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Este invento se refiere a la preparacidn
de cristales partiendo de materiales por lotes u horna-
das, que se usa particularmente en la preparacidn de
cristales de gran pureza tales como son los cristales
con baja pérdida dptica que se requieren en la fabrica-
cidn de las fibras dpticas y para la obtencidn de rayos
laser,

Cuando los gases se preparan del modo
usual, por calentamiento en un horno eléctrico o de lla
me, quedan sometidos a tres fuentes principales de conta
minacidn; la del recubrimiento refractario del horno,
la del elemento de calentamiento o de la llema y la del
crisol que contiene el metal fundido. Dos de los facto-
res que afectan a la mayor o menor contaminacidn son la
temperatura y la duracién del proceso. Con ello se tie-
ne que la contaminacidén que tiene lugar durante el ca~-
lentamiento inieial necesario para que los materiales se
fundan es normalmente menor que la que se tiene dwrante
el calentamiento mds prolongado, con mds alta temperatu-
ra, requerido para el refinado y homogeneizacidn del
cristal. En la solicitud de Patente norteamericana N2
479.004, se hace la descripeidn de un sistema conocido
del uso, al objeto de reducir la contaminacidén, de radio
frecuencias en la preparacion del cristal puro y del en-

friamiento de los crisoles con gas.
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A la temperatura ambiente, la conducti-
vidad para la corriente alterna de la mayoria de los
eristales, asi como de los elementos con los que se
constituyen los lotes para su preparacidn, es tan baja
que hay que desechar el calentamiento inductivo por ra
diofrecuencia partiendo de la temperatura ambiente, con
lo que se usa un método alternativo para calentar la
carga a una temperatura con la que se hace facilmente
el acoplamiento con el campo que se aplica. Con agu~
nos cristales, la conductividad, aun cuando estén fundi
dos, e3 tan baja que es preferible el uso del calenta-
miento dieléctrico por radiofrecuencia utilizando las
pérdidas dieléetricas. La eleccidn de la frecuencia
apropiada, que puede tipicamente estar entre uno y va-
rios miles de LHz, dependerd de las propiedades eléctri-
cas de cada composicidn particular de gas que se prepa-
re. Asi se tiene que la forma de aplicacidn de la ener-

gla de radiofrecuencia dependerd de los valores absolu-

" tos y de como cambian con la temperatura tanto la con-

ductividad en alterna como las pérdidas dieléctricas,
dependiendo estos pardmetros mayormente de la tempera-
tura y de la frecucncie. Asi, por ejemplo, se sabe que
un ecristal tipico de sosa y cal se puede acoplar a un
campo de 2 a 5 lHz a unos 1000¢C de temperatura. Ln es-
te caso, el acoplamiento es principalmente inductivo,
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siendo atribuida la relativamente alta conductividad de
este cristal a la mobilidad del ion de sodio. En con-
traste con esto, un gas compuesto exclusivamente de si-
lice y 0xido de plomo, que aun fundido tiene una conduc
tividad baja, requerird un calentamiento dieléctrico
con una frecuencia mucho mds alta, tipicamente de varios
miles de MHz. ILas combinaciones de inductores y placas
de condensador (disefiadas para el calentamiento de otros
materiales) que pueden ser indicadas para la finalidad
de que tratamos, estdn descritas en la literatura exis-
tente.

Durante la tapa de refinado y homogenei-
zacidn en la preparacidén del cristal, la contaminacidn
del metal en fusidn es relativamente pequefia porque la

fuente de calor es no contaminante, porque la contamina-

¢idn procedente del crisol puede ser debidamente elimina

da por el eniriamiento del mismo y porque el metal fundi
do se encuentra contenido en un ambiente limpio.

Cuando se requiera una etapa de precalen
tamiento para.que el campo de radiofrecuencia se acople
al metal fundido, es preferible el empleo de una fuente
de calor no contaminante. Para muchas aplicaciones la
contaminacidn se mantiene dentro de unos limites aceptables
cuando el precalentamiento se efectua con calor radiado y

conducido desde un susceptor, tipicamente de grafito, co-
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locado encima o dentro de la carga de los materiales. Ia
contaminacidn por el grafito se puede eliminar encapsu-
1ldndole por ejemplo en silicio, silice o carburo de sili-
cio. Bl silicio se puede emplear de por si como una al-
ternativa de material susceptor. Otros métodos de preca
lentaniento incluyen el uso de una llama de plasma exci-
tada por radiofrecuencia asi como el de una radiacion de
foco concentrado procedente de una ldmpara de infrarrojos
de gran potencia.

De acuerdo con el presente invento, se
provee un método mejorado para la preparacidn de un cris-
tal partiendo de materiales en lotes, los cuales son dis-
puestos en un crisol dieléctrico con camisa de agua. Ll
calor requerido para el acabado y homogeneizacion del
cristal se obtiene por un calentamiento de la fusidn por
radiofrecuencia. Este método permite que el crisol se
nantenga a una temperatura baja., Dicho crisol es, a ser
posible, de silice, El enfriamicnto por agua del crisol
evita que el metal fundido moje el crisol y evita 1la con-
taminacidn.

