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El presente invento se refiere  a un procedimien­
to para la  fabricación de f ib r il la s  discontinuas por expan 
sión brusca de una mezcla bifásica líquida de polímero fun 
dido y de disolvente que se encuentra a presión y tempera­
tura elevadas.

Es bien conocido el hecho de producir estructuras 
o mechas fibriladas continuas por procedimientos análogos.

Así, en la  patente de los Estados Unidos 2 372 695 
del 15.5.1940 a nombre de CELANESE CORP. OF AMERICA, se des 
cribe la  producción de una masa vellosa formada por filamen 
tos muy finos conectados entre s í  provocando una expansión 
brusca, a través de un orific io  apropiado, de una solución 
de un derivado de la  celulosa que se encuentra a temperatu 
ra y presión elevadas.

Según la  patente belga 568524 del 11.6.1958 a nom 
bre de E .I. DU PONT DE NEMOURS, se obtienen estructuras con 
tinuas constituidas por una multitud de filamentos o seccio 
nes fib rilosas que se ensamblan y se separan a intervalos 
anárquicos para formar un "plexo flb riloso  unitario" extru 
yendo una solución de un polímero sintético que se encuen­
tra  a una temperatura superior a la  temperatura normal de 
ebullición del disolvente y bajo la  presión autógena o ba­
jo una presión superior, a través de un o rific io  de forma 
adecuada, en una zona de presión menos elevada.

Las estructuras fibriladas obtenidas según los
-  2 -



5

10

15

20

25

404590
procedimientos descritos más arriba se presentan bajo la  
forma de mechas continuas. Además, ta l  como se precisa en 
la  patente belga 568524, dichas estructuras se producen a 
una velocidad muy elevada (que puede alcanzar hasta 13 700 
m/min) lo que hace imposible su corte por medios mecánicos.

El empleo posterior de dichas mechas continuas 
producidas a muy gran velocidad es muy dificultoso. Además, 
para un gran numero de aplicaciones, es indispensable emplear 
los productos fibrilados bajo forma desmenuzada, es decir, 
bajo forma de estructuras discontinuas de longitud relativa 
mente corta, por ejemplo del orden de algunos milímetros.

Es por esto por lo que, como lo muestra la  paten­
te francesa 1 246 379 del 17.11.1959 a nombre de E .i. du 
Pont de Nemours, resulta obligatorio reducir la  longitud de 
las mechas fibriladas continuas por un tratamiento en un 
aparato de trituración que es perjudicial para las cualida 
des fís icas de las estructuras fib riladas e impone una ope 
ración suplementaria que precisa inversiones elevadas y un 
consumo importante de energía.

Se ve por lo tanto que un procedimiento del tipo 
descrito más arriba pero que conduce a la  obtención direc­
ta  de f ib r il la s  cortas podría en numerosos casos permitir 
un empleo más económico y más fá c il de los productos obte­
nidos y mejorar su calidad.

La Solicitante ha puesto a punto ahora ta l  proce^
23.6.72 -  3
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dimiento.
El presente invento se refiere  a un procedimien 

to para la  fabricación de f ib r i l la s  discontinuas por expan 
sión brusca de una mezcla bifásica líquida de polímero fun 

5 dido y de disolvente que se encuentra a temperatura y pre­
sión elevadas de manera que se provoca la  vaporización ins 
tantánea del disolvente y se so lid ifica  el citado polímero, 
en el que se introduce un fluido de aportación en la  c ita ­
da mezcla bifásica líquida antes de que la  expansión sea 

10 completa.
Bajo la  denominación " f ib r il la s  discontinuas", 

la  Solicitante designa las  estructuras fib riladas alarga­
das constituidas por filamentos muy tenues, de espesor del 
orden de una miera, conectados entre sí para formar una 

15 red tridimensional. Dichas f ib r i l la s , de aspecto de copos, 
tienen una forma general alargada. Su longitud varía de 
1 milímetro a 5 centímetros aproximadamente y su diámetro 
de 0,01 a 5 milímetros aproximadamente. La superficie espe 
cífioa de dichos productos es superior a 1 m^/g. Dichas f i  

20 b r illa s  convienen particularmente para la  producción por
los procedimientos habituales de te x tile s  no te jid o s y de 
papeles sin téticos.

