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; duceion de fibras adecuadas para su empleo a elevadas tempera

- turas, y mas partlcularmente con un procedimiento de pmducciér

- de fusldn del material, sino mes bien porque tales fibrag plex
; den lp mayor parte de su sollidez al experimentar recrigtalizg

f oidn s superliores temperaturas.
¢ de eliminsrse fabricando fibrag que egtén ya en forms crista-

! 1lina. Taleg fibras crigtalinas pueden pogeer un considerable

" grado de solidez a temperaturas ambientes y elevadas y el cg

. total, asl como a mejorar sus propledsades de solidez.

: ’ .
brags o elevadas btemperaturas. Uno de taleg metodos congigte

" pleo superiores a 2.0009F (1093,339C).

o la relacidn entre su longitud y su dizmetro. La flexibilided

i mecdnica en una fibra eg importante en la formacidn de produg

Egta invencion se relaciona con un procedimiento de pro

de fibres de dxidos inorgsnicos refractarias y policristali-

nes, que Tlenen una apreciable golidez a temperabturas de em-

Actualmente ge producen fibras vitreas fibrilando una
carga Visocsa de una amplias gama de materiales inicisles re-
fracterios Oxidos, pero el limite de temperatura de uso de
tales fibras sdlidas normalmente no rebasge log 20009F (1093, 3]

2C). Esto no se debe a que Be haya alcanzado la temperatura

8e ha observedo que el problema de recrigtalizacidn pug

racter refractario de la fibra puede controlarse empleando -
un material ceramico puro o combinaclones de tales materiales
que tengan elevados puntos de fusidn.

Ia solidez y aceptacidn de una fibra cristaliza depende

en gran medida del diametro del filamento y en menor grado de

tos con tales fibras. La reduccidn de la mixima dimensidn --

transversal de la fibra tiende a lnaementar su flexibilidad

Se han ideado métodos especlales para formar talesg fi-

|
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" a gu temperatura de fusion y fibrilerlo por medios convencio

: pero egtog procedimientos tienen inherentemente unos niveles

' ¢1dn para formar una dispersidn coloidal estable en el lfqui

- de grosor) de la solucidn mientras se encuentra en condicidn

| de produocién muy bajos, no slendo por consigulente adecua~

| do restante, depositar una delgada pelfcula (de 10 a 50 micrag

| se fibras policristalines formando una solucidn de una sal
| metdlica soluble que ge caracteriza por su elevada vigcosidad

' su alto grado de solubilidad en el disolvente geleccionado,

gu estadlidad en condlclon viscosa concentrada, su capacidad

I
en calentar un oxido refractario a una temperabura superior

naleg. Sin embargo, muy pocos dxidos de elevada fusidn tienen
una viscosidad adecuads para la fibrilacidn por métodos con-
venclonales. Ademés, tales métodos implican unos congidera-
bles requlsitos de energfa pars obbener las températuras de-
geadas y se conglderan comercialmente antiecondmicos.

Se ha propuesto también la formacion de fibras finas
g partir de una mesa fundlida de material de elevada temperg

turs de fugidn mediante depdsito por vapor y métodos analogos

’
dog para una producclon ocomercial.
4 ’
Otro metodo conglste. en preparar una soluscion acuosa

[4
de una o mas sales matalicas lnorganicas, calentar la solu-

de viscosidad muy baja (de 6 a 14 centipoises) sobre una su-
perficle golida limpia y de la lisura del vidrio, a la que

el material no se adhiere, gecar la resultante pelfcula por
calentamlento en una atmdsfera oxidante ¥ 2 una temperatura
suficlente para separar el disolvente, y dividir la pelfcula
en cintag de sgccién transversal rectangular con anchuras de

20 a 30 mieras.

4
De gcuerdo con la presente invencion, pusden preparar
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puro, Los sulfatos, cloruros, fosfatos, acetatos y nitratos

de descomposicidn a su dxido al calentarse a uma temperatura

de sinterizacidn y su bajo costo como material comercialmente

de aluminio, cromo, magnesio, torlo y circonio, y mezeclas de
ellos, han resultado ser sales metdlicas adecuadas para este
fin. Los sulfatos y cloruros son preferibles debldo 2 su in-
ferior costo. Pueden emplearse varios disolventes, tales co-
mo el agua de eristalizacidn de la sal, sola o complementada
con agua adicional, disolventes orgénicos tales como los al~
coholes y glicerina, y disolventes inorginicos tales como -~
dcido sulfdrico.

