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El presente invento se refiere a s6lidos po-
licristalinos y en particulear & la orientacidn de
eristalitos en sélidoé'polieristalinos inorwénicos.

Ias fibras policristalinas inorgan&cae se ob

5. - tienen frecuéniemente IlDPLlanao soluclones concen~
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tradas viscosas de sales metélicasVen agua 0 éolventes
polaies. Las fibras generalmente se pfbducen primero
bajo la forma de un gel gque debe ser caléntado para obtg
ner un vidrio o calentado ulteriérmente-para producir
una fibre que-es oristalina. Cuando se desarrolla esta
cristalizacidn, los cristalitos se encuentran normilmen—
te orientados de manera aproximédaménte al azahar, A fin
de mejorar las propiedades mecénicaé de ung fibra poli-
cristalina los cristalitos deben estar orientados substan

cidlmente en direccidn del eje de la fibra. Se ha encon-

" trado shora que ls orientacidén de los cristalitos en un

s6lido policristalino puede ser lograda incluyendo parti~

culas enisométricas substanciéhnénte orientadas en la fa-

se 1{quida a partir de la cual se forma dicho sdélido.

De tal manera, conforme al presente invento se pro

porcionan un procedimiento para la orientacién de crista-

litos en un sélido policristalino inorgénico, que compren

de incluir en la fase liguida e partir de la cual se for-

ma dicho sdélido polieristalino particulas anisométricas

substancidlmente orientadas en las cuales dicho sdlido

’polmcristalmno se forms epitaxidlmente.

« Ia particula anisométrica preferente es, 0 es ca~

paz de ser convertlids en, una forma cristalina isoestruc-

tural o isomorfa con los cristalitos del s6lido policris—

talino, ayudando as{ la formacidn epitaxial de los oris-

'taleé.'
Se prefiere que la fase liquida a partir de la cusl -

se forma el sdlido policristalino se encuentre substancidl

mente libre de otras particulas que puedan promover la nué

cleacidn de oristalitos en dicho sélido.
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La eliminncidn de tales particulas puede ser rea
lizada, por ejemplo, mediante filtracidn de la fase 1li-
quida o disolucidn de las particulas en un solvente apro
plado.

El proceso resulta particuldrmente aplicable a qé
lidos que tienen por lo menos una d&mensién mucho menor
que lasg otras, por ejemplo un s6lido que constituye una
pelicula o una fibra, debido & que la.orientacidn de las
particulas anisométricas se logra mds fcilmente con es-
tos gblidos. Se prefiere que una fibra a la cual se apli
ca el proceso, tenga un didmetro medio inferior a aproxi-
médamente 100 micrones, preferéntemente inferior de apro=~
ximgdamente 30 micrones, por ejemplo menos de HO micro—
nes.

Las particulas anisoméiricas son preferdntemente

-

.'particulas aciculares;o fibrilares, ain cuando otras par

tfculas pueden tembién ser empleadas, por ejemplo parti-

culas en forma de placas o escamas.

Las particulas'fibrilares o aciculares con didme-
tro medio no mayor que 1 micrén y uné relacidn de 1afgo
8 diémetfo de por_lo.menos 20, son las preferidas, por
ejemplo fibrilas con digmetro medio comprendido entre 0,1
¥y 0,5 micrones y de un largo superior a 10 micrones. Otra
fibrila conveniente tiene un diémetrq de aproximddsmente
0,01 mierén y un largo de aproximddamente 0,5 micrén.

Cuendo se emplean particulas en forma de places o
pscamas se prefiere que la menor dimensidn de las mismas
no sea mayor & 1 micrén y que la mayor dimensidn de di-
chas particulas sea por lo menos 20 veces aguells de la

mayor de las dos dimensiones,

Loty e S
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Las mezclas de particulas anisométricas con for-
mas distintas y tamafios pueden tambidn ser conveniénie-
mente empleadas. Ies particules anisoméiricas pueden
ser dispersadas en la fase liguida des@e"la cual sélido
policristalin; se forma, gnies de Seriorientadas y tam-
bién la fase liquida puede ser agregada a Una mass pre-
~formada de particulas anisométricas.

