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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE FIBRAS DE OXIDOS
METALICOS MEZCLADOS.

Joléeilande IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
residente en Imperial Chemical House, Millbank,

Londres 8.W.1., Inglaterra.

Esta invencién ge relaciona con un procedimiento
pare preparar fibras de 6xidos metdlicos y, més particular-
mente, pars preparar fibras de éxidos me%élicos mezclados,
capa.ces de convertirse a uﬁa forma de espinela.

5. Ia espinela es por sf misma un 6xido ds magnesio-
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sluminio, MgA1204, pero el término "espinela" ha llega-
do a utilizarse méds amplismente (y de este modo se utili-
zg en esta memoria) pars representar no solamente 8 la
espinela misme sino también a otros 6xidos metdlicos mez-
clados que tienen estructuras anélogas.a la de MgA1204.
Las egpinelas son relacionadas conveniéntemente teniendo
la férmula generel A18204 aunque en la’préctica la rela-
cibén de A y B puede variar ampliamente, Por ejemplo, la
egpinela misma, MgA1204, retiene la estructura de espine-
la caracteristica descrita més abejo cuando la relacién
de A1203 a8 MgO estd comprendida entre 1y 3,5. Al igual
gue en la espinela misma, A y B son en general divalents
¥ trivalente respectivamente, sunque son también conoci-
das las espinelas en las cuales A es cuaérivalente y B

@s divalente, o A ez hexavalente y B es monovalente. En
la egtructuras de espinela caracte;istica los iones oxi-
geno estédn dispuestos en una estructure cibica cerrada-
compacta con jones del metal B gue ocupan los puntos
octaedricamente co-ordinados e iones del metal A que ocu-
pan los puntos tetraedricamente co-ordinades. E1l término
sgpinele se utiliza en este memoria para incluirrlas egpl-
nelas invertidas, las cuales pueden ser representadas por
BABO4 puesto que en los cristeles de estos compuestos la
mitad de los atomos B ocupan los puntos tetraedricamente
co-ordinados mientras que los. restantes dtomos B junto
con la totalidad de los &dtomos A ocupan los puntos
octaedricemente co-ordinados. Los éxidos metdlicos mezcla-
dog de estructura de espinela se presentan natureaimente

y algunos de ellos pueden formarse gintéticamente median-

te la fusidén de O6xidosde los metales A y B a elevade tem-
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teﬁperatura. Dichos 6xidos pueden caracterizarse como
espinelas mediante fotografias por rayos X de su estruc-
ture cristalina.

Ia Patente Briténica No. 1.098.595 describe la
preparacién de una fibra de espinela dé magnesio-alumi-
nio, mediante fibrilacién de una solucibén acuosza que com-
prende cloruros de aluminio y megnesio y calentamiento de
la fibra resultante a une temperatura elevada.

Sorprendentemente, se ha descubierto que pueden
prepararse & bajas temperaturag fibras de 6xidos mezcla-
dos, a partir de componentes de 6xidos metdlicos deriva-
dos de un precursor o precursores disueltos en un disolven—
te orgénico.

De acuerdo con la presente-invencién, se propor-

- ciona un procedimiento para preparar una fibra de 6xidos

metélicos mezclados, que comprende las etapas de fibrilar
uﬁa compoaicibébn viscosa que comprende una solucién en un
disolvente orgénico de un precursor de un primer 6xido
metdlico formador de espinele y un precursor de un segun-—
do 6xido metdlico formador de espinela; separar el dlsol-
vente de la fibra asi formade y descomponer el precursor
al 6xido metélico. Las fibras producidas mediante el pro-
cedimiento de la invencibén son generalmente no cristali-
nag, pero pueden ser origtalizedas por ulterior calenta-
miento. Ia invencién, en congecuencia, proporciona ade-
més un procedimiento para preparar una fibra de espine-
la mediante calentamiento de la fibra de 6xidos mezcle-
éos, producida anteriormente, a una temperatura de por

1o menos 80020,

Los precursores usados son compuestos de meto-




10.

15.

20.