Lz sal o mezcla de sales se disuelve y se concentrsa
la solucidn a la deseada viscosidad medlante calentamiento a
una temperatura relativamente baja, por ejemplo del orden de
100 a 4509F (37,78 a 232,222C), hasta que se reduzca la can-
tldad de disolvente al nivel deseado. Un aspecto esencial -
del procedimiento es que la soluecidn concentrada mientras se
encuentra sustancialmente a temperatura amblente tendri las
caracteristicas de fibrilacidn de un vidrio fundido, parti-
culsrmente la relacidn entre viscosidad y tensidn superficiall
La solucidn deberd ser también estable a temperatura ambien-
te cuando se encuentre a la viscosidad deseada. Con la esta-
bilidad deseada, las sales o sdlidos en la solucidn no se ~
segregan por gravedad en un periodo de 24 horas por ejemplo;
la solucldn no se recristalizarid durante 24 horas por lo me-
nos ni serd afectada por ligeros camblos de temperatura, im-
purezas o humedad del espacio circundante. La establlidad de
la solucidn es deseable para una buena reproductibilidad y
para el almacenamiento ¥y manipuﬁaclén de la soluecidn a balas

temperaturas antes de la efectiva formacidn de las fibras.
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. Pueden producirse filamentos con solucioneg que cristalicen

~en un tiempo relativamente corto pero con mas dificultad y

menor conveniencia.

Otro aspecto de las soluciones del procedimiento de
la invencion consiste en que deben contener un contenido de
g0lidos tan elevado como sea pogible, es decir el pourcentaje

’
de oxlido o ceramica que puede formarse de la sal cuando ge

- calienta. Por ejemplo, el A12(804)3.18H20 tiene un contenido

! de solidos del 15% aproximsdamente de A1203 ¥ asl una fibra

. producida con esta composicién exacta tendria que contraersge

. aproximadamente a un sexto de su volumen para obtener una fi

bra de Alzo3 de plens densidad. Cuanto mas elevado sea el con|
tenido de sélidos, menor sers la porosidad durante la elabo-
racidn y por consiguiente mayor sera la solidez de la fibra.

Un elevado contenido de sdlidos asegura también unos filamen

 tos mas largos.

Otro requlsito mencial de la composicién para el esti

rado de las fibras consiste en que contenga un compuesto que

ge degcomponga y densifique en un oxido refractario o mezocla
de dxidos por calentamiento de lag fibras a una temperatura
sustancialmente inferior a la de fusidn del dxido formado. Pod

ejemplo, una composicidn inicial del 70% de Al(H2P04)3 mas el

] 30% de Alz(SOLP)3 mezclada con agua forms una composicion muy

satigfactoria. Esta composicion se descompondré al calentar-
se en compuestog que contengan aluminio, fésforo y oxigeno,
incluyendo el Al,05 ¥ el ALPO,, representando un 4L8% de las
gales irciales. Las fibras de este materlal alcanzan una con

dicion muy densga cuando se callentan s temperaturas tan bajas

" como de 16009F (871,119C) y sin embargo tienen un punto de

. fusidn de 36002F (1982,229C) aproximadamente.
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§ adecuads para el preferido método de fibrilacidn empleado.
E Por ejemplo, si la golucidn viscosa ha de retirarse a través
- de un orificio e insuflarse, la viscosidad debera ser del oz

' den de 2 a 50 polseg. Un orden de 50 a 150 mises serfs adecua

i £1lamento.

Eg esencial para un ugo comercial que el maberial
fibtrilable se encuentre en condicion y particularmente a una
viscosidad que le haga adecuado pals éu empleo en un disgposi
tivo y procedimlento comercial de fibrilacidn en gran volumen
tales como el insuflado de una delgeda corriente de la masa
fundids, el estirado de la misma en filamentos continuwos in-
dividusles o el hilado de la solucidn en una maquina de pro-
duccidn de confites de algoddn. Por ests razon, el calenta-
miento se continua hasta que 1la solucidn tenga una viscosidad