El procedimiento conforme a l invento puede ser 
realizado empleando para ello un polímero cualquiera apto 

25 para ser hilado.
Entre los polímeros que se pueden u tiliz a r , se

21.7.72 -  4 -
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pueden c ita r  las poliolefinas ta les como e l polietileno, el 
polipropileno, los copolímeros etileno-propileno, e l poliiso 
butileno, e tc ., las poliamidas, los poliásteres, los poliure 
taños, los policarbonatos, los polímeros vinílicos ta les co 
mo el poli(cloruro de vinilo) eventualmente posclorado, el 
poli(fluoruro de v in ilo ), los polímeros acrilicos ta les co­
mo los homopolímeros y los copolímeros del n itr ilo  a c r i l i-  
co, e tc ., siendo esta l i s t a  enumerativa y no lim itativa.

La Solicitante prefiere sin  embargo u tiliz a r  po­
límeros crista lizab les cuyo grado de cristalin idad medido 
por difracción de los rayos X es de a l menos un 10 % y, 
preferentemente, de a l menos un 20%, ya que el estirado al 
que son sometidos dichos polímeros bajo la  acción de vapo­
res liberados durante la  expansión brusca les confiere una 
estructura orientada y por lo tanto propiedades mecánicas 
elevadas.

Entre dichos polímeros, las poliolefinas ta les 
como el polietileno de a lta  densidad, e l polipropileno iso 
táctico y el poli-4-metilpenteno-l-isotáctico conducen a 
los mejores resultados.

El disolvente se elige preferentemente en función 
del polímero empleado así como de los crite rio s siguientes. 
El disolvente no debe disolver más de 50 g /litro  y, prefe­
rentemente, más de 10 g /litro  de polímero en las condicio­
nes normales de temperatura y de presión (20SC y 1 atmósfe

-  5 -
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ra ) . Además, debe poseer, a la  presión normal, una tempera 
tura de ebullición inferior en más de 2080 y, preferentornen 
te  en más de 40SC, a la  temperatura de fusión o de p la s ti-  
ficación del polímero empleado. Por lo demás, debe permitir 
la  formación de una mezcla bifásica líquida en las condicio 
nes operativas precisamente antes de la  expansión brusca.

Entre los disolventes que se pueden u ti l iz a r , se 
pueden c ita r  los hidrocarburos a lifá tico s ta les como el 
pentano, el hexano, e l heptano, e l octano y sus homólogos 
e isómeros, los hidrocarburos a lic íc lico s ta les  como e l c i 
clohexano, los hidrocarburos aromáticos ta les como e l bence 
no, el tolueno, e tc ., los disolventes halogenados ta les co­
mo los oloro-fluoro-metanos, e l cloruro de metileno, e l cío 
ruro de e tilo , e tc ., los alcoholes, las cetonas, los este­
res y los éteres.

La Solicitante define a continuación lo que se 
debe entender por la  expresión "mezcla bifásica líquida".

Cuando se somete una mezcla de disolvente apro­
piado y de polímero, de concentración apropiada en políme 
ro, a una temperatura y una presión muy elevadas, se cons 
ta ta  que la  mezcla se presenta bajo la  forma de una sola 
fase líquida homogénea. Si a continuación, manteniéndose 
constantes todas las demás condiciones, se disminuye pro 
gresivamente la  presión, se constata que a p a rtir  de una 
c ie rta  presión, que varía según los casos, la  solución de

-  6 -
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polímero se enturbia debido al hecho de la  aparición de un 
sistema de dos fases líquidas constituido por una fase l í ­
quida continua pobre en polímero en la  que se encuentra 
dispersada, en forma de gotitas, una segunda fase líquida 
rica  en polímero. El valor de la  presión a la  que aparece 
este fenómeno se puede determinar experimentalmente.

