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|y encuentran utilidad en la fabricacidén de componentes para tur-

Desde hace tiempo, el carburo de silicilo,
un compuesto cristalino de silicio metf&lico y carbono no metdli-
co se conoce por su dureéa, su resistencia y por su excelente
resistencia a la oxidacidn y corrosi®n., El carburo de silicio
tiene un bajo cogficiente de expansidn, buenas propiedades de
transferencia térmica y mantiene una elevada resistencia a tempe
raturas altas, En los (ltimos afios, se ha desarrollado la técnic?
de producir cuerpos de carburo de silicio de alta densidad a par
tir de polvos de cérburo de silicio. Los m&todos incluyen aglome
racidn por reaccidn, deposicidn quimica de vapor, prensado en
caliente y sinterizado sin presién (f£6rmando inicialmente el ar
ticulo y a2 continuacidn sinterizéndole). Ejemplos de estos méto-
dos se describen en las Patentes U,S.A., Nos. 3.853.566; 3.852.099;
3.954.483; y 3.960.577. Los cuerpos de carburo de silicio de al-

ta densidad, asi obtenidos, son excelentes materiales técnicos

binas, unidades intercambiadoras de calor, bombas y otros equi-
pos o herramientas que estén sujetos a un fuerte desgaste y/u
operacidn bajo condiciones de altas temperaturas, La presente in
vencién se relaciona con un procedimiento para la produccién de
articulos de carburo de silicio que tienen las caracterfsticas
de alta densidad y alta resistencia,

Al objeto de obtener materiales cerfmicos
de carburo de silicio, de altd resistencia y alta densidad, se
han utilizado diversos aditivos. Por ejemplo, un método para pren
sar en caliente carburo de silicio hasta densidades del orden
del 98% de la geérica, por adicidn dé aluminio e hierro como
agentes de densgificacibdn, es descrito por Alliegro, et al., J.

Cram. Soc., Vol. 39, No. 11, Nov., 1956, paginas 386 a 389. Estoi

autores encontraron que podria obtenerse un carburo de silicio
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denso a partir de una mezcla pulverulenta conteniendo 1% en peso
de aluminio. Su producto tiene un mb8dulo de rotura de 3,780 kg/c
a temperatura ambiente y de 5.090 kg/c% a 1,371°C., Un avance mi
reciente consiste en el empleo de boro como aditivo de densifi-
cacién, normalmente en la gama de 0,3 a 3% en peso aproximadamen
te del polvo. El boro aditivo puede encontrarse en forma de goro
elemental 6 en forma de compuestos gue contienen boro, pof ejem=
plo carburo de boro. Ejemplos de polvos de carburo de silicio
que contienen boro se pueden encontrar en las Patentes U,S.A.
Nos. 3.852.099, 3.954.483 y 3,968,194, ..

Se ha encontrado ahora que se puede lo-
grar una mayor densificacidén cuando la operacidn de sinterizado
de los polvos que contienen carburo de silicio, que incluyen bo-
ro como auxiliar de densificacién, se efectua en presencia de
una atmdsfera que contiene boro. Se cree que, llevando a cabo
la operacidn de sinterizado en una atmésfera que contiene boro,
la cantidad de boro que podria separarse nérmalmente del'compactn
de polvo se reduce y que'el producto cerimico sinterizado tiene
una composicidn més consistente y es menos poroso que los produc
tos sinterizados obtenidos cuando solameﬁte se utiliza boro como
aditivo. El boro se puede afiadir a la operacién de sinterizado
en forma de un gas, tal como tricloruro de boro en mezclas con
gases inertes normalmente usados, especialmente nitrégeno,argén
helio. Igualmente el boro se puede afadir a la atmdsfera del hor
no mediante inclusidn en la clmara de sinterizado de compuestos
de boro que tienen una presién de vapor significativa a la tem-
peratura de sinterizado. Dichos compuestos se pueden introducir

adecuadamente en la cZmara de sinterizado formando una solucidn

o lechada del compuesto de boro y aplicando la solucidn o lecha

da al interior de la céimara. Adecuadamente, se emplea acetona



10.

15.

20.

25.

30.

como vehiculo, pero pueden usarse otros vehiculos tales como
agua u otros disolventes disponibles, siendo su Ginica finalidad
la de permitir una buena distribucifn del material de boro sobre
las paredes de la c@mara de sinterizado, Alternativamente, el
borc se puede afiadir a la atmésfera del hoxrno mediante el empleo)
en la cémara de sinterizado, de un compuesto de boro, per se ,
© por el.empleo de componentes del horno, y similares, que conten
gan una cantidad sigrnificativa de boro.

