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" Procedimiento de febricacién de particulas aglome

rantes alargedas de materisles polimerog, "
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Follicifante: BONDED FIERE FABRIC LINITED, entided inglese, resi

dente en Beth Road, Bridgwabter, Somerset, Inglaberra.

Egte invento se refiere a lg obtencidén de peli-
culas aglomerentes slergadas, de materisles polimeros,
y en especial a particulasg slargadas de elastémeros na—
turales y polimeros sintébticos,
5e En la solicitud de le Patente briténica No.868,651,
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gse deseribe un método“pafézgai'b Bncion de particulas
fibrilares, no-rigidas o tipo e¢inta, de un polimero sin
tético, denominadas "“f£ibride" sometiendo, el polimerc
recién precipitado o en condiciones de inflecién, a una
acoién vigorosa de cortadura y/o batido., en estos tra-
temientos enérgicos, las particules de polimero se esti
ran para former las particulas moldeadas que son suscep
tibles de enredarse mecénicamente unas con otras, para
formar planchas coherentes cuando se dejan solas o con
otros materisles, empleando técnicas convencionales de
fabricecibn de papel.

Se ha comprobado que las particulas aglomaran
teg o gglutinantes, alargadas, de mabteriales polimeros
sugeceptibles de fundirse unas con otras o de aglutinar
fibras naturales § sintéticas pars formar materiales en
planchag coherentes, por procedimientos tales como las
técnicag de papel, o de formar revestimientos sobre ma~
teriales de base, pueden obtenerse congelando dispersio
nes acuosas de los polimeros, y descongelando a conti-
nuacidn.

Asi pues, este invento comprende un procedi-
miento pars la fabricacién de particulas aglomerantes
alarzadas de materiales polimeros, gue comprende el
congelar una dispersidn acuosa del material polimero y
el descongelar luego la dispersidén citada.

El procedimiento resulta especislmente apli-
cable & la produccifn de particulas aglomeraentes alar-
gadas de elagtbmeros polimeros, por la congelacidn y
luego la descongelacibén de dispersiones acuosas de elas

témeros polimeros tales como caucho natural o sintético,
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por ejemplo un copolimero de butadieno-acrilonitrilo,
y copolimero de butadieno-estireno, poliscrilatos y
similares.

El procedimiento €8 tambien aplicable a la
obtencién de partlculas aglomefantes alargadas, de po-
1fmeros que normalme:te gse consideran como no-elastdme
ros, congelando y luego descongelando dispersiones acuo
sas de los mismos, por ejemplo, cloruro de polivinilo,
copolimeros de cloruro de polivinilo, tales como copoli
meros de cloruro de vinilo y acetato de vinilo, cloxuro
de polivinilideno, y similares.

Lag dispersiones acuosas de material polimaro
contendrén, en general, uno 6 més agentes convencionales
de dispersidn, como es corriente, para mantener en dig
persidn los glébulos de polimero.

Las particulss aglomerantes alargadas de los
nateriales polimeros, tienen una longitud comprendida
entre alrededor de 0,02 y 3 mm, més generalmente del
orden de 0,05 a 1 nm eproximedamente, que es aprecia -
blemente superior a la anchura y espesor de las parti-
culas,y se caracberizan por ser flexibles, adhegivas
¥y susceptibles de fundirse o unirse unas con otras pao-
ra formar una pelicula 2l dejarse juntas en esbtado
pricticamente seco,a una temperatura ambiente de 20°C por
ejemplo.

Las particulas, en general, tienen la forma
de fibras fines o cintas, cuando se obtienen de dis -
persiones de polimeros elaghiémeros y, en general,pre-
sentan la forma de agujas précticamente cristalinas,

planchas alargedas o prismas alargados, cuando se con
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siguen de dispersiones de poldimeros distintos de los

polimeros elastémeros.

Ia anchura de las partfculas no ha de exceder
del 50% de la longitud de las mismas, ni ain en la for
ma de plancha, y en general tienen una anchura del or-
den de 0,0005 a 0,4 mm., El espesor de las partlculas
es generalmente del orden de 0,0005 a 0,04 mm.

La concentracibén de la dispersifn acuesa de
naterial polimero,no es taxativa, pero a concentraclo-
nes elevadas,por ejemplo 30% en peso de ablidos y supe
riores, oxiste una tendencie a que las partlculas alar
gadas de polimeros elastdmeros se aglomeren en lugar
de formar uns suspensién de prati{culas sueltas, y en el
caso de dispersiones no-elastbmeras o polimeros "duros",
existe una tendencia a formarse particulas polimeras
granulares junto con las partdculas aglomeranteg alar -
gadas.