En el procedimiento conforme a l invento, convie­
ne por lo tanto eleg ir la  presión de la  mezcla sometida a 
la  expansión brusca de ta l  modo que dicha mezcla se presen 
te  bajo la  forma de una mezcla bifásica líquida. Lo mismo 
puede decirse de la  concentración en polímero y de la  tem­
peratura.

En la  práctica, se puede preparar una solución 
de una sola fase líquida a presión superior a aquella a la  
que hay formación de la  mezcla bifásica liquida y después 
operar una pre-expansión suficiente para provocar la  apari 
ción del sistema de dos fases líquidas.

La temperatura de la  mezcla bifásica liquida so­
metida a la  expansión brusca debe ser ta l  que.el calor a l­
macenado en forma sensible por el disolvente y el polímero 
fundido sea suficiente para provocar la  vaporización comple 
ta  del disolvente en el curso de la  expansión brusca. Dicha 
temperatura no debe en todo caso sobrepasar un valor máximo 
ya que en caso contrario la  cantidad de calor consumida por 
la  vaporización del disolvente sería  insuficiente para pro-

-  7 -
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vooar la  solidificación del polímero. Por lo demás, debe 
permitir operar a una presión a la  que no haya formación 
de la  mezcla bifásica liquida. Por fin , debe ser inferior 
a la  temperatura c r it ic a  del disolvente. En general, la  
temperatura de la  mezcla está comprendida entre 100 y 300SC 
y, preferentemente, entre 125 y 250SC.

La concentración en polímero en la  mezcla emplea
da se elige también de manera que permita la  obtención de 
una mezcla bifásica líquida. Dicha concentración puede va­
r ia r  de 1 a 500 g por kg de mezcla. Sin embargo, la  Solioi 
tanto prefiere emplear mezclas que contienen de 10 a 300 g 
de polímero por kg de mezcla y, preferentemente de 50 a 200 
g por kg.

Para cada polímero particu lar, conviene por lo 
tanto elegir un disolvente que responda a los c rite rio s  de 
finidos más arriba y a continuación determinar la  concen­
tración en polímero, la  presión y la  temperatura de la  mez 
cía que se somete a la  expansión instantánea. Dichos para 
metros se eligen por lo tanto no solamente de modo que den 
una mezcla bifásica líquida sino de modo que además el d i­
solvente se vaporice instantánea y completamente durante 
la  expansión brusca. Estas condiciones son las mismas que 
las impuestas a las mezclas bifásicas líquidas empleadas 
según el procedimiento anterior para fabricar mechas f ib r i  
ladas continuas.

23.6.72 -  8
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Las mezclas bifásicas líquidas son sometidas a 

una expansión brusca, es decir, que su presión se lleva a 
un valor próximo a la  presión atmosférica, preferentemen­
te  a una presión inferior a 3 kg/cm^ absolutos, en un in- 

5 tervalo de tiempo muy breve, preferentemente inferior a 1
segundo. Dioha expansión puede ser-provocada haciendo pa­
sar la  mezcla por cualquier dispositivo susceptible de 
crear pérdidas de carga elevadas ta l  como un diafragma, 
un venturi o una válvula. Se prefiere sin embargo u tiliz a r  

10 hileras cuyos o rific ios cilindricos tienen un diámetro com
prendido entre 0,1 y 3 milímetros y preferentemente entre 
0,3 y 1 milímetro y cuya relación longitud/diámetro está 
comprendida entre 0,1 y 10 y preferentemente entre 0,5 y 
2.

15 Es bien evidente que la  mezcla bifásica líquida
empleada puede contener además otros aditivos usuales de 
los polímeros ta les  como estabilizantes con respecto a la  
acción del calor y de la  luz, agentes de refuerzo, materia 
les de carga, pigmentos, agentes an tiestéticos, agentes de 

20 nucleación, etc.
El fluido de adición inyectado en la  mezcla b ifá 

sica liquida antes de que la  expansión sea completa puede 
ser oualquierat puede ser un gas, un vapor o un liquido.