Puede emplearse cualquier concentracidn convenien .
te de particulas anisométricas en la fase liquida, por
ejemplo concentraciones incluidas en el rango de 10 a
100.000 partes en peso de particulas anisométricas por
1,000,000 de partes en peso de la fase 1{quida. Ias con

centraciones especialmente convenientes son aguellas com~

1prehdidas entre 1.000 y 50.600 partes en peso por 1.000.000

Conforme a una realizaecidn, las perticulas sniso-

métricas comprenden un pseudomorfo de silice formado por

. el tratamiento de un mineral de silicato con .geido, por

ejemplo un pseudomorfo de silice en forma de ldmina ¥y cong
tituido por un mineral filosilicato o un pseudomorfo de .
silice fibrilado formado a partir de un mireral inosilieg

3

$0. Una forma preferida de fibrila peeudomorfa de silice

*se prepara mediante tratamiento con dcido clorhidrico de

arcille sepiolite, atapulguita o asbesto de erisolita. Las

fibrilas formadas mediante este tratemiento pueden conve-

- niéntemente ser separadas por filtracidén y preparades pa-

ra usos ulteriores, por‘ejemplo calentando a 1.70000, o
pueden‘ser utilizedas diréctamente bajo la forma de una

dispersién. Este tratamiento produce pseudomorfos de si

lice con un didmetro de sproximddemente 100 Angstroms y

PRSI SRt O S R
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una felacién de largo-a didmetro de aproximddamente
1.000.

Pueden utilizarse minerales fibrosos como parti-
culas anisométricas, por ejemplo los minerales wolastoni
ta o crisolita.

La silice finamente dividida que tiene una forma
anisométrica lograde por precipitacién o tdenicas de com
bustidén puede ser empleada, por ejemplo particulas de
éxido metélico, fibriladas o en forma de placas integra-
des como wn "humo" p&r la combustidn del metal en oxige-
no.

Una fibrils de silicato coloidal gue puede obtener
e bajo la marca "Avibest! constituye unae particula ani-
sométrica apropiada para su empleo en el proceso, Yy pue-
de ser utilizada en su forma original o ffatada con dci-
do pars prod&cir fibrilas de silice,

Las partioculas anisométricas especidlmente Utiles

* comprenden cristales coloidales de monchidrato de alimi-

ne (boehmita) que tienen un diZmetro medio eomprendido en
tre 50 Angstroms y 500 Angstroms y un largo éuperior a
los 1.000 Angstroms, preferéntemente de por lo menos 5.000
Angstroms, obtenides conveniéntemente mediante el calenta-
miento controlade de solucidn de sal de aluminio bdsica.

Otras particulas anisométricas Wtiles son:

(1) pigmento metdlico de aluminio que comprende eg
calas delgadas, Util especidlmente en fibras
inorgénicas donde el metal puede resccionar con,
por ejemplo, cristalitos de fibra de dxidos inor
'génieos ¥y silicatos,

(2) particulas coloidales de hidrdxido de hierro



10‘

5.

20, °.

25,

30.

o - e we

-2 M (N

T . ~
S 6 - m S
.=l N R -SEEER

microeristalino acicular,

(3) fibriles de titensto de potasio,

(4) celulosa microcristalina que comprende crista
les de celulosa con un dizmetro medio de apro
ximddamente 50 Angstroms y un largo superior
a los 1.000 Angétroms. ‘

Dichas particulas microcristalinas de celulosa re
sultan particulérmente dtiles en fibras de silice hidra-
tadas hechas por hilado de un silicato de metal alcalino
o un silicato de amonio en dcido. Dos microcristales de
celulosa se ligan fuértemente a los cristales de silice
hidratada que se formen en le fibra cuando se calienta el
matégial hilado, por ejemplo a 200°C. Ias fibras de sfli
oe'hidratado que contienen celulosa microcristaling ali-

neada pusden ser calentades fuértemente para destruir la

- celulosa, dejando una fibra de silice cristalina libre

" de celulosa pero alineada.

El invento resulta particuldrmente aplicable a la
ofﬁentacién de cristalitos en una fibra inorgsnica produ
cida a partir de una solucidn, especidlmente una solucién
acuosa de, por ejemplo, un compuesto metélic§} Unabso;u-
cién souosa de un compuesto de un metal que se descompone
0 reaociona para formar un sélido.refractafio resulta es-
pecidlmente conveniente para formar wna fibra policrista-
ling 4til que tiene cristalitos ordentedos respecto del
eje de la fibra. Por ejemplo, para la produccién de fi-
bras de alimina orientadas, puede prepararse una solucidn
epropiada disolviendo sluminio metdlico en una solucidn .
acuosa de cloruro de-aluminio. Ias particulés ani.somé

trices apropiadas para emplear con esta solueidn, son
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cristales coloidales de monohidrato de alimina, que tie

nen preferéntemente un didmetro medio comprendido entre

50 y 500 Angstroms y una relacién de largo a didmetro me

dio entre 20 y 200, y mds preferéntemente un didmetro mg

dio de aproximidsmente 50 Angstroms y un largo de aproxi

mddamente 2.000 Angstroms.

