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la presente invencidn se refiere a un procedimiento

de fabricacidn de una dispersidn homogénea de fibras
coligenas, - V

Las dispersiones coldgenas obtenidas segin la pre-
sonte‘invencidn sdn apropiadas para la fabricacién de
suturas absorbibles y, en general, de mewbranas, filamen=-
tos, cordones, tubos y esponjas para fines quirdrgicos.
Igualmente pueden utilizarse tales dispersiones coldgenas
en la fabricacién de tripas comestibles para embutidos.

A fines de mejor comprensidn se definen a comtinua-
cidn los términos utilizados en la presente memoria:

El término »fibra colégena naturalw, aquf empleado,
significa wna estructura coldgena filiforme, tal como
existe en el tejido conectivo,

El término »fibra coldgena hinchada», aquf empleado,
significa una estructura coldgena filiforme hinchada en
una solucién 4cida, de un didmetro de unos 200 & 2000
unidades Angstrom. | |

El término »monofilamento», aquf empleado, significa
un hilo simple de fibras celégénas orientadas tal como
quedan &l ser extruidas por un sole orificio de una
hilera.

El término »multifilamentow, aquf empleado, significa
un grupe de filementos individuales separados, extruldos
por orificios miltiples de una hilera.

El término »cordén», aquf empleado, significa un
grupo de filamentos uni&os para formar una estructura

unitaria.
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El éxito de un procedimiento que emplea como mate=
rial bdsico un material coligeno depende a menudo de la
conservacidn de la estructura colégena fibrosa durante
todo el proceso. La desnaturalizacidn o alteracidén de la
estructura coldgena antes o durante el moldeo de una
membrana, el hilado de urn monofilamento, o la extrusidn -
de un artfculo perfilado, tal como una cinta o -un tubo,
echarfa a perder propledades desesbles del artfculo fabri-
cado. El impedir importantes alteraciones durante el pro=
ceso, sin embargo, ha sido siempre muy diffecil, ya Qque -
el material.celégeno va asociado en su estado natural com
impurezas’delias cuales tiéne que ser liberado, Ha sido
una desventaja de los procedimientos conocidos hasta
ahora para lalfabricacidn de dispersiones colégenas, el
que las operaciones mecdnicas, térmicas y qufmicas
empleadas para separar la materia coligena de las impure-
zas no _coldgenas asociadas, den lugar a serias desnatura-
lizaciones y alteraciones de la materia coldgena,

Un objetivo de la presente.invencidn estriba en se-
parar la materia coldgena del tejido comectivo sin variar
la estructura fibrosa colégéna original.

Otro objetivo de esta invencién es el de preparar
una dispersidn homogénea de fibras colégenas hinchadas
no desnaturalizadas ni alteradas. '

Asimismo es objetivo de la presente invencidn el .
preparar una dispersidn de fibras col4genas hinchadas no
precipitadas que pueden ser extruidas a' un baffo deshidra-
tante para fabricar artfculoé perfilado# de resistencia

-3 -
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excepcional,

Llos objetivos de la presente invencidn pueden ser

alcanzados mediante hinchamiento y dispersidn de fibras

coldgenas en una solucidén acuosa de dcido cianacético.
La solucidn acuosa de 4cido cianacético puede contener
metanol como codisolvente., Una fase de la presente inven-

cidn se refiere a la observacidn de que las fibras colé-

' genas, hinchadas en una solucién acuosa de 4cido .ciano-

acético no se alteran ni desnaturalizan a temperaturas
inferiores a 259C,. As{, fibras colfgenas hinchadas pueden
ser deshidratadas y transformadas en multifilamentos y
cordones de resistencia excepcional a la traccidn.

La invencidn resultard més clara pér la siguiente
descripcidn detallada que se hace con relacidn a los
dibujos adjuntos que ilustran, a t{tulo de ejemplo, una

forma preferente de realizacién de la misma, En dichos
dibujos:

La Fig. 1 es un esquema que ilustra el orden de las
sucesivas operaciones para preparar una dispersidh de
fibras coldgenas partiendo de ténddn animal ;

la Fig. 2 ilustra tendones de los mésculos flexores
superficial y profundo tal como se obtisenen del ganado
¥y muestra aquella porcidm del tenddn utilizada para la
dispersidn segdn la presente invencidn;

la Fig. 3 es una vista en seccidn de una caldera.
utilizada para preparar una dispersidn homogénea de fibras
coldgenas e ilustra la bomba circulante-asociada y las

toberas homogeneizadoras;

-k -
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. la Fig. & es una vista en seccidn de la caldera de
dispersién segin la l{nea de corte IV-IV de la Fig, 3;
1ls Fig., 5 es una vista de detalle, en seccidn, de

- dos toberas homogeneizadoras del tipo empleado en la

1fnea de retorno a la caldera de dispersidmn; y

la Fig. 6 es una vista en perspectiva de los distin-
tos elementos- separados entre sf en posicién correlativa
de un filtro de elementos filtradores del tipo utilizado
para eliminar el material no hinchado de la dispersidn
coldgena, ‘ N

El orden general de sucesidn de las operaciones_pafa

la fabricacién de una dispersidn de fibras coldgenas

_puras se muestra.en la Fig. 1 de los dibujos adjuntos.