Los polvos de carburo de silicio que bug
den ser usados para producir un material ceré&mico de carburo de
silicio de alta densidad y alta resistencia, segln la presente

Invencibn,son los descritos ya en la técnica anterior, Por ejem-

plo, los descritos en las Patentes U.S,A, Nos, 3,852,099, 3.954,483;

y 3,968,194, La presente invencidn se relaciona con el empleo de
dna atmésfera que éontiene boro durante la oberaci&n de sinteri-
zado. El empleo de boro en la atmésfera de sinterizado produce
una mejora notable cuando la presidn parcial del boro en la-atmés
fera es igual o superior a la presidn de equilibrio de vapor del
boro contenido en el compacto en polvo de carburo de silicio,
Los polvos de carburo de silicio que con
tienen boro o compuestos a base de boro, como auxiliares de la
densificacién, contienen en general boro en cantidades comprendi
das entre 0,2 vy 3% en peso aproximadamente., El material sinteri-
zado final contiene normalmente el mismo porcentaje de boro
aproximadamente. Se ha encontrado que la sinterizacién en una
atm6sfera que contlene boro no parece cambiar sustancialmente
la cantidad de boro en el producto final. La atmésfera de boro
parece inhibir el escape de boro del compacto de polveo durante

la operacién de sinterizado, sin anadir cualquier cantidad sig-

nificativa de boro al producto, Por lo tanto, en el sinterizado
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| 2% en peso aproximadamente de carbono en exceso y que contiene

sin presifn, un polvo de carburo de silicio gue tiene de 0,1 a

de 0,1 a 5% en peso aproximadamente de boro afadido como carburo
de horo, se prensa a un compacto de polvo y se sinteriza a 2.1007C
en un horno y en una atmésfera inerte tal como argén o helio que
esti libre de boro. La densidad aparente de los compactos sinte-
rizados, formados por este m&todo, es normalmente inferior a
2,9 gm/c% (90,3% de la densidad tedrica). Sin embargo, si un
compacto de polve similar se sinteriza del mismo modo en una
atmésfera inerte, tal como argén o helio, en la cual la presién

7

parcial de boro es de aproximadamente 10”7 atmdsferas o mayor,

la densidad aparente resultante del compacto sinterizado es en

general superior a 2,98 gm/c% (92,8% de la densidad tebrica).
EJEMPLO 1

EXPERIMENTC DE CONTROL

Para demostrar esti invencidn se utiliza
un polvo de carburo de silicio submicromé&trico que tiene las

caracteristicas siguientes:

Oxigeno ~ 0,3% en peso
Carbono libre 2,0

Aluminio 0,002

Hierro - 0,01

Area superficial especifica 12 %/gm

" se mezclgn 99,5 partes de este pélvo con
0,7 partes de carburo de silicio,l00 partes de agua desionizada
y tres partes de alcohol polivinflico. La mezcla se combina en
una jarra de plgst;co durante cinco horas empleando bolas de
carburo de tungsteno para promover el mezclado. ILa mezcla resul~

tante se vierte en una bandeja de cristal y la humedad se sepa-

ra mediante secado en un horno de vacio. La torta de polvo seca
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se tamiza a través de un tamiz de malla 60 y se prensa a 840kg/d$
para formar gr&nulos, de 28,5 mm. de di&metro y con un peso de
10 gm. aproximadamente cada uno de ellos. Los grénulos se inser-
tan en un crisol de grafito, se cierran los extremos del crisol
y el crisol mids los grénulos se introducen a una velocidad apro-
ximada de 12,7 mm. por minuto a través de un horno tubular cale-
factor-de grafito con un difmetro de 152,4 mm. La zona caliente
de este horno tubular se mantiene a 2.150°C, siendo el tienmpo
de residencia de los compactos de polvo en esta zona caliente de
unos 25 minutos aproximadamente., Los compactos de polvo sinte-
rizados, que contienen aproximadamente 0,5% en peso de boro antes
de pasarse a través del horno, resultan contener aproximadamente
0,05% en peso de boro después de terminar la operacién de sinte-
rizado. La densidad aparente de estos compactos de polvo es, en
promedio,de 2,57 gm/c% (80,1% de la densidad tefbrical.

