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DESCRIPCION
Fibras cortas monocristalinas de alfa-alumina modificadas en la superficie con silice y usos de las mismas
CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere al campo de cargas para materiales compuestos, y en particular a fibras cortas
monocristalinas de a-Al;O3 funcionalizadas quimicamente, a un procedimiento para prepararlas y a usos de las
mismas.

ANTECEDENTES

El uso de cargas es de interés creciente en la formacién de materiales compuestos ya que pequefas fracciones de
cargas (del 0,5 al 30 % en peso) son suficientes para conferir a los materiales compuestos propiedades mecanicas,
térmicas, eléctricas u opticas superiores. Se esta de acuerdo en que la razén de aspecto (razén de superficie con
respecto a volumen) de los constituyentes desempefia un papel clave para tales mejoras.

Entre las cargas, la alimina ha recibido atencion especial para materiales compuestos poliméricos, metalicos y
ceramicos (PMC, MMC y CMC respectivamente) con diferentes areas de aplicaciones tales como los sectores de
construccion, aeroespacial, eléctrico, de automocion y militar, debido a su peso ligero, alta resistencia mecanica y
resistencia térmica incluso a temperaturas muy altas. Las cargas de alumina pueden competir ventajosamente con
cargas sin oxido (por ejemplo SiC), que pierden sus propiedades a través de oxidacion o reaccion con las matrices a
altas temperaturas.

Aunque se usan tanto fibras como particulas de alimina como cargas en materiales compuestos, los materiales
compuestos reforzados con fibra ofrecen propiedades mecanicas extraordinarias en comparacion con aquellos con
refuerzos particulados que tienen propiedades mas isotrépicas. Por ejemplo, se han descrito materiales compuestos
poliméricos que contienen fibras de alumina con propiedades extremamente altas (Noordin y col. (2010). Ashok
Kumar (Ed.), ISBN: 978-953-7619-86-2, InTech). Sin embargo, se ha observado la tendencia de que las fibras se
agrupen entre si y por tanto deterioren las propiedades volumétricas de los materiales compuestos. Esto es
especialmente frecuente en el caso de materiales compuestos poliméricos. Similar a otras particulas inorganicas, la
alumina es dificil de dispersar en matrices poliméricas ya que su compatibilidad con materiales poliméricos es
escasa. Como consecuencia, las fibras tienden a agruparse entre si deteriorando las propiedades de los
correspondientes materiales compuestos. Se ha observado el mismo efecto sobre las propiedades volumétricas
debido a la escasa interaccion entre las fibras y la matriz polimérica (Sun y col.; Composites Sci. Techn. 2009, 69,
2392).

El documento US 4.036.599 describe el uso de fibras de aliumina policristalinas como refuerzo en una matriz de
magnesio, en la que dichas fibras de alumina estan recubiertas con una pelicula de silice a fin de impartir una
resistencia mecanica mayor a las mismas. La pelicula de silice refuerza mecanicamente las fibras de alimina y, por
lo tanto, las propiedades mecanicas del material compuesto, pero no funcionaliza la actividad quimica de las fibras y,
en consecuencia, este recubrimiento de silice no contribuye a un aumento en la interaccion entre las fibras y la
matriz. De forma similar, el documento EP 0 080 551 A2 (Toyota) describe un material compuesto de aluminio o
magnesio reforzado con una mezcla de fibras de alimina/silice. En este caso, la incorporacion de silice se pretende
para mejorar la resistencia al desgaste del material compuesto resultante en el producto final, pero no funcionaliza
quimicamente las fibras de alimina ni mejora la interaccion fibras/matriz.

La eficacia de un material compuesto reforzado con fibra depende de la superficie de contacto de la matriz y la
capacidad de transferir tensién desde la matriz hasta la fibra. En otras palabras, la respuesta de un material a una
tension aplicada es fuertemente dependiente de la naturaleza de los enlaces. Una unién escasa entre la fibra y la
matriz tal como en materiales compuestos introduce defectos artificiales, que en consecuencia dan como resultado
un efecto perjudicial sobre las propiedades mecanicas y térmicas de los materiales compuestos. La interaccion
interfacial entre la fibra y la matriz desempefia por tanto un papel crucial en la determinacion de la calidad y las
propiedades de los materiales compuestos.