del orden de 1 a 1000 poises y preferiblemente una que gea

do para hilar la golucidn retirada, mientras gue una vigecosi

dad de 100 a 1000 poises serfa adecuads paras estirar urnhono-

Las condiciones del espacio que rodea a la formacidny
de las fibras son también importantes. lLa separacién del di-
golvente es extremadamente ilmportante. Las sasles o mezclas
coloidales son sensibles a la humedad, en el sentido de que
la separacién de la humedd auments lz viscosidad hasta un pun
to en el que la golucidn tiende a convertirse en un verdadero
vidrio rfgido. El gran srea superficial pogelda por lag fibrag
secard = éstas suficientemente si el contenido de humedad -
(punto de rocfo) del aire circundante es guficimbtemente bajo.
Sin embargo, si el contenldo de humedad del aire es demasiado
elevado, las fibras no adquirirén rigldez gino que de hecho

pueden abgorber suficiente agua del alre pare convertirlas en

una maga informe. EL control del alre secador & por consiguier

1=
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. El contacto entre las fibras mientras se encuentran en un eg

 preferiblemente del orden del 20 al 30%. Con humedsdes supe_
 riores al 60%, las fibras absorberfan suficiente humeded para

- hacer que las mismas volviesen a fundirse en una masa aglomg

65 a 80eF (18,33 a 26,679C).

© lag flbras sgl como el fortalecimiento de las mismas por ca-
' lentamiento consituye la Ultima operacidn en la produccldn de
. las fibras. La operaoién de secado gepara la mayor parte del

 agua de las fibras e lncluso algunos de los anlones de la g9

;
(
i
k
i

p
4

| para convertr las fibras en una forma ceramica cristalina.

; Después del secado de las fibras, son calentadas lentamente

. Este temperatura depende de la composicion de las sales em-

| pleadas, siendo del orden de 800 a 2.500°F (426,67 a 1371,11

te necesario pars asegurar el adecuado contenldo de humedad.

tado no seco del todo deberé reducirse al n{nimo ¥ secarse
lag fibras tan répidamente como sea posible.
La fibrilacidn de tal solucidn debers tener lugar en

un espaclo que tenga una humedad relativa inferior al 60% y

rada. La temperatura del espaclo es menor importante, pudien
do ger del orden de 40 a 3009F (4,4l o 148,892C) pero preferi

I'd
blemente se enconbtrara a una temperatura amblente normel de

La separacion de los volstiles y la cristalinizacidn de

[
lucion salina, pero se necesitan unas temperaturas superlores

a una temperaturas a la que se descomponen lags sales incluidas

°C), y preferiblemente del orden de 1000 o 1L0O0CF (537,78 a
7602C). Por ejemplo, las fibras que contlenen (804)3A12 debe
ran calentarse aproximadamente a 14002F (7602C) y mantenerse
a esa temperaturs hasta que se separe todo el 502, quedando
fibras que constan esencialmente de A1203'

Después de que se han separado los volatiles y se ha
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’ ’ . 2 b
- asegurado la conversion al oxldo, la sinterizf.idn final ge

. degtina a dar a las fibrag una maxims densidad sin desarrollo

. con cualquler mesa formadora de fibras que actie a temperaty

. gdlido rigito y constituida por msterial de tamafio coloidal

- 0 menos.

i a 20 micras y ordinsrismente del orden de 1 a 7 micras. En -

© comparacidn con fibres cristalinas producidas por otros pro-

: clones de tales materiales. El procedimiento es utilizeble

cristalino grueso. Las fibras con grandes crigtales tlenden

a ser débiles debido a las lmpurezas que se concentran en los
I{mites de los grenos al producirsge el desarrollo cristalino.
Lag Tibras son cristalinas y muy refractarias después de este
calentamiento final.

En general, se han producldo satigfactoriamente fi
bras-de Jxidos policristalinos tales como A1203, A1203.P0bA1,
lghl 0y, MgO, ThO,, Zr0,, Zr0, 4 Ca0, Zr0, i Mg0 y Zr0, & Si0,
mediante el método de esta invencidn a partir de soluciones