Sin embargo, es evidente que dioho fluido no de- 
25 be ejeroer ninguna acción nefasta sobre la  estpietara f i -

23.6.72
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brilada continua producida por la  expansión brusca de la  
mezcla. En particular, se debe ev itar la  u tilización de 
un fluido que ejerza a la  temperatura ambiente una acción 
de disolución o de hinchado sobre el polímero empleado.

Tal como se ha dicho más arriba, e l fluido ú t i l i  
zado puede ser cualquiera. En particu lar, la  Solicitante 
ha obtenido excelentes resultados cuando dicho fluido era 
nitrógeno, vapor de agua, agua o un líquido orgánico. La 
Solicitante ha constatado también que es posible u ti l iz a r  
como fluido e l disolvente empleado para realizar la  mezcla 
bifásica líquida.

Cuando el fluido de adición es agua bajo presión, 
la  Solicitante ha constatado que es ventajoso incorporar a 
la  misma un agente humectante.

La presión bajo la  que se inyecta e l fluido de 
adición debe ser evidentemente superior a la  presión de la  
mezcla bifásica liquida en el punto de inyección.

La temperatura del fluido de adición puede ser 
cualquiera. Dicha temperatura se elige preferentemente de 
modo ta l  que la  aportación de calorías a la  mezcla b ifás i­
ca liquida no pueda perjudicar a la  vaporización instantá­
nea del disolvente y a la  solidificación del polímero duran 
te  la  expansión brusca de la  mezcla.

Dicha temperatura está preferentemente comprendi­
da entre 202C y la  temperatura de ebullición del fluido a

-  10 -
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la  presión de trabajo, es decir, a su presión de inyección.

Cuando el fluido de adición es un líquido, su tem 
peratura es, preferentemente, superior a su temperatura de 
ebullición a la  presión del recinto de expansión, es decir, 
a la  presión que reina a la  salida del o rific io  de expan­
sión brusca.

La relación entre el volumen de fluido de adición 
y e l volumen de mezcla bifásica líquida puede variar entre 
0,3 y 10. La Solicitante prefiere sin embargo que dicha re 
lación sea de 0,7 a 5 y, preferentemente, de 1 a 3.

El fluido de adición puede ser inyectado en la  
mezcla bifásica líquida ya sea antes de la  expansión brus­
ca, ya sea durante dicha expansión. En el primer caso, el 
fluido de adición es inyectado en la  mezcla bifásica liqu i 
da en un punto situado aguas abajo o aguas arriba del ori­
fic io  de expansión brusca. En el segundo caso, e l fluido 
de adición es inyectado en la  mezcla bifásica líquida du­
rante el paso de la  misma a través del orific io  de expan­
sión.

El tiempo de estancia del fluido de adición en 
el dispositivo de expansión es preferentemente inferior a 
2 segundos. Los mejores resultados se alcanzan cuando di­
cho tiempo de estancia es inferior a 5.10"*  ̂ y, preferente 

-1mente, a 10 segundos.
Actuando sobre la  cantidad de fluido de adición
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y sobre sus diversos parámetros, es posible determinar ex­
perimentalmente las condiciones para obtener, después de la  
expansión, f ib r il la s  de la  longitud deseada.

La Solicitante ha intentado dar una explicación 
f ís ic a  a los fenómenos que conduce, según el procedimiento 
conforme al invento, a la  formación de estructura f ib r ila -  
das discontinuas de corta longitud.

Tal como se ha expuesto más arriba, la  mezcla bi 
fásica líquida antes de la  expansión brusca está constituí 
da por gotitas o vesículas de solución de fuerte concentra 
ción en polímero en emulsión en una materia constituida por 
una solución continua de baja concentración en polímero.

Según los procedimientos conocidos, durante la  
expansión brusca de la  mezcla bifásica líquida, dichas gô  
t i ta s  o vesículas provocan cada una la  formación de una e:3 
tructura fib rilada  seguida de la  vaporización brusca de su 
disolvente y estas diferentes estructuras se sueldan entre 
s í  para dar la  estructura continua o mecha fib rilada  ya co 
nocida.