Intentos para mejorar la compatibilidad y la interaccion entre la carga de alimina y la matriz implican la
funcionalizacién de superficie de las particulas de alimina. Se han descrito particulas de alimina quimicamente
funcionalizadas con &acidos hibridos organicos-inorganicos (documento US2007/0049659 A1) o carboxilato-
alumoxanos (Shahid y col.; Compos. Sci. Techn. 2005, 65, 2250-2258) en materiales compuestos de resina. Sin
embargo, se observé que, aunque la alimina funcionalizada es mas miscible dentro de la matriz, también aparecia
una reducciéon marcada en el rendimiento debido a un aumento en la fragilidad. Se propuso que esto se debia a la
interaccion débil entre la resina y la fibra de alimina. Guo y col. (J. Mater. Chem. 2006, 16, 2800-2808) describieron
la funcionalizacion de superficie de particulas de alimina con un derivado de trimetoxisilano (MPS) como agente de
acoplamiento. El material compuesto polimérico resultante usando las particulas tratadas mostré una fuerte unién
interfacial de particula/matriz con un aumento significativo en el modulo y resistencia mecanica, pero no se observo
ningun efecto sobre las propiedades térmicas.

En vista de lo anterior, existe una necesidad de obtener fibras de alimina tratadas en la superficie como material de
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refuerzo para materiales compuestos con buena compatibilidad y fuerte interaccion en la superficie de contacto
matriz-fibra, con el fin de producir materiales compuestos con propiedades tanto mecanicas como térmicas
superiores.

Las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 son en particular buenas candidatas para su uso como cargas en
materiales compuestos metalicos (Corrochano y col.; Mater. Lett. 2008, 62, 103) y tienen la ventaja de la ausencia
de crecimiento de granos que aparece a altas temperaturas en fibras policristalinas. Las fibras cortas
monocristalinas de a-Al;O3 son fibras muy finas, carentes de defectos, que son de hecho los materiales mas
resistentes conocidos, incluso a altas temperaturas. Las fibras de alimina se producen habitualmente usando
tratamiento hidrotérmico (Ma y col.; Mater. Lett. 2009, 63, 881) y técnicas de sol-gel (Teoh y col.; J. Sol-Gel Sci.
Technol. 2007, 44(3), 177) de diversos precursores de alumina. Estas fibras de alimina, que consisten en boehmita
fibrosa, pueden calcinarse para obtener las fibras de a-alimina. El procedimiento de deposicion vapor—liquido—sélido
(VLS), que consiste en quemar aluminio junto con particulas de silice a alta temperatura (Cerecedo-Fernandez y
col.; documento EP1975125 A1), permite obtener fibras de alimina monocristalinas puras (fibras cortas
monocristalinas de alimina). Sin embargo, no se ha descrito la funcionalizacién de superficie de fibras cortas
monocristalinas de a-Al;03 y su uso como material de refuerzo en materiales compuestos.

BREVE DESCRIPCION DE LA INVENCION

Los autores de la presente invencidon han encontrado que el uso de fibras cortas monocristalinas de «-Al,O3
funcionalizadas quimicamente en la superficie con silice como cargas proporciona materiales compuestos
poliméricos, metalicos y ceramicos con propiedades mecanicas y térmicas mejoradas.

A diferencia de otras fibras de aliumina que Unicamente se recubren con una pelicula de silice, las fibras cortas
monocristalinas de a-Al;O3 de la invencion se funcionalizan con silice a fin de incorporar grupos reactivos e impartir
una activaciéon quimica sobre la superficie de las mismas.

La ventaja conferida por la incorporacion de las fibras cortas monocristalinas de «-Al,O3 funcionalizadas
quimicamente en la superficie con silice en las matrices surge principalmente como consecuencia de la interaccion
potenciada entre las superficies de alumina y la matriz. Esto es particularmente relevante en el caso de matrices
poliméricas debido al hecho de que la alimina es dificil de dispersar dentro de las matrices poliméricas ya que su
compatibilidad con materiales poliméricos es escasa.