30.

an

en

an

an

M;IMIII 0

MIVMII 0

MIIMIIIZO

-4 -

les cuyos éxldos pueden formar conjﬁntamente unga espl-
nele, Cémo anteriormente se ha desérito, las espinelas
tienen la férmula generel AB,0, en la que A es un metal
divalente'(MII), B es un metal trivalente (MIII), oA
es un metal cuadrivalente (MIV), B es un metal divalente
(M;I), 0 A es un metal hexavalente (MVI), B es un metal
monovalente (M),

Los metales conocldos para formar espinela son:

20 w=pe, Mg, Zn, €4, Mn, Pe, Cr, Co, Ni, Cu, Ca.
w'ilaa1, Ga, In, Fe, Co, Cr, T, V, Mn, Ni, Rh.
20, wVers, v, Mo, Ge, Sn, Pb.

w'lg, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn.

MVIMI204 W0, W,

W=Ag, Na, Ii.
La invencién es especialmente Util para la pre-
paracién de fibras de 6xidos mezcladds ¥y espinelas que
contienen los siguientes metales:

u'lMg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Ca.

MIII

4
=Al, Fe’ cr’ Ti' ml.

MIVMII 0 IV

504 M- =11
wlang, Te, Co, Ni, Cu, Zn.
Iog metales divalentes preferidos son calecio y magnesio
¥y el metal trivalente preferido es aluminio.

Cade uno de los cetiones anteriormente indica-
dos, es conocido para formar una espinela con al menos
uno de los cationes indicaedos, pero las combinaciones
implicadas no son necesariamente conocidas en su tota-
lidad. la combinacién particular de metales que formard
un 6xido mezclado capaz de proporcionar una espinelsn,

puede determinarse mediante un simple experimento de
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scuerdo con la invencién o mediante fusién a elevada
temperatura de mezclas Intimas de los 6xidos metédlicos.

Los precursores de los 6xidos metédlicos pueden
gser compuestos que se descomponen pare dar los b6xidos
metélicos, por ejemplo mediante calentamiento, si es ne-
cesarlo en presencia de oxlgeno. Los compuestos precur—
sores que contienen oxigeno, por ejemplo sales de &cidos
orgénicos y compuestos organometdlicos, que se descompo-
nen a ios 6xidos a temperaturas moderades, por ejemplo
6002C o menos, son en generael adecursdos para la inven-
cién. Los precursores preferidos son los alecbdxidos meté-—
licos, por ejemplo, alcbdxidos en los cuales el grupo
alquilo-contiene de 1 a 4 dtomos de carbono y, preferi-
blemente, eg un grupo etilo, propilo'o butilo. Puede uti-
lizarse un metéxido como precursor parse el primer dxido
metédlico siempre que se utilice un alcéxido superdor como
precursor para el segundo 6xido metédlico, por ejemplo,
un propéxido o butéxido. '

En une versgién preferida de la invencién, un
golo precursor, disuelto en el disolvente orgénico, sir-
ve como precursor para el primero y segundo 6xido metd-
lico formador de espinela. Ejemplos de compuestos que son
precursores para los dos 6xidos metdlicos, son los alcédxd
dos metédlicos mezclados, en especial aquellos en los
cuales el grupo alquilo contiene de 2 8 4 &tomos de car-
bono, por ejemplo, los etdxidos de aluminio con magnesio
Mg['Al(OC2H5) 4_72 vy los butéxidos de titenio con magne-
gio Mgzlﬁi(OC3H9)8_7u Convenientemente, un s6l0 precur-

gor de alcbdxido puede derivarse de dos grupos alquilo,

por ejemplo, Mg(OCH3)2.ZKl(OC4H9)3_72.
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Puesto que el disolvente orgénico deberd disol-

-ver & los precursores de los 6xidos metdlicos y puesto

que los precursores adecuados tienden & ser iénicos, el
disolvente orgénico es preferiblemente un disolvente po-
lar o como minimo un disolvente de elevada constante
dleléctrica. Los disolventes preferidos incluyen a los di-
solventes aromdticos, por ejemplo, benceno y tolueno, hi-
drocarburos halogenados, en especial hidrocarburos clora-
dosg, por ejemplo, cloroformo y tricloroetileno. Los disol-
ventes que contienen oxigeno son més preferidos, en espe-
cial los alcoholes, por ejemplo, metanbl, etanol, propa-
nol y butanol; cetonas, por ejemplo, acetona, acetilaceto-
ne y metiletilcetona; y éteres, por ejemplo, éter dieti-
lico, dioxano y tetrahnidrofurano. Puéden emplearse mez-
clag de disolventes, en especisl mezclasg de alcoholes.