Ejemplos de otros sélides pgo

lieristalinos conveniéntemente orientados mediante una

particula anisométrica apropiada, se muestran en la Ta-

blg I.

Sé1ido Pollcrls-

-talino

TABLA T

Material a partir del
cual puede formarse
el sd6lido policrista~

lino

Partlculas Ani
sométricas

AlGming

Fosfato de Alumi~
nio ,

ft N 1

Titanio

Oxido de hierro

S{lice

Fprmato de Aluminio

Clorofosfato de Aluu

ninio

tanio

rro

Silicato de Sodio

" (loruro bédsico de Ti-

Cloruro bdsico de Hig

Mogohidrato de
aluming

Fibras de S{1i
cée

Talco

Titanio de po-
ftasio

Aeieular Gamma-
F9203
Acicular Alfa-
PeOOH

S{lice & Fibri
las de Silice

Se prefiere que la particula anisométrica sea subg

tancidlmente insoluble en la fase liguida desde la cual

se forme el sélido policristelino, ain cuando alguna reag

cidn superficial entre la particula anisométrics y la fa-

se 1{quida no es desventajosa.

Se prefiere; no obstante,

que dicha reaccién sea una que no produzea gas.
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" Las particulas anisométricas pueden estar disper
sadas en la fase liquida y orientadas en la misma, 0
pueden ser orientadas priméramente y luego agregarse la
fase liguida a estas particulas orientadas. Ia orienta-
¢idn de particulas anisométricas dispersadas puede obte-
nerse mediante cualquier método conveniente, por ejemplo
pasando la fase liquida a través de un dado de extrusidn
conveniente. Ia orientacidn de las parficulas anisomé-
tricas en la fase liquida desde la cual se produce una

fibra, se obtienen mediante cualguier procedimiento nor-

mal empleado para producir la fibra, por ejemplo extrusidn

por una hilera, estirado o mediante hilado centrifugo.

Ias. particulas anisométricas pueden ser alineadas en es—

tado seco para formar un colchén o grupo orientado al cual

‘se agrega la fase liquida. ITas particulas anisométricas

pueden tembién formarse en un colchén o cuerds orientado,
suspendiendo por ejemplo en un 1iquido adecuado, tal como
la acetona, alinedndoles alli mediante un procedimiento
tal'como de extrusidn y eliminando el liguido de suspen~
8idn por medios adecuados, por ejemplo mediante evepora-
eidn y/o combustidn,

Lés_sélidos policristalinos en los cuales los erig
talitos han sido orientados mediante el proceso conforme
al invento, pueden mostrar marcadas propledades de aniso-
tropia, especidlmente propiedades fisicas. ZEsta anisotro
pla es Util en muchas aplicaclones; por ejemplo, resisten
cia a la traccidn y rigidez en una direccidn son generdl-
mente muy incrementadas; dando ﬁateriales cuyas propieds

des pueden ser facilmenie relacionadas a las tensiones

direcvionales que se les impongen. Ia orientacién de crig

~etiezen

e
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tallitos en fibras policristalinas resulta particuldrmen~
te dtil para proveer fibras con propiedades de resisten-
cia y rigidez mejoradas. Las fibras inorgdnicas que tie-
nen cristalitos orientados son especidlmente Utiles pa-
ra obtensr fibras fuertes, rigidas y refractarias apro-
piadas para aplicaciones donde intervenga la alta tempe
ratura, por ejemplo, textiles a pruebg de fuego, aisla-
ciones térmicas y matgriales compuestos.