Las fibras cortas monocristalinas de alimina también son superiores a las fibras policristalinas de alimina ya que no
presentan crecimiento de granos, ni siquiera a alta temperatura (> 1000 °C). Esto es una ventaja sobre las cargas
fibrosas existentes, ya que el crecimiento de granos induce una disminucién posterior en las propiedades
mecanicas. El crecimiento de granos a altas temperaturas se limita habitualmente en fibras policristalinas mediante
la incorporacion de aditivos, dando como resultado una disminucién del crecimiento de granos y una mejora de la
resistencia. En el caso de usar fibras cortas monocristalinas de alimina, no son necesarios aditivos.

Por tanto, un primer aspecto de la invencion se refiere a una fibra corta monocristalina de a-Al,O3 cuya superficie
esta funcionarizada quimicamente con particulas de silice.

Otro aspecto de la invencién también se refiere a un procedimiento para la preparacion de fibras cortas
monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con silice, que comprende:

- afadir fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 a una disolucion coloidal de fase acuosa de particulas de silice para
formar una suspensioén coloidal de fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con silice;

- precipitar la suspension coloidal resultante;

- someter la fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con silice precipitada a un proceso
de calentamiento.

Finalmente, otro aspecto de la presente invencion se refiere a un material compuesto que comprende fibras cortas
monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con silice tal como se definié anteriormente.

Un aspecto adicional de la invencién se refiere a un articulo conformado que comprende un material compuesto tal
como se definié anteriormente.

Finalmente, otro aspecto de la invencion se refiere al uso del material compuesto tal como se definié anteriormente
para la preparacion de componentes en los sectores de construccién, aeronautico, de automocién, Optico,
alimentario o médico.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La figura 1 muestra el analisis de EDX para las fibras cortas monocristalinas de a-alimina antes del tratamiento de
purificacién correspondiente a los analisis de MEB.
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La figura 2 muestra micrografias de MEB de fibras cortas monocristalinas de o-alumina funcionalizadas
quimicamente en la superficie con silice.

La figura 3 muestra el analisis de EDX para las fibras cortas monocristalinas de a-alimina funcionalizadas
quimicamente en la superficie con silice correspondiente a los analisis de MEB.

La figura 4 muestra micrografias de MEB de un material compuesto con un contenido en HDPE del 90 % en peso y
un contenido en fibras cortas monocristalinas de o-Al,O3 funcionalizadas quimicamente en la superficie con silice del
10 % en peso.

La figura 5 muestra micrografias de MEB de un material compuesto con un contenido en PA12 del 90 % en peso y u
contenido en fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas quimicamente en la superficie con silice del 10
% en peso.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a fibras cortas monocristalinas de o-Al;O3 cuya superficie esta funcionalizada
quimicamente con particulas de silice.

Por el término “fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalidas en la superficie con silice” se entiende fibras
cortas monocristalinas de a-Al;O3 cuya superficie se ha funcionalizado quimicamentecon particulas de silice.

La expresion “fibras cortas monocristalinas de a-Al;O3” se refiere a fibras de 6xido de aluminio de monocristal con
crecimiento preferente en la direccion de la orientacion del eje C del sistema hexagonal presente para la fase de
alfa-alimina (corinddn).

En una realizacién particular, la superficie de las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 se funcionaliza de modo
que se permite incorporar grupos silanol en la misma.

Mas preferiblemente, dichas fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3; funcionalizadas en la superficie con silice
comprenden en su superficie una composicion de silanol que oscila entre el 5 y el 40 % en peso basandose en el
peso total de la fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada.

En una realizacion particular de la invencion, las fibras cortas monocristalinas de «-Al,O3; tienen una razén de
aspecto superior a 5, mas preferiblemente de entre 10 y 80, mas preferiblemente entre 25 y 50.

Por la expresion “razén de aspecto” se entiende la razén entre la longitud de la fibra y su diametro. Preferiblemente,
el diametro de la fibra se oscila entre 0,01y 10 um.

En otra realizaciéon particular, las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 tienen una resistencia a la traccion
superior a 6 GPa, mas preferiblemente de entre 10 y 25 GPa.

