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Este invento se refiere a la fabricacidn de
cuerpos de aluminio sinterizados.

Los cuerpos de alimina sintsrizados son excelen-
tes refractarios para emplear como accemrios para hor-
nos, pero suFreﬁ:agrietamiento o] ekfoliacién buando se
someten a cambios térmicos bruscos. El ohjeto del pre-
sante invento es mejorar la resistencia al cambid,té;~
mico brusco de los cuerpos de aldmina sinterizados por
incorporacidn en dichos cuerpos de carburo de siiicio
de grano grueso.

En Patentes anteriores se ha propuesto-la-in-
cﬁrporacién de carburo de silicio en cuerpos défélﬁmi~'
na. La patente de EE.UU, 2,770,552 describe la adicidn
de 17,5 a 25% de carburo de silicic a aldmina y la.cal-
cinacidn de cuerpos conformados obtenidos dg:ia misma
a 1647¢Cy a tamperaturaé Euﬁeriorés. Se descfiﬁeldué
tales cuerpos tienen mejorsé resistencia a temperaturasA
altas y resistencia a la roturs que los cuerpos de car-
buro de silicio u dxido da aluminio. Debido a la alimina
relativamante gruesa smpleada ss requiere segdn Pieper
una temperatura de calcinacidn relativamente alta para
alcanzar en el cuerpo una resistencia aceptable, Dicha
calcinacidn convierte parte del carburo de silicioc en
s{lice que a su vez reacciona con algo de la aldmina pa~

ra formar mullita, tendiendo simultdneamente a cementar
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el cuerpo, Otra Patente de EE.,UU., de Davies y otros,
describe el empleo de S0 a 70% de carburo de silicio
en un sistema de allmina-silice.

£l prasente invento proporciona un cuerpo de
menor médulo de elasticidad y mds alta resistencia al
cambio térmice brusco que la técnica anterior, tél
como se expone en las patentes descritas anteriormen-~
te, propaorcionando una sstructura de alimina completa~
mente autoaglomerada que contiene inclusiones gruesas
de part{culas de carburorde silicio,

De acuerdo con el invento se p#oparciona un
cuerpo conformado reﬁractafip compuesto esencialmente -
de una composicidén de aldmina sinterizada con parti-
culas gruesas de carburo de silicioc dispersavas en sy
interior, siendo el 75% en peso de dichas particu-
las méds gruesas que 0,149 mm (100 mallas), teniendo
dicho cuerpo un mddulo de elasticidad menor que
10 ‘dinas por cmz, y una resistencia a La flexidn
transversal de al menps 70 kg/cmz. |

Tambidn se-proporciona un procedimiento para
fabricar un producto rerractario de carbuéo de silj-
cio, caracterizado por mesclar una curga de materiag
prima de 15 a 50% dw carbure de silicio en particulas
de las que al menos el 75% son mds gruesas que 0,l4g

mm (100 mallas), de 0 a 20% de didxido de zirconio g
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didxido de zirconio-aldmina sinterizado o fundido en
particulas y 30 a 85% de aldmina, siendo dicha all-
mina en particulas tanto gruesa como fina, siendo el

10 al 40% de dicha alimina fina una aldmina alfa
rgactiva con Ln tamafio medio de grano de al menas 4
micras, teniendo dicha carga de materia priméiSincien-
te liquido y aglutinantes orgdnicos incorpofadbs para
permitir el moldeo del cuerpo, formar un cﬁeéﬁo con-
formado en un molde, secar el cuerpo conforﬁéﬁg y

T aa

calcinarlo en un horno a una temperatura en.él inter-

valo de 1300 a 15358C. -
También se proporciona una carga de materia

prima para faﬁricar un cuerpo refractario preparado

a partir de una mezcla de 15 a 50% de carbura de si-

licio en particulas de las gue al menos el 75% son

més gruesas que 0,149 mm (10C mallas), de 0O a 20% de

" didxido de zircanio o diéxido de zirconio-aldmina

sinterizado o fundido en particulas, y.SG a B5% de
alimina, siendo dicha aldmina en partfculas fanto grue-
sa como fina, siendo el 1G a 40% de dicha aldmina fi-
na una allmina alfa reactiva con un tamafo medio de
grano de al menos 4 micras, y teniendo dicha carga

de materia prima suficiente li{quido y aglutinantes
orgdnicas incorporados para permitir el moldeo del

cuerpo por métodos convencionales de formacidn de
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productos cerdmicos,