'd ?
salinas inorganicas u organicas, soles, cololdes o combina-

ra ambiente exacbamente como wn vidrio fundido, en el senti-

do de que la masa sea viscosa, estable, transformable en un

Los productos fibrosos del procedimiento descrito
gon adecuados para su empleo a temperaturas superiores a
2.0009F (1093,332C), Son guimicamente inertes y no reactivos
bejo lag condiciones de uso designadas. Les fibras de Gxido
alun{nico (AlZOB) asl producides han sido ensayadas a 3.300°F
(18259C) sinringin cambio apreciable en el aspecto de lag fi
bras, mientras que se han ugado fibras de dxido de zirconlo
de une temperaturs de fusidn tedrics prdxima a L900SF (2704,4
9C) al nivel de 3800 a 3900°F (2093,3 =2 2148,8°C). lasg fibras

gon de formacidn oristalina con un disdmetro maximo inferior
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' cedimientos, las pregentes fibras no tienen ninguna limitacidn

: préctioa en cuanto a longltud. La disponibilidad de materiale;

. clonalmente la invenc{on y deberan considerarse como ilustra
- tivog de algunas de las muchas vakriaclones pogibleg en mate-

. riales, concentraciones y procedimientos que deberan conside

- metro inferior = 1-10 micras y de longitudes de hasta 10 pul
 gadas (25,4 om) con el siguiente procedimiento: Se disolvig
ron 200 gremos de hidrato acetato aluminico bisico de grado

" téenico en 200 ml de agua caliente triplemente destilada. la

! vado contenido de Solidos es emencial para mantener la longi

309580 2

Loy

inicialesg adecuados relativamentetaonémicos, log requislbos
de calor relativamente bajos del procedimiento y la adapta-
bilidad paras su empleo con equipo flbrilador comercial, se
comblnan proporoionaﬁdo un método de bajo costo de;roduccién
de fibras refractarlag o elevadas temperaturas.

Ios siguienteg ejemplos espec{ficos ilustraran adi

rarge incluidog en el ambito de la invencidn.
BEJEMPLO I ~ Fibras de A1203

Se produjeron fibres de Sxido alun{nico de un dié_

temperatura de la carga se mantuvo por debajo de 170eF (76,67
oC) pars evitar la precipitacidn del acetato y pon consiguien
te la turbidez de la solucidn. Después de que hbo tenido lu~
gar una complets solucién, ge afiadleron lentamente 100 gramos
de cloruro alumfnico de grado téenico (Clel, 322 Baumé) a la
golucidn de acetato. La adlcidn del cloruro dotd a la solu-
cidn de wn superior porcentsgpe de 1pnes aluminio y por consim-

gulente un superior contenido de gdlido en la fibra. Un ele=

tud de la fibra durante el subsgigulente procedimiento de sin

terizaoién ¥ proporcionar un producto terminado no mxoso. lLa

solucidn de acetato puro contiene golo un 18% de A1203 cuando
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‘ipuede tronsformarse facilmente en fibras. La mezcla del cloru

’
ro con el acetato permite una adicional concentraacion pars

" co. Este cloruro se convertirs en Mgd y este Sxido ayuda 2 re

© 81 fuege necegario, la golucidn puede filtrarse para separalr

toda impureza sdlida.

‘ dad de 50 a 150 pises a temperabtura ambiente. En esta etapa,

'

65 & 80°F (18,33 & 26,672C ), Lag fibras recogidas se coloca-
i ron luego en una ban@eja refractaria y se secaron durante va-

 riog minutos a 2009F (93,332C) en un secador de laboratorio.

~se encuentra con la adecuada conslsbtencia para formar f£ibrasg.

1z mlsme vigcosidad, proporeionando asi una golucidn estable

' mente une gran contidad de fibrae muy finas. La formacidn de
. fibras se efectud en un local en el que la humedad relativa

: era del 25% aproxmadsmente y la temperaturs era del orden de

ad § V)

Y ' '(?-m;‘f
300580 el

e s
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A la misma viscosidad, la solucidn de cloruro aluminico puro

tiene un contenido de A1203 del 18%, pero no es estable y no

con un conbtenido de A1203 del 25% aproximadamente. Pueden afg

’,
dirse s la anterior mezcla unos 5 gramos de cloruro megnesi-

tener un pequefio tmafio de las crigtalitas en la fibra. Se evi

’ Vd
ta culdadosamente lz contaminacion de la mezcla en solucion.

Luego se calmto suavemente la carga a temperaturas in

feriores a 1709F (76,672C) hasta que se alcanzd una viscosi-

la solucidn tenia el agpecto de un lfquido amarillento claro.
Luego se comprob6 la viscosidad de la cargs para deteminar

gl se encontraba 21 deseado nivel para el nétodo de fibrila
cidn a emplear. Luego se introdujo la carge en una maquina de

conflte de algodén en ls que fue hilada. Se produjo répida—

En egta etapa, el contenido de s0lidos de las fibras secadas

habfa aumentado a algo mag del 55%.