Mediante el procedimiento que se describe pueden disper-
sarse las fibras coldgenas y separarse de ellas las impue
rezas sin apreciable desnaturalizacidén o al;gracidn de
la estructura coldgena.

' la materia prima para ls dispersién segdn la presente
invencién es tendén mamffero. Las ballenas constituyen
una considerable fuente de material coldgeno ¥ el tenddén
de ballena representa una materia imicial muy satisfacto-
ria, Asimismo son satisfactorios los tendones de cerdo,
oveja y vaca. Lps nejoreg resultados han sido obtenidos
hasta ahora wtilizando el tendén flexor profundo de
ganado. ‘ ,
las diferentes partes de un tendén bovino egtdn
ilust;adas en_ia‘Fig. 2. BEn esta figura han sido designa-

das ciertas porciones del tendén arditrariamente con las

o5 -



10

15

25

A L P
SISAILARLECIE -

. mr" M

287967

letras »A» a »D», La parte »A» consiste de cubiertas {(li-

g

gamentos anulares) que cubren las dos porciones ®Cw, Asi-
mismo est{ unida la parte »A» diréctamentc con el tenddn
»B» (el tenddn flexor supeificial). La parte »C» comprende
doé brazoa~cempac£os ¥y éequeﬁos‘gue éé bifuroén~do la
parte mayor .»Dw, Estas partes »C» (ramales del tenddn
flexor profuﬂdé) contienen un alto porcentaje de materia
que no se hincha en soluciones £cidas, La parte designada

con #D» (el' tendén flexor profundo) es la preferida del

‘ tend&n:para la preparacidn de la dispersién coldgena que

se persigue, perc la parte »B» puede tambidn ser utilizada.
' Con referencia a la Fig. 1, los tendones crudos de
vaca 101 (preferentemente tendones flexores profundos)
recibidos del establecimiento abastecedor suslen transpor-
tarse y almacenarse en esta@o congelado para evitar cuale
quier deterioro y, por taaté, tienen que ser deshelados
para permitir la limpieza del tenddén de grasas, proteinas
superficiales no coldgenas y otras materias extrafias. El
tendén as{ limpiade 102y eventualmente congelado de nuevo

en la fase 103, es cortade en 104 en tajadas de un grosor

‘apreximade de 11 a 25 milésimas de pulgada, Trogzos mfs . .

gruesos tardan més en hincharse en saluciones acucsas de

‘4cido cisnacético y son diffeiles de dispersar. Tajadas

mds delgadas se dispersan mfs répidamente, pero la disper-
sidn, una vez sometida a extrusién, posee menor resisten-
cie a la traccidn. Preférentemente, los trozos de tend&n
se cortan en sentido transversal al eje principal, toda

ve2 que trogos cértados‘en sentido longitudinal tardan

-6 -
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mds en hincharse. Una muestra-alfcuota del tenddn cortada
es analizada ahora.para determinar el contenido total

de sélidos, ya.que la humedad contenida en los tendones
recibidos de varias procedencias y en lotes diferentes,
no es constante. '

A continuacidn se trata el tenddn en 105 con una
solucidén de enzimas que se afiaden desde 106 para disolver
la elastina que envuelve a las fibras.colfgenas naturales
¥ las une entre sf.'cqn este tratamiento se disuelve préc=
ticamente toda 1a elastina y ésta puede sér separada. Se
utilizan con ventaja enzimas proteolfticas de origen.
vegetal o animal. Pancreatina es otra enzima eficasg parﬁ
la eliminecidn de la elastina, Enzimas derivadas de
plantas, por ejemplo ficina, son también utilizables, Otra
.enzima que podr{ desempefiar esta funcidn es la preparada -
mediante extraccidn de diastasa de malta comercial con
agua. La mezcla de tenddn y enzima se deja reposar durante
15 a 26 hores a températura del ambiente.

Después del tratamiento de enzimas se lavan las
tajadas de tenddn en agua.en 107, 108, Las proteinas y
substancias lipoideas solubles pueden ser extrafdas tra-
tando las tajadas con ﬁna solucidn acuosa dilufda de un
agente apropiado, como tetrdcetato de etilendiamina de:
totrasodio. A continuacidn de esté tratamiento vuelv?n a
ser lavadas las tajadas de tenddn para eliminar residuos -
del agente utilizado, |