Se impide la formacidn de mullita no incluyen-
do sustancialmente sflice esn la mezcla y calcinando a
una temperatura bastante baja tal gue se evite la for-
macidn de sflice por oxidacidn del carburo de silicio.
La resistencia adecuada se alcanza calcinando a, dicha
baja tempefatura, incluyendo en la mezcla suficiente
aldmina activa muy finamente dividida, tal quéiia sin-
terizacidn para proporcionar la resistencia rzquerida
en el producto final se consiga a temperaturas infe-
riores a 1535¢C, por ejemplo 13L0 a 1535¢C, €1 produc-
to resultante aungue tiens un médulo de elasticidad de
aproximadamente 1/3 gue el cuerpo de aldmina siﬁtériza—
do equivalente, no sufre deyradacidn de resistencia
en calentamientos tan altos como 125D, y tiene con-
ductividad térmica y resistencia ai cambio.termico
mds altas que los cuerpos de la técnica anterio§ que
éﬂﬂtienen las mismas proporciones de aldmina y carburo
de silicio,

Una mezcla b}ereridavpara la produccidn de
placas 'y cajas de secado de machos para soportar pro-

ductos refractarios en un horno ss hizo como sigue:
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Carburo de silicioc - mayor de 0,707 mm y menor de 1,68m 35

Aldmina tabular - menor de 0,595 mm - 2%
Aldmina tabular - menor de 0,149 mm o 20%.
Aldmina tabular ‘= menor de 0,044 mm : , 8%‘
Alcoa A ~ 15 S5.G. "Aldmina Reactiva® ’tr' 15%

(tamafio medio ge particulas 2,5 micras)

Dextrina w 1 parﬁe/ -
' 21160 partes
- de mezcla

seca

ARgua ‘ ' © - :. 3 partey
" 100 partes:
_ ade mezcla
., -seca
Los tamaffos citados corresponden a aberturas de
mallas correspondientes a las mallas de EE.UU, normaliza—
das n? 24, 10, 28, 100 y 325 respectivamente. laaldmina
tubular es un artfculo uel comercio produciuo por calcina-.
cidn de aldmina por el método Bayer, Es allmina alfa de

gran pureza,

Un ingreaiente esuncial de la mezcla anterior que
debe estar prasente en una cantided entre 10 y 40% del to-
tal por contenidos ds la mezcla es allUmina reactiva, que

es un polvo de alumina alfa de gran pureza que tiene un
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tamafio medio de particula de menos de 4 micras,

La mezcla anterior se carya en moldss de confi-
guracién deseada, se somete a una presidn de (,5 tone~
lada por centimetro cuadrado, se seca a Bl9C, y s¢ cal-

cina a 1450¢C, Un programa de calcinacidn adecuado es

.
Fiaw o

1002C por hora hasta alcanzar 14509, una permanencia
de cuatro horas y un enfriamiento normal en eiih;rno
de 10 horas a la temperaturé ambiente. En lugér de
comprimir para dar forma, la mezcla pucde ser colada
por sedimentacidn,

Ademés de acéesorios para hornos, la mezcla es
adecuada para formar crisoles o toberas para metal fun-
dido, u otras formas funcionales que al usarse pueden
estar sometidass a cambios bruscos de temperaﬁdfé (por
ejemplo choque térmico).