El invento queda ilustradd pero ro limitado en
Jos sigulentes ejemplos,

Ejemplo 1

Se dispersd 1,2 % p/p de fibrilas de sflice obte-
nidas mediante el tratamiento dcido de asbestos erisoti-
los; en solucidn de silicato de sodio que tiene la si-

guiente composicidn en peso: '

! Na20 ' 17,8 %
5105 C3B,T %
H,0 46,5 %

La viscosidad de esta solucidn a 20°C era de 900
poises. Se dispers$ priméramente la siflice en un volvmen
minimo de agua mediante un molino de bolas y la disper—
sién acuosa se agregd a la solucidén de silicato, agitan-
do. Ia solucidn de silicato que contenfa la silice se
empled entdénces para producir fibras por dos métodos:

1.~ Se fibrild la solucidén mediante hilado centrifugo

en aire seco para producir fibras que tenfan did-

metros inferiores a los 20 micrones. Estas fueron

sumergidas en solucidn de dcido clorhidrico 0,1N
durante 1 hora a 5000, al cabo de cuyo tiempo el

contenido de sodio de lg fibra se habia reducido a
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aproximddamente 1 % en peso y la fibra consistis
esencidlmente de una matri{z de hidrato de acido
silicico en la cual se hallaban dispersadas fibnl»
las de sflice hidratado &lbsmente orgenizado. Las
fibras-hidratadas fueron cuidaddsamente deshidra~
tadas por calentamiento a 105°C donde se perdid
el agua sin cambio en el aspecto microscdpico de

las fibras, que permanecieron transparentes. Aun

‘a este estodo las fibras eran consideréblemente

mis fuertes que las fibras hechas mediante el mig
mo procedimiento a pariir de solucidn de silicato
de sodio sin la adicidn de silice. Se continud el

calentamiento a 800°C en cuyo punto la fibra se

transformé on esenciglmente anhidre pero permane-

cid intacta y mecdnicamente fuerte. Las fibras
ﬁreparadas sin el empleo de silice teniantpoéa re
sistencin mecdnica en este estado.

la solucién de silicsto fué extruida s través ge
una hilers en deido elorhidrico 0,58 a 50°C para
producir una fibra de gel de dcido silicico que
contenia fibrilas de sflice alineadas en el eje

de la fibra. Esta orientacién se inorementé esti
raﬁdo la fibrs de gel. ILa subsiguiente deshidra-
tacidn y tratamiento térmico de esta fibra propor-
cioné una fibra finsl que mostraba wne birrefrin-
gencig ¥ extineidn al ser examinada microscdpica~
mente bajo luz polarizada, indicando el alineamien
to de la matriz de silice. Téi'alineamiento no

ocurrid en ausencia de fibrilas de silice, y las

* fibras permanecieron isotrépicas.

_e
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Ejemplo 2

Se disolvieron 800 greamos de cloruro de aluminio
enhidro en 6 litros de alcohol etilico absoluto, y la
solucidn fué enfriada en hielo hasta una temperatura de
OOC. Se agfegaron léntamente a esta solucidn 650 gramncs
de 4cido ortofosférico al 88 %, con agitacién. E1 pro-
ducto, un sélido blanco eristalino se fi}tré y secd en
un horno al vacfo a 20°C durante 2 hofas.‘

Se preparé una solucidn de 800 gramos de este sé
lido en 125 ml de agua; la solucidn espesa tenia una
viscosidad de 150 poiges, _

Se hicieron fibrilds de silice sumergiendo arci-
1la de sepiolita en deido clorhidrico 1N durante 40 minu
tos a T0°C. Las fibrilaé, luego de la separacidn desde

L

la mezcla de reaceidn mediante filtrado y lavado con
aéua, se dispersaron en 200 ml de agua destilada por mol
do. Ia dispersidn se agregd a la solucidn espesa prepa
rada_anteriérmente, siendo la cantidad de fibras de sili
ce empleada suficiente para dar una dispersion final con
teniendo 3 % en peso de silice.

_le dispersién final fué fibrilada extruyéndola a
través de una ﬁilera en aire seco, siendo la fibra de gel
estirada a medida que se formaba. Ia fibra de gel era
Spticemente anisotrdpica mostrando que tenka un arreglo
sistemdtico de las particulas de silice coloidal elonga—~
das. ILa fibra de gel se calenté muy graduglmente hasta
una temperatura final de 900°C. La fibra resultante era
fosfato de aluminio cristalino y un exémen microsedpico
indicé que los cristalitos en &1 se hallaban orientados

en la direccidn de la fibra.

hem
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Les fibras preparadas por un proceso similar,

o
no
-

pero sin la inclusién de fibrilas de silice dieron, en
el estado de gel, una fibra de gel isotrdpica y la fi-
bra final, que fué calentada de meners similar a la
fibra que contenfa fibrilas de silice, consistia de
eristalitos sin elinear y tenia une resistencia mecéni-
ca considerdblemente inferior que le fibre conteniendo

fibrilas de sflics.

