
PATENTE DE INVENCION

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingle- 
. sa, resigente en Imperial Chemical House, Millbank,

Donares, S.W.l,, Inglaterra.

El presente invento se refiere a sólidos po­
li cristalinos y en particular a la orientación de 
cristalitos en sólidos policristalinos inorgánicos. 

Las fibras policristalinas inorgánicas se ob 
5. tienen frecuentemente fibrilando soluciones concen-
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tradas visoosas de sales metálicas en agua o solventes 
polares. Las fibras generalmente se producen primero 
bajo la forma de un gel que debe ser calentado para obte 
ner un vidrio o calentado ulteriormente para producir 
una fibra que-es cristalina. Cuando se desarrolla esta 
cristalización, los cristalitos se encuentran normalmen­
te orientados de manera aproximadamente al azahar. A fin 
de mejorar las propiedades mecánicas de una fibra poli- 
cristalina los cristalitos deben estar orientados substan 
ciálmente en dirección del eje de la fibra. Se ha encon­
trado ahora que la orientación de los cristalitos en un 
sólido policristalino puede ser lograda incluyendo partí­
culas anisomótricas substanciálmente orientadas en la fa­
se líquida a partir de la cual se forma dicho sólido.

De tal manera, conforme al presente invento se pro 
porcionan un procedimiento para la orientación de crista­
litos en un sólido policristalino inorgánico, que compren 
de incluir en la fase líquida a partir de la cual se for­
ma dicho sólido policristalino partículas anisomótricas 
substanciálmente orientadas en las cuales dicho sólido 
policristalino se forma epitaxiálmente.

- I¡a partícula anís ornó trica preferente es, o es ca­
paz de ser convertida en, una forma cristalina isoestruc- 
tural o isomorfa con los cristalitos del sólido policris­
talino, ayudando así la formación epitaxial de los cris­
tales.

Se prefiere que la fase líquida a partir de la cual 
se forma el sólido policristalino se encuentre substancial 
mente libre de otras partículas que puedan promover la nu- 
cíeación de cristalitos en dicho sólido.



La eliminación de tales partículas puede ser rea 
lizada, por ejemplo, mediante filtración de la fase lí­
quida o disolución de las partículas en un solvente apro 
piado.

- El proceso resulta particularmente aplicable a só 
lidos que tienen por lo menos una dimensión mucho menor 
que las otras, por ejemplo un sólido que constituye una 
película o una fibra, debido a que la.orientación de las 
partículas anisomótricas se logra más fácilmente con es­
tos sólidos. Se prefiere que una fibra a la cual se apli 
ca el proceso, tenga un diámetro medio inferior a aproxi­
madamente 100 miorones, preferentemente inferior de apro­
ximadamente 30 micrones, por ejemplo menos de 10 micro- 
nes.
. Las partículas anisomótricas son preferentemente
partículas aciculares^o fibrilares, aún cuando otras par 
tículas pueden también ser empleadas, por ejemplo partí­
culas en forma de placas o escamas.

Las partículas fibrilares o aciculares con diáme­
tro medio no mayor que 1 micrón y una relación de largo 
a diámetro de por lo menos 20, son las preferidas, por 
ejemplo fibrilas con diámetro medio comprendido entre 0,1 
y 0,5 micrones y de un largo superior a 10 micrones. Otra 
fibrila conveniente tiene un diámetro de aproximadamente 
0,01 micrón y un largo de aproximadamente 0,5 micrón.

Cuando se emplean partículas en forma de placas o 
escamas se prefiere que la menor dimensión de las mismas 
no sea mayor a 1 micrón y que la mayor dimensión de di­
chas partículas sea por lo menos 20 veces aquella de la 
mayor de las dos dimensiones.



Las mezclas de partículas anisométricas con for­
mas distintas y tamaños pueden también ser conveniente­
mente empleadas* Las partículas anisométricas pueden 
ser dispersadas en la fase líquida desde la cual sólido 
policristalino se forma, antes de ser orientadas y tam­
bién la fase líquida puede ser agregada a una masa pre- 
-formada de partículas anisométricas.