Aunque la descripcidn especifica anterior del
procedimiento preferido para producir sl inventg re~
presenta un modo preferido, también han de considerar-
se las variaciones, En cualquisr casd el contenido en
carburo de silicio debe estar comprendido‘entre 15y
5G4 en peso siendo al menos el 757 de.las partiéulas
mayores de 0,149 mm (100 mallas), y preferiblemente to-
das las particulas de carburo de silicio tienen un ta-

mafio comprendida entre 0,297 mm (48 mallas) y 3,36 mm

(6 malias) (es decir todas las particulas de material

-] -
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pasaran a través de un tamiz de 3,36 mm de abertura
de mallas pero quedarin retenidas en un tamiz de
0,297 mm de ébartura de malléé);

En el producto preferido la aldmina debe ser
de elevada Puﬁazé, no conteniendo mis de 4% de s{li-
ce, 0,1% de dxido de sodio, U;B% de 6xido de hierro
calculado como Fe,0,, y no mds de C,5% en toté@l?e

éxidos de tipo RO (por ejemplo, Cal, MgO, MnC, etc).

Sin embargo, hasta el 20% de éxido de aluminiﬁ’sp pue—.

de sustituir por un dxido metalico inerte, tall.como

xido de zirconio o allmina-dxido de zirconiozsihte-

rizado o fundido. Cuando se efectua tal SUStLtUblﬂn

para un productn equ;valante, los limites de; cunte-
nido en carburo de silicio deben volver a,ser;qalcu—-
1ados para proporcionar la m;sma cantlddd de carburo
de silicio, sobre una base de volumen, tal como se-

encuentra presente én un producto en el que no se ha

efectuado sustitucidn de alimina,.

El tamafio de grano de la allmina es importan—

te porque la alimina nactiva® sufic;entemanta muy fi- '

na debe encontrarse presents para permitir que la
sinterizacidn produzca una resistencia adecuada a la
temperatura de calcinacién maxima de 1450 a 1530°C.
Esto requiere que la mezcla seca total contenga de

10 a 4C% de tal aldmina mas fina de 4 micras.
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Bl re#to de la alimina debe ser de tamafios mix
tos para proporcionar la densidad deseada en el prohucto
final, variando hasta 6,8 milimetros como miximo.

Un producto tibico de este invento tiene un

5 médulo de elasticidad de menos de 35 x 10lo dinas por
centimetro cuadrado, preferiblemente 27 x 10lo dinas
por centimetro cuadrado, en oposicién a un cuerpo sin-
terizado todo de alumina comparable, con un médulo de
75 a 100 x 10%°, E1 médulo de ruptura (resistencia a

10. la flexidn transversal) es al menos 70 kg/cmz, prefe-
riblemente es 84 kg/cm2 a temperatura ambiente y 105
Kg/cm® a 12502C.
En el producto‘finai preferido, se produce en
la operacidén de calcinacidn alglin crecimiento de crise-
15 #ales de aldmina, Por consiguiente, el examen de los
productos tipicos revela que para las propiledades 6p-
timas la aldmina debe encontrarse presente en crista~
les mas finos que 10 micras en una proporcidén de al
menos el 8%, en peso del cuerpo, y en particulas me-
20 nores de 50 micras, al menos el 25% de la altmina en

peso,

La resistencia de los productos de aliimina
sinterizados aumentan inversamente con su tamafio de
grano, de modo gue es deseable tener alimina finamente

25 eristalina en el producto para aumentar la resis-
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tencia ds los aglﬁmetantes de aldhina.rNi-aun si sl
aglomerante de aldmina consiste principalmente sn
aldmina fPina recristalizada, el producto del invento

es relativamente débil y tiene un bajo mdédulo de elas-
ticidad, Mientras que si los aglomerantes de aldmina

son resistentes, el producto contiene dos fases (ald- .~ -

mina y carburo de silicio),’con coeficientes de Ax-
pansidn netamente diferentes (9 x 10"5/96 y 4,5 x
10-6/90 raspectivémente). Dicha diferencia tan>graAde
debe dar como resultados tensiones y grietas en la
estructura del cuerpo, Esto a su vez explica el bajo
médulo de elasticidad y 16s valores de reéiségﬁcia.
Aun asi es camo esta'combinécidn de elevadé’?nhauctiQ”i“f
vidad térmica, bajo modulo de elastlcidad y estructu~':~
ra agrietada o tens;onada tlena la meJor r331s+encla |
al choque térmico que los productos de la tecn;ca an~i -
terior,