Pars fines précticos, la concentracién de la
dispersidn de materiel polimero, no ha de exceder del
25% sproximadamente en peso de sélidos, y no ha de ser
inferior a una concentracibén que proporcione una concen
tracién adsonada de partfculas asglomerantes en suspen -
sifén, para los fines deseados.

Se ha observado que cuanto mfis elevauu sea
la concentracién de la dispersidén, tanto mayor serd la
longitud de las partioulas eglomerantes alargadas obte
nidas por ésgte procedimiento. Al disminuir la concentra
cién de le dispersibn, las particulas tienden a ser més
finag y & wostrar una distribucién més amplia de les lon

gitudes de las mismas.
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Para cada dlspgfggén determinada de material
polimero empleado, existe en general una concentracién
6ptima del material en la dispersidén, y condiciones 6p
timas de tratamiento para obtener particulas del tama-
fio deseado y de la forma convenienbe pare uvun uso final
egpecial,

Con objeto de obtener los resultados desealos
de una dispersidén acuosa determinada de polimero,puede
ser necesario alterar la estabilidad de la dispersiédn,
ajustando el pH,cambiando el tipo y/o lz concentracién
de agente de dispersién que puede emplearse, o efladien
do slectrdélitis adecuados por ejemplo sulfato aménico
o cloruro aménico. El grado de congelacién de la dis -
persibén, puede afectar la forma de las particulas., En
general es preferible transformar la dispersién acuosa
de polimerc, réapidamentes al estado sblido. Esto, por
ejemplo, puede llevarse a cabo colocando la dispersidén
acuosa del polimero en un recipiente de paredes delga-
das, por ejemplo una vasija delgada de vidrio que lue-
g0 se introduce en una mezcla frigorifica, e unos -702C,.
Como variante, la digpersibén acuose puede ponerse en
contacto con una superficie metidlica fria, por lo me -
nos a uns temperatura no superior a -202C, por ejemplo
une barra fria de aluminio a -702C, que se sumerge en
la dispersidn y luego se retira con una capa adherente
congelada, que a continuacién se somete al deshielo en
una atnésfera caliente, pare obtener la suspensién acuo
sa de partieulas congelantes prolongades.

Las condiciones 6ptimas pare la producclén

de una guepensibén de partdculas alargadas de tamaiio de
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seado, de una dispersidén polimera,

fuede determinarse
féeilmente realizando sencillos ensayos con dispersio -
nes de distinbas oconcentraciones y sgbtabilidades, v a
diferentes grados de congelacidn, en tubos de ensayo co
locados en mewzclas congelantes.

Lag particulas aglomerantes alargedas obtenidas
de acuerdo con este invento, son dWbtiles por ser suscer—
tibles de unirse entre si para formar una pelicula cohe
rente al depositarse juntas, tal como, cuando se encuen
tran en una suspensidn acuosa, sobre una superficie po.-
rosa tal como una tela metédlica para la fabricacién dz
papel, que retendri las particulas, por ejemplo, median
te la aplicacién de aspirscién a través de la pantalla
o superficie,

La naturaleza individuel de las particulas ae
pierde précticamente al formerse la pelicula, y se aglu
tina entre si por fuerzas fisicas y quimicas, no por
"enredo o amazacotamiento" mecénico, EZn los casos en que
la coalescencia no es del todo completa, puede obtenerse
ung pelicula porosa.

La pelicula puede ademas secarse mediante calor,
y aumentar su resistencia, si se desenm, por calendrado
g temperaturas elevadas.

Tas particulas aglomerantes alargadas, sontti -
les tantidn ya que pueden sglomerar fibras naturales o
sintéticas entre si, pars formar léminas o velos, fibro-

gos, coherentes. Las fibras adecunadas, son fibras texti-

les, por ejemplo, las fibras naturales de algodbén y lana
v las fibras sintéticas de rayon, poliamidas, polieste -

res, acrilicas y similares, o sus mezclas, y las fibras
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han de ser susceptibles de dispersién en agua sin enre-
do o amazacotamiento entre si, y para este objeto no han
de tener mfs de 1 cm de longitud aproximadamente. Ademés,
el denier de las fibras, convenientemente, no debe exce -
der de 3 aproximadamente. La relacidén de particulas a fi
bras puede ajustarse como sea necesario, para la forma
la resistencia determinada de la lémina o velo que se dg
see. Para la resistencia 6ptima, sin embargo, las parti-
culas aglomerantes alargadas haen de ser del orden de 40
a 50 partes en peso, por 100 partes en peso de fibras.

