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Memoria descriptiva
para solicitar PATENTE DE INTRODUCCION por 10 afios

a nombre de FMC CORPORATION

entidad / Sacpnsonedabal norteamericana,

con domicilio en 1105 Coleman Avenue, San José, California,

Estados Unidos de América,

por: "PROCEDIMIENTO DE PRODUCCION DE UN CUERPO FIBROSO"

(Ciase Internacional CO8J CO8b). -
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La presente invencidn se refiere a masas absor ;

bentes bajo la forma de ldminas, esponjas, etc., que es-
té4n caracterizadas por una capacidad de absorcién exire-

madamente elevada conjuntamente con una excelente resis-

tencia a la traccidén en seco y, cosa sorprendente, una -:

elevada resistencia en estado himedo, que son particular

mente preciosas como materias absorbentes que entran en

contacto con la epidermis humana y que se fabrican a paxz

tir de una nueva forma de coldgeno cololdal, microcrista

lino, insoluble en agua. Puesto que este coldgeno es in-

soluble en agua, incluso a un pH de 3 a 4, se le puede -

fabricar en ldminas que son altamente resistentes al agua

sin otro tratamiento y que pueden ser hechas extremada~- .

mente resistentes al agua por tratamliento con agentes de

reticulacién.

La patente americana mimero 3.157.524 precisa

: que pueden ser formados "Bloques de material fibroso! o
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esponjas congelando un gel de coldgeno acidulado que com .

prende cantidades substanciales de tropocoldgeno, des~-=

pués de lo cual el agua es sublimada bajo un vacfo pro--

longado mantenlendo al propio tiempo la temperatura pox

debajo del punto de congelacidén. La patente indieca que ~

estos productos se redisuelven en el agua vy qﬁe las ten=
tativas para neutralizar el dcido em el producto secado

por congelacidn, mediante soluciones alcalinas acuosas

destruyen la textura esponjosa deseada y producen una es -

tructura compacta que pierde mucho de su utilidad. Bl ti ‘

tular de esta patente salva esta dificultad congelando -

un gel de fibras de coldgeno dispersables en agua y tra-
tadas con dcido, sumerglendo la masa congelada en un ba=
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fio en circulacidén de un disolvente miscible con el agua

que contliene un agente alcalino, para neutralizar al -

dcido, siendo asi las fibrillas de coldgeno deshidrata-~
das y coaguladas y elimindndose la sal formada por la -
5 . neutralizacién, y secando de nuevo seguidamente la wasa
de coldgeno resultente para formar una ldmina esponjosa
.que resisté A la disolucién en agua.
Bl empleo de este método para la neutraliza--
cifn es a la vez lento y costoso e incluye varias fases
10 : de tratamiento .onerosas. Ademéds se observa una clerta -
pérdida de porosidad en las esponjas, debida al hundi-~
miento o desplome que expexrimentan en el disolvente oxr-
gdnico. Mds importante audn, el coldgeno reconstituido -
ha perdido su morfologia inicial y las uniones natura--
15 ; les entre las unidades de tropocoldgeno presentes en ==
las fibrillas iniciales son sustancialmente debilitadas
por las fases de solubilizacidn, de regeneracidn y de -
neutralizacidén.
En la solicitud relacionada de la solicitante '
20  depositada el 25 de febrero de 1966 bajo el mimero P.V.
24529 se ha descrito una nueva forma de coldgenoc micro-
cristalin@« La presente solicitud estd dirigida espec{- j
ficamente hacia la utilizacién de esta nueva forma de - -
coldgeno en la produccién de ldminas fibrosas insolubles
25  en agua que tienen propiedades de absorcidn de agua nota
blemente elevadas, sin que haya necesidad de neutrali--
zar el constituyente dcido, teniendo las ldminas una --
suavidad, un cuerpo vy una textura que se parece a la -=
piel humana.
30 La nueva forma de coldgeno es un estado fisi~ '
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co absolutamente nuevo intermedio al de fibras de cold-
geno hinchadas y de las moléculas de tropocoldgeno re~-
veladas en la patente antes citada. Esta nueva forme £%
sica del coldgeno es microcristalina y coloidal; consisg
te en haces de unidades de tropocoldgeno en agregados,
que varian en longitud entre la de uma unidad indivie--
dual de tropocoldgeno hasta un poco menos de una micru,
y en difmetro entre aproximadamente 25 unidades Angsérom
¥ algunos centenares de unidades Angstrom. Las composi-
ciones que comprenden diversas formas de coldgeno de -~
las que al menos 10% aproximadamente en peso consisten
en estas nuevas‘particulas de coldgeno coloidales micrg
cristalinas submicrénicas y que estdn sustancialmente =
exentas de tropocoldgeno y de sus derivados degradados,
producen geles acuosos de viscosidad estable a bajas -~
concentraciones del orden de 1%,

