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Londres S.W.1. ,  Inglaterra.

Esta invención se relaciona con un procedimiento 

para preparar fib ra s  de óxidos metálicos y, más particu lar­

mente, para preparar fib ras de óxidos metálicos mezclados, 

capaces de convertirse a una forma de espinela.

M.:
5 La espinela es por s í  misma un óxido de magnesio-



aluminio, MgAlgO ,̂ pero e l término "espinela" ha lle g a ­

do a u tiliz a rse  más ampliamente (y de este modo se u t i l i ­

za en esta  memoria) para representar no solamente a la  

espinela misma sino también a otros óxidos metálicos-mez- 

ciados qM tienen estiuctnras análogas a  la  de M g M ^ .

Las espinelas son relacionadas convenientemente teniendo 

la  fórmula general ABgÔ  aunque en la  práctica la  re la ­

ción de A y B puede variar  ampliamente. Por ejemplo, la  

espinela misma, MgAlgO ,̂ retiene la  estructura de espine­

la  ca rac te r ística  descrita  más abajo cuando la  relación 

de AlgO^ & MgO está  comprendida entre 1 y 3,5. Al igual 

que en la  espinela misma, A y B son en general divalente 

y trivalente respectivamente, aunque son también conoci­

das la s  espinelas en la s  cuales A es cuadrivalente y B 

es divalente, o A es hexavalente y B es monovalente. En 

la  estructura de espinela c a rac te r ís t ic a  lo s  iones oxí­

geno están dispuestos en una estructura cúbica cerrada- 

compacta con iones del metal B que ocupan lo s  puntos 

octaédricamente co-ordinados e iones del metal A que ocu­

pan lo s puntos tetraedricamente co-ordinados. El término 

espinela se u t i l iz a  en esta  memoria para in c lu ir  l a s  esp i­

nelas in vertidas, la s  cuales pueden ser  representadas por 

BABÔ  puesto que en lo s c r is ta le s  de estos compuestos la  

mitad de lo s átomos B ocupan lo s  puntos tetraedricamente 

co-ordinados mientras que lo s restan tes átomos B junto 

con la  totalidad  de lo s átomos A ocupan lo s  puntos 

octaédricamente co-ordinados. Los óxidos metálicos mezcla­

dos de estructura de espinela se presentan naturalmente 

y algunos de e llo s  pueden formarse sintéticamente median­

te la  fusión de óxidos de lo s metales A y B a elevada tem-



temperatura. Dichos óxidos pueden caracterizarse como 

espinelas mediante fo tografías por rayos X de su estruc­

tura c r is ta lin a .

La Patente Británica No. 1.098.595 describe la  

preparación de una fib ra  de espinela de magnesio-alumi­

nio, mediante fib r ilac ió n  de una solución acuosa que com­

prende cloruros de aluminio y magnesio y calentamiento de 

l a  fib ra  resultante a una temperatura elevada.

Sorprendentemente, se ha descubierto que pueden 

prepararse a bajas temperaturas f ib ra s  de óxidos mezcla­

dos, a p a rt ir  de componentes de óxidos metálicos deriva­

dos de un precursor o precursores d isueltos en un disolven­

te orgánico.

De acuerdo con la  presente invención, se propor­

ciona un procedimiento para preparar una fib ra  de óxidos 

metálicos mezclados, que comprende la s  etapas de f ib r i la r  

una composición v iscosa que comprende una solución en un 

disolvente orgánico de un precursor de un primer óxido 

metálico formador de espinela y un precursor de un segun­

do óxido metálico formador de esp inela; separar e l d iso l­

vente de la  fib ra  a s i  formada y descomponer e l precursor 

a l  óxido m etálico. Las fib ra s  producidas mediante e l pro­

cedimiento de la  invención son generalmente no c r i s t a l i ­

nas, pero pueden ser c r ista liz ad as  por u lte r io r  calenta­

miento. La invención, en consecuencia, proporciona ade­

más un procedimiento para preparar una f ib ra  de espine­

la  mediante calentamiento de la  fib ra  de óxidos mezcla­

dos, producida anteriormente, a una temperatura de por 

lo  menos 8009C.