Las particulas sglomerantes alargadas, en suapen
gién en agua, pueden afiadirse a vna suspensién de fibras
naturales o sintéticas y al estirar la suspensibn mezcla
da contra una guperficie porosa tal como una tela para
la fabricacién de papel, las particulas aglomeren las fi
bras entre sl para formar una lémina o velo coherente y
fibroso., La resistencia de la lémina o velo puede aumen-
tarse ademés, por compresidén o calandrado a temperaturas
elevadas. Con objeto de obtener los rejores resultedos,
las particulas alargadaes utilizadas para obtener las 14
minas o velos fibrosos, se derivan con preferencis de
polimeros elagtimeros.

Una caracteristica especialmente ventajosa de la
obtencidn de léminas o velos fibrosos de acuerdo con es-
te invento, es que una gran proporcidén de la&esistenoia
de lasg léminas o velog fibrosos se desarrolla en cuanto
las partfcules y fibras entran en contacto con una super

ficie porosa. En la préducceidn de léminas o velos fibro-

. sos por las técnicas anteriores, empleando elementos en

forma de particulas que aglomeran las fibras por enredo
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o emazacotamiento mecéﬁidﬁ,ﬂié?fésiétencia en la lémina
0 velo no se desarrolla hasta la ebapa ce sacado.

Los materiales obtenicos por éste método, tienen
una resigtencia mecénica y al desgarre, acusadas, se dila
tan antes de romperse y tienen una resiliencia perfeccilo-
nade y caracteristicas de susvidad y cafcaa o drapeado su-~
periores en comparacién con materiales no tejidos obbeni-
dos por métodos convencionales.

3i se desea, lasuspensién de las fibras puede afa
dirse a la dispersién ae polimeros antes de la operacidn
de congelacién. Después de la congelacién y el deshielo,
la suspensién de particulas alargadas/fibras, puede for-
marse directamente en una napa o velo fibroso y coherente
sobre una tela mecdnica de fabricacién de papel.

Si se desea colorear la lémina fibrosa, puede aila
dirse & la dispersidn sl pigmento necesario deseado.

TLas particulas aglomerantes alargadas, especial -
aente las obtenidas de polimeros no-elastémeros, son ade-
nds Utiles para la formacidén de revesgtimientos o termina-
las sobre materiales de base porosos, y para reforzar ma-
teriales porosos. Si, por ejemplo, se desea revestir un
meberial poroso, tal como cuero ¢ un maberial anélogo,pug
de aplicarse una suspensién acuosa de particulas sglome -
rantes alargadas de un polimero elegido, & una superficie
del material poroso, y eliminar el exceso de agua aplican
do aspiracibn a través del maberial poroso. Hacisndo que
las particulas aglomerantes alargadas sean de distinbos
tamelios, desde las acusadamente mfs gruesag que los poros
del material, hasta partfculas précticamente del mismo %2

mafic de dichos poros, se obbiene una capa o revestimiento
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enérglcamente sujeto, debido a que las particulas menores
penstran en los porog y se unen con las particulas mayo-
res que forman el revestimiento. Si, précticamente, todas
las part{culas alargadas tienen un tamailo correspondiente
al de los poros del material, las particulas penetrarén en
parte en los poros y servirén para aumentar la resistencia
al roce del maberial citado, especialmente cuando las par-
ticulas tienen la forma de asgujas cristalinas, prismas alar
gadas, léminas y similares. Ademds, si précticamente todas
las partiounlas alargadss son menores gue los poros del ma-
terial, las partficulas penetrarén en &éste awmentando coa
ello su peso y su rigidez, sin hacerlo impermeable.

In las aplicaciones de revestimiento y terminado uti
lizendo las particulas aglomeranteg alargadas, pueden aila-
dirse copos de fibras naturales o sintéticas, o material
s6lido tal como pigmentos, a la suspensién de las particu~
las, antes de la aplicacifén al material de base, para obie
ner capas de efectos especiasles. Si se desea, los materia-
les adicionales pueden afiadirse a la dispersidén acuosa del
polimero antes de la etapa de congelacidén, en la produc -~
¢ién de las particulas alargadas.