Cuando estos geles de coldgeno coloidales mi-

crocristalinos se secan en estado congelado, se obtiene

. una l4mina notable por su actitud de no desintegrarse -

e eee b s & wdLwian

en el agua, incluse después de dias de exposicidn, asi
como por su gran capacidad absorbente para el agua y -

otros lfquidos. Estas ldminas esponjosas contiemen to--

' das siempre una cantidad muy pequefia del dcido utiliza-

do en la fabricacidén del coldgeno coloidal: no se efec-
tda la neutralizacidén. Esto es posible a causa del con-
trol estricto de la concentracidn en dcido en combina--

cién con la desintegracidén mecdnica apropiada para pro--

. ducir las particulas microcristalinas insolubles en ==

v - At et et =

agua y para prevenir una solucidn verdadera en contras-

te violento con los productos fabricados de acuerdo con

e
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; la ‘patente citada mds arriba donde el coldgeno ha sido
? solubilizado y reprecipitado. En esta fase las parti--
é culas estdn absolutamente no desnaturalizadas, ha ha-—-
g bido una ruptura minima de las fuerzas de uniémn latera
? les originales entre las unidades do tropocoldgeno qﬁe

. constituyen las fibrillas originales, y muchas de las

. fuerzas de unién naturales originales laterales quedan

: sustancialmente inalteradas.

Segin otro aspecto de la presente invencidn,

. pequefias cantidades de agentes de reticulacidn tipicos

- del coldgeno, como el alumbre, se incorporan a las lé-

minas. Estos agentes se afiaden de preferencia antes de
la congelacién, de manera que se confiere a las ldminas
una resistencia mecdnica sustancial en estado hiumedo.
Bl coldgeno coloidal microcristalino se pre--
para a partir de cualquier coldgeno no degnaturalizado

existente en estado natural, ya sea en forma de trozos

. de la piel original, de tripa, u otra fuente de coldge=-

no, pero de preferencia con plezas secadas en condicio-

nes no desnaturalizantes y cortadas para una manipula--

. cién mds fdcil. El coldgeno no desnaturalizado es trata

. do en condiciones cuidadosamente controladas con un dci

do muy diluido cuvo pH es de aproximadamente 1,6 a 2,6.

Cuando la materia de partida es Inimeda, la proporcién -

de agua presente debe ger tomada en consideracién en la

preparacién de la solucién deida a utilizar en el trata
miento de la materia de partida. lLa materia es desinte~

grada mecdnicamente en presencia del dcido diluido has-~

ta que aproximadamente el 10% o mds de la materia esté

 reducida a una dimensién submicrénica. No es esencial -
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que la totalidad de la materia de partida se reduzca a
una dimensién submicrénica. El producto resulta utili-
zable cuando aproximadamente el 10% ha sido asf reduci
do, aunque los resultados dptimos ée obtengan a concen
traciones sustancialmente mis elevadas de la materia -
microcristalina submicrénica.