Los precursores usados son compuestos de meta-



-  4 -

5 .

10.

15.

20.

25.

30

en

en

en

en

en

le s  cuyos óxidos pueden formar conjuntamente una e sp i­

n ela . cómo anteriormente se ha descrito , l a s  espinelas 

tienen l a  fórmula general ABgÔ  en la  que A es un metal

divalente (M**^), B es un metal trivalente (M *^ ), o A
. TV.es un metal cuadrivalente (M ), B es un metal divalente 

(M*^), o A es un metal hexavalente (M^*), B es un metal 

monovalente (M^).

Los metales conocidos para formar espinela son:

nH=Be, Mg, Zn, Cd, Mn, Fe, Cr, Co, Ni, Cu, Ca.

MlUssAl , Ga, In, Fe , Co, Cr,, Ti, v , Mn, Ni, Hh.

MlV=Ti, V,-Mo, Ge, Sn, Pb.

M*^=Mg, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn.

=Mo, W.

M ^ g , Na, Id .

La invención es especialmente ú t i l  para la  pre­

paración de fib ra s  de óxidos mezclados y espinelas que 

contienen lo s  siguientes metales: 

g l I ^ I I I ^  MH=Mg, Zn, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Ca.

MlH=Al, Fe, Cr, Ti, Hh.

A i i ^  n ^=ri
TTM =Mg, Fe, Co, Ni, Cu, Zn.

Los metales divalentes preferidos son calcio  y magnesio 

y e l  metal trivalente preferido es aluminio.

Cada uno de lo s cationes anteriormente indica­

dos, es conocido para formar una espinela con a l  menos 

uno de lo s cationes indicados, pero la s  combinaciones 

implioadas no son necesariamente conocidas en su tota­

lid ad . La combinación particu lar de metales que formará 

un óxido mezclado capaz de proporcionar una espinela, 

puede determinarse mediante un simple experimento de



acuerdo con la  invención o mediante fusión a elevada 

temperatura de mezclas intimas de lo s  óxidos m etálicos.

Los precursores de lo s  óxidos metálicos pueden 

ser compuestos que se descomponen para dar lo s óxidos 

m etálicos, por ejemplo mediante calentamiento, s i  es ne­

cesario en presencia de oxigeno. Los compuestos precur­

sores que contienen oxigeno, por ejemplo sa le s  de ácidos 

orgánicos y oompuestos organometálicos, que se descompo­

nen a lo s  óxidos a temperaturas moderadas, por ejemplo 

600SC o menos, son en general adecuados para la  inven­

ción. Los precursores preferidos son lo s alcóxidos metá­

lic o s , por ejemplo, alcóxidos en lo s cuales e l grupo 

alquilo  contiene de 1 a 4 átomos de carbono y, p referi­

blemente, es un grupo e t ilo , propilo o butilo . Puede u ti­

lizarse  un metóxido como precursor para e l primer óxido 

metálico siempre que se u tilic e  un alcóxido superior como 

precursor para e l segundo óxido metálico, por ejemplo, 

un propóxido o butóxido.

En una versión preferida de la  invención, un 

solo precursor, disuelto en e l disolvente orgánico, s i r ­

ve como precursor para e l  primero y segundo óxido metá­

lico  formador de espinela. Ejemplos de compuestos que son 

precursores para lo s dos óxidos m etálicos, son lo s  alcóxi 

dos metálicos mezclados, en especial aquellos en lo s 

cuales e l grupo alquilo  contiene de 2 a 4 átomos de car­

bono, por ejemplo, lo s etóxidos de aluminio con magnesio 

Mg/*Al(0C2H^)^_7  ̂ y io s butóxidos de titan io  con magne­

sio  MggZ!Ti(OC.^Hg)g_y., Convenientemente, un sólo precur­

sor de alcóxido puede derivarse de dos grupos alqu ilo , 

por ejemplo, Mg(0CH^)g./Ál(0C^Hg)  ̂J g .