Puede emplearse cualquier concentración convenien . 
te de partículas anisométricas en la fase líquida, por 
ejemplo concentraciones incluidas en el rango de 10 a 
100.000 partes en peso de partículas anisométricas por 
1,000.000 de partes en peso de la fase líquida. Las con 
centraciones especialmente convenientes son aquellas com­
prendidas entre 1.000 y 50.000 partes en peso por 1.000.000 
de partes en peso. ,

Conforme a una realización, las partículas aniso- 
métricas comprenden un pseudomorfo de sílice formado por 
el tratamiento de un mineral de silicato con ácido, por 
ejemplo un pseudomorfo de sílice en forma de lámina y cons 
tituido por un mineral filosilicato o un pseudomorfo de , 
sílice fibrilado formado a partir de un mineral inosilica 
to. Una forma preferida de fibrila pseudomorfa de sílice 
*se prepara mediante tratamiento con ácido clorhídrico de 
arcilla sepiolita, atapulguita o asbesto de crisolita. Las 
fibrilas formadas mediante este tratamiento pueden conve­
nientemente ser separadas por filtración y preparadas pa­
ra usos ulteriores, por ejemplo calentando a 1.700*^0, o 
pueden ser utilizadas directamente bajo la forma de una 
dispersión. Este tratamiento produce pseudomorfos de sí 
lice con un diámetro de aproximadamente 100 Angstroms y



una relación de largo a diámetro de aproximadamente
1.000.

Pueden utilizarse minerales fibrosos como partí­
culas anisomótricas, por ejemplo los minerales wolastoni 
ta o crisolita.

La sílice finamente dividida que tiene una forma 
anísornétrica lograda por precipitación o técnicas de com 
bustión puede ser empleada, por ejemplo partículas de 
óxido metálico, fibriladas o en forma de placas integra­
das como un "humo" por la combustión del metal en oxíge­
no.

Una fibrila de silicato coloidal que puede obtener 
se bajo la marca "Avibest" constituye una partícula ani- 
sométrica apropiada para su empleo en el proceso, y pue­
de ser utilizada en su forma original o tratada con áci- 
do para producir fibrilas de sílice.

Las partículas anisomótricas especialmente útiles 
' comprenden cristales coloidales de monohidrato de alúmi­
na (boehmita) que tienen un diámetro medio comprendido en 
tre 50 Angstroms y 500 Angstroms y un largo superior a 
los 1.000 Angstroms, preferentemente de por lo menos 5.000 
Angstroms,' obtenidas convenientemente mediante el calenta­
miento controlado de solución de sal de aluminio básica.

Otras partículas anisomótricas útiles son:
(1) pigmento metálico de aluminio que comprende es 

calas delgadas, útil especialmente en fibras 
inorgánicas donde el metal puede reaccionar con, 
por ejemplo, cristalitos de fibra de óxidos inor 
gánicos y silicatos,

(2) partículas coloidales de hidróxido de hierro
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microcristalino acicular, =
(3) fibrilas de titanato de potasio, ¡¡
(4) celulosa microcristalina que comprende crista !-

les de celulosa con un diámetro medio de apro 
ximádamente 50 Angstroms y un largo superior ; 
a los 1.000 Angstroms. ' ^

Dichas partículas microcristalinas de celulosa re ; 
sultán particularmente útiles en fibras de sílice hidra- - '
tadas hechas por hilado de un silicato de metal alcalino =i
o un silicato de amonio en ácido. Los mícrocristales de 't(
celulosa se ligan fuertemente a los cristales de sílice '*
hidratada que se forman en la fibra cuando se calienta el  ̂
material hilado, por ejemplo a 200°C. Las fibras de síli ^
oe hidratado que contienen celulosa microcristalina ali­
neada pueden ser calentadas fuertemente para destruir la 
celulosa, dejando una fibra de sílice cristalina libre 
de celulosa pero alineada.