Para preparar coldgeno coloidal microcrista-
lino, un tratamiento previo esenclal es empapar complg
tamente la sustancia de la piel u otra materia de parw-
tida de coldgeno con el dcido may diluido aﬁ:opiado, -
al pH requerido.

Con el dcido clorhidrico y una piel de vaca
secada por comgelacidn bajo vacio, es esencial que el
pH de la solucifn de tratamiento no sobrepase aproxima
damente 2,6 para producir el coldgeno coloidal micro--
eristalino en el momento de la desintegraclén ulterior.
Los resultados Optimos se obtienen con soluclones de -
4cido que tengan un pH del orden de 2 para 1% de mate-
ria seca. El tratamiento con goluciones que tengan un
pH inferior a aproximadamente 1,6 produce una degrada-
clén rdpida del peso molecular con la consecuencia de
una acumilaclén de tropocoldgeno soluble en el dcido ¥y
otros productos de degradacidn, poniéndose esto en evi
dencia por una caida marcada de la viscosidad aparente.

La accién del dcido es triple. En primer lu-
gar el dcido sirve para causar un hinchamiento limita-
do de las fibras. En segundo lugar se produce una hi=w
drélisis limitada de uniones de peptidos selectivas en
el seno de las regiones no cristalinas o amorfas de las

fibrillas de coldgeno, de manera que la desintegracidn

o 345672
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mecédnica ulterlor permite una fragmentacidén fdcil de la

morfologfa debilitada en partf{culas microcristalinas -

que tienen dimensiones intermedias a las del tropocold |
geno y de las fibrillas de coldgeno. Bn tercer lugar -

una parte del dcildo reacciona con los grupos aminados

-primarios libres del coldgemo para formar lo que se ==

puede llamar un clorhidrato de coldgeno que, evidente-
mente, se loniza en presencla de agua.

Despuéds del tratamiento dcido, la sustancia
de la piel, en la que el dcido estd distribuido de ma-
nera homogénea, es sometida a un desgaste por frota-~~
miento mecdnico para reducir al menos aproximadamente
el 10% del producto a una dimensidén submicrénica. En
genaral, el equipo preferido de desintegracién somete
a las partficulas del coldgeno tratado a un fuerte ciza
llamiento mutuo, como en el "mezclador de Waring" y en
el "disolvedor de Cowles" para una baja concentracién
en sélidos, causando una ruptura y una reduceclén efi--
caz de la dimensidn de los agregados microcristalinos
subfibrilares. Puede comunicarse un cilzallamiento con~
siderable por otros medios, especialmente por extru~--
sién a travéds de orific{os pequeiios en un "refinador -
de Bauer" y en un "extr;sor de Rietxzm", particularmente
en el caso de concentraciones elevadas (superiores a:~
5%) en sélidos, o por otras téonicas conocidas.

De preferencia, la desintegracidn se prosigue
mucho mds alld del punto en que el 10% del producto se
hace submicrénico, es decir, hasta que 15 a 20% e in--
cluso mds de este producto haya sido reducido a una di

mensién coloidal. ﬁ; ﬁ g e j? i,
A b

o N g



8.11.67

10

15

20

25

30

Bl dcido clorhfdrico es utilizado en los -~
ejemplos simplemente porque es relativamente poco cog
toso y porque permite una flexibilidad y una facilidad
de regulacién cémodas. Otros dcidos, tanto decidos mi-=-
nerales como Lcidos orgdnicos ionizables, como ¢l dci-
do sulfirico, el dcido bromhfdrico, el dcido fosférico,.
el dcido cianacético, el dcido acético, y el dcido ci-
trico son satisfactorios. Bl dcido sulfiirico por ejen-
plo es satisfactorio, pero el control de su accidn es
diffcil. Bl 4cido cftrico puede susbtituir al dcido ~=-
clorhfdrico con resultados sensiblemente equivaleﬂtes.
La "facilidad de regulacién" se refiere a la posibili-
dad de detener el hinchamiento y la hidrdlisis de las
fibras de coldgeno en el punto en que se forma vy se —-
conserva la materia coloidal insoluble previmniendo al
propio tiempo la degradacidén rdpida de la materia en -
un producto soluble.

