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Esta invencidn se refiere a artfculos conformades
fabricados con un metal o aleacidn metdlica de punto de
fusidn relativamente bajo reforzado por incorporacidn en
el mismo de un tanto por ciento muy pequefio de fibras
microcristalinas de un crisotileo modificado quimiceamen-"7~
te, y a los métodos de fabricar dichos articulos,

Tal como se utiliza en la Memoria, la expresidn: -,
"nunto de fusidn relativamente bajo" quiere decir inFe-:::
rior a aproximadamente 1575¢C, y, como se indica mas
adelante, se cree que la invencidn tiene su mayor utili-
dad en relacidn con metales y aleaciones que tienen pun-
tos de fusidn inferiores a aproximadamente 6752C, Algu-
nos ejemplos de metales gque tisnen puntos de fusidn in=
feriores a 6759C son el aluminio, magnesio, estafio, cinc
y plomo, El aluminic es un metal particularmente adecuado
para la aplicacidn de esta invencidn, y, por consiguiente,
sera descrita mds especificamente en relacidén con ese me-
tal, Sin embargo, ha de entenderse que las técnicas que
mds adelante se describen en la Memoria son aplicables a
otros metales y aleaciones de punto de fusidn relativamen-
te bajo, incluyendo el cobre, que tiene un punto de fu-
sidn superior a 6752C perc inferior a 15752C, Muchos me-
tales de bajo punto de fusidn tienen una extensibilidad
o ductilidad més bien baja, asi como baja resistencia al
impacto. Estas propiedsdss pueden ser mejoradas en algu-
nos casos cuando los metales estdn aleados con otros me-
tales, peroc incluso en este caso, no son tan elevadas co-
mo pueden desearse para ciertos usos. Se ha comprobado
ahora yue la resistencia al impacto y la ductilidad, as{

como la resistencia a la traccidn, de los articulos for-
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mados de metales y aleaciones de bajo punto de fusidn, puc-
den ser aumentadas sustancialmente incorporando al metal
o aleacidn una cantidad muy pequefia de un silicato mine-
ral modificade quimicamente recientemente desarrollado,
cuya naturaleza serd explicada a continuacidn.

El crisotilo modificado quimicemente es un mate-
rial dnico de silicato mineral coloidal microcristalino,
y se describe en las solicitudes norteamericanas, también
en tramitacidn, de N2 de serie 331,293, presentada el 16
de septiembre de 1966, y de N2 de serie 331.294, presen-
tada el 16 de septiembre de 1966, en nombre de Orlando A,
Battista, uno de los coautores de la presente invencidn,
En sstas solicitudes se indica que el amianto de fibras
relativamente largas es, ventajosamente, modificado qui-
micamente y después desintegrado mecdnicamente para obte-
ner el producto deseado, En el tratamiento guimico, los
materiales gue causan el cambio deseado en la composicidn
quimica constan esencialmente de cualquier dcido o sal
dcida. La operacidn de modificacidn quimica puede controe
larse por medio de combinaciones variables de idn H, tem-
peratura, tiempo y/o presidn, as{ como por la severidad
de la desintegracidn mecdnica durante la operacidn de
digestién. No obstante, los mejores resultados se obtie-
nen por tratamiento a temperaturas elevadas, preferible-
mente la tempertura de reflujo del agente de tratamiento
particular empleado, en suspensidn acuosa a un contenido
de sdlidos més bien bajo. Por ejemplo, puede smplearse
4cido clorhidrico 0,2 N para tratar crisctilo, a un con-
tonido de sélidos de aproximadamente 5%, durante 1/2 a 4

horas a reflujo, Este tratamiento produce un cambio dptimo
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en la relacidn SiDz/rﬂgo, elevdndols hasta aproximademente
1,21, El uso de un digestor a presidn para permitir la di-
gestidén bajo presidn rermite una reduceidn en el tiempo
de tratamiento para efectuar un cambio hasta la relacidn

5 Siaz/l‘ﬂgﬂ dptima,

En el tratamiento ineisl, se han obtenido resul-
tados satisfactorios con dcido clorhfdrico, dcido sulfi-
rico, dcido nitrico, una mezcla acetilante que consta de
dcido acético, anhidrido acético, y trazas de dcido sul-