Si se desea, en lugar de utilizar una especie de
particulas alargadas, en los usos finales determinados,pue
de emplearse una mezcla de partdiculas derivadas de distin-~
tag dispersiones de poldmeros. En las aplicaciones al re -
vegbtimiento, por ejemplo, para lograr efectos determinados
es posible utilizar una mezcla de particulas alargadas de-
rivadas de polimeros elastémeros y no-elastbémeros,

Bste invento se describe a continuacidn mis deta

lladam:ante, por medio de los Ejemplos siguientes.
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BIEYPIO 1. - Une dispersién acuosa de paliacrilato (ven

dida con el nombre comercial de HYCUAR 2.671)
g8 dividid en seis muestras y se afiadid agua a cada una de
éstas, en cantidades variables, para obtener un contenido
de sélidos de 20%, 10%, 5%, 2,5%, 1,~% ¥y 0,5% en peso, res
pectivamente, Se colocaron 10 cc. de cade muegbtra en tn-
bog de vidrio, y éstos se introdujeron en una mezcla de
diéxido de carbono sélido/alcohol etflico a 708(, durante
2 nminutos. Loa tubos de retiraron luego de la meszols de
congelacién, y el contenido se dején deshelar = la tempera
ture ambiente (202C)., Al examinar cada una de las seic
muegtras por medio de un microscopioc de poca potencia, se
observé que todas las muestras contenian,suspendidas, par
tioulas alargadas en forme de fibras finas y flexibles,

En la muestra que contenfa una concentracién
de 20% de sélidos, la mayor parte de las particulas se
habian aglomerado para former una masa sélida. Ademéds, en
la muestra con un 10% de s6lidos, se comprobd que se habia
realizado algo de aglomeracidén, pero, en muestras con un
contenido de sélidos inferior, précticamente todas las par
tlcules se hallaban en suspensidén. En las nusstras de
elevada concentracidén de sélidos, las particulas suspendi-
das tendian a ser mds gruesas y de longitud méds uniforme
(2lrededor de 0,2 mm. de longitud) que las particulas sus-
pendidas en las muestras de menor concentracién de sélidos,
en las que se obsservé que las particulas eran mAs finas y
acusaban una distribucibén mds amplia de longitudes de las
mismas,

En el dibujo adjunto, la figura 1, represen=

ta una viste ampliada de la suspensidén de partfoulas slar-
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gadas 1, obtenida de la muestra de la dispers.wl gcuosa

que contenia 2,5% de s6lidos en peso.
EJEMPLO 2., -~ Una muestra de una suspensién que contenfa
2 g. de particulas alargadas, preparada co
mo en el Ejemplo 1, partiendo de la dispersibén que conte
nda 10% de sbélidos en peso, se afiadid al depdsito de agua
por encime de ung pentalla o tele métélice (malla 140) Je
un eparsto pare le fabricecién menual de papel (aparato
normal briténico per la eveluacidén de pulpa, vendido por
Mavis Enginneering Co., Ltd. de Tottemhem, Londres,) x
luego se aspird sobre le pantalla o tela para formar una
pelfcula coherente. Esta se comprimidé y secd comprobén-
dose que era registente, flexible y muy eléstica.
EJTMPIO 3. - Se digpersé 1 g. de copos de rayén (denier
1,5y 2 mm. de longitud) en 100 cc. de
aguea, en un degintegrador y, & la dispersién, se le afig-
dieron 32 cc. de la muestra de la suspensidén acuosa de
partfculas alargadas de un contenido de sblidos de 2,5%,
preparada en el Ejemplo 1., DLa suspensidn mezclade se as-
piré a través de la telam metdlica del aparato para la fa-
bricacién menual de papel utilizado en el Ejemplo 2, y se
formé une lémina de buena coherencia. Ia lémina se secé
y se celandré a 1402C. Ia lémina terminada mostré un gre
do acusedo de alargamiento sometide a pequefics esfuerzos,
tenda una buena caida o drapeado, y al arrgarse y soltar-
ge recuperabe préacticemente su condicién lisa primitiva.
BJEMPIC 4. - Se repitid el procedimiento deserito en el
Ejemplo 1, con une dispersién acuosa de po
liacrilato vendida por Allied Colloids Iitd. de Richmond,

Surrey, Inglaterra, con el nombre comercisl Acronal 30D.
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muy semejantes en tamafio y forma a las que se obtuvie~
ron con el Egemplo l.
EJENPIO 5. - La muestra de suspensién de particulas
elargadas con 2,5% de contenido de sélidos
preparade en el Ejemplo 4 se afiadié a une suspensidén gde
copos de rayén transformada en unsa lémina de acuerdo con
el procedimiento del Ejemeplo 3. L& lémina resultante
eras anéloga a la obtenida en este dltimo Ejemplo, con la
diferencia de que aunque tenie una resiliencia inferior,
poseia un tacto més suave y caracterdsticas de cafda o
drapeado més pronunciados.