El invento resulta particularmente aplicable a la 
orientación de cristalitos en una fibra inorgánica produ 
cida a partir de una solución, especialmente una solución 
acuosa de, por ejemplo, un compuesto metálico. Una solu­
ción aeuosá de un compuesto de un metal que se descompone 
o reacciona para formar un sólido refractario resulta es­
pecialmente conveniente para formar una fibra policrista- 
lina útil que tiene cristalitos orientados respecto del 
eje de la fibra. Por ejemplo, para la producción de fi­
bras de alúmina orientadas, puede prepararse una solución 
apropiada disolviendo aluminio metálico en una solución j
acuosa de cloruro de-aluminio. Las partículas anisóme- :í
tricas apropiadas para emplear con esta solución, son i
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cristales coloiáales de monohidrato de albina, que tie_ 
nen preferentemente un diámetro medio comprendido entre 
$0 y 500 Angstroms y una relación de largo a diámetro me 
dio entre 20 y 200, y más preferentemente un diámetro me 
dio de aproximadamente 50 Angstroms y un largo de aproxi 
mádamente 2.000 Angstroms. Ejemplos de otros sólidos po 
licristalinos convenientemente orientados mediante una 
partícula anisométrica apropiada,.se muestran en la Ta­
bla I.

T A B L A  I
Sólido Policris­
talino

Material a partir del 
cual puede formarse 
el sólido policrista­
lino

Partículas Ani 
sométricas

Alúmina Formato de Aluminio Monohidrato de 
alúmina

Fosfato
nio

de Alumi-
¡

Clorofosfato de Alu­
minio

Fibras de Síli 
ce **

(! H M H H M Talco
Titanio Cloruro básico de Ti­

tanio
Titanio de po­
tasio

Oxido de hierro Cloruro básico de Hie 
rro *" -

Acicular Gamma- 
Fe

'! H H M H H Acicular Alfa- 
FeOOH

Sílice Silicato de Sodio Sílice ó Fibri 
las de Sílice

Se prefiere que la partícula anisométrica sea subs 
tanciálmente insoluble en la fase líquida desde la cual
se forma el sólido policristalino, aún cuando alguna reac 
ción superficial entre la partícula anisométrica y la fa­
se líquida no es desventajosa. Se prefiere, no obstante, 
que dicha reacción sea una que no produzca gas.

<

Kí

i!t.[

15.
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Las partículas anísométricas pueden estar disper 
sadas en la fase líquida y orientadas en la misma, o 
pueden ser orientadas primeramente y luego agregarse la 
fase líquida a estas partículas orientadas. La orienta- ¡
ción de partículas anisométricas dispersadas puede obte- í
nerse mediante cualquier método conveniente, por ejemplo } 
pasando la fase líquida a través de un dado de extrusión ¡ 
conveniente. La orientación de las partículas anisomé- í
tricas en la fase liquida desde la cual se produce una ^
fibra, se obtienen mediante cualquier procedimiento ñor- !

}-
mal empleado para producir la fibra, por ejemplo extrusión t 
por una hilera, estirado o mediante hilado centrífugo. [

i í
Las partículas anisométricas pueden ser alineadas en es- ' 
tado seco para formar un colchón o grupo orientado al cual " 

. se agrega la fase líquida. Las partículas anisométricas 
pueden también formarse en un colchón o cuerda orientado, 
suspendiendo por ejemplo en un líquido adecuado, tal como 
la acetona, alineándolas allí mediante un procedimiento j
tal como de extrusión y eliminando el líquido de suspen- } 
sión por medios adecuados, por ejemplo mediante evapora- j 
ción y/o combustión. j!

Los sólidos policristalinos en los cuales los cris t 
talitos han sido orientados mediante el proceso conforme 
al invento, pueden mostrar marcadas propiedades de aniso- 
tropía, especialmente propiedades físicas. Esta anís otro, 
pía es útil en muchas aplicaciones; por ejemplo, resisten 
cia a la tracción y rigidez en una dirección son general­
mente muy incrementadas, dando materiales cuyas propieda 
des pueden ser fácilmente relacionadas a las tensiones 
direccionales que se les impongan. La orientación de cris
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talitos en fibras policristalinas resulta particularmen­
te útil para proveer fibras con propiedades de resisten­
cia y rigidez mejoradas. Las fibras inorgánicas que tie­
nen cristalitos orientados son especialmente útiles pa­
ra obtener fibras fuertes, rígidas y refractarias apro­
piadas para aplicaciones donde intervenga la alta tempe 
ratura, por ejemplo, textiles a prueba de* fuego, aisla­
dores térmicas y materiales compuestos..