V Ejemplo 3
© Una solucién de oxicloruro de aluminio con una

relacidn de a2luminio a c¢loro de 1,8:1 se prepard disol-’
viendo polvo de gluminio metdlico en wna solucidén acuo-
sa de 300 gremos por litro de.eloruro de aluminio hexa-
hidratedo. | ; |

Se empleé wna poreidn de esta solucién para pre-
parar un gel coloidal conteniendo monohidrato de alumi-

nio con dimensiones medias dentro del érden de los 50 x

50 x 2.000 Angstrbms; ge llevaron 20 ml de ls solucién

de oxicloruro de aluminio hasta 250 ml con agua ¥y se ca~-
y 0

lentaron bajo presidén autdgena a 160 C durante 5 horas en

un reciplente de presidn acerado revestido con vidrio. Las

mic¥ografias electrdnicas mostraron que el producto tenia

» las dimensiones regueridas.

Se dispers6.1 ml Gel gel coloidal de las particu-
las de monohidrafo de aluminio en 10 ml de agua destila-
da, ¥ 1 ml de la dispersidn resultante se mezcld con 50
ml de la solucidn de oxicloruro de aluminio y 5 gotas de
deido acético glacial. Ia mezcla resultante fué cuidadd
samente evaporads bajo preéién reducida a 35°C en un eva

porador rotativo convencional de laboratorio. Se g justo
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el régimen de eliminacién de agua durente la evaporacidn
cambiando la presidén para impedir que se formera una pe-
1fcula sobre la superficie del lfquido que girsba. Ia
mezcla se evapqré hasta que se habia reducido a un jera-
be espeso con viscosidad de aproximddemente 700 poises,
medidos a 25 °C y de immediato se “transfirid a un reci-

piente de extrusién bejo presidén., Ia concentracién de las

partfculas de monchidrato de aluminio en el jarsbe era de

70 partes por milldén en peso.

El jarabe fué extruido a 25°C desde un recipiente
de presidn de acéro inoxidable con wn filtro miliporo de
alte presidn que tenfa orificios con un didmetre de 10
micrones y con una hilers que tenfa un dado con un didme
tro de 100 micrones, El filamento fué extruidoza través
del dado y rgcogido & un régimen de aproximidemente. 18
metros por minuto, habiendo caido une distanciaide 3 me-

tros deade.el dado a través de aire que tenfa una humedad

: 0
relativa de 55 % y una temperaturs de 30 C g fin de permi

tir el secado parcial del filamento. La presencia de hi-
drdégeno sobre el jarabe en el recipiente de presidn, ¥y
por lo tanto el régimen de extrgﬁién, se ajusté de manera
que el filesmento fuera estirado hasta un didmetro de 10
micrones.

El filamento se transfirid desde el tambor que lo
enrollaron y fué colgado en un horno a 100°C para comple-
tor su secado., Se calentd subsiguiéntemente hasta 70000
durante un periodo de 2 horas y se mantuvo a esa temperg-
tura durante otro periodo ulterior de 2 horas.

Ias fibras fueron entdnces examinadas en la etaps

rotativa de un microscopio polarizador. Al ser observa~
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das en luz polarizada, entre polarizadores cruzados, las

fibras aparecian ser fudrtemente birrefringentes. Al gi-

_rar la etapa del microscopio en el cual las fibras esfa-

ban montadas, la intensidad de la birrefringencla se en-

‘contraba a un minimo cuando las fibras eran paralelas o

perpendiculares al plano de polarizacién de la luz inci-
dente, pero a 45° respecto de la luz incidente, la in-
tensidad de la birrefringencia apesrecia ser aproximddamen
46 el doble, BEsto demuestra cliramente gue una alta pro-’

poreibén del materisl cristalino en la fibre se hallaba

- alineado preferéntemente a lo largo del eje de la misma.

Fibras similares producidas de maners idéntica pero sin
lgs fibras de alimina anisométricas no mostraban este efeg

to y no habfa ningin cembio en la intensidad de la birre-
; _

fringencia al girar la etape del microscopio polarizador.

Un gel coloidal de partfoulas de monohidrato de

aluminio con dimensiones medias de 50.# 50 x 2.000 Angs-

“troms se prepaéé de la manere descrita en el Ejemplo 3.