Las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 pueden prepararse mediante un procedimiento de deposiciéon vapor-
liquido-solido (VLS) con un mecanismo de goteo en los extremos de las fibras en atmdsferas inertes y la adicion de
metales de transicion seleccionados que mejora la cantidad de fibras de a-Al,O3 producidas. Un procedimiento para
la preparacion de fibras de a-Al,O3 mediante VLS se describe particularmente en la patente espaiola ES2182684.

En el contexto de la presente invencion, el término “procedimiento de deposicién vapor-liquido-sélido (VLS)” significa
gases de alimentacién de vapor (V), catalizador liquido (L) y crecimiento de fibras cortas monocristalinas sélidas (S).
Se producen facilmente fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 mediante este procedimiento y crecen dando una
masa similar al algodoén, blanca de cristales alrededor del fragmento de aluminio. Cada fibra tenia una seccion
hexagonal, gotas en uno de sus extremos, y una piramide hexagonal basal. Las gotas en los extremos de las fibras
demuestran que las fibras han crecido mediante deposicién VLS.

En una realizacion particular, las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 tienen una pureza superior al 99,9 %, mas
preferiblemente superior al 99,97 %. Puede llevarse a cabo la purificacion de las fibras cortas monocristalinas de a-
Al,O3 obtenidas anteriormente mediante el procedimiento VLS descrito anteriormente mediante volatilizacion de las
impurezas en la fase sélida usando vacio a presion parcial de oxigeno inferior a 10 atm (9,80 kPa) y temperaturas
que oscilan entre 1400 y 2000 °C.

Otro aspecto de la presente invencion se refiere a un procedimiento para preparar fibras cortas monocristalinas de
a-Al>O3 funcionalizadas en la superficie con silice tal como se definié anteriormente.

Dicho procedimiento comprende en primer lugar afiadir las fibras cortas monocristalinas de alimina en una
disolucién coloidal de fase acuosa de particulas de silice para formar una suspension coloidal de fibras cortas
monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con silice.

La disolucion coloidal de fase acuosa de particulas de silice se conoce generalmente como silisol.
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Preferiblemente, el contenido de las particulas de silice en la disolucion acuosa oscila entre el 10 y el 70 % en peso
con respecto al peso total de la disolucién acuosa.

Como resultado de esta etapa, el grupo reactivo presente en la superficie de las fibras cortas monocristalinas de a-
Al,O3, tal como grupos hidroxilo, y la humedad adsorbida reaccionan con la silice dispersada en la disolucion
coloidal de modo que se permite incorporar grupos silanol sobre la superficie de dichas fibras cortas monocristalinas.

Por tanto, esta etapa conduce a la formacién de una suspension coloidal en la que se dispersan las fibras cortas
monocristalinas de a-Al;O3 funcionalizadas con grupos silanol.

Después se somete la suspension coloidal resultante a una etapa de precipitaciéon. En una realizacion particular,
dicha precipitacion se realiza mediante agitacion y sedimentacion a temperatura ambiente.

Después se someten las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 precipitadas funcionalizadas con grupos silanol a
una etapa de calentamiento.

En una realizacion particular, dicha etapa de calentamiento se realiza entre 70 y 150 °C. A este intervalo de
temperatura, se desorbe agua y se elimina de la superficie de las fibras cortas monocristalinas funcionalizadas. Mas
preferiblemente dicha etapa se realiza a 80 °C durante aproximadamente 12 horas.

En dicha realizacion particular, se obtienen fibras cortas monocristalinas de o-Al,O3; secas funcionalizadas con
grupos silanol en su superficie. Preferiblemente, dichas fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en
la superficie con silice comprenden en su superficie una composicion de silanol que oscila entre el 5y el 40 % en
peso basandose en el peso total de la fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada.

En otra realizacion particular, el proceso de calentamiento se realiza a temperaturas superiores a aproximadamente
200 °C, de modo que la deshidratacion de los grupos silanol comienza a producirse y se forman enlaces Si-O-Si.