EJEMPLO 2

BORO EN LOS COMPONENTES DEL HORMO

Un crisol de grafito, similar al descrito
en el ejemplo 1, se pinta con una lechada de carburo de boro y
acetona para formar un vehiculo liquido en una cantidad suficien
te para proporcionar 0,7% en peso de carburo de boro basado en
el peso del crisol de grafito..Se prepara un segundo lote de com
pactos de polvo de la composicién del ejemplo 1, mediante el
método descrito en el efemplo 1, y se coloca en el crisol pre-
parado que contiene un revestimiento delgado de carburo de boro.
La densidad aparente de estos compactos, medida después de expe-
rimentar la operacidén de sinterizado deserita en &l zjemplo 1,
se determina como de un valor medio de 3,08 gm/c% (96% de la den
sidad teérica). El contenido en boro de los compactos sinteriza-

dos resulta ser de 0,5% en -peso.
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1se desconecta la energfa del horno, liber&ndose la ﬁresién cuando

EJEMPLO 3

'PRENSADO EN CALIENTE

Se mezclan 99,5 del polvo descrito en el
ejemplo 1 con 1,2 partes de nitruro de boro (aproximadamente
0,43% de boro en peso) en forma de lechada, empleando acetona
como vehfculo lf{quido. La mezcla resultante se seca entonces'y
se granula pasindola a través de un tamiz de malla 60, En este
experimento, se emplea un molde de prensado en caliente y machos
hechos de grafito y que no contienen boro, El ﬁolvo granulado se
coloca en este molde de grafito, se insertan los machosy se apli
ca una presién de aproximadamente 7 kg/c% . El molde se calienta
dentro de una bobina de induccidn a 2.060°C, en un periodo de

dos horas; se aplica presifn cuando la temperatura alcanza lecs

1.650°C y después de un periodo de retencidn de 30 minutos a 2,000°C

la temperatura alcanza los 1.750°C, Deséués de enfriar en el mol
de, el articulo de carburo de silicio prensado en caliente se
extrae, resultando tener una densidad aparente de 2,95 gm/c%
(91,9% de la densidad tebrica),

Un segundo lote de molde y machos de gren
sado en caliente, similares a los descritos anteriormente, se
reviste con una lechada de carburo de boro en acetona en un gradg
tal que se aplique el éarbugo de silicio en una cantidad igual
a 0,7% en peso aproximadamente del peso de los machos y molde. En.
este juego de molde y machos secoloca aproximadamente 100 gm. de
la mezcia granulada descrita en el ejemélo 1, pero con la adicidn
de 1,2 partes de nitruro de boro., Después de llevaq a cabo el
proceso de prensado en caliente, similar al descrito anteriormenée,

se extrae el artfculo de carburo de silicio prensado en caliente

del molde, resultando tener una densidad aparente de 3,18 gm/c%
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(99,1% de la teoria).

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarse en la préictica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no

alteren su principio fundamental.
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« REIVINDICACIONES -

1l.- Procedimiento para sinterizar polvos
de carburo de silicio, conteniendo boro o compuestos a base de
boro como auxiliares de la densificacién, para producir un materijl
cerimico de carburo de silicio de alta densidad, caracterizado

porque comprende la etapa de sinterizar dichos polvos en una ate

mésfera que contiene boro,

2.~ Procedimiento segfin la reivindicacidn
1, caracterizado porque la presifn parcial del boro en la atmés-
fera de sinterizado es igual o superior que la presién de vapor

de equilibrio del boro en el polvo.
3.- Procedimiento segGn la reivindicacidn

1, caracterizado porque la presidn parcial del boro en la atmés-

fera de sinterizado es de por lo menos 10'7 atmdsferas.

4.~ Procedimiento segfin la reivindicacién
1, caracterizado porque los polvos que contienen carburoc de si-
licio incluyen boro en una cantidad comprendida entre 0,1 y 5%

en peso aproximadamente,

5.- Procedimiento segiin la reivindicacién
1, caracterizado porque la atmbsfera que contiene boro incluye un

gas inerte.

6.~ Procedimiento segn la reivindicacién

5, caracterizado porque el gas inerte es nitréSgeno.

7.- Procedimiento segn la reivindicacidn

5, caracterizado porque el gas inerte es argon.

8.~ Procedimiento segfin la reivindicacidn

5, caracterizado porque el gas inerte es helio,

9,- Procedimiento segln la reivindicacidn

1, caracterizado porque el boro de la atmésfera se introduce

como cloruro de boro.




1, caracterizado

carburo de boro.

1, caracterizado

perior al 92% de

de carburo de silicio, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria.

méquina por una sola cara.

10.~ Procedimiento segin la reivindicacién

porque el boro de la atmbsfera se introduce comg

11.~ Procedimiento segln la reivindicacién
porque la densidad aparente del producto es su-
la densidad tebrica.

12.~ Procedimiento para sintetizar polvos

Esta Memoria consta de 9 hojas escritas a

- .
\

Madrid, 479 NE. 1978
THE CI}RBORUNDUM COMPANY.
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