Lo sigulente operaoién fue la calcinacidn de lag fi-
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fibras gecadas. Se calentaron lag fibrasg con bastante rapideg
en una atmosfera oxidante y en reposo a unos 10002F (537,782
s un ritmo de incremento de temperatura de 10002F por hora
(537,782C). Egte ritmo de calentamiento se aminoro a unos
500eF (2602C) por hora con adiclonal calentamiento a una tem
peratura del orden de 1500 a 16009F (8135,56-87L,112C) y se
mantuvo a esta temperatura durante 5 a 10 minubos. Las fibras
tenfan inicialmente un color negro o gris, pero al incremen
tarse el tlempo y/o temperatura de empapado, adquirieron un
color blanco puro.

Las resulbantes fibras de Alzo3 se examinaron.éptica—
mente para la deteceidn de imperfeccloneg, dlametro de las
fibras y densidad de las mismas. Tenfan un aspecto vitreo
claro con porosidad cero. Una inspeccion con rayog X indicd
que los tamafios de las origtalitas eran tan pequefios que los
rayos X no pudieron determinar su forms cristalina. Sin em-
bargo, el calentamliento de las fibraes a 28009F (1537,782C)
incrementd el tamefio de las oristalibas y dio un espectro de
rayoy X de la alimina alfa. Lag fibras de oxido sliminico -
agi formadas tienen wna temperstura de fusidn tedrica de
3723eF (2050,52C). Regultaron ger utilizables a temperaturas
de 33002F (18252C) sin ningun cemblio apreciable en el aspeg
to de lag fibras.

EJEMPLO II -~ Fibras de A1203.P205

El procedimiento descrito se usd tambilén satisfacto

riamente pars producir fibras de A1203.P205 que tienen un pun

to de fusidn superior a 3600°F (1982,22°C). Se mezclaron 25
gramos de (PO,_I')3 Al, y 75 gramos de (P04H2)3A1 con un peso
igual de agua destilada. Se ajustd el pH de la mezola con

acido fosfdrico pars dar un pH del orden de 2,5 a 2,7 para

—
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facilitar el completamiento de la solucidn. Luego sme cocid la

Y 4
mezcla hagta obtenerge una solucion completa, mientras se man

tenfa el agua al mismo volumen inicial. Una vez que la solu

cidn fue clara, se afiadid ClBAl de grado comercial y de 32 a
362 Baumé, equivaliendo a 5 gramos de A1203 contenido. Esta
cantidad de dxido representaba asproximsdsmente 40 gramos de
golucidn de cloruro. Luego ge calentd la mezele a una tempera
tura de 300 a 3502F (148,89 o 176,672C) hasta obtenerse la -
sdecuada viscosidad. Se evitd la ebullicidn o mezclado mecanl
co durante el periodo de calentamiento para evitar el atrapa-
miento de burbujas en la mezcla. La deseads: viscosldad era -
aproximadamente de 100 polses para esta combinacion de sales
a temperatura ambiente. Esta viscosidad dio al 1iquido el ag
pecto de un jarsbe de malz claro. Tenis un contenido de sél;
dog del 45% aproximedamente.

Luego se fibrild la mezcla mediante la operacion
de hilado descrita. La humedad relativa se mantuvo por debajo

del 40% para evitar abgoreion del aire. Durante el secado -

. con exposicidn solo a aire de baja humedad, se calculd que el

! contenido de solidos de las fibras s aproximaba al 65%.

Después de su formacién, las fibras fueron transg

 feridas a un horno eléetrico y calentadas a 1000¢F (537,782C)
en una hora. Luego se mantuvieron a esta temperatura durante

. 15 minutos. Las resultantes fibras poseen un contenido en alyl

mina del 60% aproximadamente en peso, slendo la mayor parte

~ de esta elimine en forme de Al,0,.P,05  ALPO). Eajo el mi-

crogeopio, las fibras ofrec{an un agpecto vitreo g6lido con
un diametro ordinariamente inferior a 5 micras. Los materia

les empleados tienen uns temperatura de fusidn de 36009¢F -

(1982,229C) y las fibres resultaron ser utilizables s una
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temperatura de 3300°F (18252C).
EJEMPIO IIT - Fibrasg de Zroz establlizadas