EJEMPIO 6.~ Se afladieron 4 cc. de una suspensién de un

pigmento (Pardo Primal) a 200 cc. de una
dispersién acuosa de poliacrilato (Hyecar 2,671l) que con-
tenia 2% de sélidos en peso. La mezcla se colocd en un
frasco de vidrio y se congeld en una mezcla congelante a
~-402Q, durante 10 mintos. Ia masa congelada se dejé luego
que se desghelara. La suspensién resultante de particulas
flexibles alargadas, anélogas a lag obtenidas en el Ejen~
plo 1, se agpird a través de la superficie de un cuero
sin terminar superior, por aspiracién aplicade a través
del ouero, y las particulas se depositaron en la superfi-
cie pare formar un revesgtimiento coherente, que se zecéd a
1402C durante 10 minutos y se comprobd que comunicaba al

cuero un terminzado suave, bien sujeto y pigmentado.

EJEIPLO T+ = En un frasco de vifdrio se congelaron 100 cc.

de una dispersidn acuosa de poliascrilato
(Bycar 2,671) con un contenido de s6lidos de 0,5% en peso,

en una mezcla de congelacibén a ~70¢C, durante 1,5 minutos,
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y luego se degheld, ILa suspe s£ né;e%uf%aﬁ%e de particu
las flexibles alargadas, anfloga a la obfenide en el Ejem
plo 1, se afiadié e una susgpensidn de 0,8 g. de grumos de
rayén (denier 1,5; longitud 2 mm) en 300 cc. de agva y se
agité suavemente, mientres se agregaban 6 cc. de un agen-
te anti-espuma (Antifoem RD). ILa suspensidén se aplicé
por aspiracibén contre la superficie de un cuero sintético
dle base, poroso. ILos copos se aglutinaron enérgicamente
al cuero de base, dédndole un tacto excepcionalmente suave.
EJEMPLO 8. - Se diluyeron 50 ce. de une dispersién asuo-

sa de un copolimero de butadieno/acriloni-
trilo (vendido por la British Geon Itd., de Pernarth, Gla
morgan, Gales, con el nombre comercisl de Hycar 1,571)
que contenfa 40% de sélidos en peso, con 150 cec. de agua,
y el pH de la suspensién se cambid por adicién de 2,5 cc.
de solueién de hidréxido aménico (peso especffico 0,880).
Se separaron 4 partes de la dispersién que se diluyeron
cada une con agua para obtener dispersiones de concentra-
ciones 5%, 2%, 1%, y 0,5% respectivamente. Cada porcién
se colocé en un frasco de cristal y se introdujo en una
mezcla de congelacidén a ~409C, durante 10 minutos. Des-
pubs del deshielo, se observé que cade parte contenis
partfculas alargadas finas y flexibles del copolimero en
sugpensién. Ias partfculas de la dispersidén de menor con
centracidn de sbélidos, tenla una distribucién més amplia
de longitudes de particulas de alrededor de unag media de
0,2 mm. con respecto = las partfculas de la dispersidn de
mayor concentracidén de sblidos.
BIEMPIO0 9, - A una suspensién de 1 g. de copos de rayén

(Genier 3, longitud 2 mm) en 200 cc. de agua, se afiadidrm
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100 cc., de la dispersién de particulas slrgadas de 0,5%
de concentracidén de sblidos preparada en el Ejemplo 8, ¥y
la mezcla se agité antes de verterse en un embudo Buchner
que contenfa 300 cc. de agua y estaba dotado de un taniz
de tela metdlica (malla 60). Al aplicar aspiracidn al
embudo, se forné ung lédmina sobre el tamiz., Ia lémina ge
secd y se separd del tamiz y se comprobé que era enérgica
mente coherente y eléstica y que tenla acusadas caracte-

risticas de caida o drapeo.

EJEMPLO 10. - Se cologl en un frasco de vidrio una dis-

persién acuosa (200 cc) de un copolimerc
de butadieno/metacrilato (0,5% de sélidos en peso) que
contenfa 1,6 g. de copos de rayén (denier 3 y 2 mm. de
longitud) en suspensién, y se congelo en una mezcla de
congelacién a -408C Qurante 10 minutos dejéndose deshe-
lar a continuacidn., Se afiadieron 200 cc. de agua y se
formé una lémina sobre un tamiz de un embudo Buchner, co-
mo se describe en el Ejemplo 1. ILa lémins ers acusadamen
te cohersnte, eléstica y de buen drapeado.