Las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con silice pueden usarse como cargas o
agentes de refuerzo para la preparacion de materiales compuestos poliméricos, metalicos y ceramicos.

Por tanto, otro aspecto de la presente invencién se refiere a un material compuesto que comprende fibras cortas
monocristalinas de a-Al;O3 funcionalizadas en la superficie con silice tal como se definié anteriormente como cargas.

En una realizacion preferida, las fibras cortas monocristalinas de a-Al>,O3 funcionalizadas en la superficie con silice
se usan como cargas o agentes de refuerzo para la preparacion de materiales compuestos poliméricos, metalicos y
ceramicos.

La expresion “materiales compuestos” abarca materiales compuestos poliméricos, metalicos y ceramicos.

Debido a la alta razén de aspecto, pequeias fracciones de fibras cortas monocristalinas de o-Al,O3; modificadas en
la superficie con silice son suficientes para conferir a materiales compuestos poliméricos, metalicos y ceramicos
propiedades mecanicas y térmicas mejoradas.

Por tanto, en otra realizacién particular, las fibras cortas monocristalinas de a-Al>O3 funcionalizadas en la superficie
con silice estan presentes en una proporcidon que oscila entre el 5y el 30 % en peso con respecto al peso total del
material compuesto, mas preferiblemente entre el 8 y el 20 % en peso, incluso mas preferiblemente en una
proporcion de aproximadamente el 10 % en peso.

En una realizacién particular, el material compuesto es un material compuesto polimérico que comprende al menos
una matriz polimérica y fibras cortas monocristalinas de a-Al.O3 funcionalizadas en la superficie con silice como
cargas de refuerzo.

En esta realizacion particular, la superficie de las fibras cortas monocristalinas de «-Al,O3; se funcionaliza
preferiblemente con grupos silanol. La presencia de grupos hidroxilo de silanol en la superficie de las fibras cortas
monocristalinas potencia interacciones que se producen a través de las superficies de contacto fibra-matriz
formando puente de hidrégeno. Ademas, la alta razén de aspecto de las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3
(razon de longitud con respecto a diametro) es proporcional al efecto de refuerzo sobre la matriz polimérica.

La expresion “material compuesto polimérico” se refiere a un material compuesto que es un polimero cargado con
fibra. En una realizacion preferida, dicha expresion abarca un nanocompuesto polimérico, entendiéndose como tal
un material compuesto que es un polimero cargado con fibra para el que al menos una dimension de la fibra
dispersada esta en el intervalo de nanémetros.

Pueden usarse termoplasticos, materiales termoestables y elastébmeros de cualquier tipo para preparar dichos
materiales compuestos poliméricos segun la invencién. Sin embargo, en una realizacién particular, se prefiere el uso
de polimeros termoplasticos.
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Se conocen bien en la técnica polimeros termoplasticos y abarcan los polimeros, también conocidos como polimeros
de termorreblandecimiento, que se vuelven blandos y moldeables cuando se calientan y rigidos cuando se enfrian
significativamente por debajo de su punto de reblandecimiento. Se componen de cadenas poliméricas no unidas,
largas, generalmente con un alto peso molecular. Debido a que las cadenas moleculares no estan unidas, se basan
en otras interacciones, tales como interacciones dipolo-dipolo, apilamiento de anillos aromaticos, puentes de
hidrégeno o fuerzas de Van der Waals.