Se dispersd 1 ml de este gel en 10 ml de agua destilada,
y 5 ml de la dispersidn se agregaron.a 100 m1 de una so-

lﬁcién de un formato de aluminio basico en agus, el cual

‘por anilisis contenia 7 % de aluminio bajo la forma de

il

41,05 .
Ia mezcla de las particulas de hidrato de aluminio
y 1z solucién bdsice de formato de aluminio, que tenia
un pH de 4,2, se colocd en un evaporador rotativo comin
de laboratorio y se redujo a un 1ligquido espeso que tenia
wna viscosidad de 700 poises a 259C mediante evaporacidn

de solventes bajo presidn reducida. Ia concentracidn de
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partfculas en el jarabe era findlmente de 280 pertes por
nillén en peso.

El jarsbe fué inmedidtomente transferido a un re-
cipiente de presidn provisto de wn filtro miliporo y uﬁa
hilers tal como descrito en el Ejemplo 3, y se recogid
en un tambor recolector una fibra que tenfa un didmetro
de 11 micrones. ' .

_ Las fibras se secaron a 100°¢ durante 2 horas y
se transfirieron a wna mufla que fﬁé calentada a 700°C
durante un periodo de 2 horas, Al cabo'de 3 horas més
a 700°C las fibras aparecieron blancas y cristalinas.

Se montaron las fibras en la etapa rotativa de un
miéroscopiO‘polarizador y fueron observadas entre polari

zadores cruzados. Al girar la etapa existia un marcado

incremento en la intensidad de la birrefringencia cuando

i

las fibras se'encontraban a 45° respectc del plano de
polarizacién de la luz incidente, lo cual demostraba una

orientacidn preferida a lo largo del eje de la fibra paré

los microcristales birrefringentes. TFibras similares que

fo contenfan las particulas del monchidrato de aluminio
no mostraban este efecto.
Ejemplo 5

Se prepard silice fibroso bajo la forma de tridi-
mita por calentamiento de la de silice W* a 600°C duren-
te 3 dfas., E1 silice W se prepardé 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 nediante elutracidén en nitrd
geno. Ias particulas elutradas se colectaron en agué N

tenfan un tamafio promedio con didmetro de 0,1 micrén por

s our
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2 micrones de longitud. EL agua-contenia 0,5 % en peso

de tales particulas.

Se disolvieron 800 gramos de cloruro de aluminio

canhidro en 6 litros de alecohol etilico ebsoluto y la sg

lucién se enfri en hielo a una temperatura de 0°C, Se
agregaron léntamente y con agitacién a esta solucidn
650 gramos de acido ortofosférico al 88 %. E1 produc{o
s6lido fué filtrado y colocado en un tubo de 10 em de
didmetro provisto de una gote de vidrio F® G2 cerca de
su base. Se sopld aire comprimido a través del compues
t0 8 un régimen de 20 litros por hora durante 92 horas.
El producto, un oloro;fosféto de aluminio hidra-—
tado, se disolvid en la suspensidn acuosa de particules
pare dar upa sol;cién.con viscosidad a 20°C de 700 poi-
ses. La concentracidén de las particulas de siliqe era
aproxingdamenteo 2.QOO partes por millén de solucidn en

peso. Bsta solucidn fué extruids s travds de un orifi-

_cio que tenia un dlametro de 100 mlcrones a 17,55 K/bm

~en aire a 20 C y humedad relatlva del 60 %, siendo la

fibra estirada hasta.un didmetro promedio inferior a 10

micrones mediante recoleccidn en un tambor giratorio que

‘sewéncontpaba 2 120 cm por debajo del orificio de hilatu

> i'ao

Ia fibra se calentd en aire a ?OOOC durante 6 ho~
ras. El exdmen bajb rayos X mostré que la fibra compren
dfa esencidlmente la fase tridimita del fosfato de alu~-
minio que tenia cristalitos con un tamafio promedio infe~
riof a los 1.000 Angstroms. . Las fibras mdstraban birre-
fringencia bajo ‘el exdmen microscdpico con luz polariza-

da. Les fibras mostraban extincidn por rotacidn bajo
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luz polarizada, indicando una orientacidn preferida