10  flrico, y dcido fosfdrico., Es importante gue la concen-
tracidn de dcido sea controlada adecuadamente. Por ejem-
plo, un dcido sulflirico 0,4 normal a reflujo separard, de
una mezcla al 5%, excesivo dxido de magnesic en cinco mi-
nutos, causando un cambio excesivo en la relacidn Si02/

15 g0, juntamente con una rédpida pérdida de rendimiento.
Por el contrario, una mezcla acetilante de 600 ml, de
dcido acético, mds 110 ml. de anhidrido acético, mas 3
ml, de dcido sulflrico concentrado puede usarse con segu=
ridad, siempre que se provea un buen centrol pare evitar

20 que la reaccidn sobrepase el rendimiento y la relacidn
SiUz/MQO deseados, incluso despuds de una hora.

Por consiguiente, se prefisre un dcido diluide,
y particularmente & un contenido de sdlidos de aproxima=-
damente 5%; una disolucidn de 4cido clorhidrico de une

25 concentracidn de 0,2 normal a presidn atmosférica es casi
dptima desde el punto de vista de conseguir unea reaccidn
completa en un breve periodo de tiempo sin el peligro de
una pérdida demasiado grande de producto, y sin apartarse
demasiado de la capacidad de producir dispersiones acua-

30 sas estables del mismo. A contenidos superiores de sélidos,
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la concentracidén de 4cido clorhidrico ha de ser ajustadé. )
consiguientements para obtener la relacidn SiDZ/MQG desea=
da en el producta final, Para los fines de la presente -
invencidn, la relacidn 5102/MQ0 conseguida por medio del
tratamiento quimico ha de estar comprendida entre 1,05

y 1,30 en peso.

Después del pretratamiento quimico, el crisotilo:
modificado es filtrado y desintegrado mecanicamente di-.;j;
rectamente en presencia de las aguas madres conservadas - -
del tratamiento de digestidn, utilizando una accién de
cizallamiento, como por ejemplo en un mezclador Waring u
Osterizer, un disolvedor Cowles, un Rietz Extructor, y ti-
pos similares de equipo de cizallamiento meéanico, Un pro-
cedimiento preferido es llevar a cabo el pretratamiento
quimico simultdneamente con la desintegracidn mecdnica,
Normalmente, el producto es lavado hasta un contenido de
clorurc de aproximadeamente 0,10% o menos cuando se utili=-
za ClH, antes de su secado y empaquetado.

Es de la mdxima importancia combipar una opera-
cidn de pretratamiento quimico Sptimo con la desintegra=-
cidén mecanica apropiada para producir las particulas desea=
das, coloidales, microcristalinas y bdsicas de tamafio sub-
micrénico, siendo las dimensiones preferidas de estas par-
t{culas submicrénicas del orden de 200-300 Angstroms de
didmetro y 2000-5000 Angstroms o mds de longitud. La de=
sintegracidn mecdnica del crisotilo modificade quimica-
mente se requiere hasta el momento en que al menos apro-
ximadamente el 10% del producto desintegrado mecdnicamen-
te comprende particulas de menos de una micra en todas

las dimensiones, y preferiblemente hasta que comprende un
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209, o incluso mucho mds, de partficulas con una dimensidn
mdxima en todas las direcciones de menos de una micra o
micrén. Los productos resultantes formardn dispersiones
y geles estables con agua y otros liquidos polares en
concentraciones del orden de un pequefio tanto por ciento,
De otro modo, no pueden formarse dispersiones y gesles es-
tables con crisotilo natural, '
Antes del tratamiento de modificacidn quimica an=-
tefiar, el crisotilo puede ser abierto primeramente some-
tiéndole a una accidn mecdnica con o sin la presencie de
sulfdxido de dimetilo. 0 bien, como otro modo de hecerlo,
el crisotilo modificado por dcido es desgastado. mecdnica-
mente en presencia del sulfdxido de dimetilo, Se ha com-
probado que, cuando las fibras de amianto descritas an-
teriormente son maceradas o embebidas en sulfdxideo de di=
metilo (DMSO) y puestas en suspensidn para permitir una
humectacidn uniforme de las fibras por el sulfdxido de
dimetilo, tiene lugar una rotura mecdnica mucho mds efi-
ciente del crisotilo hasta particulas submicrdnicas. La
dispersidn de la suspensidn, con la consiguiente libera-
cidn de fibrillas individusles o fragmentos fibrilares,
respectivamente, puede ser ayudada por tratamiento de la
suspensidn en DMSO en un dispositive simple formador de
pasta, tal como una batidora o un refinador Bauer, para
proporcionar la accidn mecdnica apropiada deseada, Des-
pues del tratamiento mecdnico, el DMSC en exceso es sepa-
rado del amianto abierto, por ejemplo por medio de una
centrifugadora, un filtro, o rodillos prensadores, y se
quita el DMSO del amianto por lavado, Si se desea, es sa-