Puesto que e l disolvente orgánico deberá d iso l­

ver a lo s  precursores de lo s óxidos m etálicos y puesto 

que lo s precursores adecuados tienden a ser  iónicos, e l 

disolvente orgánico es preferiblemente un disolvente po­

la r  o como mínimo un disolvente de elevada constante 

d ie léc tr ica . Los disolventes preferidos incluyen a lo s  di­

solventes aromáticos, por ejemplo, benceno y tolueno, h i­

drocarburos halogenados, en especial hidrocarburos clora­

dos, por ejemplo, cloroformo y tr ic lo ro etilen o . Los d iso l­

ventes que contienen oxígeno son más preferidos, en espe­

c ia l  lo s alcoholes, por ejemplo, metanol, etanol, propa­

nol y butanol; cetonas, por ejemplo, acetona, ace tilace to ­

na y m etile tilceton a; y éteres, por ejemplo, é te r  d ie t í­

l ic o , dioxano y tetrahidrofurano. Pueden emplearse mez­

c la s  de disolventes, en especial mezclas de alcoholes.

Los precursoras de óxidos metálicos formadores 

de espinela se u tilizan  convenientemente en la s  propor­

ciones necesarias para dar la  espinela estequiornétrica 

ABgO .̂ Sin embargo, y como antes se ha indicado, en c ie r­

ta s  espinelas, por ejemplo MgAlgO ,̂ la  relación de A y B 

puede v aria r  ampliamente mientras se retiene aún la  es­

tructura de espinela. Cuando lo s  metales usados forman 

una espinela "no este qui orné t r i  ca", lo s precursores pue­

den ser u tilizad o s en cualquier proporción que se tra ­

duzca en la  formación de una estructura de espinela.

La concentración de precursor en la  composi­

ción depende principalmente de la  viscosidad deseada.

Son típ ica s  la s  concentraciones de 10 a 60 % en peso.

La composición tiene preferiblemente una v i s ­

cosidad de 0,1 a 1.000 poises ya que la  mayor parte de



lo s  métodos de fib rilac ió n  a continuación descritos re­

quieren una composición con una viscosidad dentro de la  

gama indicada. Para lo s métodos de fib rilac ió n  que com­

prenden extrusión, estirado y separación del disolvente 

por evaporación, es preferible que la  composición sea 

capaz de experimentar un rápido incremento en la  v isc o si­

dad ya que la  composición lle g a  a ser más concentrada con 

respecto a su contenido en só lidos a medida que la  fib ra  

se e s t ira  y se pierde algo de disolvente. E stas condicio­

nes se satisfacen  más convenientemente cuando lo s precur­

sores de lo s óxidos metálicos tienden a polimerizar en so­

lución.

La fib rilac ió n  de composiciones de viscosidad 

relativamente baja, por ejemplo de 1 a 100 poises, se rea­

l iz a  preferiblemente mediante un proceso de soplado como 

más adelante se describe.