A continuacidn se describe una realiza-—
¢idn del invento haciéndo referencia al dibujo que se
acoupalia,

La fipgura muestra el aparato para la pre

paracion del cristal con materiales por lotes con calen—
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tamiento inductivo por radiofrecuencia, usando para el
precalentamiento un susceptor de grafito encapsulado en
silice.

La bobina refrigerada por agua 10, de
un calentador de induccidn por radiofrecuencia que ac-
tia entre 2 y 6 IHz y que puede transferir 25 KW de
energia de radiofrecuencia a una carga adecuada, rodea
a un tubo de silice 1l. ZEn el interior del tubo 1l hay
dispuesto Un crisol 12 cuya boca estd sellada a la pa-
red del tubo; de este modo, se tiene formado un encami-
sado para el agua el cual rodea el crisol. Kl agua de
refrigeracidn sube desde la parte de abajo del crisol y
sale por un tubo 13, EL tubo 11 tiene un estrechamiento
14 para que el agua pase refrigerando mejor la base del
¢risol.

La bobina 10 estd también refrigerada por
agua y estd formada por cuatro vueltas de un tubo de co-
bre, teniendo dicha bobina una longitud axial de unos 10
cm., y un didmetro interior de unos 7 cm. La altura del
crisol es de unos 8 cm. y tiene un didmetro interior de
unos 5,5 cm.

In este aparato fueron preparados unos
cuantos cristales de sosa-cal-silice con composiciones

dentro de log limites:
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Ha,0 20 & 25 % en peso

2
Ca0 3a 6% en peso
SiO2 70 a 75 % en peso

con una frecuencia de 3,5 a 4 MHz y con un caudal de pa-
so de agua de enfriamiento por la cruceta de mds de 180
litros por hora.,

Para cada composicidn se prepard una car-
ga de 500 gramos de material en polvo, usdndose carbona-
tos para dar el contenido de sosa y de cal, El crisol
se 1lené hasta una profundidad de unos 2 cm., con una par
te de la carga y entonces se hizo descender un susceptor
15 de grafito encapsulado en silice al interior de la bo
bina, a una posicidn por encima de la superficie del ma-
terial en el crisol. &l susceptor calienta el material
haciéndole que reaccione, desprenda gas y dé comienzo a
la unidén. BEn este estado, la temperatura de la fusidn
es de 800 a 1000¢¢, la resistividad de unos 5 ohmios por
cm. 0 menor y la energia de radiofrecuencia comienza a
acoplarse directamente con la fusidén. BEste cambio en la
distrivbucidn de .la energia produce unos cambios en la
carga gue se dejan notar en el control del suministro de
la energia de radiofrecuencia.

A& continuacidn el susceptor se saca del

crisol y entonces se aiude a la fusidn el resto de la
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carga del material en lotes. Isto se hace justamente
en el momento en que la evolucion de los gases no sea
causa de que una parte del material sea expulsado del
crisol. De forma tipica, el material se afiade en par
tes de 40 0 50 gramos. Puede ocurrir que se requiera
ajustar algo las condiciones del suministro de la ra-
diofrecuencia durante la adicidn de este material ex-
tra.

- Una vez que ha sido afiadido todo el ma-
terial del lote al material en fusidn se coloca sobre
la boca del crisol una tapa (que no se muestra) para
que contribuya al refinado reduciéndo la velocidad en
la disminucidén de la temperatura de la fusidn.

Para el refino y homogeneizacién del ma-
terial fundido se eleva inicialmente la temperatura a
unos 1600°C, manteniéndolo asi durante dos horas y =
continuacidn se hace descender la temperatura a unos
1500eC durante otro periodo de calentamiento de unas
tres horas., Durante todo este tiempo, el paso coﬁtinuo
del agua mantiene el crisol de silice a una temperatu-
ra mucho mds baja. ELl cristal resultante estd en su
conjunto practicamente libre de gérmenes, pero una pe-
quefia cantidad de ellos pueden quedar en el material
fundido a lo largo del eje del crisol,

Un proceso alternative de refinado y
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homogeneizacidn con el que se producen menos gérmenes
requiere una agitacidn del material fundido. Primera-
mente se calienta el cristal a unos 16009C, sin la ta-
pa. ILn easte estado, se sumerge en el crisol una vari-
1la refrigerada por aire (gue no se muestra) hasta
prdcticamente el fondo de la mezela, agitdndola duran-
te wna hora. Al final de este tiempo se saca el agita
dor, se Qoloca la tapa en su sitio y se mantiene la fu
sidn a unos 16002C durante otra media hora, antes de
reducir su temperatura a unos 15009C, manteniéndola asi
durante dos horas.