Losg precursores de 6xidos metdlicos formadores
de espinele se utilizan convenientemente en las propor-
cioneg necesariag jara dar la espinelea esfequiométrica
A3204. S8in embargo, y como antes se ha indicado, en ciler-
tas espinelas, por ejemplo MgA1204, la relzcién de A y B
puede variar ampliamente mientras se retiense ain lo es-
tmectura de espinela. Cuando los metales usados forman
una espinela 'no estequiométrica", los precursores pue-—
den ger utilizados en cualguier proporcidén que se tra-
duzca en la formaclén de una egstructura de espinela,

La concentracién de precursor en la composi~
cién depende principalmente de le viscosidad deseada,

Son tipicas las concentraciones de 10 a 60 % en peso.

Le composicibén tiene preferiblemente una vis-

cosidad de 0,1 & 1.000 poises ya que la mayor parte de
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los métodos de fibrilacién a continuacién descritos re-
quieren una composicidén con una viscosidad dentro de la
gemg indicade. Para los métodos de fibrilacién que com~
prenden extrusién, estirado y separacién del disolvente
por evaporacién, es preferible que la composicién sea
capaz de experimentar un rédpido incremento en la viscosi~
ded ya que la composicién llege a ser més concentrade con
respecto & su contenido en s6lidos a medida que la fibra
se estira y se pierde algo de disolvente, Estas condicio-
nes se satisfacen més convenientemente cuando los precur—
gores de los 6xldog metédlicos tienden & polimerizar en so-
lucién.

Ia fibrilacién de composiciones de viscosidad
relativamente baja, por ejemplo de 1 a 100 poises, g8 rea~
liza preferiblemente médiante un proceéo de soplado como
mAs adelante se describe.

Ia viscogidad aproplads puede conseguirse fa?il»
mente mediante concentracién de la composicién, por ejem-
plo, por evaeporacibén del disolvente o por la adicién de
un aditivo incrementador de la viscosidad. Un aditivo
incrementador de l1la viscosided, especialmente Gtil, con-
siste en un polimero orgdnico que es soluble en el disol-
vente orgénico empleado para preparar la composicidn de
fibrilacién. Se prefieren los polimeros lineales de eleva-
do peso molecular, por ejemplo, poliégteres, poliamidas
v polimeros vinilicos., Puesto que se utiliza normalmente
un alcohol como disolvente en el proceso de la invencidn,
son especialmente preferidos los polimeros solubles en
alcoholes. Ejemplos de polimeros orgénicos preferidos

son: polivinilpirrolidona (en especial con un peso mole-
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cular de 700.000 aproximademente), polivinilbutiral,
metacrilato de polivinilo y éxido dé polipropileno. Ia
concentracién de polimero orgénico en la composicidén se
elige para producir la visgcosidad adeéuada pare la fibri-
lacién. Normelmente se emplean concentraciones de 0,1 &
10 % en peso de polimero orgénico, estando basadas estas
concentraciones en el equivalente de 6xidos de los pre-
cursores presentes en la composiéién.

Ia fibrilacién pvede realizarse mediante cual-
quier método conveniente, por ejemplo, mediante hilature
centrifuga, estirado, soplado o extrusidén a través de una
hilera, Se prefiers un proceso de fibrilacién que compren-~
de la g;paracién del disolvente por evaporacién. Ia fibri-
lacidén por extrusién a través de une hilera es especial-
mente Qtil para la produccitén de fibras continuas., Ia fi-
brilacién se lleva a cabo més convenientemente a tempe-~
ratura embiente, pero sl se desea puede realizarse a
cualquier otra temperatura en la cual la composicién sea
egtable. Por ejemplo, puede ser conveniente en algunas
versiones variar la temperetura con el fin de produciy
Ja viscosidad de la composicidn que es apropiade para la
fibrilacién.