La viscosidad apropiada puede conseguirse f á c i l ­

mente mediante concentración de l a  composición, por ejem­

plo, por evaporación del disolvente o por la  adición de 

un aditivo incrementador de la  viscosidad. Un aditivo 

incrementador de la  viscosidad, especialmente ú t i l ,  con­

s is te  en un polímero orgánioo que es soluble en e l d iso l­

vente orgánico empleado para preparar la  composición de 

fib r ilac ió n . Se prefieren lo s polímeros lin ea le s de eleva­

do peso molecular, por ejemplo, p o liésteres, poliamidas 

y polímeros v in ílic o s . Puesto que se u t i l iz a  normalmente 

un alcohol como disolvente en e l proceso de la  invención, 

son especialmente preferidos lo s  polímeros solubles en 

alcoholes. Ejemplos de polímeros orgánicos preferidos 

son: po liv in ilp irrolidona (en especial con un peso mole­



cular de 700.000 aproximadamente), p o liv in ilb u tira l, 

metaorilato de poliv in ilo  y óxido de polipropileno. La 

concentración de polímero orgánico en la  composición se 

elige para producir la  viscosidad adecuada para la  f ib r i-  

lación . Normalmente se emplean concentraciones de 0,1 a 

10 % en peso de polímero orgánico, estando basadas estas 

concentraciones en e l equivalente de óxidos de lo s pre­

cursores presentes en la  composición.

La fib r ilac ió n  puede realizarse  mediante cual­

quier método conveniente, por ejemplo, mediante h ilatura  

centrífuga, estirado , soplado o extrusión a través de una 

h ile ra . Se prefiere un proceso de fib r ilac ió n  que compren­

de la  separación del disolvente por evaporación. La f ib r i ­

lación por extrusión a través de una h ile ra  es especial­

mente ú t i l  para la  producción de fib ra s  continuas. La f i ­

brilación se llev a  a cabo más convenientemente a tempe­

ratura ambiente, pero s i  se desea puede realizarse  a 

cualquier otra temperatura en l a  cual la  composición sea 

estab le . Por ejemplo, puede se r  conveniente en algunas 

versiones v a r ia r  la  temperatura con e l f in  de producir 

l a  viscosidad de la  composición que es apropiada para la  

fib r ila c ió n .

La fib r ilac ió n  por soplado comprende extru ir 

la  composición de fib r ilac ió n  a través de una o más aber­

turas en e l in te r io r  de como mínimo una corriente gaseosa 

que tiene un componente de elevada velocidad en la  d irec­

ción de transporte de l a  composición extruida. Las dimen­

siones y forma de dicha abertura pueden v aria r  ampliamen­

te . Se prefiere e l empleo de una abertura que tenga como 

mínimo una dimensión superior a 50 mieras e in fe r io r  a



500 mieras. La corriente gaseosa es preferiblemente a ire , 

y más preferiblemente a ire  a temperatura ambiente. Es 

conveniente e l  empleo de dos corrientes de gas que con­

verjan en o cerca del punto en donde se extruye la  com­

posición desde la  abertura; preferiblemente, e l ángulo 

entre la s  corrientes gaseosas convergentes es de 30 a 609. 

Como mínimo parte del disolvente de la  composición se 

separa por la  corriente gaseosa y la  velocidad de sepa­

ración puede controlarse convenientemente mezclando e l 

gas con e l vapor de disolvente. Ventajosamente, la  co­

rriente gaseosa puede contener vapor de agua, e l  cual se 

cree que efectúa por lo menos la  h id ró lis is  parcia l de un 

precursor alcóxido para formar un g e l. El vapor de agua 

puede mezclarse también convenientemente con e l a ire  c ir ­

cundante en e l cual se pasa eventualmente la  fib ra .

La velocidad de la  corriente gaseosa puede va­

r ia r  entre amplios lím ites, pero se prefiere e l empleo de 

velocidades del orden de 60 a 450 m/segundo. La presión 

empleada para extru ir la  composición a través de la s  

aberturas, dependerá de la  viscosidad de la  composición 

y de la  velocidad deseada de extrusión. Se ha encontra­

do que la s  presiones de 1,12 a 7 kg/cm^ absolutos son 

convenientes para la s  composiciones que tienen v isc o s i­

dades de hasta 100 poises aproximadamente.

Se prefiere que e l disolvente se separe de la s  

fib ra s  formadas tra s  la  fib r ilac ió n , mediante evapora­

ción, por ejemplo, mediante calentamiento a una tempera­

tura de 30 a 1509C, opcionalmente a presión reducida.

La descomposición del precursor o precursores 

del óxido u óxidos metálicos formadores de espinela,
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se efectúa más convenientemente mediante calentamiento.