Se cernid primeramente una solucidn de acetato de
zirconio de grado comercial que contenfa un 22% de Zr0, equl
valente, a través de una criba de acero inoxidable de 400 ma
llas pars separar las impurezas iInsolubles. EL lfquido era
de cola ambar claro y se mezcld luego con un tercio de su
peso de exahldrato oxicloruro de zirconio. Una cargaxtfpica
era de 300 gramos de solucidn de acetato y 100 gramos de oxl
cloruro. A gsta megcle puede afiadlrse acetato célcico; aceta
to magnésico 0 cloruro magnésico hidrato como fuente de un
Oxido capaz de estabilizar la zirconiam. A tal fin, se afiadle
rion 20 gramos de acebtato de magneslo para dar uns fibra de
Zro2 establlizada con MgO. (Pueden introducirse otros aditi-
vog tales como silice coloidal para formar otros compuestos
con ZrO2 0 blen pueden eliminarse por completo log sdlitlvos
para dar una fibra de Zr0, que se denomina inestebilizada).
La mezcla se calentd suavemente a temperaturas que hiclesen
entrar primero a las sales en solucidn y sepaxar luego el ex
cego de agua en la carga. Se mantuvo durante 28 horas una
temperatura de unog 2209F (10k4,442C) g presidn atmosférica,
que resultd adecuado para transformar la.solucién en una ma-
ga fibrilable viscosa. El contenido sélido de la mezcla se
calculd ligeramente por encima del 38% en forma no fibrila-
da, pero después de la fibrilacidn el contenido de sOldilos
incrementd a mes del 60%. Las dog sales de zirconio redizan
diferentes funcliones. El acetato, por ejemplo, tiende a dar
2 la mezcla capacldad de fibrilacién, mientras que el oxi-

cloruro ayuda a reduclr toda dliflicultad de separacién del

agua necesaris para obbener la adecuada viscosidad. El uso
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 de acetato solo, tendr{a porresultedo une solucidn de la que

ser{a muy dificil separar agua sin sobrecalentar el material
prdximo a las paredes de la camara de calentamiento. La adi-
cidn del oxicloruro reduce la viscosidad de la mezcla, permi
tiendo asi que tenga lugar una evaporacion con mayor rapidez
¥ proporcionando una golucidn con un supexrior contenldo de

gdlidos. Luego se £ibrild la solucion medisnte una corriente

de aire a elevada velocidad. Las fibras recogldas fueron fran

L]

feridas inmedistamente sflin hoirno eléetrico ¥ calentadas a
12009F (648,892C) pars transformer las fibras vitreas en zzo,)
puro conbeniendo aproximsdamente un 7,5% de MgO como establ
lizador. Se calculd que tales fibras podian resistir unas tem
peraturas de uso muy superiores a 4O00SF (2204,42C sin fun-
dirse.

Ios siguientes ejemplos de preparaciones de soluclones
adecuadas para formar fibras cristalinas de acuerdo con el
procedimiento de la 1nvenc16n, se exponen para permitir una
mejor comprensién de la invencidn.

EJEMPLO 4 - Fibras de Alzg

A une solucidn de ClBAl de grado técnico y de 322 Bau
mé se afinden de 20 a 40 partes de metal aluminio puro junto
con 200 partes de ggua. Puede emplearse hilo debluminio de dg
secho que tengs una pureza del 99,8%. La mezcla se calienta
a 170-210¢F (76,67-98,8920) durante dos a cuatro horas para
disolver la mayor parte del aluminio. Esta temperatura no es
crftica, pero es la mejor para acelerar la reaccion. La resull
tante solucion se cierne luego a través de un lienzo de acerq
inoxidable de -325 mallag y se concentra luego a una densi-
dad de 1,5 a 1,7 gramos por cm3 evaporando el exceso de agua.

Lo solucidn e encuentra entonces liste para su fibrilacidn.
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' La resultante solucidn puede modificarse mas afladiendo de 5 a

© a producir fibras mas finas.

. 4 ¢ 5, puede afiadirse suficiente Cl,Mg.6H,0 para formar una

~ de agua, 20 partes de metal aluminico y 100 partes de Cl,Mg.