Al final de la desintegracidém los geles pro-
ducidos tienen un pH de aproximadamente 2,6 a 3,8, ---
siendo el pH especifico funcidn del pH del dcido de ==
tratamiento. EL pH de los geles que presentan las pro-
piedades Sptimas estd comprendido entre 3,0 y 3,3. Por
ejemplo, en la preparacidén de un gel a 1%, una parte -
de piel de vaca secada al vacio en estado congelado y
finamente triturada se trata con 100 partes de una so-
lucién de 4cido clorhidrico que tiene un pH de 2,25, =
Después de un tratamlento de 15 minutos en un mezcla--
dor de Waring, el gel tiene un pH de 3,25, Se prepara
un gel al 2% de la misma manera y este posee un pH de

3,3. Cuando unas muestras de un g de ldminas prepara--

- 345672
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das secando en estado congelado estos geles ée tolocan
en 100 cm’ de agua destilada, el clorhidrato parcial -
de coldgenc se ioniza sin desintegracidn de las ldmi--
nas y el pH del agua es descondido a un pH de 3,1.

lLas l4dminas absorbentes, esponjas, u otros -

- cuerpos estructurales deseados se forman gecando &u eg

tado congelado la dispersién o gel, de preferencia a =
temperaturas de al menos -59C a ~109C, y sublimando el
agua manteniendo al propio tiempo el cuerpo congelado

bajo wacio, Se puede utilizar cualquier método ¢ insta
lacién convencionales de secado en estado congelado. -
Los geles pueden contener aproximadamente 0,% a 10% o

mds de coldgeno coloidal microcristalino y la porosi--
dad de los productos secados en estado congelado varia
inveréamente con el contenido en sélidos del gel. Se =
prefiere utilizar geles en la porcidén inferior de la -~
gama de concentracién, particularmente cuando el pro--
ducto debe ser utilizado en contacto con el cuerpo hu-
mano. Los geles pueden ser parcialmente secados en el

aire previamente al secado en estado congelado para re
ducir los gastos de secado. Sin embargo, semejante mo-
do operatorio conduce a una cierta pérdida de la capa-
cidad absorbente de agua del producto. El gel puede -=
ser expuesto en una bandeja de secado en estado conge-
lado para formar una capa de espesor deseado, o bien =~
puede ser vertido en un molde deseado y después someti

do a la fase de secado en estado congelado.

Los productos de la presente invencién prew-
sentan propiedades absorbentes de agua 21 menos tres -

veces superiores al algodén para fines quirﬁrgicos, ab

- 345672
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sorbiendo por imbibleidén al menos 50 veces su propio -
peso de agua. BEstos productos no se desintegran en el
agua. Para las operaclones guirirgicas y como curas P2
ra heridas, los productos son superiores al algodén pa
ra fines quirdrgicos, puesto que estdn exentos de hilas.
Los productos representativos tlenen resistencias a la
traccidén en seco de aproximadamente 91 kg/cmz.

Para muchos usos se desea grandemente elimi-
nar al menos la mayor parte de la nateria grasa libre
presente en las dispersiones dcidas de coldgeno micro-
cristalino previamente a su secado en estado congelads.
Esta eliminacién puede realizarse afiadiendo a la dispeg
sién fibras celuldsicas en forma de pulpa de madera =--
kraft fuertemente blanqueada o celulosa coloidal micro-
cristalina, mezclando de manera aproplada para distri-
buir uniformemente la materia celuldsica en toaa la ==~
dispersidn. La filtracién ulterior de las dispersiones,
especialmente por un método de filtracién convencional
bajo presidn utilizando capas de tejido celulésico o -
de algoddén en rama montadas entre placas metdlicas per-
foradas apropiadas, conduce a una eliminacién importan-
te de las materias grasas naturales presentes en la ma-
teria prima. Otros modos operatorios para reducir estas
materias grasas a niveles minimos son extraer las pie--
les brutas no secadas con lfquidos orgénicos como la --
acetona, que disuelven las materias grasas, o forzar --
las dispersiones a través de papel de celulosa o de fil
tros de tejido bajo una presidn muy elevada. Estas fa--
ses de filtracidn ayudan ademds a eliminar las pequefias