Is fibrilacién por soplado comprende extruir
la composicidén de fibrilacién a través de una o mAs aber-
turas en el interior de como minimo una corriente gaseosa
que tiene un componente de elevada velocidad en la direc—
cién de transporte de la composicidén extruida. Las dimen~
giones y forma de dicha aberturs pueden variar ampliamen-
te. Se prefiere el empleo de una abertura que tenga como

minimo una dimensidén superior a 50 micras e inferior o
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500 micras. La corriente gaseose es preferiblemente aire,
¥y még preferiblemente aire a temperatura ambiente. Es
conveniente el empleo de dos corriehtes de gas que con-
verjan en o cerca del punto en donde se extruye le com-
posicién desde la sbertura; preferiblemente, el éngulo
entre las corrientes gaseosas convergentes es de 30 a 602,
Como minimo parte del disolvente de le composicién se
separa por la corriente gaseosa y la velocidad de sepa-
racién puede controlarse convenientemente mezclando el
gas con el vapor de disolvente. Ventajosmmente, la co-
rriente g@seosa puede contener vapor de agua, ei cual se
cree que efectia por lo menos la hidrélisis parcigl de un
precursor alcdéxido para formar un gel. El vapor de agua
puede mezclarse también convenientemente con el aire cir-
cundante en el cual se pasa eventualmente la fibra.

Ia velocidad de la corriente gaseosa puede va-
riar entre amplios limites, pero se -prefiere el empleo de
velocidades del orden de 60 a 450 m)%egugdo. La presién
empleada para extruir la composicién a tfa&és de las
aberturas, dependerd de la viscosidad ‘de la composicidn
y de 18 velocldad deseada de extrusiént Se ha encontra-
do que las presiones de 1,12 a 7 kg/'cm2 absolutos son
convenientes para las composiciones que tienen viscosi-
dades de haste 100 poises aproximademente.

Se prefiere que el disolvente se separe de las
fibras formadas tras la fibrilacién, mediante evapora-
cién, por ejemplo, mediante calentamiento & ung tempera-
tura de 30 a 1500C, opcicnzlmente & presién reducida.

la descomposicién del precursor o precursores

del 6xido u 6xidos metélicos formadores de espinela,
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se efectia més convenientemente mediante calentamiento.
Ia temperatura precisa requeride para formar el éxido
u 6xidos dependerd del precursor 0 precursores particu-—
lares empleados, pero normalmente serd superior a 150eC
¥ preferiblemente del orden de 200 a 800eC, Los tiempos
de calentamiento de 1 minuto y 12 horas, en especial de
30 minutos a 3 hofas gon los preferidos.

Iag fibras, en éstpeeial lag fibras producidas
a partir ds precursores de alebdxidos, pueden someterse
ventajosamente a la accidén simultdnea de calor y vapor
de agua, con preferencia despuds de la separacidén del di-~
solvente. Mds convenientements, dicho tratamiento hidro-
tédmico se efectia mediante la aplicacién & la fibra de
vapoy de agua & temperaturaz de 200 a 5000C, generalmen-
te & una temperatura de 3500C sustancialmente. El tiempo
de calentamliento en vapor de agua puede variar en asmplios
1{mites, por ejemplo, de 2 minutos a 5 horas, normalmen-
te de 10 minutos a 30 minutos.

51 se desea cristalizar las fibras de 6xidos
mezclados a la forma cristelina de espinela, es preferi-
ble calentar la fibra a une temperatura de por lo menos
800eC, Son mAs convenientes los tiempos de calentamiento
de 30 minutos a 2 horas. A esta temperatura, comienzan
a aparecer los modelos tipicos de espinela de rayos X .