Las tajadas de tenddn limpiadas y tratadas de este

modo contienen un ‘alto porcentaje de material colégeno

-7--
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purificado asociado con materias que no se h;nchan en -
solueidn 4cida, La préxims operacidn consiste en hinchar
esta materia col&gena én una soluci&n‘de dcido ciano-~
acético para formar una dispersién homogénea de fibras
colégenas, perc es sumamente importante que durante esta
operacidn no se unan entre sf las tajadas individuales
de material coldgeno. Cuando el material coldgeno se
hincha, se vuelve viscoso y si los diferentes troszos
colégenos se adhieren entre sf, no tendrd cOntaqto la
parte interna del conglomerado com la solucidn hinchante.
Por tanto, para obtener‘una dispersidn fibrosa homogénea
en un tiempo ragzonable, es conveniente prevenir la unién-
de las diferentes tajadas del.tendén. Una caldera de dis-
persidn 109 (véase Figs. 3 y 4) con wna paleta 11 fijada .
de manera descentrada, tal como ilustran 1los dibujos,
sirve para reducir al mfnimo la aglomeracidn de la masa,
En la caldera de dispersidén, las tajadas de materiii

" coldgeno son movidas lentamente en la solucidn acuosa

de 4cido cianacdtico. Las tajadas de materia coldgena
absorben, hinchédndose, la solﬁcién'de 4cido etanacético.

La temperatura constituye un factor crftico después
de la adicién del 4cido a las tajadas de tenddh, ya que
el material coldgeno se deshace en presencia de 4cidos
a temperaturas de alrededor 30°c&y més elevadas. FPor
esta razdn, todos los procesos subsiguientes a la adi~
cidn del dcido ciamacdtico deben ser llevados a cabo a
temperaturas por debajo de 25°C.

La solucién hinchante es una solucién acuosa de

-8 -
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~ 4cido oianacético que contiene unos 0,25 gramos mol de

4cido cianacético por cada 100 gramos (peso en seco) de
materiz coldgena que va a ser tratada. Asf, una solucién
acuosa para hinchar 300 gramos de tajadas de tenddn

(33% de sdlidos) puede ser preparada disolviendo 21.26
gramos (0.25 mol) de éc;do cianacético en unos 10 litros
de agua., Hasta un 50.por ciento dei agua de la solucidn:
hinchants puede ser resmplazada por metanol, El uso del
metanol como codiSOIVQnte faciliﬁa la eliminacién de

burbujas de aire de la dispersidn coldgena. Cuando se

 utiliza metanol como codisolvente es preferible aumentar

la cantidad de dcido cianacético. Alrededor el doble de
dcido cianacético, es decir 0,50 gramos mol de 4eido
cianacético por cada 100 gramos (peso en seco) de materia
coldgena deben ser utilizados si la solucidn acuosa con-
tiene un 50 por ciento de metanol. En general, la solucidn
hinchante debe contener de 0,2 a 0.5 por ciento de 4cido
cianacético. Menos dcido cianacético retarda el hincha-
miento, y un aumento de la cantidad de 4cido cianacético
por encima de 0.5 por ciento no disminuye apreciablemente
el tiempo de hinchamiento ni mejora la dispersidn. El pH
preferido es de 2 - 5._ ‘

Bs muy diffcil preparar una dispersidn coldgena que
contenga mds de 2 por ciento de materia coldgena, pues
dispersiones mis concentradas poseen una viscosidad extre-
madamente alta, Cuando la dispersidn coldgena ha de ser
utilizada en procesos de hilar, la cantidad preferible de
tenddn presente en la solucidn hinchante es de alrededor

9
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1 por eiento, Una dispersién de fibras coldgenas que
tenga un contenido de sélidos inferior a alrededor 0,8
por ciento es diffeil de hilar. Por otro lado, con una -
concentracidn de fibras coldgenas superior a l-por ciento
resultas la dispersifn mds diffcil de extruir. De igunal
importancia es la dificultad en obtener y mantener una
dispersién homogénea si el total de elementes sdlides

es demasiado elevados Es extremadamente importante que
una dispersidn de fibras coligenas que deda ser extrufda
sea. homogénea, ya que una pequefia variacién en la concene
tracidn de sé}idos del material extruido se manifiesta .
en grandes variaciones de seccién en el producto final,

Cuando el hinchamiento esté ya miy adelantado en la
caldera de dispersidn (Fig, 3), se homogeneisa la disper-
sidn hacidndola pasar repetidas veces por una bomba rota-
toria medidora 12 (Fig. ﬁ), de acero inoxidable, y por. .
toberas 13, 14 conectadas en serie, también de acero
inoxidable, que poseen orificios de unas 50 y 40 milési-
mas de pulgada, respectivamente. La estructura interna '
de estas toberas se ilustra en la Fig. 5. De la Fig, 3
se deduce que estas toberas estdn colocadas en hileras
paralelas. Ello permite aislar rdpidamente cualquier par
de toberas del sistema para limpiarlas. '

‘La agitacién es continuada durante la homogeneiza-
ciﬁh.'Los mejores resultados se obtienen con una agita-
cién lenta (60.r.,p.m,) durante el estado de hinchamiento,
realizdndose p}eferantamente una agitacidn intermitente
(60 r.p.m.) al principio.de la homogeneizacién y una agi-

- lo. - -
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tacidn intermitente a mayor velocidad (120 r.p.m,) hacia
el final de la homogeneizacién. |