El invento queda ilustrado pero ño limitado en 
los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1
Se dispersó 1,2 % p/p de fibrilas de sílice obte­

nidas mediante el tratamiento ácido de asbestos crisoti- 
los, en solución de silicato de sodio que tiene la si­
guiente composición en peso: ^

17,8 %
35,7 %

NagO
SiO<
HgO 46,5 %

La viscosidad de esta solución a 20^0 era de 900 
poises. Se dispersó primeramente la sílice en un vólúmen 
mínimo de agua mediante un molino de bolas y la disper­
sión acuosa se agregó a la solución de silicato, agitan­
do. La solución de silicato que contenía la sílice se 
empleó entonces para producir fibras por dos métodos:

1.- Se fibriló la solución mediante hilado centrífugo 
en aire seco para producir fibras que tenían diá­
metros inferiores a los 20 micrones. Estas fueron 
sumergidas en solución de ácido clorhídrico 0,1N 
durante 1 hora a 50^0, al cabo de cuyo tiempo el

30. contenido de sodio de la fibra se había reducido a
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aproximadamente 1 % en peso y la fibra consistía 
esencialmente de una matriz de hidrato de ácido 
silícico en la cual se hallaban dispersadas fibri 
las de sílice hidratado altamente organizado. Las 
fibras-hidratadas fueron cuidadosamente deshidra­
tadas por calentamiento a 105^0 donde se perdió 
el agua sin cambio en el aspecto microscópico de 
las fibras, que permanecieron transparentes. Aún 
a este estado las fibras eran considerablemente 
más fuertes que las fibras hechas mediante el mis 
mo procedimiento a partir de solución de silicato 
de sodio sin la adición de sílice. Se continuó el 
calentamiento a 800^0 en cuyo punto la. fibra se 
transformó en esencialmente anhidra pero permane­
ció intacta y mecánicamente fuerte. Las fibras 
preparadas sin- el empleo de sílice tenían poca, re 
sistencía mecánica en este estado.

II.- La solución de silicato fue extruida a través de 
una hilera en ácido clorhídrico 0,5N a 50̂ *0 para 
producir una fibra de gel de ácido silícico que 
contenía fibrilas de sílice alineadas en el eje 
de la fibra. Esta orientación se incrementó esti 
rando la fibra de gel. La subsiguiente deshidra- 
tación y tratamiento térmico de esta fibra propor­
cionó una fibra final que mostraba una birrefrin- 
genoia y extinción al ser examinada microscópica­
mente bajo luz polarizada, indicando el alineamien 
to de la matriz de sílice. Tal'alineamiento no 
ocurrió en ausencia de fibrilas de sílice, y. las 

' fibras permanecieron isotrópicas.
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Ejemplo 2

Se disolvieron 800 gramos de cloruro de aluminio
anhidro en 6 litros de alcohol etílico absoluto, y la
solución fue enfriada en hielo hasta una temperatura de 
o ,

O C. Se agregaron lentamente a esta solución 650 gramos 
de ácido ortofosfórico al 88 %, con agitación. El pro­
ducto, un sólido blanco cristalino se filtró y secó en 
un horno al vacío a 20°C durante 2 horas.

Se preparó una solución de 800 gramos de este só 
lido en 125 mi de agua; la solución espesa tenía una 
viscosidad de 150 poises.

Se hicieron fibrilas de sílice sumergiendo arci­
lla de sepiolita en ácido clorhídrico 1N durante 40 minu 
tos a 70°C. Las fibrilas, luego de la separación desde 
la mezcla de reacción mediante filtrado y lavado con - 
agua, se dispersaron en 200 mi de agua destilada por mo3i 
do. La dispersión se agregó a la solución espesa prepa 
rada anteriormente, siendo la cantidad de fibras de síli 
ce empleada suficiente para dar una dispersión final con 
teniendo 3 % en peso de sílice.