Esta solucidn, que esg extremadamente estable y de la claridad
del ague, no muestra signos de precipltacién de solidos desw
pués de variog meses de reposo.

EJEMPLO 5 - Fibras de A1203

Pueden efectuarse variaciones del elemplo 4 empezando
con 250 parteg de écidé clorhidrico y de 40 a 80 partes de mg|
tal aluminico. La reasccidn es mas vigorosa que en el ejemplo
l, pero no peligrosas sl se tiene el cuidado debido. Se concen
tra la golucion como se describe en el ejemplo 4 para obtener
una denslidad en lg misma de 1,5 a 1,7 gramos por cm3. De esg-

ta manera puede obbenerse una viscosidad de 100 a 600 poises.

300 partes en peso de acetato alupinico bagico, el acetato se
disuelve primeramente en agua pars ayudar a mezclar con golu

clones previamente preparadas. la adicidn del acetato tiende

EJEMPLO 6 - Fibras de MgA1204

A la soluocidn descrita en cualquiera de los ejemplos

golucion que pueda descomponerse en fibrag de MSAlzoa (espine
la alumfnico-magnésica). Para ser mas especffioo, con 100 pay)|

tes de solucidn de ClBAl de 32¢ Baumé, ge combinan 200 partes

6H,0 de grado téenlco en un recipiente de vidrio. Se calienta
la mezola a 170-210SF (76,67 a 98,899C) durante dos a 4 horas
ge clerne y se concentra luego a 1,5 gramos por centimetro

cubico aproximadamente, por evaporacién. La solucion, que es
de la claridad del aguva, puede fibrilarse después de enfrial

se. De nuevo, la adicion de algin acetato aluminico (besico)

(4
mejorara la capacidad de fibrﬂhacién de la mezela, pero no
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. es esencial.

EJEMPIO 7 - Fibras de Zr0, sin estabilizar

A 300 partes de solucidn de acetato de zirconio de
grado comercial, que contienen un 22% en peso de Zroz, se aflg
den de O s 110 partes de CIZOZr.SHZO de grado comercial y se
concentra o ung soiuoién viscosa por evaporacion. El calenta
miento ge manbiene a temperaturas inferiores a 210°F (98,89
°C) para evitar la ebullicion de la solucidn y una excesiva
pérdida del radical acetato o cloruro. Una vez que se obtlene

una viscosidad de 100 poises & 1,65 gramos por om3, la solu-

cidn se considers lista pars la fibrilizacidn. Esta solucidn

es la mezcla basica para producir fibras de Zr0,. Sin embar-

go, cuando se convibrien las fibrés a ZrO2 medlante calenta-

miento, no son de Zro2 egtablilizado.
EJEMPIO 8 - Fibras de Zro2 estabilizadas.

A 300 partes de CIZOZr.BHZO, ge afiaden 300 partes
de agua ¥ % partes de metal magnésico. La reaccion es espon-
tanea v el magnesio se disuelve por la ml de ziroonio. La re-
gultante solucidn clara se concentrs luego por evaporacion

hasta obtenerse una viscosidad de 50 a 150 poises (densidad

. de 1,65 gramos por cm3 aproximademente). Las fibras produci

' das por la solucidn contendrsn aproximadamente un 7% de Mg0,

que es teoricamente suficiente para favorecer la estabiliza-

' ¢1idn de la fibra de Zr0, caloinads.

El oxicloruro de zlrconio por si mismo no formars
una solucidn fibrilable y estable a temperatura ambiente.

Sin embargo, la adicidn de une pequefis cantidad de lones mag

: ’
. meslo transforma la solucion en una condicidn en la que tiene

una estabilidad y ogpacidad de fibrilizaclon de aceptables

e buenag. Asimismo, el mebtal magnesio ge transforma en Mgd al




10

18

20

25

30

calcinarse y tiende a establillzar los oristales de Zr0 en
forma cubica.