La Solicitante piensa, por lo tanto, que la  in­
yección de un fluido de adición en dicha mezcla bifásica 
antes de que la  expansión sea completa tiene probablemente 
como efecto aumentar la  distancia que separa las gotitas 
o vesículas en suspensión en la  fase diluida, crear así 
una c ie rta  heterogeneidad en e l seno de la  mezcla de dos

-  12 -
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fases líquidas y conducir a una expansión subsiguiente de 
naturaleza intermitente que provoca discontinuidades en la  
estructura fib rilada producida.

Sin embargo, es posible que un estudio más profun 
do de los fenómenos conduzca posteriormente a otra explica­
ción.

En todo caso, es bien evidente que la  explicación 
anticipada no puede influenciar de ninguna manera el valor 
del presente invento.

Tal como se ha dicho, para realizar e l procedi­
miento conforme a l invento, la  Solicitante prefiere provo­
car la  expansión brusca de la  mezcla bifásica por paso de 
la  misma a través de una h ilera .

Dicha h ilera  puede ser del mismo tipo que las 
utilizadas para el procedimiento descrito en la  patente bel 
ga 568524 ya citada, con la  excepción del hecho de que con 
viene prever uno o varios canales destinados a la  inyección 
del fluido de adición.

Dichos canales pueden desembocar, ya sea aguas 
arriba del o rific io  de expansión brusca, ya sea en la  pared 
de dicho o rific io  según que se desee inyectar e l fluido de 
adición antes o durante la  expansión brusca de la  mezcla 
bifásica liquida.

Dichos canales pueden estar dispuestos perpendi­
cularmente con respecto al sentido del flujo de la  mezcla

23.6.72 -  13 -
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bifásica liquida o estar solamente inclinados con respecto 
a dicha dirección.

Por lo demás, dichos canales pueden estar unidos 
normalmente o tangencialmente a las conducciones de la  mez_ 
cía bifásica líquida. La Solicitante ha constatado por lo 
demás que la  inyección tangencial permite una agitación más 
enérgica y conduce generalmente a mejores resultados.

El diámetro de las  canalizaciones para el fluido 
de adición en e l punto de inyeoción es del orden de 0,1 a 
5 mm.

El procedimiento conforme a l invento se ilu s tra  
por lo demás con los ejemplos de realización práctica que 
siguen. Queda sin embargo bien entendido que éstos no l i ­
mitan en absoluto e l alcance del presente invento.

Ejemplo 1

Se u ti liz a  una h ilera  ta l  como la  representada 
en corte y a la  escala l / l  en la  fig . 1 de los dibujos ane 
jos.

Dicha h ilera  está provista de una cámara de pre­
expansión 1 situada después de un orifio io  de laminado 2 
de un diámetro de 1,5 mm cuya funoión es la  de hacer su frir  
a la  mezcla de polímero y de disolvente una pérdida de car 
ga suficiente para provocar la  formación de un sistema de 
dos fases líquidas. 1^  -**
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Dos camales de inyección 3 del fluido de adición 

de un diámetro de 1,5 mm desembocan segán un ángulo o<L de 
45a en el canal 4 de expansión brusca. Dicho canal tiene 
una longitud de 16 mm y un diámetro de 2 mm.

A través del o rific io  de laminado 2, se hace pa­
sar una mezcla de ELTEX 54001 (polietileno de a lta  densidad 
producido por la  Solicitante) y de cloruro de metileno. Di­
cha mezcla que, en la  cámara de pre-expansión 1, se encuen­
tra  a una presión de 48 kg/cm^ y a una temperatura de 215SC 
tiene una concentración en polietileno del 10 %. En dicha 
cámara, la  mezcla se encuentra en condiciones que provocan 
la  formación de dos fases líquidas. El caudal de alimenta­
ción es de 3 kg de polímero por hora.

Por las canalizaciones 3, se inyecta simultánea­
mente nitrógeno a una presión de 50 kg/cm^ y a una tempera

 ̂ 3tura de 20SC con un caudal de 80 m normales por hora.
La expansión brusca de la  mezcla en el extremo 

del canal 4 provoca la  formación de f ib r il la s  disconti­
nuas cuya longitud es del orden de un milímetro y cuya su-pperficie específica es del orden de 5 a 6 m /g . La produc­
ción de f ib r il la s  es de 3 kg/h.