La bemba de homogeneizacidn 12 empleada en este pro-
ceae_és una”ﬁomba rotatoria (por ejemplo una bomba Zenith)
modificada por rebajo en unas 0,003 pulgadas.de la circun-
ferencia de los dientes del engranaje. La entrada y salida
de ;a'Bémha estdn enlazadas con la caldéfa de dispersidn
madiaﬁte el conducto-de acero inoxidable 15, que es capaz
de resistir las altas presiones. . ‘ ‘

La bowba homogeneizadora se hace funcionar de des
a cuatro horas a 190 r.p.m. La velocidad de flujo a través
de las toberas homogeneizadeias es irregular al principio
de esta operacidn y 1la presidn en el mandmetro 16 puede
subir a més de 200 libras por pulgada cuadrada. Hacia el
final de la operacién de homogeneizacidn, sin embargo,
la presidn entre la bomba y la tobera lj de 50 mildsimas
de pulgada queda relativamente constante, entre 60 y 80
libras por pulgada cuadrada. ' |

 La dispersién contiene, después de la homogeneizacidn,
todavfa fibras de material no colégeno no hinéhado, que
deben ser eliminadas. Ello se lleva a cabo del mddo més
r4pide haciendo pasar la dispersidn, baje presidn,. por
un filtro de pantalla 110 que retiene los materiales no
coldgenos no hinchados.

La Fig. 6 representa una vista en perspectiva de los
distintos elementos separados entre sf de un filtro de
pantalla susceptible de ser alargado de medo que puede
comprender cualquier ndmero deseable de elementos filtra=
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doreé. Un filtro satisfactorio puede contener tres o més
elementos filtradores de acero. inoxidable No 316,.Estos
elementos estdn separados entre sf por aspaéiadores de
1/8 de pulgada y disminuyen en el tamafio de mallﬁ, de
manera que la materia coldgena hinchada atraviesa primero
un elemento filtrader de mallajde 15 milésimas de pulgada,
despuds uno de 9 milésimas y finélﬁente uno de 4k milésimas.
.Duraneé'la-opergcidn del filtrado puede variarse la velo-
cidad de la b&éba;'si es necesario, para mantener la pre-
3ién en el filtro.sienpre por debajo de unas cuarents
libras de pulgada cuadrada. Preaioneg superiores a cine
cuenta libras: por pulgada cuadrada pueden obligar a las
impurezas no’ coldgenas a introducirse en la dispersidn
filtrada, ._ ’7

Despuds del filtrado, la dispersidn de fibras cold
genaa.puede ser desaireada en vacfo (111 - Fig, 1) y a
continuacidn estd liste para el almacenamiento, Si se
almacena a 5°C o por debajo, permanecerd la dispersidn
substancialmente inalterada durante perfodos de mfs de
dos o tres semanas. | | _

En la presente memoria y los ejemplos que siguen, -
todas las cantidades estdn expresadas en partes de peso,
a menos que se indique lo contrario.

EJEMPLO I |

La parte del tenddn flexor profundo de ganado desig-

nada en la Fige 2 con »wD», ge limpia de grasa, de protei-

nas superficiales no coldgenas y de otras materias

extrafias y se corta en una mfquina cortadora de fiambres
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eléctrica (cuchilla rotatoria) en -estado congelado. Las
tajadas del tenddn se cortan pérpendieu;a:mente a su‘eje
longitudinal, en un grosor de unas 11 milésimas de‘pulga-
da, Una muestra alfcuota de las tajadas de tenddn es ana-
lizada; la cantidad de s6iidqs secos asciende a 36,97
por cient9.. ) ' ‘

Bl tendén cortado es tratado ahora en una solucién
de enzimas para disolver la elastina, La so%uci&n de enszi-
mas ss prepara disolviendo 0.15 partes de ficina y 3.75
partes de tebracgtéto de etilendiamina.de tetrasodio en
72? partes de agua. Setenta y cinco partes del tenddn
cortado se sumergen en esta solucidn, que se deja repesar -
a continuacifn durante la noche a temperatura del ambiente.
Despuds se afiaden 2,25 partes de perdxide de hidrdgeno
al 30% para destruir toda la ficina residual. .
. A esta meszcla de tajadas de tenddn en alrededor de
750 partes de agua se afiaden adicionalmente 22#4 partes
de agua y 5.87 partes de 4cido cianacético. La solucién
binchante se refrigera por debajo de 25°C, Esta meszcla
se agita en la caldera de dispersidn ilustrada en la
Pige 3 a unas 60 r.psm, Bs importante que las fases res-
tantes del procedimiento sean llevadas a cabo a tempera-
turas inferiores a 25°C, y que la temperatura de la dis-
persién célégena no sobrepgse dicho grado dg temperatura,
la agitacién se continda durante unas 3 horas, du~ -
ranteulas cuales se hinchan las tajadas individuales de
materia coldgena, A continuacidn se homogeneiza la disper-

sidén haciéndola pasar repstidamente por la bomba rotato-
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ria medidora de acerv inoxidable 12, tal como queda des-
crito mds arriba, y por las toberas conectadas en serie,

de acero inoxidable, 13 y 1k, que tienen orificios de

50.y 40 milésimas de pulgada, respectivamente, Durante
la homogenotaaciéﬁ, se hace actuar el agitador intermi-
tentemente. en la caldera de dispér;£3n.