Por éjamplu, unos discos de 15,24 cé;timétros
de dlametro del producto del invento Fueran compara— "
dos en relacidn con el choque tarmlco con. d;scos de
composiciones comsrciales de alum;na, mullita'y carb;;,7
ro de silicio. Los discos fueron caleﬁtados en un hof—'
no a 12002C y enfriados bruscamente en aire en ciclos
repetidos hasta que se produjo el Falle pcrrfﬂturaa

Solamente ®1 producto del inventn aguantd iD-ciclés.
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11.2.76

La presente solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unidos de América, el 28 de Marzo de
1973, bajo el Ne 345,550, se acoge a los beneficios del

Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten

te de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se

recogen en las reivindicaciones giguientes:

la,~ Un procedimiento para fabricar un producto
refractario de carburo de silicio, caracterizado por mez-
clar uné cargé de materia prima de 15 a 50% de carburo de
silicio sin pgrticulas, de. las cuales al menos el 75% es de
un tamafio mayor d¢'0,199.ﬁm, de 0 a 20% en peso de éxido

de zirconio u éxido de zirconio-alimina sinterizado o fun-

dido y %0 a 85% de altmina, siendo dichas particulas de a-

lémina tanto gruesas como finas y siendo del 10 al 40% de
dicha alimina fina una alimina alfa reactiva con un tama-
fio de gﬁdno medio de menos de 4 micras, teniendo dicha car-

ga de materia prima suficiente liquido y aglutinantes or-
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11.2.76

gAnicos incorporados para permitir el moldeo del cuerpo,
formar un cuerpo conformado en un molde, secar el cuerpo
conformddo y calcinarlo en un horno a una temperatura en
el intervalo de 1300 a 15359C,

28,~ 1n procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 12, caracterizado porqué la forma se caleina ba-
jo condiciones que pfoporcionan un cuerpo conformado refrac
tario monolitico que consiste esencialmente en partfculas
aglomeradas de aldmina y carburo de silicio que contienen -
de 15 a 507% en peso de cristales de carburo de silicio, 50 .
a 85% de cristales'de allmina, de O a 20% de 6xido de zir-
conio, siendo al menos el 25% de 105 cristales de alimina
mis finos de 50 micras en tamafio, y siendo al menos el 80%
del cudrpo en peso cristales de alimina mds finos de 10 mi-
cras en tamafio y al mqnos el 75% de los cristales de carbu-
ro de silicio son mayores de 0,149 mm,

38.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 28, caracterizado porque los cristales de carburo
de silicio formados tienen un tamafio comprendido entre 0,297
mn y 3,%6 mn,

48,~ Un procedimiento de acuerdo coﬁ la reivin-
dicacidn 21, caracterizado porque el producto obtenido con-
tiene en la alimina menos de 0,1% de Naao, menos de 43 de
silice, menos de 0,5% de hierro y menos de 0,5% de 4xidos

metidlicos de tipo IO.
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b&,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindica~-
cibén 12, caracterizado porqué el producto obtenido es esen
cialmente una composicién de alimina sinterizada con par-
ticulas gruesas de carburo de silicio dispersadas a tra-
S vés de la misma, siendo el 75% en peso de dichas parti-
culas mayores de 0,149 mm, teniendo dicho cuerpo un mé-
dulo de elasticidad menor que 35 x 1010 dinas por cm2,
¥y una resistencia a la flexién transversal de al menos
70 kig/cn.
10 62,.~ "UN PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR UN PRODUCTO
REFRACTARIO DE CARBURO DE SILICIO".
Tal y como se ha descrito en la lMemoria que antece

cede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de trece hojas escritas a ma-

15 quina por una sola cara,
Madrid. 1% FEB, 1978,
P.A.
20
25

)
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