tisfactorio llevar a cabo la operacidn de modificacidn
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quimica en presencia de DMSO, y simultdneamente con la
operacién de desintegracidn mecadica, seguida de lavado
y secada,

Aungue el tratamiento preferido para embeber o
poner en suspensidn el amianto es utilizar DNSO no di-
lufdo, puede hacerse la dilucidn con agua o cualquier
disolvente miscible, E1 DMSC, tanto no diluido como di-
lufdo, pusde también volverse a utilizar para los trata-
mientos de maceracidn y/o suspensidn, siempre que no haya
evidencia de que es alterado quimicamente de modo signi-
ficativo durante las operaciones de imbibicidn o suspen-
siédn,

Utilizando temperaturas elevadas puede aumentar-
se la velocidad de dispersidn de las fibrillas, aunque se
nrefieren temperaturas de trabajo del orden de 100 grados
centigrados o menaos. Usualmente son adecuados tiempos de
imbibicidn o suspensidén de aproximadamente 60 minutos,
aungue en algunos casos pueden ser deseables tiempos mu-
cho mds largos, seglin el grado de compacidad natural de
las agregaciones de fibrillas, En tanto en cuanto el tiem-
po y la temperatura no sean criticos, pueden ser variados
segin la conveniencia del operario.

Se ha indicado que el tratamiento quimico cen
dcido quita algo del dxido de magnesio del crisotilo y
aumenta la relacidn SiDQ/lYIgDn Esta separacion de 6xide de
magnesio altera el cardcter superficial del crisotilo,
de ser relativamente liso y uniforme a ser picado, cavi-
tado y rugoso, y se cree que esta superficie rugasa con-
tribuye a dar una buena unién mecdnica entre el crisotilo

modificado quimicamente y el metal en el que se incorpora
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seglin la presente invencién, Utilizando el método de )
Iadsorcién de nitrdgeno descrito por S.N., Nelsen y S5.T,
Eggertsen en Analytical Chemistry, volumen 30, pdéginas
1387-1390 (1958), se ha comprobado que un crisotilo natu-
ral que tiene una relacidn de Siﬂz/ng de 0,99 tiene un
édrea superficial de entre 20 y 30 metros cuadrados por
gramo (mz/g)o Esto ss después de convertir en fibras el
material por . melienda y después de la separacidn de se-
dimentos y componentes distintos del amianto por clasifi~
cacidn por airs. Cuando este mismo crisotile es tratado
como se ha explicado anteriormente para aumentar la rela-
cidn SiOZ/MQO hasta 1,15 y es desintegrado mecanicamente,
se comprobd ques tenia un drea superficial de entre 65 y
75 mz/g, medida por el método de adsorcidn de nitrdgena,
Cuando el tratamiento quimico era tal que se aumentaba la
relacidn SiUZ/MgD hasta 1,20, se comprobd que el drea su-
perficial se encontraba entre 80 y 90 mz/g. Este gran
aumento del drea superficial se considera upa indicacidn
de la presencia de cavidades y otras irregularidades. El
crisotilo Shabani, procedente de Suddfrica tiene, en su
sstado natural, una relacidn SiUz/MQO de algo méds de 1,05
(realmente aproximadamente 1,057), y este valor se encuen-
tra dentro del intervalo expuesto anteriormente, Pero es=
te crisotilo, en ausencia de un tratamiento con 4cido tal
como el explicado en la presente Memoria, tiené una super-
ficie relativamente lisa y uniforme, y sin tratamiento qui-
mico no es satisfactorio para llevar a cabo la presente in-
vencidn,