La presién en la parte de alta ppesiéh de las
toBerﬁg.homngeneizadoraa baja a 70 libras por pulgada
cuadigda y permanece constante después de 3.5 horas, lo que
significé homogeneizacidn substancialments cbmpleta. La
dispersién es forzada luego a través de un filtro de-'
pantalla que comprende treé elementos filtradores de
acerc inoxidabls N2 516. Estos elementos estén separades
entre sf por ospaciddo:es de L/B de pulgada y disminuyen
en su tamaflo de malla de tal manera gus la dispersidn
atraviesa primero un elemento filtradoer de 14 milésimas
de pulgada de malla, después uno de 9 milésimas y final-
mente uno de L nildsimas. Durante la operacidn del file
tradé, se mangiene siempre la presidn en el filtre por
debajo de 40 libras por pulgada cuadrada, -

. La dispersifn de fibras coldgenas disueltas asf‘.
obtenida contiene 1.09% de sdlidos y posee un pH de 2,52.

La dispersién debe ser deshidratada cuidadosamente.

para recuperar fibras coldgenas altamente purificadas,

o bien puede ser desaireada y despuds de ello extruida.

a través de una hilera a un bafio deshidratante de acetora
para constituir filamentos colfgenos, tripas comestibles -

para embutidos, y otros artfeulos perfilados de resisten-

-1 -



10

15

20

25

287967

El multifilamento as{ obtenido es estirado, retoreido,
curtido y vuelto a estirar y retorcer para agrupar los
mnltifilameétos y comstituir un corddn unitario consisten=
te. Este corddn posee, después de la esterilizacidn, las
siguientes propledades: e

Gramos por denier
Resistencia a la traccidn, en 86¢0 ...ccccveeas © 2,80
Resistencia de nudo a la traceidn, en seco ...; 2,09
Resistencia de nudo a la traccién, en himedo .. 1,81

El tiempo de absorcidn en papafna de este cordén es
de L.l, Este es el tiempo en horas requerido para un
corddn de 7 pulgadas formando una lazada apto para una
resistencia de 20 gramos 3.5896, en una solucidn de .
papafna gue contenga 3 gramos de la enzima en 100 mili-

1litros de una solucidn que contenga 7.6 gramos de tiurea..

" .Cuatro mililitros de cianuro sédico al 5% se afiaden a 96

mililitros de la solucidn de papafna arriba citada poco
antes de ser utilizada. o ‘ ‘

Bl tiempo de absorcidn en agua caliente de este cor-
ddn es de 8.9, Este es el tiempo, en minutos, requerido
para un cordén de 7 pulgedas formande una lazada, apto
para una resistencia de 20 gramos a 100°C cuando es sumer-~
gido en una solucién de agua de un‘pH de 1.35.

Espéﬁjas‘quirdrgicas pueden fabricarse secando en

frio la dispersién coldgena de este ejemplo., La disper-
sidn coldgena- puede ser igualmente extruida p&r un orifi-
cio anular a un bafioc deshidratante para constituir

-15 -
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cuerpos tubulards., Tales tubos colééenos se lavan y se

curten para conseguir productos comestibles apropiados

para tripas de embutidos.
EJEMPRLO IT

‘Mil quinientas partes de tajadas del tendén »Dw

'11npia§ y cortadas, tal como se describe en el Bjémblo I,

a un grosor de 23 nildsimas de pulgada, son tratadas con
15,000 paiﬁes de una solucidn acuosa que contenga 15
partes (0.1%) de ficina, 3,63 parves de dcido tetracé-
tico de etilendiamina de disodio y 1,95 partes de £cido
tetracético de tatraéodie de etilendiamina, Las tajadas
de tenddn, antes del tratamiento con enzimas contienen
36.9% de.adlidos.fDespuéé de un reposo durante 17 horas
a la temperatura del ambiente, se decanta la solucidn de-
enzimas y’una solucidén hinchante que contenga 50 pértes
de solucién de peréxido de hidrdgeno al 30% en 15,000
partes de agua es afiadida a las tajadas. La solucidn se
decanta de las tajadas de tenddn al cabo de 50 minutos

y las tajadas'son aclaradas con agua. El peso del agua
de hidratagi&n asciende a'5§90.5 partes.

Una solucidn hinchante se preﬁara afiadiendo 235.2
partes (2.76 mols) de 4cido cianacético a una mezela de
30.@73 partes de metanolAy 244576 partes de agua, agitén-.
dola. Las tajadas tratadas éon enzimas se afiaden & la
solucign‘écida en la caldera de dispersién ilustrada en
la Fig. 3 y se agitan durente una hora a 6O4r.p.m, Esta
dispersién contiene 0.9% de material coldgenoc, 0.38% de
dcido cianacético, e iguales cantidades-de agua y metanol.
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La dispersidn se homogeneiza haciéndola pasar repe-
t{damente a través de un tubo de 1/2 pulgad#. A conti-
nuacién se la bombea a través de una tobera de 1/8 de .
pulgada y despuds se la hace circular por una tobera de
60 milésimes de pulgada durante unos 15 minutos, para
finalmente pasarla.por un filtro de pantalla de elementos
filtradores de 15, 9 ¥ 5.5 milésimas de pulgada de malla.