EJEMPIO 11. - Se diluyerom 25 cc. de una dispersién acuo

sa de cloruro de polinilideno (40% de séli
dos en peso), con 65 cc. de agua ¥ 10 cc. de una solucidn
acuosa de cloruro aménico al 25%, ILa dispersién resul~
tante se dividid en cinco porciones iguales; ouatro de
ellas se diluyeron con mis agua, para obtener dispersio=-
nes de 5%, 2%, 1%, y B,5% de contenido de sblidos, respec
tivamente, TLas cinco dispersiones se colocaron en fras-
cos de vidrio, en una mezcla de congelacilén a =T702C, du
rante 2 minutos. Despuéds del deshielo, cada uno de los

frascos se comprob$ que contenia una suspensién de parti
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culag alargadas del poldmero., Cada una de las suspen-
siones se diluyd a un voldmen de 200 cc. ¥ se sometieron
a la aspiracidén s través de un circulo de cuero sintéii-
co poroso, en un embudo Buchner. Ios circulos de cuero
se lavaron, se secaron en un horno a 14082C, durante 4C

minutos y se sometleron a exémen. ILos resultados figue

ren en la Tabla siguiente:

s wa ore pabm sam

Concen
tracich

de s6li particu bucibn de ta-

dos en

Aspecto Aumento de la Aspecto del cir DPlacas largas,
de las en la digtri~ culo de cuero = anchas y plenas
sintético. (alrededor de
0,3 x 0,05 x

suspen- gadas.
S'ién 'y

las skr fios de parti-

culas.

0,0008 mm.,)

% en pe
S0,
Placas largas Capa formada en
anchas y pla- toda la super-
nas., ficie del cuero;
5 10% Alrededor de ge agrietd y des
0,3 x 0,05 x prendié al cur—
10 0,0008 mm, var ést.
5% Placas alar- Capa mds delgzada
15 gadas , formada en la su
perficie; més ad
herente al curvar
el cuero,
20 2% Placas alar- Depresiones super
gadas. ficiales llenas
n de capa. El cue~
n ro permanecié po-
" roso y mostrdé ma-
) " yor registencia
25 1% " a la abrasién.
30 %%  Prismas alar Cuero lleno con
gados, material polime-
ro, que aumenté
Alrededor de su rigidez.
0,02 x 0,0008
35 x 0,0008 mm.

o oo o s s s et
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BIEPLO 12. - Una digpersidn scuosa de copolimero de

butedieno/estirenc, se diluyé con agua
que contenfa 10 cc. de una solucidn de cloruro aménico
al 25%, para producir uns dispersidn con un 2,5% de 86
5. lidos; se colocaron 200 cc. de la digpersidn en un fras-
co y se congelaron en una mezcla de congelacién, a 40°C
durante 10 minutos. Al deshelar, se obtuvo una suspen-
8ién de prismas Pfinos flexibles de 0,04 x 0,001 mm.
La suspensién de prismas alargados, se afiadil a una sug
10. pensibén de copos de rayén y se transformé en una lémina
por el procedimiento descrito en el Ejemplo 9, Ia lémi
na al secarse demostré ser enérgicamente coherente, elés
tica y poseer acusadas caracteristicas de drapeado.

BEIEMPLO 13, = En un recipiente de vidrio se congelaron

15 a -402C durante 10 minutos y luego se
deghelaron, 200 cc. de un latex de caucho natural (corrﬂaL
en el mercado como Revertex T) que contenia 2,59 de sbli-
dos, en pego. Se obtuvo una suspensidn de pariiculas
tipo fibre fina y flexible, mezcladas con una suspensién

20, de copos de rayén. La suspensibn se traté a continuacidén
por ol procedimiento descrito en el Ejemplo 9, y se formé
una lémine coherente con caracteristices de elasticidad
¥y drapeado.