cantidades extrafias de otras impurezas, comno laawpuntas
T /’:3 ':"'jf :!}
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de pelos vy los tejidos carnosos, que son absolutamente
indeseables en los productos acabados.

La resistencia mecdnica en estado mojado de -
las lidminas es muy baja, aunque las ldminas no se desin
tegran cuando son sumergidas en agua y se conservan en

.agua durante periodos dilkbados. En el momento de la 1n-

mersién en agua, es absorbida el agua, la ldmina se hin

cha en una clerta medida y permanece en esta estado de

t

t

3

hinchamiento. La resistencia a la traccién de los procugc:

tos, particularmente la resistencia a la traccién en eg :

tado himedo, puede ser mejorada incorporando en el gal
previamente al secado en estado congelado otras fibras,
como fibras de piel en coldgeno no himchado, algodén, -
rayén, nylon, poliésteres, lana y fibras cardadas de co
lédgeno secado en estado congelado. La proporcidn de las
fibras afiadidas puede llegar hasta el 25% o mds con re-
lacién al peso del coldgeno microcristalino en el gel.
Pueden obtenerse mayores mejoras de la resis-
tencia mecdnica en estado himeds incorporando a los ge-
les agentes de reticulacidn del coldgenc. Bstos agentes
pueden ser incorporados al gel en cualquier momento que
preceda al secado en estado congelado., Sin embargo se =-
observa que se obtiene una distribucién mds homogénea -
en todo el producto cuando estos agentes son afiadidog -
al principio de la fase de desgaste por frotamiento. -~

Agentes de reticulacibn tipicos satisfactorios son los

diversos agentes de reticulacidn a base de formaldehido,l

como un precondensado urea-formaldehido y un preconden-

sado melamina~formaldehido, el formaldehido, el glioxal,

el acetaldehido, el glutaraldehido, el alumbre potdsico,

-u- 345672



el alumbre de cromo, el alumbre de hierro, el acetato
bdsico de aluminio, el acetato de cadmio, el nitrato -
de cobre, el hidréxido de bario, ¥y los diisocianatos =

solubles en agua. Bl agente de reticulacidén especifico

5 utilizado depende del uso final de los productos. BEvi-

dentemente, las reacciones de reticulacidn pueden sex

aceleradas por un calentamiento moderado previamente -
i al secado en estado congelado y este calentamiento mo=-
: dérado es ventajoso igualmente en el caso en que S w=
10 § utilicen concentraciones superiores de coldgeno micro-

{ eristalino, porque la viscosidad de la dispersién puede

i ser hecha descender en una cierta medida. En ningin ca-
so se empleardn temperaturas superiores a unos 90¢ C. -
Para los usos médicos y quirirgicos se prefieren los -- .
15 * agentes de reticulacién inofensivos como por ejemplo -~ i
alumbres.

Por medio de los agentes de reticulacidn se

; pueden obtener resistencias en estado hdmedo que alcan-

’ zan hasta el 50% del valor de las résistencias en seco.
20 : Una ventaja suplementaria es aportada por el empleo de

: algunos de los agentes de reticulacidn, a saber, una me
Jjora de la resistencia al calor del producto. La con=-=-
traccién por calentamiento se mejora de manera importan
‘ te asi como la resistencia al cambio de coloracidén cuan é
25 : do son utilizados algunos de los agentes de reticulacién;

; La mejora de la resistencia al calor, tanto referente a %
: la contraccién como al cambio de coloracién, es particu :
larmente ventajosa cuando se desea esterilizar las 1dmi §

i nas o esponjas.