La temperatura precisa requerida para formar e l óxido 

u óxidos dependerá del precursor o precursores particu­

la re s  empleados, pero normalmente será superior a 1508C 

y preferiblemente del orden de 200 a 800SC. Los tiempos 

de calentamiento de 1 minuto y 12 horas, en especial de 

30 minutos a 3 horas son lo s  preferidos.

Las f ib ra s , en especial la s  fib ra s  producidas 

a p a rt ir  de precursores de alcóxidos, pueden someterse 

ventajosamente a la  acción simultánea de calor y vapor 

de agua, con preferencia después de la  separación del d i­

solvente. Más convenientemente, dicho tratamiento hidro­

técnico se efectúa mediante la  aplicación a la  fib ra  de 

vapor de agua a temperaturas de 200 a  500BC, generalmen­

te a una temperatura de 350BC sustancialmente. El tiempo 

de calentamiento en vapor de agua puede v a r ia r  en amplios 

lim ite s, por ejemplo, de 2 minutos a 5 horas, normalmen­

te de 10 minutos a 30 minutos.

Si se desea c r is t a l iz a r  l a s  fib ra s  de óxidos 

mezclados a la  forma c r is ta lin a  de espinela, es p referi­

ble calentar la  fib ra  a una temperatura de por lo  menos 

800SC. Son más convenientes lo s  tiempos de calentamiento 

de 30 minutos a 2 horas. A esta  temperatura, comienzan 

a aparecer lo s  modelos típ ico s de espinela de rayos X .

Los modelos de rayos X llegan a defin irse me­

jo r  a medida que se eleva la  temperatura de calentamien­

to . Las fib ra s  de espinela son grandemente c r is ta lin a s  

después de calentar a 1.100SC.

En la s  composiciones usadas para la  f ib r i la -  

ción, pueden in clu irse  también otros ad itivos que fa c í-



l ita n  la  preparación de la s  fib ra s  o que purifican !us 

propiedades f í s ic a s  o químicas de la s  f ib ra s . Pueden 

in clu irse  también ad itivos sobre la  superficie de la  f i ­

bra mediante cualquier proceso de tratamiento adecuado. 

Ejemplos de ad itivos que pueden ser  incluidos son:

(a) Inhibidores del crecimiento de lo s granos, 

por ejemplo, s i l ic a to  de te tra e tilo  o borato de t r ie t i lo ,

(b) m ateriales c a ta lít ic o s , por ejemplo, meta­

le s  de transición .

De este modo, la  invención proporciona fib ra s  

de óxidos mezclados capaces de convertirse a una forma 

de espinela, a s i  como la s  fib ra s  de espinela preparadas 

mediante e l  proceso anteriormente descrito .

Dichas fib ra s  poseen muchas propiedades v a lio ­

sas que la s  hacen ú t i le s  para diversas aplicaciones, por 

ejemplo, soportes c a ta lít ic o s , aislam ientos térmicos, 

refuerzos para resinas, metales y m ateriales cerámicos, 

cargas y f i l t r o s  in ertes.

Las fib ra s  producidas mediante soplado son 

generalmente de pequeño diámetro, normalmente de 0,5 a 

5 mieras, y en general son de longitudes discontinuas, 

la s  cuales pueden tener sin  embargo relaciones muy ele­

vadas de longitud a diámetro, por ejemplo, superiores a 

5.000. Las fib ra s  pueden recogerse como fib ra s  in d iv i­

duales o pueden recogerse en forma de un h ilo , mat o 

f ie l t r o .  Si se desea, la s  fib ra s  pueden unirse conjunta­

mente, por ejemplo, recogiendo l a s  fib ra s  antes de que 

sean secadas y calentando e l mat o f ie lt ro  resultante.

La unión o aglutinamiento de la s  f ib ra s  puede efectuar­

se mediante e l empleo de un agente aglutinante.



-  12 -

10.

15.

20.

25.