En una realizacién particular de la invencion, el polimero termoplastico se selecciona de copolimero de acrilonitrilo-
butadieno-estireno (ABS), polimero (met)acrilico, acetato de celulosa, copolimero de olefina ciclico (COC), etileno-
acetato de vinilo (EVA), etileno-alcohol vinilico (EVOH), fluoroplasticos (PTFE, junto con FEP, PFA, CTFE, ECTFE,
ETFE), Kydex (una marca comercial de aleacion de PVC/acrilico), polimero de cristal liquido (LCP), polioximetileno
(POM o acetal), poliacrilatos, poliacrilonitrilo (PAN o acrilonitrilo), poliamida (PA o nailon), poliamida-imida (PAl),
poliarilétercetona (PAEK o cetona), polibutadieno (PBD), polibutileno (PB), poli(tereftalato de butileno) (PBT),
policaprolactona (PCL), policlorotrifluoroetilieno (PCTFE), poli(tereftalato de etileno) (PET), poli(tereftalato de
ciclohexilendimetileno) (PCT), policarbonato (PC), polihidroxialcanoatos (PHA), policetona (PK), poliéster, polietileno
(PE), polieterétercetona (PEEK), poliétercetonacetona (PEKK), poliéterimida (PEI), poliétersulfona (PES), polietileno
clorado (CPE), poliimida (PI), poli(acido lactico) (PLA), polimetilpenteno (PMP), poli(dxido de fenileno) (PPO),
poli(sulfuro de fenileno) (PPS), poliftalamida (PPA), polipropileno (PP), poliestireno (PS), polisulfona (PSU),
poli(tereftalato de trimetileno) (PTT), poliuretano (PU), poli(acetato de vinilo) (PVA), poli(cloruro de vinilo) (PVC),
poli(cloruro de vinilideno) (PVDC) y estireno-acrilonitrilo (SAN).

Preferiblemente, el polimero termoplastico se selecciona de poliamida (PA), polietileno (PE), policarbonato (PC),
polipropileno (PP) y copolimero de acrilonitrilo-butadieno-estireno (ABS). Mas preferiblemente, el polimero
termoplastico es una poliamida o polietileno, incluso mas preferiblemente son las poliamidas conocidas como PA66
y PA6 o mezclas de las mismas y mezclas de policarbonato y copolimero de acrilonitrilo-butadieno-estireno.

En una realizacion preferida, el material compuesto polimérico comprende polietileno como matriz polimérica y fibras
cortas monocristalinas de a-Al;O3 funcionalizadas en la superficie con silice como cargas de refuerzo.

En otra realizacion preferida, el material compuesto polimérico comprende una poliamida como matriz polimérica y
fibras cortas monocristalinas de a-Al;O3 funcionalizadas en la superficie con silice como cargas de refuerzo.

En otra realizacién preferida, el material compuesto polimérico comprende una combinacién polimérica seleccionada
de PC/ABS y PAB6/PAG y fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con silice como
cargas de refuerzo.

En otra realizacién particular, el material compuesto es un material compuesto metalico que comprende al menos
una matriz metalica y fibras cortas monocristalinas de «a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con silice como
cargas de refuerzo.

La expresion “material compuesto metalico” se refiere a un material compuesto que es un metal cargado con fibra.
En una realizacion preferida, dicha expresion abarca un nanocompuesto metalico, entendiéndose como tal un
material compuesto que es un material de metal cargado con fibra para el que al menos una dimension de la fibra
dispersada esta en el intervalo nanométrico.

Los materiales metalicos que pueden usarse para preparar dichos materiales compuestos metalicos segun la
invencion son metal puro seleccionado de aluminio, magnesio, titanio, cromo, hierro, niquel y cobre, o aleaciones de
los mismos.

El término “aleaciones” se refiere a una mezcla o disolucion sélida metalica compuesta por dos o mas elementos.
En otra realizacion preferida, la aleacion es inconel, denominada como una aleacién de niquel/cromo.

En otra particular realizaciéon, el material compuesto es un material compuesto ceramico que comprende al menos
una matriz ceramica y fibras cortas monocristalinas de «-Al;O3 funcionalizadas en la superficie con silice como
cargas de refuerzo.

La expresion “material compuesto ceramico” se refiere a un material compuesto que es un material ceramico
cargado con fibra. En una realizacion preferida, dicha expresion abarca un nanocompuesto ceramico, entendiéndose
como tal un material compuesto que es un material ceramico cargado con fibra para el que al menos una dimension
de la fibra dispersada esta en el intervalo nanométrico.

Los materiales ceramicos que pueden usarse para preparar dichos materiales compuestos ceramicos segun la
invencion son material ceramico de un Unico componente puro seleccionado de alimina, silice, magnesia y mullita, o
un material ceramico de material compuesto que comprende al menos uno de los materiales ceramicos de un Unico
componente.