30 Bl producto puede ser utilizado en donde quie

gmm o -w-géggyz
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ra que se desee una materia absorbente, por ejemplo en
las vendas desechables, los pafios higiénlcos, y otros

dispositivos catameniales, las bayetas, las esponjas =~
quirirgicas, las esponjas industriales y domésticas, -

las almohadillas, aplicadores, tampones, apésitos qui-~

‘rirgices y filtros de cigarrillos.

Se dan aquf ejemplos tipicos de la invencién

a t{tulo de ilustracidn, no de limitacién.

Ejemplo 1

Se ponen 20 g de piel de vaca cortada, libe-

rada de agua por secado en estado congelado, en 1980 cm3

en una solucidn de dcido elorhfdrico que tiene un pH de
2 y se trata a 25-302 C en un "disolvedor de Cowles", -
modelo IVG, durante 15 minutos a 5400 r.p.m., utilizan-
do una cuchilla de picar de 10 cm. Al final del frota-~
miento para desgaste mecénicé, el gel al 1% de coldge-
no coloidal microcristalino es extendido en una bande-
Jja de secado en estado congelado formando una capa grug
sa de 3 mm., y se seca en estado congelado durante una
noche (~40 a -50° C, vaéfo de 5 micras, ciclo de calen-
tamiento que no sobrepasa 30% C con condensacidn del «-
agua sublimada a 602 C). Bl producto resultante es una
ldmina de 3 mm. que absorbe 65 veces su propio peso de
agua. La resistencia a la traccidn de una banda de‘ensg
Yo en seco, de 2,5 em. de ancho, es de 1,6 kg., vy la re
sistencla en estado himedo de la misma banda de ensayo
es muy baja, pero medible. El producto no se desintegra

por remojo en agua.
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Ejemplos 2 a 7

Se repite el ejemplo 1, excepto em que se ha
cen diversas adiciones a la mezcla al principio de des
gaste por frotamiento. En el ejemplo 2 se afiade un g -
de condensado de melamina-formaldehido (el porcentale
se da gsobre la base del peso del coldgeno) y una peque
fla cantidad de cloruro de cinc cbmo acelerador. En el
ejemplo 3, la concentracién de melamina-formaldehido -
os llevada a 2 g; en ol ejomplo 4 a &t g v en el ejom--
plo 5 a 6 g. Bn el ejemplo 6 se afiade un g de hebras -
de poliester (6 mm. de longitud, 1 1/2 deniers por fi.-
lamento) con relacidn al peso del coldgeno. En el ejem
plo 7 la fibra se afiade conjuntamente con un g de con=-
densado de melamina-formaldehido y de c¢loruro de c¢clnc.

Se preparan muestras de cada uno de los ejem
plos 1 a 7 que miden 10 ecm x 2,5 em x 3 mm. cortando -
las léminas paralelamente a la direccidén del gel exten
dido en la bandeja del secador en estado congelado. La
resistencia a la traccidén de las muestras se mide so--
bre un aparato de ensayo de traccidn Instron, aplicanw
do la fuerza de tracciém a la dimensidén mayor (veloci-
dad de la cabeza 2,5 cm. por minuto). La resistencia a
la traccidn en estado himedo se mide entonces sumergien -
do primeramente la muestra durante 2 minutos en agua a
252 C y ejecutando el ensavo inmediatamente. Las resise ;

tencias mecdnicas se dan en la tabla 1:

345672
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TABLA 1

: Relacién

: Resistencia traccidn

; Resistencia a la trac-~ en estado ;
5 % de agen- a la trace- cidén en es- himedo/en
. te de reti c¢idén en se- tado himedo seco en
¢ Bjemplo culacidn co en Kg. en Ke.