s

de la estructura cristalina. Ias fibras hechas sin
la adicidn de les fibrilas isoestructurales de silice
~ no mostraban tal extineidn.
5, ¥ Nomenclatura debida a R.B. Sosmen (“The Phases of
Silica" Rutgers University Press 1965).
V Ejemplo 6 A
Una muestra de talco lavado con dcido fué elu-
trado en aire y las particulas élutradas se recogleron
10, en sgue. Ia suspensidn resultante se filtrd a través
de papeles de filtro Vhatman N¢ 1, El filtrado mostrd
tener asproximédamente 107 particulas de talco coloidal
por ml.
; Se prepard uwn clorofosfato de aluminio hidrata-
715. do de la manera Qescrita en el Ejemplo-5, y se.§isolvig
| ron 200 gramos del sdlido en 200 ml de dicho filtrado
para dar una solucidén que contenia aproximddamente 25
partes por millén en peso de particulas de taleco y con
una viscosidad de aproximddamente 600 poises a 20°¢. Ia
29, solucidn se filtrd a través de un filtro miliporos que
tenfa un tamafio de poros de 0,5 micrdn, y fué extruica
a 21,09 Kybme a través de una hilera con difmetro de 100
micrones en eire a 20°C y humeded relativa del 60 %, La
fibra extruida se estird a través de una distancia de
”25. aproximédemente 120 cm para dar una fibra con un didme-
_tro inferior a 10 micrones.
Las fibras se calentaron a 700°C durante 2 horas
en un horno eléetrico. EI1 exdmen microscdpico de las
fibras bajo luz polarizada reveld que las mismas exhibfan

30. birrefringencias que se extinguian cuando la etapse del
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25.

microscopio se hacia girar. No se observd extincidn
cuando se examinsron fibras a las cuales no se habia
agregado talco. '
-NOTA ~ _
Descrita suficiéntemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de reslizarlo en la prictica,

debe hacerse constar que las disposiciones anteridrmen-

te indicadas, son susceptibles de modificacionss de de-

talle en cuanto no alteren su principio fundamental.

También se hace constar que el invento corresponde &
una Solicitud de Patente, presentada en Inglaterra, con

feoha 16 de junio de 1969, bajo-el mimero 30289/69, aco

-glendose por lo tanto a 1os beneficlos que conceden 10°

Convenios Internaclonales en vigor, siendo lo gue conu~

tituye la esencla del referido invento y por lo que so

: - t‘a;?‘
solicita Patenbe de Invencidn por 20 aflos en nupana, s0

" bre: PROChDIMIENTO PARA IA ORIENTACION DE CRISTALITAS.'

EN SOLIDOS INORGANICOS POLICRISTALINOS; caracterizdndo-
se por lo siguiente:

18,- Procedimiento para la orientacién de crista-

'liyas en sélidos inorgénicos policristalinos, caracteri-

zado pordue comprende incluir en la fase liquida a par-
tir de la cual se forma dicho sdlido policristalino, par

ticulas anisométricas substancidlmente orientadas ¥ en

- las cuzles se forma epitexiglmente dicho sélido policrig

talino.

29,- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, cg
racterizado porque las particulas se incluyen béjo forma
eristalina tanto isoestructural como isomorfa con 1los

cristalitos del sélido polieristalino.



5.

10.

15,

20.

25,

. . AT R r 7
.‘ f
ST

380809

35.- Procedimiento ségin la reivindicaeidn 1,
caracterizado porque las partfculas anisométricas se
incluyen bajo una forma capaz de ser convertida a la
forma cristalina gque es tanto isocestructural como iso-
morfa con los cristalitos del sélido policristalino.

48,- Procedimiento segin cuzlquiera de las rei-
vindicaciones procedentes, caracterizado poréue la fase
1iguids a partir de la cual se forma el 's8lido policrig

talino se encuentra suwbstancislmente libre de otras par

ticulas.

&,- Procedimiento segin la reivindicacidén 4, cg
racterizado porgque la fase liguida se libera de otras

partioulas mediante filtracidn. -

68.~ Procedimiento segﬁn las reivindicaciones antg

riores, caracterizaao porque el sd6lido es una pellcula.
* Procedlmlento segin las re1v1ndlca01ones 1a
5, caracterizado porque el sélido es una fibra.