Los modelos de rayos X llegan a definirse me-
jor a medida que se eleva la temperotura de calentamien-~
to. Las fibras de espinela son grandemente cristalinuag
después de calentar a 1,1008C,

En las composiciones usadas para le fibrila-

cién, pueden inclulrse también otros aditivos que faci-
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liten le preparacidén de las fibrng ovqne puvifican Ins
propiedades fisicas o quimicas de laé fibras. Pueden
incluirse también aditivos sobre le superficie de la fi-
bra mediante cualquier proceso de tratamiento adecuado.
Ejemplds de aditivos que pueden ser incluidos son:

(a) Inhibidores del crecimiento de los granos,
por ejemplo, silicato de tetraetilo o borato de trietilo,

(b) materieles cataliticos, por ejemplo, meta-
les de transicién.

De egte modo, la iunvencién proporciona fibras
de 6xidos mezclados capaces de convertirse & una forma
de espinela, as{ como las fibras de espinela preparades
mediante el proceso anteriormente descrito.

Dichas fibras poseen muchas propiedades valio-
sas que las hacen utiles para diversas aplicaclones, por
ejemplo, soportes catdliticos, aiglamientos térmicos,
refuergos para resines, metales y materiales cerdmicos,
cargas y filtros inertes.

Las fibras producidas mediante soplado son
generalmente de pequefio didmetro, normalmente de 0,5 a
5 micras, ¥ en general son de longitudes discontinuas,
las cuales pueden tener sin embargo.relaciones muy ele-
vadas de'longitud a didmetro, por ejemplo, superiores a
5,000, Las fibras pueden recogerse como fibras indivi-
duales o pueden recogerse en forma de un hile, mat o
fieltro. 5i se desea, las fibras pueden unirse conjunte-
mente, por ejemplo, recoglendo las fibras antes de que
sean secadas y calentando el mat o fieltro resultante,.
Ia unién o aglutinemiento de las fibras puede efectuar-

se mediante el empleo de un agente aglutinante.
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Las fibras producidas de acuerdo con l& in-
vencién poseen unas dreas superficiales especificas muy
elevadas. Por ejemplo, las fibras de MgA1204 preparadas
e partir de un etdxido de aluminio-magnesio mezclado
Mg[ﬁl(002H5)4_72, lasg cuales fueron calentadas durante
1 hora a diversas temperaturas, tenian las siguientes

édreas superficiales:

Temperaturs Area superficial
(ec) (m2/g)
600 61
750 85
900 T4
1050 17

De este modo, Incluso a 10500C, se retiene
una congiderable drea superficial, 1o que demuestra la
elevada resistencia de la fibra a la sinterizacién.

El ftemefio de poros estd comprendido entre 30
¥ 100 Angstroms para las fibras de MgA1204 calentadas
a 7500C. Para lag fibras calentadas a 10509C, el tama-
fic de poros estd comprendido entre 30 y 300 Angsiroms.

Las fibras de MgA1204 preparadas de acuerdo
con la invencién y calentadas a 8002C, son solubles en
Acidos y élcalis. Sin embargo, el calentamiento a 11000Q
durante 1 hora las hace no reactivas en relacién con el
écido clorhidrico 3 M 6 potasa hirviendo. Su resigtencla
es inafectada por dicho tratamiento.

Las fibras de espinela son fuertes y refracta~
rias y exhiben unos pocos cambios de fases tras el calen-

temiento. Dichas fibras se aglutinan facilmente 2 dxidos

cateliticos.
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La invencién se ilustra por los siguientes
ejemplos.,
EJEMPLO. 1

Se prepare una solucidn de etbéxido de magnesio-
aluminio refluyendo 88,8 g de hoja metdlica de aluminio
¥y 40 g de polvo de magnesio en 1750 ml de etanol seco,
duranté 72 hores, en presencis de 1 g de cloruro merci-
rico.

A 25 g de esta solucién, sé affaden 15,9 g de
una solucién etanélica que contiene 18,5 % en peso de
polivinilpirrolidona (peso molecular, 700.000) y la so-
lueién se concentras a una viscosidad de 3 poises (50 %
en peso de aledéxido). Ia solucidén se conforme en fibras
mediante extrusién a través de una gerie de.pequeﬁos
agujeros en una corriente paralela de aire himedo que se
mueve a velocidad elevada. Iasg fibras sin secar resul-
tentes tienen didmetros comprendidos entre 1 y 6 micras.
Las fibras se secan 2 temperatura ambiente, se traton
con vapor de agua a 350°C durante 15 minutos y se calien-
tan & 800¢C durente 15 minutos mds. ILa fibra final de
MgAlao4 es blanca, de buena resistencia‘y tiene un didme-
tro comprendido entre 1 y 3 micras. Ias fotografiag con
reyos X de la fibra muestran que estaba presente la to-
talidad de las lineas principales de espinela caracter{s-
ticas. El temafio medic de las cristalitﬁs es de 150 X
aproximadamente y el 4rea superficial es de 40 mg/g.