1 0 1,6 0,05 -
5 1,85 0,39 21,2
10 1,48 0,66 k5,0

10
R0 1,9 0,81 ba,6
30 1,37 0,7k 53,8
0 1,78 0,1 5,7
5 1,9 0,37 19,3

~N 0N Wt o WwN
E

®

15 % llevando 5% de fibra de polidster.

La resistencia mecdnica mostrada por el pro--
ducto del ejemplo 1 equivalente a una resistencia a la
traccidn en seco de aproximadamente 91 kg/cmz. Se nota-
rd que la adicidén de los agentes de reticulacién no ~=-

20 afecta de manera notable la resistencia en seco siendo
debidas las diferenclas probablemente a los errores ex-
' perimentales inherentes al modo de ensayo como entre --
las diferentes mmestras. Se notard sin embargo que la -
relacidn de los valores de traccidén en estado hiimedo a
25 . estado seco llega al médximo Jjusto hacia el 10% de agene
te de reticulacidén y que la adicidn de fibras de refuex

zo aumenta ligeramente la resistencia a la traccidn.

Se muestra en la siguiente tabla 2 la imbibi-
cién por el agua de los productos, en g de agua por g -

30 ; de coldgeno microcristalino, y se ve que hay una ligera
disminucidén de la absorcidén de agua con la reticulaci&n,'

pero es despreociable en consideracidén al gran aumento de

" la resistencia mecdnica en estado hdmedo. 3 4 5 6 7 9

9.11,67 ; o5 - &.
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TABLAZ2

Ejemplo Imbibicién en g Hgolﬁ de materia
1 61;,;}
2 56,5
3 55,7
L 55,7
5 k9,9
6 66,9
7 51,8
. Algodén quirdrgico 17,8

seses 345672

Liminas fabricadas a partir de geles al 3/4 %

. de coldgeno coloidal microcristalino se preparan de ==--

: acuerdo con el procedimiento de los ejemplos preceden—-

15

~ tes, excepto en que se introducen en las diferentes lé~

minas una variedad de agentes de reticulacién. En cada

. caso se afiade 0,001 mol de agente de reticulacién por =-

100 g de gel. Se preparan ldminas que contienmen alumbre

. potdsico, un condensado de melamina-formaldehido, aceta

20

* to bdsico de aluminio, acetato de cadmio, alumbre de --

écromo, nitrato de cobre e hidréxido de bario y se las -~

compara con una ldmina similar no tratada.

Se efectian medidas de la contraccidn de las

: laminas por calentamiento. Se calientan muestras en un -

25

:; horno a una temperatura de 25 a 2002 C por intervalos de

10 o de 252, siendo mantenidas las muestras en el horno

H
!
3
B

30

durante 1 hora a cada temperatura. Todas las muestras ~-

muestran una contraccidén que no sobrepasa aproximadamen=

i te el 2,5% hasta 1002 C y una contraccidén que no sobrepa

: sa el 5% hasta aproximadamente 1402 ¢. La ldmina testigo

2y la ldmina que contiene la melamina-formaldehido mues--

9.11.67 i
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tran una contracecidn creciente que se eleva a aproxima-~
damente el 10% a 1752 C y sube: al 35% a 2009 C, La 14-
mina que contiene nitrato de cobre tiene una contraccién
del 10% a aproximadamente 1602 C y una contraccidén del

26% a 2002 C. La ldmina que contiene acetato de cadmio

-tiene una contraccidén de aproximadamente el 10% a 1802C

y una contraccién de aproximadamente 20% a 200¢C, Las -
lédminas que contiemen alumbre potdsico y acetato de alu
minio tienen una contraccidén de aproximadamente 5% a == .
1502 C y una contraccidén del 10% a 200¢? C. La lémina de
alumbre de cromo tiene una contraccidn del 5% a 170¢ C

y una contraccidn del 9% a 200¢ C. La l4mina que contig
ne hidréxido de bario tiene una contraccién del 5% a --
1802 C y una contraccién del 10% a 200¢ C.