£l crisotilo microcristalino, coloidal, modifica-

do quimicamente, en sl que al menos aproximadamente el 10%
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de las part{culas son de tamafio submicrdénico descrito an-
teriormente, 8s el material qus, seglin la presente inven-’
cidn, se afiade a aluminio, magnesio, cinc, estafio, plumo,‘
cobre, u otros metales o aleaciones metdlicas de punto de
Fusidn, relativamente bajo, para mejorar la resistencia al
impacto, la ductilidad o extensibilidad y/o la resisten-
cia a la traccidn de los articulos conformados hechos de
tales metales, Aunque para la presente invencidn es esen-
sial que al menos aproximadamente sl 10¢ de las particu-
las del crisotilo modificado sean de tamafio submicroénico,
es deseabls dispoher de mayores tantos por ciento de par=
t{culas de tamafios inferiores a un micrdn, y de hecho, lo
més deseable seria que todas las particulas fueran de ta-
mafio inferior a un micrdn. La razdn del empleo de un pro-
ducto con abundancia de pequefias particulas inferiores a
un micrdn es que es esencial la distribucidn homdgenea
del crisotilo modificado en el metal,

Se ha mencionado anteriormente gue la invencidn
tiene su mds (til aplicacidn en relacidn con metales y
aleaciones que tienen un punto de fusidn inferior a apro-
ximadamente 6752C, y esto se debe a que la mayor parte de
los métodos de fabricar artfculos metdlicos implican ele-
var la temperatura del metal hasta muy cerca de su punto
de fusidn. A 7002C aproximadamente, el crisotilo modifica-
do quimicemente pierde su agua de hidratacidn, y por con-
siguiente puede perder algo de resistoncia. No obstante,
el crisotilo modificado quimicamente no funde a menos de
aproximadamente 15509C, y puede ser utillizado eficazmente
con metales gue tienen puntos de fusiadn que varian hasta

aproximadamente 15502C, De hecho, en algunos casos es desea-
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ble calentar el crisotilo modificade hasta aproximadamen-
te 7009eC, para expulsar deliberadamente el agua de hidra-
tacifn, y permitir asi la produccidn de elevados tanta

por ciento de particulas de tamafio submicrdénico. Estas
particulas pueden ser incorporadas después a metales que
tienen puntos de fusidn inferiores a aproximadamente 675¢C,
asi como a metalss tales como el cobre, que tienen puntas
de fusidn entre 6752C y 15509C,

Se ha comprobado :ue una varilla de aluminio
extruida que contiene 1,0% en peso del crisotilo modifi-
cado quimicamente, en el que al menos el 103 de las parti
culas eran filamentos de una longitud de menos de un mi-
crén, tenia un alargamiento en el punto de rotura de
aproximadamente 25-35% o més, en comparacidn con un alar=-
gamiento en el punto de rotura de aproximadamente 5-10%
de una varilla de control de un aluminio comercialmente
puro. La resistencia @ la traccidn, tanto de la muestra
como del control, era de aproximadamente 1547 kg/cmz.
Estirando la muestra para reducir su extensibilidad hasta
la del control, puede aumentarse notablemente la resisten-
cia a le traccidn de la muestra, Cuando un mayor tanto
por ciento de las particulas del crisotilo modificado son
de tamafio submicronico, se puede utilizar solamente un
0,15 de este material y consepuir mayores resistencias
a la traccidén y alargamientos por traccidn, Este material
hibrido de aluminio tiene una utilidad muy amplia, siendo
una de sus aplicaciones su empleo como alambrs. Pueden
conseguirse una resistencia a la traccidn y/o a2largamiento
considerablemente mayores utilizando el crisotilo modifi-

cado con mayores tantos por ciento de particulas de tamafio
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submicrdnico,