88,.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 7, cg
racterizado porqﬁe la fibra tiene un didmetro medio in-
ferior a los 100 micrones. ‘

98,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 8, cg

racterizado porque la fibra tiene un didmetro medio in-

ferior a los 10 micrones.,
108,~ Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado porque la par-
cula anisométrica es tanto acicular como fibrilar.
118,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 10,
caracterizado porque la particula tanto acicular como
fibriler tiene un didmetro promedio de hasta 1 micrdén y

una relacidn de largo a didmetro de por lo menos 20.

g Y
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12§.; Procedimlento segin la reivindicacidn 11,
caracterizado porque la particuls tiéne un didmetro pro
medio comprendido entre 0,1 y 0,5 micrones y wn largo
superior a los 10 micrones.

5. oo 139.;.Procedimiento segln le reivindicacidn 11,
caracterizado porque la particula tiene un didmetro pro
medio de aproximsdamente 0,01 migrén ¥y un largo de apro
ximédasmente 0,5 micrdn.

148 .~ Procedimiento segin cualguiera de lag rei-

- 10, vindicaciones 1 a 9, caracterizado porque la particula
' . anisométrica es tanto en forma de place como en forme

de escama, )
158 .~ Procedimiento segin cualquiera do los rei-
vindicaclones precedentes, caracterizado porqve las par
15‘;“ ticulas anlsometrlcas estan dispersadas en la ‘fase 1{-
7. quids desde la cual se forma el sélido pollerlstallno,
" antes de hallarse orientadas.,

168,~ Procedimiento segin cualqulera de las reivin

dicaciones precedentes, caracterizado porgue la particu-
?bik la anisomdtrica estd incluida a una concentracidén compren

. ‘dida entre 10 y 10,000 partes en peso respecto de 1.000.00C
deﬁﬁartes en peso de la fase liquida.

- 178, Procedimiento segin la reivindicacién 16,
caracterizado porque la concentracién de particulas ani-
sométricas es de 1.000 a 50;000 partes en peso por
1.000.000, de partes en peso de la fase liquida.

188,~ Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, cafaeterizado porque la parw-
t{cula anisométrica comprende silice.

. 198,- Procadimiento segin cualquiera de las rei-
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vindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la partfcu-
la enisométrica comprende un silicato.

208,- Procedimiento segin cualduiera de las rei
vindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la particu-
la anisométrica comprende tanto alimina como alémina
monohidratada. ’

218,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 20,
caracterizado porque la partiou;a que comprende dichas
aliminas y aldmina monohidratada tiene un didmetro me-
dio de 50 a 500 Angstroms y un largo superior a los
1.000 Angstroms.

228,~ Procedimiento segin la reivindicacidén 21,
caracterizado porque la particula que comprende dichas
alimina y alimina monohidratada tiene un largo superior
a los 5.000 Angstroms. o

232.L Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 17, caracterizado porque la particula
anisométrica comprende talco. . | ’

248,~ Procedimiento segin cﬁalquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 19, caracterizado porgue el sélido jolo)
licristalino comprende silice.

258 ,— Procedimiento segun cualquiers de las rei-
vindicaciones 1 a 18 § 23, caracterizado porque el sé-
lido policristalino comprende fosfato de aluminio.

268,~ Procedimientor segin cualquiera de las rei~
vindicaciones 1 a 17 6 20 a 22, caracterizado porque el
s8lido policristalino comprende alémina.

278,- Procedimiento segin ocualquiera de las rei-

vindicaciones anteriores, caracterizado porque las par-

ticulas anisométricas se orientan haciendo pasar la dis-



persibn de diches particulas en la fase 1liquida a tra-
vés de una boquilla 3 extrusién.

" 288.- Procedimiento segin cualquiera de las rci

- vindicaciones 7 a 27, caracterizado porque las particu

5 las anisométricas se orientan por fibrilacidn de la fa

se liquida.

298, - Procediniento segin la reivindicacidn 28,
caracterizado pofque la fase liquida se fibrils por ex-
trusién a través de una hilera. _

10. 308.~ Procedimiento segin la reivindicacién 28,
caracterizado porgue la fase liquida se fibrils por es-
tirado.

‘ '318.~ Procedimiento para la orientacidn de cris-~
'télitas en sélidos inorgéniPos pglicristalinos, tal ¥

15, . ‘> como queds sustancidlmente descrito en la presente Me-

| ﬁoria. . A N

Esta Memoria consta de 22 hojas escritas a méqui~

Waarial f ; 23 '3”L o

20, - TMPERIAD WEMICAY INDUSTRIES LIMITED

| &,GOMEZ ACEBO Y MODE
/ . S Flmndm F. Homéndas By=
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