En una realizacion particular, el material compuesto de la presente invencion tiene propiedades mecanicas
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mejoradas y estabilidad térmica mejorada en comparacion con la matriz pura.

En otro aspecto, la invencioén se refiere a un articulo conformado que comprende un material compuesto tal como se
definié anteriormente.

Finalmente, otro aspecto de la invencién se refiere al uso de un material compuesto tal como se definid
anteriormente, para la preparacion de componentes en los sectores de construccion, aeronautico, de automocion,
Optico, alimentario o médico.

Ejemplos

Ejemplo 1. Preparacion de fibras cortas monocristalinas de a-Al>O3 funcionalizadas en la superficie con silice.

Se sintetizaron previamente fibras cortas monocristalinas de «a-Al,O3; segun la solicitud de patente ES2182684
(véase la figura 1) y se purificaron adicionalmente mediante volatilizacion de las impurezas en la fase sélida usando
vacio a presion parcial de oxigeno inferior a 10™"atm (9,80 kPa) y temperaturas que oscilaban entre 1400 y 2000 °C
(pureza 2 99,97 %). Se funcionalizaron en la superficie las fibras cortas monocristalinas de a-Al;O3 resultantes con
una disolucion de silisol en agua (contenido en particulas de silice del 10-70 %). Se secaron las fibras en un horno a
80 °C durante 12 horas. Las fibras cortas monocristalinas funcionalizadas resultantes tienen una razén de aspecto =
10, longitud = 0,01 um y resistencia a la traccién = 6 GPa.

Véase la figura 1 para el andlisis de EDX de fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 antes del tratamiento de
purificacion. Véanse la figura 2 y la figura 3 para los analisis de EDX y MEB, respectivamente, de las fibras cortas
monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con silice preparadas.

Ejemplo 2. Preparacion de materiales compuestos de fibras cortas monocristalinas de a-Al,Oj3 funcionalizadas en la
supefficie con silice/HDPE.

Para la matriz polimérica, se us6 polvo de polietileno de alta densidad (HDPE). Se determiné experimentalmente que
el indice de flujo de fusion (MFI) del HDPE era de 2,4 g/10 min. (norma ASTM D1238 — 175 °C, 2,16 kg). Se
sintetizaron previamente las fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 usadas como cargas segun el ejemplo 1.
Entonces se combind el material compuesto mezclando en polvo el polimero y las fibras cortas monocristalinas en
una mezcladora interna a 160 °C y una velocidad de 45 rpm durante 3 minutos. La composicion de material
compuesto resultante fue tal como sigue:

Composicion (% en

Componente peso)

HDPE 90

Fibras cortas monocristalinas de Al,O3

; ; . . 10
funcionalizadas en la superficie con silice

Véase la figura 4 para micrografias de MEB del material compuesto polimérico preparado.

Ejemplo 3. Estabilidad térmica de materiales compuestos de fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas
en la superficie con silice/HDPE.

Se midi¢ la estabilidad térmica del material compuesto preparado en el ejemplo 2 usando analisis termogravimétrico
(TGA) en atmésfera de argén con una velocidad de calentamiento para las condiciones dinamicas de 10 °C/min. El
material compuesto mostré una temperatura de degradacion oxidativa térmica superior a la del HDPE puro con un
aumento de 39 °C (8,5 %).

Ejemplo 4. Pruebas de flexién de materiales compuestos de fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas
en la superficie con silice/HDPE.

Se midieron las propiedades mecanicas del material compuesto preparado en el ejemplo 2 a partir de muestras
moldeadas por compresion. Se moldearon por compresion las muestras en dos placas (4 mm de anchura) a 170 °C
y 5000 kPa durante 5 min. Entonces se realizaron las pruebas de flexion segun la norma ISO 178 (velocidad de
deformacion de 5 mm/min) para las muestras preparadas. Las propiedades de flexion estudiadas en las condiciones
de tres puntos fueron el moédulo de flexion y la resistencia a la flexion. Los materiales compuestos presentaban
modulo de flexion y resistencia a la flexion superiores al equivalente de HDPE puro. Se muestran los resultados en
la siguiente tabla:
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Prueba de flexion Aumento en porcentaje (%)
Moaédulo de flexion 64
Resistencia a la flexion 43

Ejemplo 5. Preparacion de materiales compuestos de fibras cortas monocristalinas de a-Al,Oj3 funcionalizadas en la
supefficie con silice/PA12.