El calentamiento de las ldminas muestra igual
mente que no ge observa deterioro visible o cambio de -~
coloracidén a las temperaturas que van hasta 1002 C. la
mayor parte de las ldminas comienzan a mostrar un lige-
ro cambio de coloracidn a 120¢ C y el cambio de colora-
cidén aumenta con el aumento de la temperatura, Sin em-~
bargo la ldmina preparada a partir del gel que contiene
alumbre potdsico no muestra cambio de coloracidén visi--
ble a 2002 C y permanece de coloxr blanco.

" La estabilidad al calor de los productos es =
particularmente ventajosa cuando se desearesterilizar -
los productos o cuando se los debe utilizar en aplica-~
ciones a temperatura elevada. En estos casos parecidos
el agente de reticulacién puede elegirse basindose sobre
la accién a la vez sobre las caracter{sticas de contrac

cién v de variacibn de coloracidn.

ca- 345672
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Cuando se requieren ldminas de resistencia -
mecénica méds elevadas, se utilizan geles que tiemen =~-
concentraciones superibres en coldgeno microcristalino, .
puesto que la resistencia mecdnica de los productos va- '
ria directamente con la concentraecidn de‘los geles. La
abgoreidén de agua de los productos varia sin embargu -
inversamente a la concentracidén de los geles ¥y, por —-
consiguiente, para aplicaciones especificaS, es necesa
rio tomar en consideracidén las dos propiedades en la ~

preparacién del gel original.

NOTA

Los puntos de invencidn propia, no nueva, pe-
ro no establecida, practicada ni divulgada en Espaifia, -
que se presentan para gue soan objeto de esta solliecitud -
de Patente de Introduccidn en Espafia, por DIEZ afios, ==
son los sigulentes:

19, - Procedimiento de produccidn de un cuer-
po fibroso, segin el cual se prepara una dispersién dci
da acuosa de coldgeno, se introduce la dispersién en un -
molde que tiene la forma estructural del cuerpo, se con ;
gela la dispersidn en el molde ¥y se sublima el aguna de
la dispersién congelada en presencia del dcido, carac--
terizada porque el coldgeno es microcristalino y por—--
que al menos aproximadamente el 10%} en pesé del coldge-
no microcristalino consiste en haces de unid;des de tro :

pocoldgeno en agregados, teniendo cada uno de los haces

una dimensién de partfcula que no sgrépapa 571&2:&\,
zi
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péra producir un cue¥po absorbente insoluble en agua.
2?2, « Procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque el coldgeno microcristalino se

prepara tratando un coldgeno no desnaturalizado con una

solucidn dcida acuosa, por ejemplo de dcido clorhidri-—- .

'¢co, a un pH de aproximadamente 1,6 a 2,6 y se desinte~

gra el coldgeno tratado en presencia de la solucidn dci

da hasta que al menos aproximadamente el 10% en peso -
del coldgeno tratado haya sido reducido a dicha dimen--
sién de partfeula.

39, -« Procedimiento segiin las reivindicacio-
nes 1 o 2, caracterizado porque la dispersién dcida ~=
acuosa tiene un pH de aproximadamente 2,6 a 3,8,

49, ~ Procedimiento segin las reivindicacio~-
nes 1 a 3, caracterizado porque se aflade a la disper---
sién un agente de reticulacidn del coldgeno, por ejeme-
plo alumbre potdsico.

59, - Procedimiento segin las reivindicacio~-
nes 1 a 4, caracterizado porque se afiade otra fibra a -
la dispersidn.

6%. - Procedimiento de produccidn de un cuer-
po Tibroso.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que -

antecede, y con los fines que se han esgpecificado.

345672
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La presente Memoria consta de veinte hojas -
escritas a mdquina por una sola de sus caras.

Madrid, 15 NOV. 13g§°

: P.A.

Alba iP. &xz}'ﬁuﬁ
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