segin las reivindicaSiones 1 & 2,
caracterizado porque la composicidn es un compuesto elegido
del grupo de los hexahalobencenos.

48.- Procedimiento segin la reivindicecidn 3, carac-
terizado porque el compuesto es hexaelorobencené.

58, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 6 2,
caracterizado porque la composicidn es un compuesto elegido |
del grupo de los hexshaloetanos.

68.~ Procedimiento segin la reivindicécién 5, carac—
terizado porque el compuesto es herxacloroetano.

T8.- Procedimiento segin 1las feivindicaciones 16 2,
caracterizado porque la composicidn es un compuesto elegido
del grupo de las tetrahaloquinonas. \

88.- Procedimiento segin la reivindicacidn 7, carac~
terizado porque el compuesto es tetracloroquinona.

98.~ Procedimiento segun cualquiera de las reivindica
ciones 3 a 8, caracterizado borque se emplea un adsorbente

pare el gas haldgenc producido durente l1a descomposicidn del

compuesto.

108.- Procedimiento segin la reivindicacidn 9, carac-
terizado porque el gdsorbente es un metal alcalino o metal al

calinotérreo.

118.~ Procedimiento segin 1a reivindicacidn 9, carac-
terizado porque el adsorbente es litio.

128.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica
clones anteriores, caracterizado porque las condiclones de
temperatura y presién empleadas se encuentran por debajo de

2.000°% y 100 kilobares, respectivamente.

138.~ Procedimiento segin cualquiers de las reivindicg-

clones anteriores, caracterizado porque lgs condicilones emples,
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déé se encuentran por encime de la lines de Bermen-Simon ¥y por
que le composicién se pone en estas condiciones elevando la pre
si6n répidamente gl valor de presién deseado y elevendo despuds
la temperatura graduslmente haste alcanzar el valor de tempers
tura deseado. E
148 .- Procedimiento segin la reivindicacién 13, oarqé
terizado porque la temperatura se eleve haste alcanzaer el va-
lor de temperatura deseado a un régimen comprendido entre 20
OC y 30% por minuto,

158,~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindii
caciones 1 a 12, caracterizado porqus las condiciones emplea- [
das se encuentran por debsjo de la lines de Berman-Simon y pog‘_f
que la compogicidn ge pone en estas condiciones elevando la ten
pergtura y la presién de una msners gradual haste alcanzar losE
valores deseados, '

168,- Procedimiento para la obtencién de diamante; %
tal y como queda sustencislmente descrito en la presente Memo—i
ria e ilustrado en los adjuntos dibujos. ' ;

Esta\Memoria conste de 11 hojas escritas a mdquina

1% SET. 1972

!

é
por una sola cara.

{

!

!

i

Madrid,

EDENVALE LENGINBERING WORKS (PROPRIETARY) LIMIT%D
!

% GOMEZ AGEg)
0
/ p. P Klemadgy [, Gaoiqyl:a!r”tgggiir
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