Las fib ra s  producidas de acuerdo con la  in ­

vención poseen unas áreas su p erfic ia le s e sp ec íficas muy 

elevadas. Por ejemplo, la s  f ib ra s  de MgAlgO  ̂ preparadas 

a p a rt ir  de un etóxido de aluminio-magnesio mezclado 

Mg¿&(00g H g )^ ,,, la s  cuales fueron calentadas durante 

1 hora a diversas temperaturas, tenían la s  siguientes 

áreas su p erfic ia le s:

Temperatura
(se)

600

750

900

1050

Area su p erfic ia l
(m2/g)

61

85

74

17

30.

De este modo, incluso a 1050SC, se retiene 

una considerable área su p erfic ia l, lo que demuestra la  

elevada resisten c ia  de la  fib ra  a la  sin terización .

El tamaño de poros e stá  comprendido entre 30 

y 100 Angstroms para la s  f ib ra s  de MgAlgO  ̂ calentadas 

a 75080. Para la s  fib ra s  calentadas a  1050SC, e l  tama­

ño de poros está  comprendido entre 30 y 300 Angstroms.

Las fib ra s  de MgAlgO  ̂ preparadas de acuerdo 

con la  invención y calentadas a 800BC, son solubles en 

ácidos y á l c a l i s .  Sin embargo, e l calentamiento a 11009C 

durante 1 hora la s  hace no reactivas en relación con e l 

ácido clorhídrico 3 M ó potasa hirviendo. Su resisten cia  

es inafectada por dicho tratamiento.

Las f ib ra s  de espinela son fuertes y re fracta­

r ia s  y exhiben unos pocos cambios de fa se s  t r a s  e l calen­

tamiento. Dichas fib ra s  se aglutinan fácilmente a óxidos 

c a ta lít ic o s .
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La invención se ilu s tr a  por lo s siguientes

ejemplos.

EJEMPLO- 1

Se prepara una solución de etóxido de magnesio 

aluminio refluyendo 88,8 g de hoja m etálica de aluminio 

y 40 g de polvo de magnesio en 1750 mi de etanol seco, 

durante 72 horas, en presencia de 1 g de cloruro mercú­

rico .

A 25 g de esta  solución, se añaden 15,9 g de 

una solución etanólica que contiene 18,5 % en peso de 

pollv in ilp irrolidona (peso molecular, 700. 000) y la  so­

lución se concentra a una viscosidad de 3 poises (50 % 

en peso de alcóxido). La solución se conforma en fib ra s 

mediante extrusión a través de una serie de pequeños 

agujeros en una corriente parale la  de a ire  húmedo que se 

mueve a velocidad elevada. Las fib ra s  sin  secar resu l­

tantes tienen diámetros comprendidos entre 1 y 6 mieras. 

Las fib ras se secan a temperatura ambiente, se tratan 

con vapor de agua a 35090 durante 15 minutos y se calien 

tan a 800SC durante 15 minutos más. La fib ra  fin a l de 

MgA^O  ̂ es blanca, de buena resisten cia  y tiene un diáme 

tro comprendido entre 1 y 3 mieras. Las fo tografías con 

rayos X de la  fib ra  muestran que estaba presente la  to­

talidad de la s  lin eas principales de espinela caracterís
o

t ic a s .  El tamaño medio de la s  c r is t a l i t a s  es de 150 A 

aproximadamente y e l área su p erfic ia l es de 40 m^/g.

EJEMPLO 2

La solución de etóxido de magnesio-aluminio 

empleada en e l  ejemplo 1, se f ib r i l a  en la  forma descri­

ta  en e l  ejemplo 1, pero después de. secar y tra ta r  con
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vapor de agua a 350SC, l a s  f ib ra s  se calientan a 650ec.

La fib ra  resultante es amorfa a lo s rayos X, blanca y 

de buena re sisten c ia . El área su p erfic ia l es de 30 m^/g

aproximadamente.