EJELPLO 14. - Se colocaron en tubos de aluminio de peque

25. fio didmetro, porciones de 5 cc. de una dispersién acuosa
de poliacrilato (que se encuentran en el comercioc con le
denominacidén de Hycer 2,671), y con un contenido de séli-
dos de 2,5% en peso, que se congelaron en mezclas de con-
gelacidn a distintas temperaturas. Los periodos que las

30, dispersiones precisaron pare congelerse se registraron.
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ticulas era como sigue:

[l e e g + = mEm
Tenperatura Tiempo nece- Aspecto de las particulas
de la mezcla serio para alargadas.
de congela~ la solidifie
eién  oC. cacidén de las

muestrasg.
-11 2,5 minutos Serie de fibras largas.
-25 1.5 mninutos Fibrasg largaes y finas.,
=40 1.0 minubo Serie de fibras largas.
~-70 20 segundos Fibras predominante-

mente cortas junto con
cintas cortas.

o et e ot o g e i it s a2 et g e e o o gt

EJEMPLO 15. - Se congelaron 200 cc. de una dispersidén

acuose de un copolimero de buﬁadieno—acri
lonitrilo, (que se encuentrs en el comercio con el nombre .
de Hycar 1,571), que contenia 1% de s6lidos en peso, ¥y
0,5% de un polieter de alcohol arflico alkilado, suminig-
trado por Charles Lenning and Co. Ltd. de Londres, Ingla-
terra, con el nombre de Triton XL00, en un frasco de cris
tal que se colocd en una mezcla de congelacidn a -409C du
rante 1C minutos. Al deshelar, el copolimero aparecid en
forma de una suspensidn de particulas finas glargadas de
una longitud media de unos 0,2 mm., que se comprobd eran
sugeeptibles de aglutiner fibras para formar nepas o velcs
de carda coherentes y fibrosgos, al mezclarse con una sus—
pensién de fibras y depositarse sobre un tamim, como se

degcribe en el Ejemplo 3.
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EJENPLO  16. - Se graduaron a un pH de 4,7 por adicién de

solucién de hidréxido aménico, 50 co. de
ung dispersién con el 20% de s6lidos en peso, preparads
diluyendo con agus un latex de poliacrilato expemdido por
el comercio con la denominacién de E 228 por Charles Len-
ning and Co. Ltd. de Tondres, Inglaterra,- Se introdujo
momenténeeamente en la dispersibén de une barra de aluminio
enfriada a ~702C en una mezcla de didxido de carbono =613
do/acetona y restregada pars eliminar el disolvente. 3e
formé inmedietamente sobre la berra, que luego se retird
de la dispersidén, una capa congelada de dispersidbn que
luego se dejé deshelar, El liquido deshelado se diluye
con ggue y se agitd endrgicamente., Se obtuvo una sus-
rensién de particulas fléxibles y adhesivas tipo cinta,
de longitud veriable entre Q0,1 y 2 mm. aproximadamente.
Se comprobé que las particulas podian usarse como sgentes
de amglomeracién para la preparacidén de napas fibrosas de
copos de raybn, como se describe en el Ejemplo 3.

En el dibujo adjunto, la figuras 2 representa

una viste a meyor escala de la sugpensién de las parti-
culas slargadas 2 obtenidas en este Ejemplo.

LEJEMPLO 17. = 3e colocaron en un recipiente adecuado,

50 cc. de una dispersidn con el 20y de
sélidos en peso, preparada diluyendo un latex de polia-
crilato (vendido como Hycar 2,67L) con la sdicién de
0,05 g. de un nonil=fenol de glicol pentaetilénico ven~
dido con el nombre de Texofor FN 15 por Govers (Chemicals
Itd., de Leed, Inglaterra, y se sumergid momenténeamente
en la dispersién una barra fria de aluminio (como en el

Ejemplo 16). Inmediatemente se formé en la barra una
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capa de dispersién congelada, que luego se separé de la
dispersién y se dejdé que dicha capa deshelada. EL liqui
do deshelado se diluydé con agua y se agité enérgicamente.
Se formd una suspensién de partfculas flexibles, adhesi~
vas, tipo fibre. Tas particulas eran de digtintas lon~
gitudes hasta 1 mm. y tenian una .anchura o espesor da
alrededor de 0,1 mm. y un grueso de 0,005 aproximadameirs-
te. ILas particulas aglomeraban Pécilmente entre si lonsg
copos de raybén para formar una napsa fibrosa“al afindirse
a una suspensién de copos y aspirarse contra un tamiz,

por un método tal como se describe en el Ejemplo 3.