EJEMPLO 9 - Fibras de Z:co2 establlizadas

A 300 partes de CIZOZr.BHzo ¥ 300 partes de agua
destilada, se afiaden de 2 a 6 gramos de Cal 3 MgO. (Es prefe
rible el Ca0 puesto que este dxido es un mejor establilizador
para el cristal de Zr0, que el Mg0O). Se calienta la mezela
hagta que el Sxldo de Ca0 se disuelve por completo y la solu
cidn es clara. Luego ge afiaden de 30 a 100 partes de solucidn
de acebato de zirconio y se concentra aproximesdamente a 1,75
gramosg por cm3.)Esta golucidn es tamblén unica en el sentido
de que el pequefio porcentaje del Sxido basico, tal como Ca0,
no solo estabiliza el cristal de Zr0, en la forma cublioa, si
ﬁo que ademss permite uger porcentajes muy pequefiog del ace-
tato para mentener la pureza y reducir el costo de la resul-
tante fibra. Debe mencionarse también que pueden emplearse
(HO) ,Ca g (HO) Mg en lugar del Ca0 § Mg0, si se desea.

EJEMPIO 10 - Fibras de Tho,

A 100 partes de Clzmh.hHZO, ge afladen 200 partes
de ague destilada y de 2 a 15 partes de (HO)ATH. Se calienta
la carga justamente por debajo de su temperatura de ebullicid
pare favorecer la reaccion de los dos conmpuestos de torlo.
Cuando se complete la reaccidn, la solucidn resulta clara y
un adicional calentamiento se requiere pars hacer viscosa la
solucion.

EJEMPIO 1l - Fibras de ThO2

A 100 gramos de ClzTh.AHZO y 200 gramos de agua deg

tilade, se afiaden de 2 a 6 gramos de metal magnésico. Tiene
lugar una reaccidn entre la sal y el mebtal y una vez comple

tada la reacoidn, se obtiene una solucidon viscosa fibrileble

n
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~ vedas temperaturas que comprende la concentracion de una 80

L 1u016n de una o mas sales metalicas solubles seleccionadas

: de aluminio, berilo, cromo, magnesio, torlo, ursnio y zirco.

7 nio, y mezclas de ellos, a una viscosidad fibrilgble del or-
* cosa por un método seleccionado del grupo de procedimientos

I formadas, ¥ el calentamiento de las fibras secadas a um tem-
" peratura del orden de BOO a 25009F (426,67 a 1371,112C) hasta
. que se elimine el disolvente, se descomponga el residuo sal}l

. la densidad de las fibras calcinadas.

- fibrila una corriente mdvil de la solucidn viscosa en fibras

. que tienen un diametro medio de 1/2 a 20 micras.

Los pequefios porcentajes de MgO presentes en la fibra no afeg
tardn probablemente al 1{mite de empleo de la fibra de Tho2
sustancilmente. Yo creo que este sistema de formacidn de una
solucidn viscosa estable de sales de torio puede dilatarse -
enormenente. El CluTh.@HZO no puede transformarse por si mig
mo en una mezcla Viscosa a btemperaturas ambientes. En lugar
del metal magnésico podrian emplearse Mg0, (HO) Mg, (HO),U,
Ca0, (HD)ZGa u otros compuestos alcalinos.

En resumen, la Patente de Invencidn gue se solicits
recaers sobre las gigulentes:

REIVINDICACIONES

1, MNétodo de produccién de fibras crigtalinas a ele

del grupo de sulfatos, cloruros, fosfatos, acebatos y nitratog

den de 1 a 1000 poisges, la fibrilacidn de la soluciocion vis-

de insuflado, hilado y estirado, el secado de lasg fibras asi

r'd rd 2,
no en uno o mags oxidos metalicos y aumente sustancialmente -

2. Método segin la reivindicacidn 1, en el que se

3. Método segin lag reivindicaciones 1 S 2, en el

que las flibras secadas son sinterizadas a una temperatura del
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orden de 1000 a 1400eF (537,78 a 7602C).

4. Método segin las reivindicaciones 1, 2 & 3, en
el que ge fibrila una corriente movil de la solucidn viscosa
en un espacio que tiene una humedad relativa inferior al 60%.

5. Nétodo segin las relvindicaciones 1, 2, 3 ¢ &,
en el que las fibras secadas son calentadas en una atmésfera

oxldante a una temperatura del orden de 1000 a 1800eF (537,78

- a 982,229C),

6. Se reivindics por ultimo como objeto sobre el

que ha de recaer la Patente de Invencion que se solicita "ME

TODO DE PRODUCCION DE FIBRAS CRISTALINASY,

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

. presente memoria descriptiva que consta de diecimeve pésinas

mecanograflladasg.
Medrid, 19 de febrero de 1.965

ALFONSO UNGRIA
Pvlpo
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