EJEMPLO 3

Se prepara una fib ra  de titanato  de magnesio 

en la  forma siguiente. Se refluye una lechada de 13,9 g 

de etóxido de magnesio con 50 mi de n-butanol seco y se 

d e stila  e l etanol. De este modo, se forma una lechada de 

n-butóxido de magnesio. Se añaden 17,0 g de tetrabutóxi- 

do de titan io  en 50 mi de butanol y la  mezcla se refluye 

para formar una solución. Se añade poliv in ilp irro lidona 

para preparar una solución a l  6 % (basado en e l  equiva­

lente de MgTiO  ̂ presente en solución) y la  solución se 

concentra a 3 p o ises. La solución se h ila  mediante h ila ­

tura por soplado como en e l ejemplo 1, para dar una f i ­

bra que, después de secar a 1208C, se tra ta  con vapor de 

agua a 350SC durante 15 minutos y se calien ta a 600BC 

durante 1 hora. La fib ra  de MgTiO  ̂ tiene un diámetro com­

prendido entre 1 y 3 mieras y posee una buena resisten ­

c ia .

EJEMPLO 4

La solución de etóxido de magnesio-aluminio em­

pleada en e l  ejemplo 1, se f ib r i la  en la  forma descrita  

en dicho ejemplo, pero después de secar y tr a ta r  con va­

por de agua a 3509C, la s  f ib ra s  se calientan a  1100SC. 

la  fib ra  de MgAlgO  ̂ resultante proporciona un modelo de 

difracción a lo s  rayos X que contiene la  to talidad  de 

la s  lín eas principales carac te r ístic a s  de la s  esp inelas, 

es blanca y tiene una buena re sisten c ia . Dicha fib ra  es



insoluble en potasa 3M y ácido clorhídrico 3M hirviendo.

N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza del in­

vento, a s i  como la  manera de realizarse  en la  práctica, 

debe hacerse constar que la s  disposiciones anteriormente 

indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle  

en cuanto no alteren  su principio fundamental. También 

se hace constar que e l invento corresponde a una s o l ic i­

tud de patente presentada en Inglaterra con e l n& 31419/71 

de 5 de ju lio  de 1971* acogiéndose por lo tanto a lo s be­

n eficios que concedan lo s  Convenios Internacionales en 

vigor, siendo lo que constituye la  esencia del referido 

invento por lo que se so l ic i ta  Patente de Invención por 

20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION 

DE FIBRAS DE OXIDOS METALICOS MEZCLADOS; caracterizándose 

por lo siguiente:

1.  -  Procedimiento para la  obtención de fib ras 

de óxidos metálicos mezclados, caracterizado porque com­

prende la s  etapas de f ib r i la r  una composición viscosa 

que comprende una solución, en un disolvente orgánico, de 

un precursor de un primer óxido metálico formador de esp i­

nela y un precursor de un segundo óxido metálloo formador 

de espinela; separar e l disolvente de la  fib ra  a s i  fo r­

mada; y descomponer e l precursor a l  óxido m etálico.

2 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, 

caracterizado porque e l primer óxido metálico se elige 

entre lo s  óxidos de lo s metales divalentes magnesio, 

zinc, manganeso, h ierro, cobre, cobalto, níquel y ca l­

cio y e l  segundo óxido metálico se e lige entre lo s óxi­

dos de lo s  metales divalentes aluminio, h ierro, cromo,



titan io  y rutenio.

3 . -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, 

caracterizado porque e l primer óxido metálico es dióxido 

de titan io  y e l  segundo óxido metálico se e lige  entre 

lo s  óxidos de lo s  metales divalentes magnesio, h ierro, 

cobalto, níquel, cobre y zinc.

4 .  -  Procedimiento según cualquiera de la s  r e i­

vindicaciones anteriores, caracterizado porque uno o am­

bos precursores es un alcóxido del metal del óxido metá­

lico  formador de espinela.