EJEMPIO 2

Ia soluolén de etbxido de magnesio-aluminio

empleada en el ejemplo 1, se fibrila en la forma descri-—

ta en el ejemplo 1, pero después de secar y tratar con
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vepor de agua & 3500°C, las fibras se calientan a 650¢¢,
Ia fibra resultante es amorfa a los rayos X, blanca ¥
de buena resistencia, E1 Area superficial es de 30 mZAg
aprokimadamente.

EJEMPLO 3 _

Se prepara una fibre de titanato de magmesio
en la formae siguiente. Se refluye una lechada de 13,9 &
de etéxido de magnesio conm 50 ml de n-butanol seco y se
destile el etanol. De este modo, se forme una lechada de
n-butéxido de magnesio. Se afiaden 17,0 g de tetrabutdxi-
do de titanio en 50 ml de butanol y la mezcla se refluye
pare formar una golucidn. Se afiade polivinilpirrolidons
pare preperar una solucién al 6 % (basado en el equiva-
lente de NMgTiO, presente en solucién) y la solucién se
concentra a 3 poises. Ie solucién se hila medisnte hila-
tura por soplado como en el ejemplo 1, para dar una fi-
bra que, después de secar a 1209C, se trate con vapor de
ague & 350eC durante 15 minutos y se calienta a 6002C
durante 1 hora. La fibra de MgTiO4 fiene un didmetro com~

prendido entre 1 y 3 micras y posee una buene resisten—
cia.

EJEMPLO 4

Ia solucién de etéxide de magresio-nluminio em-—
pleada en el ejemplo 1, se fibrila en la forma descrita
en dicho ejemplo, pero después de secar y tratar con va-
por de agua a 3502C, las fibras se calientan a 11002C,
Ia fibre de MgA1204 resultante proporciong un modelo de
difracelén a los rayos X que contiene la totalidad de
las lineas principales caracteristicas de las espinelos,

es blanca y tiene una buena resistencia., Dicha fibra es
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insoluble en potasa 3M y fcido clorhidrico 3M hirviendo.

By

Desorita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la menere de realizarse en la préctioa,
debe hacersé constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alﬁeren su prineipio fundemental. Tembién
80 hace constar que el invento corresponde a una golici-
tud de patente presentada en Inglaterra con el n® 31419/71
de 5 de julio de 1971, acogléndose por lo tanto a los be-
neficios que concedan los Convenios Internacionales en
vigor, siendo lo que constituye la esencia del referido
invento por lo que se solicite Patente de Invencidén por
20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION
DE FIBRAS DE OXIDOS METALICOS MEZCLADOS; caracterizéndose
por lo siguiente:

1.~ Procedimiento pare la obtencién de fibras
de 6xidos metélicos meﬁclados, caracterizado porque ocom-
prende lgs etapas de fibrilar una composieién viscosa
que comprende una solucidén, en un diéolvente orgénico, de
un precursor de un primer 6xido metdlico formador de espi-
nela y un precursor de un segundo 6xido metédlico formador

de espinela; separar el disolvente de la fibre asi for-

madej y descomponer el precursor al éxido metdlico.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porgue el primer éxido metdlico se elige
entre los éxidos de los metales divalentes magnesio,
zine, mengeneso, hierro, cobre, cobalto, niquel y calw-
cio y el segundo 6xido metdlico se elige entre los &xi-

dos de los metales divelentes aluminio, hierro, cromo,
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titanio y rutenio.

3.=- Procedimiento segin la reivindicacidén 1,
oaracterizado porgque el primer 6xide metélico es diéxido
de titenio y el segundo 6xido metdlico sme eligé entre
los 6xidos de los metales divalentes magnesio, hierro,
cobalto, niquel, cobre y zinc.