.La dispersión final fue fibrilada extruyéndola a 
través de una hilera en aire seco, siendo la fibra de gel 
estirada a medida que se formaba. La fibra de gel era 
ópticamente anisotrópica mostrando que tenía un arreglo 
sistemático de las partículas de sílice coloidal elonga- 
das. La fibra de gel se calentó muy gradualmente hasta 
una temperatura final de 900°C. La fibra resultante era 
fosfato de aluminio cristalino y un examen microscópico 
indicó que los oristalitos en él se hallaban orientados 
en la dirección de la fibra.
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Las fibras preparadas por un proceso similar, 
pero sin la inclusión de fibrilas de sílice dieron, en 
el estado de gel, una fibra de gel isotrépica y la fi­
bra final, que fue calentada de manera similar a la 
fibra que contenía fibrilas de sílice, oonsistía de 
cristalitos sin alinear y tenía una resistencia mecáni­
ca considerablemente inferior que la fibra conteniendo 
fibrilas de sílice.

Ejemplo 3
Una solución de oxicloruro de aluminio con una 

relación de aluminio a cloro de 1,8:1 se preparó disol-' 
viendo polvo de aluminio metálico en una solución acuo­
sa de 300 gramos por litro de.cloruro de aluminio haxa- 
hidratado. !

Se empleó una poroión de esta solución para pre­
parar un gel coloidal conteniendo monohidrato de alumi­
nio con dimensiones medias dentro del orden de los 50 x 
50 x 2.000 Angstroms; se llevaron 20 mi de la solución 
de oxicloruro de aluminio hasta 250 mi con agua y se ca­
lentaron bajo presión autógena a 160^0 durante 5 horas en 
un recipiente de presión acerado revestido con vidrio. Las 
miorografías electrónicas mostraron que el producto tenía 
las dimensiones requeridas.

Se dispersó.1 mi del gel coloidal de las partícu­
las de monohidrato de aluminio en 10 mi de agua destila­
da, y 1 mi de la dispersión resultante se mezcló con 50 
mi de la solución de oxicloruro de aluminio y 5 gotas de 
ácido acético glacial. La mezcla resultante fuá cuidado 
sámente evaporada bajo presión reducida a 35°C en un eva 
porador rotativo convencional de laboratorio. Se ajustó
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el régimen de eliminación de agua durante la evaporación 
cambiando la presión para impedir que se formara una pe­
lícula sobre la superficie del líquido que giraba. La 
mezcla se evaporó hasta que se había reducido a un jara­
be espeso con viscosidad de aproximadamente 700 poises, 
medidos a 25°C y de inmediato se transfirió a un reci­
piente de extrusión bajo presión. La concentración de las 
partículas de monohidrato de aluminio en el jarabe era de 
70 partes por' millón en peso.

El jarabe fue extruido a 25°C desde un recipiente 
de presión de acero inoxidable con un filtro miliporo de 
alta presión que tenía orificios con un diámetro de 10 
micrones y con una hilera que tenía un dado con un di ame 
tro de 100 micrones. El filamento fue extruido.a través 
del dado y recogido a.un régimen de aproximadamente..'18 
metros por minuto, habiendo caído una distancia de 3 me­
tros desde.el dado a través de aire que tenía una humedad 
relativa de 55 % y una temperatura de 30°C a fin de permi 
tir el secado parcial del filamento. La presencia de hi­
drógeno sobre el jarabe en el recipiente de presión, y 
por lo tanto el régimen de extrusión, se ajustó de manera
que el filamento fuera estirado hasta un diámetro de 10 '¡
micrones. ¡

El filamento se transfirió desde el tambor que lo 
enrollaron y fué colgado en un horno a 100°C para comple­
tar su secado. Se calentó subsiguientemente hasta 700° 0 ¡
durante un periodo de 2 horas y se mantuvo a esa tempera-

i
tura durante otro periodo ulterior de 2 horas. ¡

Las fibras fueron entonces examinadas en la etapa ! 
rotativa de un microscopio polarizador. Al ser observa- :

!i:
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das en luz polarizada, entre polarizadores cruzados, las 
fibras aparecían ser fuertemente birrefringentes. Al gi­
rar la etapa del microscopio en el cual las fibras esta­
ban montadas, la intensidad de la birrefringencia se en­
contraba a un,mínimo cuando las fibras eran paralelas o 
perpendiculares al plano de polarización de la luz inci­
dente, pero a 45° respecto de la luz incidente, la in­
tensidad de la birrefringencia aparecía ser aproximádamen 
te el doble. Esto demuestra claramente que una alta pro­
porción del material cristalino en la fibra se hallaba 
alineado preferentemente a lo largo del eje de la misma. 
Fibras similares producidas de manera idéntica pero sin 
las fibras de alúmina anisométricas no mostraban este efejc 
to y no había ningún cambio en la intensidad de la birre-y
fringencia al girar la etapa del microscopio polarizador.