La dispersidn desaireada contiene 0.86% de sélidos.
Esta :dispersidn de fibras.coldgenas disusltas se somete
a extrusidn a través de una hilera & un befic deshidra-
tante, El multifilamento as{ obtenido se curte al cremo,
se estira, se retuerce, se lava con agua, vy se vuelve a
estirar y retorcer'para agrupar los multifilamentos y
formar ua corddn unitario consistente. El corddn (270 denied
después de la esterilizacién, presenta las siguientes pro-
pledades:

_ Gramos por denier

Resistencia a la traccidn, en 8600 ..ececeeeeces  holl
Resistencia de nudo a 1a traceidn, en seco ..... 2.09
Resistencia de nudo a la traccién, en himedo .;. 1.92

'El tiempo de absorcidn en papafna es de 2,9, y el
tiempo de absorcidn en agua caliente es de S.k;

| EJEMPLO 11T

‘Mil quinientes partes de tajadas del tenddn »Dw,.
limpias y cortadas, tal como se describe en el Ejémﬁlo I,
a un grosor de 23 mildsimas de pulgada, sen tratadas con

15.000 partes de una solucidn acuosa que contenga 15

‘partes (0,1%) de ficina, 3.63 partes de £cido tetracdtico

-17 -
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de etilendiamina de disodie y£§ gz aﬁ@is de 4cido tetra~
acdtico de tetrasodio de etilendiamina. Las tajadas de
tenddn, antes del tratamiento con enximas, eénzienen

37.5% de sdlidos. Después de un reposo durante 17 horas

a la temperatura del ambiente, se decanta la solucidn de
enzimas y una solucién que contenga 50 partes de solucidn
de parédxido de hidrégeno.al 50% en 15,000 partes de agua
es afladida a las tajadas, La solucidn se decanta del tenddn

_ al cabo de 30 minutos y las tajadas son aclaradas con agua.

El peso del agua de hidratacidn asciende a 4O4O.5 partes.,
Una solucidn hinchante se prepara aﬁadiendo 237.8
partes (2,78 mols) de 4cido cianacético a una mezcla de
31,870 3 partes de metanol y 27.829.8 partes de agua,
agiténdola. Las tajadas tratadas con enzimas sé¢ afiaden a
la solucidn dcida en la caldera de dispersidn ilustrada
én la Fig. 3 y se agita la meszcla duwrante 1 hora a 60 r.p.m.
Esta dispersidn contiene O.é?% de material coldgeno, ©.37%
de 4cido cianacético e igusles cantidades de agua y metanmol.
La dispersién es homogeneisada mediante repetidas
pasadas a través de un tubo de 1/2 pnlgéd;. A continua-
cién se la bombea a travds de cinco toberas de 1/8 de
pulgada diséuestas en paralelo, y después se la hace
circular por cinco toberas de 60 milésimas de pulgada
dispuestas en paralelo durante ﬁnos 15 minutes, para final-
mente filtrarla a través de elementos filtradores dé 15,
9y 5;5 milésimas de pulgada de malla, |
La dispersién de fibras coldgenas as{ obtenida es

desaifaada.y se la somete despuds a extrusidn a través de
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una hilera a un bafioc deshidratante de acetona. El multi-
filamento obtenido de este modo se curte al cromo, se

_estira, se retuerce, se lava con agua y Se vuelve & esti-

rar y retorcer, El producte final constituye un cordén

unitario consistente seco (245 denier). Este cordénm;

después de la esterilizaci&h, presenta las sigulentes
propiedades:
, Gramos por denier

Resistencia a la traccidn, en Seco ...ececocnes .50
Resistencia de nudo a la traccién, en seco .... 2.11 .
Resistencia de nudo a la traccidn, en himedo .. 1.96

El tiempo de absorcidn en papafma es de 2.7, y el
tigmpo“deAabsoicidn en agua caliente es de 8.2.

Dos.mil*cuatrocientas pﬁrtes,de-tenddn‘limpio del
tipo descriéq}en e}.Ejemplo I, cortadas a tejadas de un.
grosor de 23 milésimas de pulgada,}son.tratadas con.
24,000 partes de una sélucidn acuosa que contenga 2k
partes (0.1%) de’ficina’y 9,98 partes (0.001 M) de
tetracetato de ‘etilendiamina de tetrasodio. Las tajadas
de tenddn contienen 37.1% de sélidos totales; eqnivalén-
te a 390¢L partes sqbré una bage‘de pesd seco, El pH de
la solﬁci&n de enzimas es de 6.2.ADeépués de un reposo
dé 17 horas a temperatura del ambiente, se decanta la
solucidn de enzimas y se agitan las tajadas de tendén
con 24,000 partes de agua que contenga 80 partes de
perdxido de hidrégens al 50%. La ‘solucidn de perdxido de
hidrdgeno es extrafda y las tajadas de tendén son adicio~