Ccuando ha sido extraido el agitador del
metal fundido, lleva counsigo una pequeilia cantidad del
material en fusidn que, cuando se enfria, tiende a rom-
per el agitador. 31 en lugcr de ello, el agitador se
refrigera con agua, el cristal fundido se desprende del
agitador sin que éste se estropee. No obstante, el uso
de un agitador de silice refrigerzdo con agua tiene su
peligro poryue, si al entrar se rompiese, el agua caeria
en el .ateriazl. Por esta razdén se prefiere un agitador
de plata refrigerado por agua, el cual puede tener la
forma de un simple tubo en U. Cualquier contaminacion
de su superficie es atrapadu, cuando penetra en el mate~
rial fundido, por la cupa de gas que inmediatamente se con

gela alrededor de ellu, pudiéndo desprenderse esta conta-
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minacidn del material cuando se haya extraido el aglta-
dor.

Bl enfriamiento del crisol, el cual tie-
ne un espesor de unos 1,5 mm., es tan grande que el ma-
terial fundido no la humedece. Si el material se soli-
difica y se extrae del crisol como un bloque, se verd
que su superflcie tiene, en las partes en gque estuvo en
contacto con las paredes del crisol, un aspecto como de
escarchado; ello se debe a la presencia de material que
no ha reaccionado.

Parz el precalentamiento del lote de ma-
terial se puede usar en lugar del susceptor una llama de
plasma excitada por radiofrecuencia. Para ello se esta-
blece por encima de la carga una corriente de gas en ci-
clén adapténdole”al tubo 11 un elemento superior, que no
se muestra, que tiene un conducto mds o menos tangencial
al tubo y otro axial al mismo. Il gas se hace que entre
por el primero y que salga por el segundo. ZEL plasma es
iniciado en argdén y a contimmacidén es cambiado a nitrd-
geno.

Otro modo mds de precalentamiento consiste
en concentrar el foco de la emisidén de una ldmpara de ra
yos ultrarrojos sobre uma parte de la carga que hay en
el crisol. Con ciertas composiciones de cristales se fa

cilita el acoplamiento de la energia de radiofrecuencia

- 10 -
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haciéndo que los constituyentes del material en lotes
estén practicamente sin meszclar y disponiéndo la radia
cidn de modo gque se concentre sobre uno de los compo-
nentes que sea capaz de acoplarse a la energia de radio

5 frecuencia a menor teumperatura que el resto de los cons
tituyentes.

Ha de ser entendido que la precedente
descripeidn de unos ejemplos especificos de este inven-
to se hace unicamente a modo de ejemplo y sin que deba

10 ser considerada como una limitacidn a la finalidad del
mismo.

La presente solicitud que corresponde a
la presentada en Gran Brebaila, con fecha 30 de Agoéto
de 1973, bajo el nimero 40.890/73, se acoge a los bene-

15 ficios del Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie
dad Industrial.

REIVINDICACIONES
20
Los puntos de invencidn propia y nueva,
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
25 de Patente de Invencidn en Bspafia, por VEINTE afios, son

- 11 -
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los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:
1¢,~ Un método para la preparacidn de

cristales puros partiendo de materiales en lotes colo=-
cados en un crisol, el cual incluye el calentamicnto del
cristal para su fusion, la aplicacidén de un campo de ra-
diofrecuencia para calentar mds el cuerpo fundido para
refinar y homogeneizar el cristal, y el enfriamiento del
crisol con un liquido para evitar que el material fundi-
do moje el crisol.

28,~ El método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 12, con el que el crisol estd hecho de silice
incluye un encamisado para agua, subiendo el agua de re-
frigeracidn por dicho encamisado por encima de la base
del crisol.

38,- El método de acuerda con la reivin-
dicacidn 12, con el que se incluye el precalentamiento
de una parte de los materiales en lote, por medio de un
calor radiante procedente de un susceptor, antes de ha-
cer el calentamiento por radiofrecuencia.

48, E1 método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 38, con el que el susceptor estd situado, duran
te el precalentamiento, en el material en lote que hay
en el crisol y dicho susceptor estd encapsulado para evi-
tar la contaminacion del material.

58,~ 11 método de acuerdo con la reivin-

- 12 -
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dicacidn 32, en el que el susceptor estd hecho de grafi-
$0.

68.~ EL método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 12, con el que se incluye el precalentamiento,
ae una parte de los materiales del lote, por un plasma
excitado por radiofrecuencia, antes de producir el calen
tamiento por radiofrecuencia,

8,~ Il método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 12 con el que se incluye el precalentamiento,
de una parte de los materiales del lote, por medio de
rayos infrarrojos, antes del calentamiento por radiofre-
cuencia. .

68,~ Bl método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 12, con el que se incluye la agitacidén del ma-—
terial fundido, durante el refinado y la homogeneizacidn,
con un agitador refrigerado por un fluido.

98,~ Un método para la preparacidn de
cristales puros partiendo de materiales en lotes coloca
dos en un crisol.

Tal y como se ha descrito en la HMenmoria
que antecede, representado en los dibujos que se acompa-
fian y para los fines gue se han especificado.
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