Para la matriz polimérica, se uso polvo de poliamida 12 (PA12) con temperatura de fusiéon de alrededor de 185 °C.
Se sintetizaron previamente las fibras cortas monocristalinas de a-Al.O3; usadas como cargas segun el ejemplo 1.
Entonces se combind el material compuesto mezclando en polvo el polimero y las fibras cortas monocristalinas en
una mezcladora interna a 200 °C y una velocidad de 45 rpm durante 3 minutos. La composicion de material
compuesto resultante era tal como sigue:

Componente Composicion (% en peso)
PA12 90

Fibras cortas monocristalinas de AlLO3 10

tratadas en la superficie con silice

Véase la figura 5 para una micrografia de MEB del material compuesto polimérico preparado.
Ejemplo 6. Estabilidad térmica de materiales compuestos de fibras cortas monocristalinas de a-Al,Os/PA12.

Se midi¢ la estabilidad térmica del material compuesto preparado en el ejemplo 6 usando analisis termogravimétrico
(TGA) bajo argéon con una velocidad de calentamiento para las condiciones dinamicas de 10 °C/min. El material
compuesto mostré una temperatura de degradacion oxidativa térmica superior a la de la PA12 pura con un aumento
de 35 °C (8,1 %).
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REIVINDICACIONES

1. Fibra corta monocristalina de a-Al.O3 cuya superficie esta funcionalizada quimicamente con particulas de
silice.
2. Fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con silice segun la reivindicacion 1,

que comprende grupos silanol en la superficie de la misma.

3. Fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con silice segun la reivindicacion 2,
que comprende una composicion de silanol que varia del 5 al 40 % en peso en base al peso total de la fibra corta
monocristalina funcionalizada.

4, Fibra corta monocristalina de a-Al,O3; funcionalizada en la superficie con silice segun cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, en la que la fibra corta monocristalina de «a-Al,O3; puede obtenerse mediante deposicion
vapor-liquido-sdlido (VLS).

5. Procedimiento para preparar una fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con
silice como se define en cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, que comprende:

- anadir fibras cortas monocristalinas de a-Al;O3 en una disolucién coloidal de fase acuosa de particulas de silice
para formar una suspension coloidal de fibras cortas monocristalinas de a-Al,O3 funcionalizadas en la superficie con
silice;

- precipitar la suspensioén coloidal resultante;

- someter la fibra corta monocristalina de a-Al,O3 funcionalizada en la superficie con silice precipitada a un proceso
de calentamiento.

6. Procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que la disolucion coloidal de fase acuosa comprende del 10
al 70 % en peso de particulas de silice.

7. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 5y 6, en el que el proceso de calentamiento se
realiza a una temperatura comprendida entre 70 y 150 °C.

8. Material compuesto que comprende fibras cortas monocristalinas de «-Al,O3 funcionalizadas en la
superficie con silice como se define en cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4.

9. Material compuesto segun la reivindicacion 8, que comprende al menos una matriz metalica seleccionada
de metal puro y aleaciones de los mismos, y las fibras cortas monocristalinas de o-Al;O3 funcionalizadas en la
superficie con silice.

10. Material compuesto segun la reivindicacion 9, en el que el metal puro se selecciona de aluminio, magnesio,
titanio, cromo, hierro, niquel y cobre.

11. Material compuesto segun la reivindicacion 8, que comprende al menos una matriz ceramica seleccionada
de alimina, silice, magnesia y mullita, y las fibras cortas monocristalinas de a-Al.O3 funcionalizadas en la superficie
con silice.

12. Articulo conformado que comprende un material compuesto como se define en cualquiera de las
reivindicaciones 8 a 11.

13. Uso de un material compuesto como se define en cualquiera de las reivindicaciones 8 a 11, para la
preparacion de componentes en los sectores de construccién, aeronautico, de automocién, de defensa, O6ptico,
alimentario o médico.
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