El producto obtenido conviene perfectamente para 
la  producción de tex tile s  no tejidos y de papeles s in té ti­
cos.

Cuando se reduce progresivamente el caudal de
15
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fluido de adición, se constata que la  longitud de las f i ­
b rilla s  aumenta para dar finalmente una estructura f ib r i-  
lada continua.

Ejemplo 2

Se u ti l iz a  la  h ilera  representada en las fig s . 2 
y 3 de los dibujos anejos.

La Fig. 2 es un corte en alzado de la  h ilera  y la  
f ig . 3 es un corte en planta según el eje AA' de la  f ig . 2, 
estando las dos figuras a la  escala l / l .

Con el objeto de que aparezcan mejor los detalles 
constitutivos, la  tobera de inyección 5 del fluido de adi­
ción se ha representado fuera de su alojamiento 6 en la  h i­
le ra . El o rific io  del canal de inyección tiene un diámetro 
de 1 mm.

La h ilera  está provista de una cámara de pre-ex 
pansión 7 de 5 mm de diámetro en la  cual la  mezcla de poli 
mero y de disolvente es inyectada tangenoialmente por un 
o rific io  de pre-expansión 8 de un diámetro de 1,5 mm. El 
o rific io  de expansión brusca tiene una longitud y un diá­
metro de 1 mm.

Se hace pasar a través de dicha h ilera  una mez­
cla idéntica a la  del ejemplo 1 de ta l  modo que en la  cá­
mara de pre-expansión se encuentre en las mismas condicio

-  16  -
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nes de presión y de temperatura que en el ejemplo 1. El cau 
dal es de 5 kg/h de polímero.

Por la  tobera 5, se inyecta de modo continuo y 
con un caudal de 35 m̂ normales por hora nitrógeno bajo una 
presión de 50 kg/cm y a una temperatura de 20SC.

La expansión brusca de la  mezcla en el extremo de 
la  h ilera  provoca la  formación de f ib r i l la s  discontinuas cu 
ya longitud varía de 1 a 10 mm y cuya superficie especifica 
es del orden de 7 m /g .

Ejemplo 3

Se u ti liz a  una h ilera  ta l  como la  representada en 
alzado y en corte en la  fig . 4 de los dibujos anejos.

15 Para una mayor claridad, los diferentes elementos
que constituyen la  h ilera  dibujada a la  escala l / l  se han 
representado en posición separada unos de otros.

Tal como aparece en dicha figura, la  h ilera  inclu 
ye una cámara de pre-expansión 9 provista de un alojamiento 

20 10 destinado a recib ir un deflector 11 que tiene como efec­
to generar un movimiento turbulento en la  mezcla bifásica 
líquida antes de la  inyección del fluido de adición.

Dicha cámara está unida tangencialmente a una ca 
nalizaoión 12 de 4- mm de diámetro para la  inyección del f lu í 

25 do de adición.
23.6.72 -  17
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Bajo la  cámara de pre-expansión se encuentra 

el o rific io  de expansión brusca 13, que tiene un diáme­
tro  de 2 mm y una. longitud de 1 mm. Dicho orific io  puede 
ser reemplazado eventualmente por una válvula de abertura 

5 a justable.
La h ilera  se prolonga por un canal de aceleración 

y de desmenuzado 14 de una longitud de 20 cm y de un diáme 
tro  de 10 mm.

El deflector 11 puede, o bien comunicar a la  mez 
10 cía bifásica líquida un movimiento turbulento del mismo 

sentido que el provocado por la  inyección tangencial del 
fluido de adición, o bien un movimiento turbulento de sen­
tido contrario.