-19 -
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nadas & ura solucidn acuosa de metanol de 4cido ciano=
acético preparada por adicidn de 51,354.8 partes de
metanol y 378 partes de £cido cianacético a 49,035.2
partes d§ agua, La cantidad de dcido cianacético en esta
solucidn es eqni§alente a 0.5 mol de 4cido por cada 100
partes de sélidos secos y los sdlides de tenddn ascien~
den a 0,86% en peso de la mezcla total., Las tajadas de
tendén son agitadas con esta mezcla acuosa de deido y. -
metanol durante tres horas a 80 r.p.m. con refrigera-
cién, lLa mezcla se hace circular después a travds de-
un tubo de 1/2 pulgada durante una hora, a través de:
toberas de 1/8 de pulgada durénta'etra hora y aitravés
de toberas de 60 mildsimas de pulgada'durante L/z hor#.
Ls dispersidn se filtra luego a través de un filtro de
pantalla que contenga elementos filjtradores de 15, 9 y
5.5. milésimas d; pulgada de malla_y-sé somete a des-
aireacién bajo vacfo. El pH de esta dispersifn es alre-
dedor de 2.8. :

Le dispepsidn se hace pasar a través de una hilera

'a un bafio deshidratante de acetona y los filamen;oa

obtenidos se curten con una solucidn curtiente al cromo,
se estiran, se retuercen y se curten con formaldehido.
Dies pies del producto hilade por-eéte método pesan
85 miligramos (250 denier). El cordén de este ejemplo,
una vesz _esterilizado‘, fovresenta las siguientes caracte-

r{sticas ffsicas:
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.|Resistencia a la traccidn:

Estirado Nudo Nudo Absorcién Absorcidén
seco seco hdmedo papaina agua callente
2.20 1.29 1,26 rN 7.3
2.15 1.27 1.17 2.6 Te3
Re22 1.14 1,23 2.5 73
2026 : 1903 }..27 : - mep ) e
2.19 1.01 1.31 . - -

2,10 ‘1lolk 1412 e w— ———
2 007 lol? lo 21} s "'""."" - -

De la tabla precedente puede deducirse que la resis-
tencia media a la traceidn, en 1lfnea recta, en seco, es
de 2.18 libras. La resistencia media a la traccidn con

nudo, en seco, es de 1,15 libras, y la resistencia media

. & la traccidén con nude, en himedo, es de 1,23 libras.

Estos valores corresponden a una resistencia a la traceidn
en 1fnea recta, en seco, de 4.00 gramos por denier, una
resistencia a la traccidn con nudo, en sece, de 2,12
gramos por denier, y una resistencia a la traccién con
nudo, en hémede, de 2,26 gramos por denier. El cordén de
este -ejemplo es muy uniforme en difmetro, siendo el dié-
metro de 10 muestras elegidas al azar, 6,1, 6.5, 6.6,
6.5, 6.6, 6.5, 6.6, 6.5, 6,7, 6,6, milésimas de pulgada.

‘ EJEMPLO V. )

Dos mil cuatrocientas partes del tendén descrito en
el Ejempio I se cortan en tajadas de un grosor de 23 milé-
simas de pulgada, Estas partes constituyen el equivalente -
de 885.6 partes de materia sflida de tenddn (36.9%). las
tajedas de tenddn son tratadas con 2@.000 partes de una
solucidn acuosa que éontenga 2}, partes de ficina y 9.98
partes (0.001 M) de tetracetato de etilendiamine de
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tetrasodio, La mezcla se deja repbsar durante la noche a
24°C, la eolﬁciEn de enziyas se elimina luego por decan=~
tacidn;y las tajadas tratadas por las engimas son agita-
das con 24,000 partes de agua que contenga 80 partes de
perdxido de hidrégeno al 30%, Despuds de 1/2 hora, la
solucidn de per&x;gO'dé hidrdgeno es separada de las ta-
jadas tratadas por las enzimas y estas tajadas son adi-
cionadas ‘a una solucién de feido cianacdtico que contenga
376;& partes de deido cianacdtico en 48,701.1 partes de
agua.y 51,045.5 partes de metanol, La mezcla es agitada
durante tres horas a 80 r.p.m. y se.hace_luego circular
durante una hora a través de ﬁn'tubé de 1/2 pulgadé.-La
dispersidn se hace citcuiar'lnego durante otra hora a
través de una tobera'de.x/é pulgada y la homogeneizacidn
‘es completada por circulacién de la disperéidn durante .
1/2 hora adicional a través de una tobera de 60 milé-

"gimas de pulgada. Esta dispersidn es filtra&a luego Béjo

presidén a 4O libras por pulgada'cuadfada a través de un

filtro de pantalla que contenga elementos filtradores de
15, 9y 5.5vm;lésimas de pulgada de malla y se sometan

a desaireacidn bajo vacfo. .