N 0 T A

Descrita suficilentemente la neturaleza del inven
t0, asi{ como la maners de realizarlo en la prictica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi~
cadas son suscepbibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su prineipio fundamental; también se
hace consgtar que el invento se refiere a una Solicitud de
Patente presentads con Prioridad briténica ne 28989/63 de
22 de Jjulio de 1963, acogiéndose por tanto, a log benefi-
cios que conceden los Convenios Internacionesles en vigor,
y siendo lo que constituye la esencia del referido inven~
to y por lo que se solicita Patente de Invencidén por 20
efios en Espafia, sobre: " PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE
PARTICULAS AGLOMERANTES ALARGADAS DE MATERTALES POLIME-
ROS;" caracterizéndose por lo siguiente:

12 — Procedimiento de fabricacién de partfculas
aglomerantes alargadas de materiales poldmeros, caracteri

zado porque, comprende el congelar una dispersién acuosa
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del mabterial polimero y el dejsr que luego se descongele
le dispersién congelada.

22 - Procedimiento segiin reivindicacién 1, caragc
terizado porque, el material polimero es un elastémero po
1limero.

32 - Procedimiento segin reivindicacién 2, carac
terigado porque, el elastémero polimero es caucho natural,
un copolimero'de butadieno~acrilonitrilo, un copolimero
butadieno~estireno, o un poliacrilato.

49 ~ Procedimiento segdn reivindicacién 1, carac
terizado porgque, el material polimero es un polimero no-
elastémero.

5¢ - Procedimiento seglin reivindicacién 4, carac
terizado porque, el polimero es cloruro de polivinilo, un
copoldimero de cloruro de vinilo y acetato de vinilo, o
cloruro de polivinilideno.

62 - Procedimiento segln cualquiera de las reivin
dicaciones anteriores, caracterizado porque, le dispersién
se congele répidamente poniendo la dispersidn en contacto
con una superficie metélica fria, por lo menos a una tem=
pergtura no superior a -20¢C,

79 - Procedimiento de fabricacidén de particulas
aglomerantes alargades de materiales polimeros, especial-
mente para le preparacién de una pelicula de msterial po-
ldmero, caracterizado porque, comprende el aspirar une
suspensidn de particulas aglomersntes alargadas de un me~
terial poldimero preparado por el procedimiento segin cual
quiera de las reivindicaciones anteriores, contra une su-
perficie susceptible de retener las particulas, por cuyo

medio éstas, depositadas sobre la superficie porosa, ge
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¢ =« Procedimiento segiin reivindicacién 7, carac

unen entre si.

tarizedo porque, las pelicula se seca por calor, y se sore
te a calandrado.

92 - Procedimiento de fabricacidén de particulas
aglomerantes alargades de mabteriales polimeros, especisi-
ments, para la preparacién de napas fibrosas, caracteriza
do porque, comprende el aspirar une suspensidn de una moz
cla de particulas aglomerantes alargadas, o material pre-—
parado por el procedimiento segin cualquiers de las rei..
vindicaciones 1 a 6, y fibras naturales o sintéticas von
tra una superficie porosa, por cuyo medio las particulas
aglomeran las fibras entre si.

109~ Procedimiento segtin-reivindicacién 9, carac
terizado porque, las particulas aglomerantes alergadas
egtén pregsentes en une proporcidén comprendida entre 40 y
50 partes en peso, por 100 partes en peso de fibras.

112~ Procedimiento segin reivindicaciones 9 6 10
caracterizado porque, las fibras no exceden de 1 cm. de
longitud.

122, ~ Procedimiento segin reivindlcaciones Y,
10 @ 11 caracterizado porque, las fibras son de algodén,
lena, rayén, poliamidas, poliesteres 6 acrilicas.,

132 - Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones Y a 12 caracterizado porque, la napa fi
brosa se comprime o calandra.

142 ~ Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 13 caracterizado porque las fibras
ge gofiaden a la dispersién poldmera, antes de la opera-

¢ibn de congelacién,
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152 ,~ Procedimiento segiin cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 14 caracterizado porque, se afiade
un pigmento a la dispersién.

162 .~ Procedimiento de fabricaecidn de particu-
las aglomerantes alargadas de materiales polimeros,espe
cialmente para reveshiir un mabterial poroso con maberial
polinmero, caracterizado porque, comprende el aspirar
una suspensién acuosa de particules aglomerantes alarge
das, preparada por el procedimiento segiin cualquiere de
las reivindicaciones 1 a 6, conbtra la superficie del =g
terial poroso, por succidn.

172,~ Procedimiento segin reivindicacibén 16,

- caracterizado porque, el material poroso es cuero 0 un

material snélogo al mismo.

182.- Procedimiento segin reivindicacién 16 6
17 carachterizado porque, a2 la suspensidén de particulas
se le afladen copos de fibras natursles o sintéticas, 6
un pigmento.

192+~ Procedimiento de fabricacién de particu

. '7/' 'y ‘ﬁﬁ_.ﬂﬁn‘
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