- EjemploJ,
Un gel coloidal de partículas de monohidrato de 

aluminio con dimensiones medias de 5 0 .x 50 x 2.000 Angs- 
troms se preparó de la manera descrita en el Ejemplo 3.
Se dispersó 1 mi de este gel en 10 mi de agua destilada, 
y 5 mi de la dispersión se agregaron a 100 mi de una so­
lución de un formato de aluminio básico en agua, el cual 
por análisis contenía 7 % de aluminio bajo la forma de 
AlgO^.

La mezcla de las partículas de hidrato de aluminio 
y la solución básica de formato de aluminio, que tenía 
un pH de 4)2, se colocó en un evaporador rotativo común 
de laboratorio y se redujo a un líquido espeso que tenía 
una viscosidad de 700 poises a 25°C mediante evaporación 
de solventes bajo presión reducida. La concentración de

; . \
.. .. .



partículas en el jarabe era finalmente áe 280 partes por 
millón en peso.

El jarabe fuá inmediatamente transferido a un re­
cipiente de presión provisto de un filtro miliporo y una 
hilera tal como descrito en el Ejemplo 3, y se recogió 
en un tambor recolector una fibra que tenía un diámetro 
de 11 miorones.

Las fibras se secaron a 100°C durante 2 horas y 
se transfirieron a una mufla que fue calentada a 700°C 
durante un periodo de 2 horas. Al cabe de 3 horas más 
a 700°C las fibras aparecieron blancas y cristalinas.

Se montaron las fibras en la etapa rotativa de un 
microscopio polarizador y fueron observadas entre polari. 
zadores cruzados. Al girar la etapa existía un marcado 
incremento en la intensidad de la birrefringencia cuando 

. las fibras se'encontraban a 45° respecto del plano de 
polarización de la luz incidente, lo cual demostraba una 
.orientación preferida a lo largo del eje de la fibra para 
los microcristales birrefringentes. Fibras similares que 
ño contenían las partículas del monohidrato de aluminio 
no mostraban este efecto.

Ejemplo 5
Se preparó sílice fibroso bajo la forma de tridi- 

mita por calentamiento de la de sílice a 600°C duran­
te 3 días. El sílice W se preparó en la forma descrita 
por Weiss & Weiss en Naturwissenschaften, 1954, 41 12 y 
Z. anorg. Chem. 1954. 276, 95-112. Se separaron las fi­
brilas de la lana degradada mediante elutración en nitro 
geno. Las partículas elutradas se colectaron en agua y 
tenían un tamaño promedio con diámetro de 0,1 micrón por



2 miorones de longitud. El agua-contenía 0,5 % en peso 
de tales partículas.

Se disolvieron 800 gramos de cloruro de aluminio 
anhidro en 6 litros de alcohol etílico absoluto y la so 
lución se enfrío en hielo a una temperatura de O^C. Se 
agregaron lentamente y con agitación a esta solución 
650 gramos de ácido ortofosfórioo al 88 %. El producto 
sólido fue filtrado y colocado en un tubo de 10 cm de 
diámetro provisto de una gota de vidrio NS G2 cerca de 
su base. Se sopló aire comprimido a través del compues, 
to a un régimen de 20 litros por hora durante 92 horas.

El producto, un cloro-fosfato de aluminio hidra­
tado, se disolvió en la suspensión acuosa de partículas 
para dar una solución con viscosidad a 20°C de 700 poi- 
ses. La concentración de las partículas de sílice era 
aproximadamente 2.000 partes por millón de solución en 
peso. Esta solución fué extruida a través de un Orifi­
cio que tenía un diámetro de 100 micrones a 17,55 K/cm^ 
en aire a 20°C y humedad relativa del 60 %, siendo la 
fibra estirada hasta.un diámetro promedio inferior a 10 
micrones mediante recolección en un tambor giratorio que 
se "encontraba a 120 cm por debajo del orificio de hilatu 