Se hace pasar a través de dicha hilera una mezcla 
de ELTEX 54001 y de hexano de calidad técnica (grado de po­
limerización), que se encuentra a una temperatura de 190^0 
y a una concentración de 180 g de polímero por kg de mezcla. 
La presión de dicha mezcla se ajusta de ta l  modo que su pre 
sión, en la  cámara de pro-expansión, sea de 40 kg/cm^, pre- 

20 sión a la  que dicha mezcla presenta dos fases líquidas.
Por la  canalización 12, se inyecta simultáneamen 

te , con un caudal de 240 l /h , agua bajo una presión de 42 

kg/cm  ̂ y a una temperatura dá 190^0 .
Operando en estas condiciones, se obtiene, por 

25 hora, 25 kg de f ib r i l la s  que tienen una longitud de 10 mm 
y una superficie específica ge 15 rn^/g.

21.7.72 -  18 -
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Ejemplo 4.
Se u tiliz a  una hilera idéntica a la  des­

c rita  en el Ejemplo 1. A través del o rific io  de la  
minado 2 se hace pasar una mezcla de §OLVIC 228 

5 ^fpoli(cloruro de vinilo) producido por la  firma 
solicitante por polimerización en suspensión^* y 
dicloroetano, siendo estabilizado el poli(cloruro 
de vinilo) por medio de IRGASTAB 17 MO (un estabi­
lizante a base de estaño producido por CIBA-GEIGY). 

10 Esta mezcla que, en la  cámara de pre-expansión 1,
se encuentra a una presión de 70 kg/cm  ̂ y a una tem 
peratura de 165^0, a una concentración de 150 g. 
de polímero por kg de solución. En esta cámara, la  
mezcla se encuentra en las  condiciones que provocan 

15 la  formación de dos fases líquidas. El caudal de 
alimentación es de 30 kg de polímero por hora.

Por la  canalización 3, se inyecta simul­
táneamente nitrógeno a una presión de 70 kg/cm  ̂ y 
a una temperatura de 25^0, con un caudal de 50 m̂

2o normales por hora.
La expansión brusca de la  mezcla en el 

extremo del canal 4 provoca la  formación de f ib r i ­
lla s  discontinuas cuya longitud es de 5 mm. y cuya 
superficie específica es del orden de 5 a 10 m2/g. 

25 La producción de f ib r i l la s  es de 30 kg por hora.

21.7.7á -  19 -
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Ejemplo 5.
Se u tiliz a  una h ilera  idéntica a la  des­

c rita  en el Ejemplo 2. Por el o rific io  8, se in­
yecta una mezcla de SOLVIO 228 estabilizada con 
IRGrAETAB 17 NO y dicloroetano. Esta mezcla que en 
la  cámara de pre-expansión 7) se encuentra a una 
presión de 70 kg/rn  ̂ y a una temperatura de 170SC, 
a una concentración de 200 g. de polímero por kg. 
de solución. El caudal es de 45 kg. de polímero 
por hora.

Por la  tobera 5) se inyecta simultánea­
mente y en continuo dicloroetano calentado a 170^0 
y bajo una presión hidráulica de 70 kg/cm , siendo 
el caudal de 300 l i t ro s  por hora.

La expansión brusca de la  mezcla en el 
extremo de la  h ilera  provoca la  formación de f i ­
b r illa s  discontinuas cuya longitud varía de 5 a 15 
mm y cuya superficie específica varía de 5 a 10 
m^/g. La producción de f ib r i l la s  es de 45 kg por 
hora.

Ejemplo $
Se u tiliz a  una hilera idéntica a la  des­

c rita  en el Ejemplo 3.
Se hace pasar a través de esta  h ilera  una 

mezcla de poli(fluoruro de vinilideno) y cloruro

-  20 -
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de metileno, encontrándose a una temperatura de 
1803C y a una concentración de 100 g de resina 
por Kg de solución. La presión de esta mezcla se 
regula de ta l  forma que su presión en la  cámara 
de pre-expansión sea de 35 Kg/cm ,̂ presión a la  
cual esta mezcla presenta dos fases líquidas. El 
caudal es de 5 Kg de resina por hora.

Por la  canalización 12, se inyecta s i­
multáneamente por un caudal de 20 m̂  normales por 
hora, nitrógeno a 20^0 bajo una presión de 40

pkg/cm .
Trabajando en estas condiciones se ob­

tienen por hora 5 Kg de f ib r i l la s  que tienen una 
longitud in ferio r o igual a 5 mm. y una superficie 
específica de 15 m2/g.