4 .- Procedimiento segun cualquiere de las rei-
vindicaociones anteriores, caracterizado porque uno o am-
bos precursores es un aledxido del metal del éxido metd-
lico formador de espinelsa,

5 Prbcedimiento gsegun la reivindicacién 4,
caracterizado porque el grupo alquilovdel alcéxido es un
grupo etilo, propilo o butilo. .

6.~ Procedimiento segin cualgquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el precursor
es un alecéxido mezclado de los metales del primer y se-
gundo éxidos metdlicos.

Te- Procedimiento segin la reivindicacidén 6,
caracterizado porque el alcéxido mezclado tiene grupos
alquilo que contienen de 2 a 4 dtomos de carbono.

8.~ Procedimiento segin la reivindicacién 7,
caracterizado porque el alcéxido mezclado es el etdxido
mezclado de aluminio y magnesio o el butdxido mezclado
de titenio y magnesio.

9.~ Procedimiento segin cualqulera de las reli-
vindicaclones anteriores, caracterizaedo porque el disol—
vente orgénico comprende un alcohol.

10.- Procedimiento segin la reivindleaoién 9,
caracterizado porque el alcohol es ﬁetanol, etanol, pro=-

panol o butanol, o una mezcle de los anteriores.
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11.~ Procedimiento segin cuslquiera de las |
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque las
cantidades relativas de precursores en la composicidén son
sustancialmente proporcionales a la relacién estequiomé-
trioca de los metales en el 6xido mezclado.

12.- Procedimiento segin cualguiere de las
reivindicaciones anteriores, carmcterizado porque la vis-
cosidad de la composiocién es de 0,1 & 1.000 poises.

- 13.= Procedimiento segmin la reivindicacién 12,
caraéterizado porque le viacosgidad es de 1 a 100 poises.
14.~ Procedimiento segun cualguiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque la compo~
sloién comprende un polfmero orgénico.

15.~ Procedimiento segdin la reivindicacién 14,
caracterizado porque el polimero orgénicp es polivinil-
plrrolidona, polivinilbutiral, metacrilato de polivinilo
u 6xido de polipropileno, _.

16.~ Procedimiento segﬁn‘éualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque le composi-
cién se fibrila mediante extrusién & través de una o mis
aberturas en al menos una corriente de aire que tiene un
componente de elevada velocidad en la direcclidén de trens-
porte de la composiocidén extruida.

17.~ Procedimiento segin la reivindicmcién 16,
caracterizado porque la fibrea se pasa en el aire que con-
tlens vapor de agua de modo que se efeotia por lo menos
la hidrélisis parcial del precursor.

18.~ Procedimlento segﬁh cualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, oaracterizado porque el disol-

vente gse separa de la fibra por calentamiento 2 una tem-—
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perature de 30 a 1500C.

19.~ Procedimiento segin cualquiere de las
reivindicaciones anteriores, caraoteri;ado porque el ce-
lentemiento de la fibra se hace & una temperatura de como
ninimo 1500¢,

20.- Procedimiento segin la reivindicacién 19,
caracterizado porque la fibra se caliente a una tempera-—
tura de 200 a 800¢C, |

21.~ Procedimiento seglin cualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caeracterizado porque las fibras
se someten & la aceidn de vapor de agua a una temperatura
de 200 a 5002C después de la separacién del disolvente.

22.- Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindlcaciones anterdiores, caracterizedo porque la Tibre
se calienta ademés para oristalizar el 6xido mezelado.

23.~ Proocedimiento segin la reivindicacién 22,
caracterizzado porque la fibra se caliente & una tempera-
tura de por lo menos 8002C,

24 .- Procedimiento para la obtencidén de fibras
de éxidos metdlicos mezclados, tal y como queds sustancial
mente descrito en la presente Memoria.

Esia Memoria consta de 18 hojas escritas a mé-
quina por una sola cara.

Medrid, =3 JUL 1972
IMPERIAL GHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

J. GOMEZ ACEBO Y HObET
P B Ehrtgdou L Gaeta Facofindex
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