- ra.
La fibra se calenté en aire a 700°C durante 6 ho­

ras. El examen bajo rayos X mostré que la fibra compren 
día esencialmente la fase tridimita del fosfato de alu­
minio que tenía cristalitos con un tamaño promedio infe­
rior a los 1.000 Angstroms. Las fibras mostraban birre- 
fringencia bajo'el examen microscópico con luz polariza­
da. Las fibras mostraban extinción por rotación bajo
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luz polarizada, indicando una orientación preferida 
de la estructura cristalina. Las fibras hechas sin 
la adición de las fibrilas isoestructurales de sílice 
no mostraban tal extinción.
^ Nomenclatura debida a R.B. Sosman ("The Phases of 

Silica" Rutgers University Press 1965).
Ejemplo 6

Una muestra de talco lavado con ácido fue elu-
trado en aire y las partículas elutradas se recogieron
en agua. La suspensión resultante se filtró a través
de papeles de filtro Whatman NS 1. El filtrado mostró

7tener aproximadamente 10 partículas de talco coloidal 
por mi.

Se preparó un clorofosfato de aluminio hidrata­
do de la manera descrita en el Ejemplo 5, y se disolvie 
ron 200 gramos del sólido en 200 mi de dicho filtrado 
para dar una solución que contenía aproximadamente 25 
partes por millón en peso de partículas de talco y con 
una viscosidad de aproximadamente 600 poises a 20°C. La 
solución se filtró a través de un filtro miliporos que 
tenía un tamaño de poros de 0,5 micrón, y fué lextruida 
a 21,09 K/cm^ a través'de una hilera con diámetro de 100 
micrones en aire a 20°C y humedad relativa del 60 %. La 
fibra extruida se estiró a través de una distancia de 
aproximadamente 120 cm para dar una fibra con un diáme­
tro inferior a 10 micrones.

Las fibras se calentaron a 700°C durante 2 horas 
en un horno eléctrico. El examen microscópico de las 
fibras bajo luz polarizada reveló que las mismas exhibían 
birrefringencias que se extinguían cuando la etapa del30.
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microscopio se hacía girar. No se observó extinción 
cuando se examinaron fibras a las cuales no se había 
agregado talco.

- N O T A  -
Descrita suficientemente la naturaleza del in­

vento, así como la manera de realizarlo en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen­
te indicadas, son susceptibles de modificaciones de de- ' 
talle en cuanto no alteren su principio fundamental. 
También se hace constar que el invento corresponde a 
una Solicitud de Patente, presentada en Inglaterra, con 
fecha 16 de junio de 1969, bajo el número 30289/69, acó 
giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los 
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que cons­
tituye la esencia del referido invento y por lo que se 
solicita Patente de Invención por 20 años en España, so 
bre: PROCEDIMIENTO PARA LA ORIENTACION DE CRISTALITAS .
EN SOLIDOS INORGANICOS POLICRISTALINOS; caracterizándo­
se por lo siguiente:

19.- Procedimiento para la orientación de crista- 
litas en sólidos inorgánicos policristalinos, caracteri­
zado porque comprende incluir en la fase líquida a par­
tir de la cual se forma dicho sólido policristalino, par 
tículas anisomótricas substanciálmente orientadas y en 
las cuales se forma epitaxiálmente dicho sólido policris 
talino.

2^.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca 
racterizado porque las partículas se incluyen bajo forma 
cristalina tanto isoestructural como isomorfa con los 
cristalitos del sólido policristalino.
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3-.- Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque las partículas anísornétricas se 
incluyen bajo mía forma capaz de ser convertida a la 
forma cristalina que es tanto isoestructural como iso- 
morfa con los cristalitos del sólido policristalino.

43.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones procedentes, caracterizado porgue la fase 
líquida a partir de la cual se forma: el-sólido policris 
talino se encuentra sübstanciálmente libre de otras par 
tículas.

5-.- Procedimiento según la reivindicación 4, ca, 
racterizado porque la fase líquida se libera de otras 
partículas mediante filtración.

6&.- Procedimiento según las reivindicaciones ante 
riores, caracterizado porque el sólido es una película.
* 73.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 a
5, caracterizado porque el sólido es una fibra.