La presente solicitud, que corresponde 
a la  presentada en Luxemburgo, el 6 de Agosto de 

1.971) bajo el Numero 63673 se acoge a los benefi­
cios del Artículo 51 del vigente Estatuto sobre 
Propiedad Industrial.



REIVINDICACIONES

Los puntos de Invención propia y nueva, 
que se presentan para que sean objeto 3e esta so­
lic itud  áe Patente de Invención en España por VEIN 
TE años, son los siguientes:

1 . -  Procedimiento para la  fabricación de 
f ib r i l la s  discontinuas por expansión brusca de una 
mezcla bifásica líquida de polímero fundido y de 
disolvente que se encuentran a temperatura y pre­
sión elevadas de manera que se provoca la  vapori­
zación instantánea del disolvente y se so lid ifica 
el citado polímero, caracterizado porque se intro 
duce un fluido de adición en la  citada mezcla b i­
fásica líquida antes de que la  expansión sea com­
pleta .

2 . -  Procedimiento para la  fabricación de 
f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 1,

-  22 -
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caracterizado porque el fluido de adición se intro­
duce en la  mezcla bifásica líquida antes de la  ex­
pansión brusca de esta última.

3. -  Procedimiento para la  fabricación de 
5 f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 1,

caracterizado porque el fluido de adición se in tro­
duce en la  mezcla bifásica líquida durante la  ex­
pansión brusca de esta última.

4. -  Procedimiento para la  fabricación de 
10 f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 1,

caracterizado porque el fluido de adición e s un 
gas.

5«- Procedimiento para la  fabricación de 
f ib r il la s  discontinuas según la  reivindicación 4)

1$ caracterizado porque el fluido de adición es n itró ­
geno .

6. -  Procedimiento para la  fabricación de 
f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 1, 
caracterizado porque e l fluido de adición es un va-

20 por.
7 . -  Procedimiento para la  fabricación de 

f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 6, 
caracterizado porque el fluido de adición es vapor 
de agua.

25 8 .- Procedimiento para la  fabricación,-de

-  23 , -21.7.72
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f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 1, 
caracterizado porque el fluido de adición es un 
líquido.

9 . -  Procedimiento para la  fabricación 
de f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindica­
ción 8, caracterizado porque el fluido de adición 
es agua bajo presión.

10. -  Procedimiento para la  fabricación 
de f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 
9, caracterizado porque e l fluido de adición con­
tiene un agente humectante.

11. -  Procedimiento para la  fabricación 
de f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 
1, caracterizado porque el fluido de adición es 
idéntico a l disolvente utilizado para rea lizar la  
mezcla bifásica líquida a expandir bruscamente.

12. -  Procedimiento para la  fabricación 
de f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 
1, caracterizado porque la  temperatura de fluido 
de adición está comprendida entre 20SC y su tempe­
ratura de ebullición a su presión de inyección en 
la  mezcla bifásica líquida.

13. -  Procedimiento para la  fabricación 
de f ib r i l la s  discontinuas según la  reivindicación 
1, caracterizado porque la  relación entre el volu-

-  24 -
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men de fluido de adición inyectado y el volumen de 
mezcla bifásica líquida es de 0,3 a 10.

14*- Procedimiento según las  reivindica­
ciones 1 a 13, aplicado a la  fabricación de f ib r i ­
l la s  discontinuas a p a rtir  de un polímero elegido 
en e l grupo formado por la s  polioleíinas, las po- 
liamidas, los poliósteres, los poliuretanos, los 
policarbonatos, los polímeros vinílicos y a c r í l i -  
eos $

15.- Procedimiento para la  fabricación 
de f ib r i l la s  discontinuas.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria 
que antecede, representado en los dibujos que se 
acompañan y para los fines que se han especifica­
do.

Esta Memoria consta de veinticinco hojas 
escritas a máquina por una sola de sus caras.

- 5  REO. 1972

<r
21.7.72/RTA.-
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