£1 aluminio que contiene el crisotilo modificado
puede ser transformado por métodos convancionales, como
por extrusidn bajo calor y presidn, o por técnicas de me-
talurgia de polvo (pulvimetalurgia), Con el empleo del
crisotilo modificado es posible también producir un alue
minio espumado, en cuyo caso ha de afiadirse una propor-
cién relativamente grande, por ejemplo hasta aproximadamen-
te 40%, del crisotilo: modificado, Por calentamiento por in-
duccidn, el articulo, que puede haber sido conformado por
extrusidn por ejemplo, es calentado interiormente rdpi-
damente hasta una temperatura superior a aquella en que
el crisotilo pierde su agua de hidratacidn; ésta es pues~
ta en libertad en forma de vapor, proporcionando vapor de
agua que crea pequefias cavidades en la extructura, En-
friando rdpidamente el articulo, el gas es atrapadc en
el interior de las cavidades, dando asi un producto
espumadc o celular, que tiepe una densidad aparente ex-
cepcionalmente baja,

La forma de incorporar el crisotilo modificado
guimicamente en el alumipio u otro metél 8s un aspecto im-
portantisimo de esta invencién. Cuando se alsan metales
con otros metales, es corriente utilizar temperaturas ta-
les que ambos metales, o todos los fue intervienen, se
encuentren en. un estade fldido, con lo que pueden ser
mezclados homogdneamente entre si, No obstante, en el ca-
so de la presente invencidn, en la que se prefiere que
el crisotilo utilizado en forma fibresa o de filamento
se evita la fusidn de las particulas coloidales de cri-

sotilo a temperaturas de 15752C o superiores, Para in-
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corporar el crisotilo modificado en forma de Filamentos'
en el metel, se intentd dispersar el crisotilo en estado
seco en toda la masa del metal agitdndolo en el metal
fundido, teniendo el metal un puntoc de fusidn inferior
al del crisotilo, como se ha indicado anteriormente. No
obstante, este recurso demostrd ser infructuoso, porque
la tensidn superficial del metal impedia la humectacidn
de los filamentos de crisotilo, con el resultado de que
estos (ltimos permanecian siempre en la superficie de la
masa fundida, por muy vigoroso que fuera el mezclado fi-
sica,

Como se ha dicho, es esencial la distribucién
uniforme u homogénea del crisotilo modificado en toda la
masa del metal, Esto puede consequirse en un grado ra-
zonable mezclando el crisotilo, con o sin su aqua de hi-
dratacién, en forma seca, con un polvo seco del metal, Es-
ta mezcla pulverulenta es sometida despuds a una presidn
elevada para formar un articulo tal como un tarugo o to~
cho, que puede ser extruido a través de una boquilla, ba-
jo calor y presiédn, para‘formar un ohjeto alargado que
tiene una seccidn transversal que corresponde a la forma
de la abertura de la beoquilla., En lugar de extruir el ar-
t{culo en polve comprimido, puede ser sinterizado para en-
durecerlo y darle mayor cohesidén. Si se desea, puede ser
incorporado un lubricante en el polvo, y de este modo pue-
de formarse un cojinete sinterizado auto-lubricante.

Se ha comprobado que puede obtenerse mejor homo-
geneidad y un mayor aumento en la resistencia si la mez-
cla en polvo seca se prepara de la manera gue a continua-

cidén se explica. Como se ha dicho anteriormente, cuando
& 2 F -
2 L -
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al ‘menos aproximadamente el diez por ciento de las parti-
culas del crisotilo modificado quimicamente son de tamafio
submicrdénico en todas las dimensiones, puede formarse una
dispersidn coloidal, Segln el método preferido de llevar a
cabo la presénte invencidn, se forma esta dispersidn coloi-
dal, y a ésta se le afiade el metal o aleacién en forma pul-
verulenta. La mezcla es agitada después para dar una meze
cla homogénea, o bien la agitacidn puede lleverse a cabo

a medida que se afiade gradualmente el polvo metdlico. La
mezcla es secada después nura obtener la mezcla pulveru-
lenta seca gue es tratada de la forma anteriormente ex-
plicada, '