5 . -  Procedimiento según la  reivindicación 4, 

caracterizado porque e l grupo alquilo  del alcóxido es un 

grupo e t i lo , propilo o butilo .

6.  -  Procedimiento según cualquiera de la s  r e i­

vindicaciones 1 a 3, caracterizado porque e l  precursor 

es un alcóxido mezclado de lo s metales del primer y se­

gundo óxidos m etálicos.

7 .  -  Procedimiento según la  reivindicación 6, 

caracterizado porque e l  alcóxido mezclado tiene grupos 

alquilo que contienen de 2 a 4 átomos de carbono.

8.  -  Procedimiento según la  reivindicación 7, 

caracterizado porque e l alcóxido mezclado es e l  etóxido 

mezclado de aluminio y magnesio o e l  butóxido mezclado 

de titan io  y magnesio.

9 .  -  Procedimiento según cualquiera de la s  r e i­

vindicaciones an teriores, caracterizado porque e l d iso l­

vente orgánico comprende un alcohol.

10. -  Procedimiento según l a  reivindicación 9, 

caracterizado porque e l alcohol es metanol, etanol, pro­

panol o butanol, o una mezcla de lo s an teriores.



11. - Procedimiento según cualquiera de la s  

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la s  

cantidades re la tiv a s de precursores en la  composición son 

sustancialmente proporcionales a la  relación estequiomé- 

tr io a  de lo s  metales en e l óxido mezclado.

12. -  Procedimiento según cualquiera de la s  

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la  v is ­

cosidad da la  oomposioión es de 0,1 a 1.000 poisea.

13. '- Procedimiento según la  reivindicación 12, 

caracterizado porque la  viscosidad es de 1 a 100 poises.

14. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re i­

vindicaciones anteriores, caracterizado porque la  compo­

sición  comprende un polímero orgánico.

15. -  Procedimiento según la  reivindicación 14, 

caracterizado porque e l polímero orgánico es p o liv in il-  

pirrolidona, p o liv in ilb u tira l, m etacrilato de poliv in ilo  

u óxido de polipropileno.

16.  -  Procedimiento según cualquiera de la s  re i­

vindicaciones anteriores, caracterizado porque la  composi 

oión se f ib r i la  mediante extrusión a través de una o más 

aberturas en a l  menos una corriente de aire  que tiene un 

componente de elevada velocidad en la  dirección de trans­

porte de la  composición extruida.

17. -  Procedimiento según la  reivindicación 16, 

oaraoterizado porque la  fib ra  se pasa en e l a ire  que con­

tiene vapor de agua de modo que se efeotúa por lo menos 

la  h id ró lis is  parcial del precursor.

18. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re i­

vindicaciones anteriores, caracterizado porque e l d iso l­

vente se separa de la  fib ra  por calentamiento a una tem­



peratura de 30 a 1509C.

19. -  Procedimiento según cualquiera de la s  

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque ol ca­

lentamiento de la  fib ra  se hace a una temperatura de como 
mínimo 1509C.

20. -  Procedimiento según la  reivindicación 19, 

caracterizado porque la  f ib ra  se calien ta a una tempera­

tura de 200 a 800BC.

21. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re i­

vindicaciones anteriores, caracterizado porque la s  fib ra s 

se someten a la  acción de vapor de agua a una temperatura 

de 200 a 5009C después de la  separación del disolvente.

22. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re i­

vindicaciones anteriores, caracterizado porque la  fib ra  

se calienta además para o r is ta liz a r  e l óxido mezclado.

23.  -  Procedimiento según la  reivindicación 22, 

caracterizado porque la  fib ra  se calienta a una tempera­

tura de por lo menos 80090.

24. -  Procedimiento para la  obtención do fib ra s  

de óxidos m etálicos mezclados, t a l  y como queda sustanoial 

mente descrito en la  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 18 hojas e sc r ita s  a  má­

quina por una so la oara.

Madrid, -3JUL1972
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

1. EOMEZ ACEB3 Y MOUET 
& Ps !* Gaah
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