83.- Procedimiento según la reivindicación 7, ca 
racterizado porque la fibra tiene un diámetro medio in­
ferior a los 100 micrones.

93.- Procedimiento según la reivindicación 8, ca 
racterizado porque la fibra tiene un diámetro medio in­
ferior a los 10 micrones.

103.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones precedentes, caracterizado porque la par- 

cula anisomátrica es tanto acicular como fibrilar.
113.- Procedimiento según la reivindicación 10, 

caracterizado porque la partícula tanto acicular* como 
fibrilar tiene un diámetro promedio de hasta 1 micrón y 
una relación de largo a diámetro de por lo menos 20.
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12&.- Procedimiento según la reivindicación 11, 
caracterizado porque la partí cu3.a tiene un diámetro pro 
medio comprendido entre 0,1 y 0,5 micrones y un largo 
superior a los 10 micrones.

13 3.- Procedimiento según la reivindicación 11, 
caracterizado porque la partícula tiene un diámetro pro 
medio de aproximadamente 0,01 micrón y un largo de apro 
ximádamente 0,5 micrón.

143.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones 1 a 9, caracterizado porque la partícula 
anísométrica es tanto en forma de plaoa como en forma 
de escama.

153.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones precedentes, caracterizado porque las par 
tículas anisométricas están dispersadas en la fase .lí­
quida desde la cual se forma el sólido policristalino, 
antes de hallarse orientadas.

163.- Procedimiento según cualquiera de las reivin 
dicaciones precedentes, caracterizado porque la partícu­
la anisométrica está incluida a una concentración compren 
*dida entre 10 y 10.000 partes en peso respecto de 1.000.000

25.

de partes en peso de la fase líquida.
173.- Procedimiento según la reivindicación 16, 

caracterizado porque la concentración de partículas ani­
sométricas es de 1.000 a 50.000 partes en peso por 
1.000.000, de partes en peso de la fase líquida.

183.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones precedentes, caracterizado porque la par­
tícula anisométrica comprende sílice.

193.- Procedimiento según cualquiera de las rei-
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vindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la partícu­
la anisometrica comprende un silicato.

20§.- Procedimiento según cualquiera de las rei 
vindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la partícu­
la anísornétrica comprende tanto alúmina como alúmina 
monohi drata da.

213.- Procedimiento según la reivindicación 20, 
caracterizado porque la partícula que comprende dichas 
alúminas y alúmina monohi dratada tiene un diámetro me­
dio de 50 a 500 Angstroms y un largo superior a los 
1.000 Angstroms.

22§.- Procedimiento según la reivindicación 21, 
caracterizado porque la partícula que comprende dichas 
alúmina y alúmina monohidratada tiene un largo superior 
a los 5.000 Angstroms.

23-.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la partícula 
anisometrica comprende talco.

243.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones 1 a 19, caracterizado porque el sólido po 
licristalino comprende sílice.

253.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones 1 a 18 ó 23, caracterizado porque el só­
lido policristalino comprende fosfato de aluminio.

263.- Procedimiento-según cualquiera de las rei­
vindicaciones 1 a 17 ó 20 a 22, caracterizado porque el 
sólido policristalino comprende alúmina.

273.- Procedimiento según cualquiera de las rei­
vindicaciones anteriores, caracterizado porque las par­
tículas anisómetricas se orientan haciendo pasar la dis-
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persión de dichas partículas en la fase líquida a tra­
vés de una boquilla de extrusión.

283.- Procedimiento según cualquiera de las rci. 
vindicaciones 7 a 27, caracterizado porque las partícu 
las anisométricas se orientan por fibrilación de la fa 
se líquida.

293.- Procedimiento según la reivindicación 28, 
caracterizado porque la fase líquida se fibrila por ex­
trusión a través de una hilera.

303.- Procedimiento según la reivindicación 28, 
caracterizado porque la fase líquida se fibrila por es­
tirado.

313.- Procedimiento para la orientación de cris-
talitas en sólidos inorgánicos policristalinos, tal y' -

15 . cómo queda sustanciálmente. descrito en la presente Me-
' - moría. .

Esta Memoria consta de 22 hojas escritas a múqui-
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