La dispersidn coldgena (0.86% de sélidos) se deja
mgdnrér durénte 14 horas a temperature del ambiente y-
se la somete a extrusidn a través de una hilera segin.
el procedimiento descrito en el ejemplo precedente.. El -
producto (250 denier) presenta las siguientes caracter{s-

ticas fisicas:

- 22 -
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Resistencia a la traccién:

Bstirado Nudo Nudo | Absorcidn Absoreidn
seco seco hémedo | papafna agua caliente
2.2l 1.27 1.00 3.8 6.2
20—'&2 ) 10 37 1006 308 ) 60 5
a,o 39 1437 1.00 3.8 6.0
20 3 1' 37 1017 ——— -

2.3’ 1. 11" 1'19 . hatedd ———
2037 lo 51 lo 12 - -
20 16 lo 75 lo06 - . ———

De 1la tabla prededente puede deducirse que la regis—
tencia media a la traccidn en lfnea recta en seco, es de
2433 libres. La resistencia medie & la traccién con nudo,
en seco, es de l.ké libras, y la resistencia media a la
traccién con nudo, en hémedo, es de 1,09 libras. Estos.
valores corresbonden a una resistencia'a la traccién en
1fnea recta, en seco, de 4.23 gramos por denier, una re-
sistencia a la traccidn con nudo, en seco, dé 2,68 gramos
por denier;‘y una resistencia a la traccidn con nudo, en
hfmedo, de 1.98 gramos por denier. El corddn de este
ejemplo es muy uniforme en didmetro, siendo el didmetro
de 10 muestras elegidas al azar, 6.2, 6.2, 6.1, 6.k, 6ok,
642, 643, 6.4,-6,2 y 6,3, milésimas de pulgada.

' Constituye una ventaja de la dispersién segﬁn la
presente invencidén el que incluso pequefias burbujas de
aire que darfan lugar a roturas durante la extrusiém de
la dispersién para constituir filamentos, pueden ser
fdcilmente eliminadas ﬁajo vacfo. Las dispersiones acuo-
sas de 4cido cianactico y metanol pueden ser completa=
mente desaireadas a 15 mm de columna de mercurio en dos

o tres horas.

-23 -
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El procedimiento descrito no ha side divulgade,
practicado ni puesto en ejecucidn en Espafia, paro.se
conoce ya en el extranjere, por cuye motivo y proponién-
doee la eatidad solicitante explotarlo en Bspafia, soli-
cita Pateute de Introduccidn al amparo de la vigénte
legiélacidn, Como fuente de informacién y a efectos del
Art, 70 del vigente Esbatuto de Propiedad Industrial se
cita la Patente norteamericana N® 2,920,000, depesitada
en 22 de Octubre de 1958 y expedida en 5 de Enero de
1960, -

N O T A

Descrita suficientemsnte la naturaleza del invento,

. asf como la manera de ponerlo en préctica, se hace cons-

tar que todo cuanto no altere, cambie © nédifiqne-su ’
principio fundaméntal’puedo quedar sometido a variaciones
de detalle, siendo lo esencisl y por 1o que se solicita
Patente de Imtroduceidn, por 10 afios, lo que queda resu-
midé en las siguientes reivindicaciones:

18.. Procedimiento de fabricacién de una dispersién
homogénea de fibras colégenas, caracterizado porque las
fibras coldgenas se hinchan'y dispefsan‘enfuna solucidn
acuosa de dcido cianacético. '

28,~ Procedimiento segdn la reivindicacién 18, carac-
terizado porque las fibras colégenas se hincbén y disper-
san en una solucidn acuosa de Zcido cianacético que con~
tenga metanol.

~ 38.- Procedimiento segin las reivindicaciones 18 y

28, caracteriéado porque las fibras coldgenas se hinchan

-2 -
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y dispersan en una solucidn acuosa de metanol y 4cide

cianacético que contenga, con respecto al peso total de
la solucidn, alrededor de un 50 por ciento de metanol y
alrededor de 0,2 por ciento a 0,5 por ciento de 4cido -
cianacético,

4a.- Procedimiento de fabricacidn de wna dispersidn
homogénea de fibras coldgenas para la obtencidn, por

extrusidn, de artf{culos conformedos, caracterizado perque

_tendones de procedencia animal, limpiades, cortados a

trozos y lavados, se hinchan y di#persan en una solucidn
acuosa de 4cido cianacético,

58,~ Procedimiento segln la reivindicacién 48, carsc~
terizado porque dichos trozos de tendones .se hinchan y
dispersan en una soludg&n acuosa de 4cido cianacético que
contenga metanol en una prqporcidn de alrededor un 50
por ciento .del peso total de lé-éeiucidh,Amanteniendo la
temperatura. de éstaipdr:debajo‘de alrededor 25°C..

6a,- PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE UNA DISPERSION
HOMOGENEA DE FIBRAS COLAGENAS, .
tal y como queda descrito ¥y reivindicado en la presente
memoria que consta de veinticinco hojas mecanografiadas
por una sola cara y de dos ldminas de dibujos,

Barceiona, 29 de Abril de 1963,

" 'FIBRAN, S.A.
N P.P.

GOMEZ - ACEBO ¥ MODEY
P
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