Para mejorar la unidn entre los filamentos de
crisotilo modificado y el metal, los filamentos pueden ser
provistos de un recubrimiento metdlico por métados muy
conocidos, tales como una deposicidn por vacio o un pro-
cedimiento de precipitacidn, Alternativamente, puede dar-
se a las particulas de crisotilo modificaedo un recubri-
miento de una sal metdlica, como por ejemplo fosfato dci-
do de aluminio o nitrato de aluminio, cuandeo los filamen-
tos han de ser incorporados en aluminlo o aleaciones de
aluminio, Estas técnicas producen un recubrimiento de del-
gadez casi atémica, y de este modo el recubrimisnto no
aumenta apreciablemente el tamafio de los filamentos, ni
interfiere con la distribucidn homogénea del crisotilo
en el metal. 5i el crisotilo coloidal ha de ser afiadido a
aluminio, otro cjemplo de un material de recubrimiento sa-
tisfactorio es allmina coloidal, que tisne una carga su=-
perficial positiva, mientras que el crisotilo modificado

quimicamente lleva una carga negativa., Asi, la aldmina que-

344847
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da unica eléctricamente al crisotilo., La compatibilidad’y
humectabilidad de las particulas de silicato microcrista-
lino coloidal con los metales son aumentadas notablemente
por deposicidn des recubrimientos metdlicos superficiales),
variando el recubrimiento metdlico preferido con cada com-
posicidn hibrida,

La presente solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unidos de América el 9 de Septiembre
de 1966 bajo el nB, 578,118 y el 7 de Agosto de 1967 bajo
el n2, 658,057, ss acoge a los beneficios del articuleo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

N 0O T A

Los puntos de invencidn propia y nusva, que se
presentan para gue sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencidn en Espafa, por VEINTE afios, son los
siqguientes: .

l.- Un método de fabricar un articulo conformado
que tiene una composicidén que consta esencialmente de una
proporcidn principal de un metal o aleacién metdlica que
tiene un punto de fusidn inferior a aproximasdamente 15759C,
preferiblemente inferior a aproximadamente 6759C, por ejem-
plo aluminio, y una proporcidn menor de otra sustancia,
caracterizado por formar una mezcla seca consistente en par-
t{culas de dicho metal o aleacidn metdlica y de dicha otra

sustancia que es un crisotilo que ha sido modificado Guim
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micamente para obtener una relacidn de 510, a Mg0 de en-
tre aproximadamente 1,05 y 1,30 en psso, y que tiene un
drea superficial, determinada por el método de adsocidn
de nitrdégeno, de al menos 65m2/g, siendo al menos el 10%
en peso del crisotilo modificado de tamafio submicrénico
en todas las dimensiones, y prensar en frio la mezela sé=-
ca para formar el artfcule conformado.

2,= Un método de fabricar un articulo conformado
segln la reivindicacidn 1, caracterizado por preparar una
mezcla seca que consta de particulas de dicho metal o
aleacidn metdlica y dicho crisotilo, y comprimir en frio
la mezcla seca para formar el articulo conformado,

3.= Un métndo segln la reivindicacidn 2, caracw
terizado por recubrir las particulas de crisotilo modi-

ficado con una pelicula de sal metdlica antes de prepa-

rar la mezcla saca,

4.~ Un método segdn
caracterizado por extruir el
lor y presién, para fabricar
culo,

5,~ Un método segdn
garacterizado por sinterizar

6.~ Un método segin

las reivindicaciones 2 6 3,
articulo conformado bajo ca-

y conformar ademds el arti-

las reivindicaciones 2 & 3,
el articulo conformado,

cualquiera de las reivindica-

ciones 2-5, caracterizado porgue la mezcla seca es obte-
nida por medio de las operaciones de afiadir las particu=
las metdlicas a una dispersidén coloidal del crisotilo
medificado quimicamente, agitar la dispersidn para obte-
ner una mezcla homogénea, y secar la mezcla,

7.~ Un método segln cualquiera de las reivindi-
caciones 2 a 6, caracterizado porgue el crisotilo modifi-
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cado guimicamente constituye entre aproximadamente 0,1%
y aproximadamente 40% del peso de la mezcla seca.

8.~ Un método de fabricar un artfculo confor-
mado,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que anp-
tecede, y con los fines que se han sspecificado.

Esta Memoria consta de dieciseis hojas escritas
a maquina por una sola cara,
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