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El presente invento se refiere a un procedimien-
to para la fabricacidn de fibrillas discontinuas por expan
sién brusca de una mezcla bifdsica liquida de polimero fun
dido y de disolvente que se encuentra s presidén y tempera=
tura elevadas,

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

Asi, en la patente de los Estados Unidos 2 3?2 695
del 15,5,1940 a nombre de CELANESE CORP, OF AMERICA, se des
cribe la produccidén de una mesa vellosa formada por filamen
tos muy finos conectados entre si provocando una expansidén
brusca, a través de un orificio apropiado, de una solucién
de un derivado de la celulosa que se encuentra a temperatu
re y presidén elevadas.,

Segin la patente belga 568524 del 11.6.1958 a nom
bre de E,I, DU PONT DE NEMOURS, se obtienen estructuras con
tinues constituidas por une multitud de filamentos o seccio
nes fibrilosas que se ensamblan y Se separan a intervalos
andrquicos para formar un "plexo fibriloso unitario" extru
yendo una solucién de un polimero sintético que se encuen-
tra a una temperatura superior a la temperatura normal de
ebullicidn del disolvente y bajo la presidén autdgena o ba=
jo una presién superior, a través de un orificio de forma
adecuada, en una zona de presidén menos elevada.

Las estructuras fibriladas obtenidas segun los
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procedimientos descritos mds arriba se presentan bajo la

forma de mechas continuas. Ademds, tal 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) 1o que hace imposible su corte por medios mecanicos.

El empleo posterior de dichas mechas continuas
producidas a muy gran velocidad es muy dificultoso, Ademss,
para un gran nimero 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 milimetros,

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 tratamientc en un
aparato de trituracién que es perjudicial para las cualida
des fisieas de las estructuras fibriladas e impone una ope
racién suplementaria que precisa inversiones elevadas y un
consumo importante de energia.

Se ve por lo tanto que un procedimiento del tipo
descrito mds arriba pero que conduce a la obtencidén direc-
ta de fibrillas cortas podria en numerosos casos permitir
un empleo mds econdmico y mis fécil de los productos obte~
nidos y mejorar su calidad.

Ia Solicitante ha puesto a punto ahora tal proce

- 3 -
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dimiento.

EL presente invento se refiere & un procedimien
to para la fabricecidn de fibrillas discontinuas por expan
sién brusca de una mezcla bifésica liquide de polimero fun
dido y de disolvente que se encuentra a temperatura y pre-
sidn elevadas de manera que se provoca la veporizecidn ins
tanténea del disolvente y se solidifica el oitado polfmero,
en el que se introduce un fluido de aportacidn en la cita-
da mezcla bifdsica 1fquide sntes de que la expansidn ses
complete.

Bajo la denominacidn "fibrillas discontinuas",
la Solicitante designa las estructuras fibrilades alaréa-
das constitufdas por filamentos muy tenues, de espesor del
orden de une micra, conectados entre si pers formar une
red ftridimensional. Dichas fibrillas, de aspecto de copos,
tienen una forme general alargada. Su longitud varfe de
1 milifmetro a 5 cent{metros aproximadamente y su didmetro
de 0,01 & 5 milf{metros aproximademente. Le superficie espe
office de dichos productos es superior & 1 mwe/g. Dichas £i
brilles convienen particularmente pare la produccién por
los procedimientos habituales de textiles no tejidos y de
papeles sintéticos.

El procedimiento conforme &l invento puede ser
realizado empleando para ello un polimero cuéiquiera apto
parsa ser hilado.

Entre los polfmeros que se pueden utilizar, se

-4 -
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pueden citar las poliolefinas tales como el polietileno, el

polipropileno, los copolimeros etileno~propileno, el poliiso
butileno, etc., las poliamidas, los poliésteres, los poliure
tanos, los policarbonatos, los polimeros vinilicos fales oo
mo el poli(cloruro de vinilo) eventualmente posclorado, el
poli(fluorurec de vinilo), los polimeros acrilicos tales co-
mo los homopolimeros y los copolimeros del nitrilo acrili-
co, ete,, siendo esta lista enumerativa y no limitativa,

Ta Solicitante prefiere sin embargo utilizar po~
limeros cristalizables cuyo grado de cristalinidad medido
por difraccién de los rayos X es de al menos un 10 % y,
preferentemente, de al menos un 20%, ya que el estirado al
que son sometidos dichos polimeros bajo la accidn de vapo-
res liberados durante la expansidn brusca les confiere una
estructura orientada y por lo tanto propiedades mecénicas
elevadas,

Entre dichos polimeros, las poliolefinas tales
como el polietileno de alta densidad, el polipropileno iso
tdetico y el poli-4-metilpenteno-l~isotdctico conducen a
los mejores resultados.,

Bl disolvente se elige preferentemente en funcidn
del polimero empleado asi como de los criterios siguientes.
El disolvente no debe disolver mds de 50 g/litro y, prefe-
rentemente, mds de 10 g/litro de polimero en las condicio-

nes normales de temperatura y de presién (20eC y 1 atmésfe

- 5 -
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tura de ebullicidn inferior en mds de 202C y, preferentemen

te en mds de 40°C, a la temperatura de fusién o de plasti-
ficacidn del polimero empleado, Por lo demds, debe permitir
la formacién de una mezcla bifésica liquida en las condicio
nes operativas precisamente antes de la expansién brusca.

Entre los disolventes que se pueden wtilizar, se
pueden citar los hidrocarburos alifdticos tales como el
pentano, el hexano, el heptano, el octano y sus homélogos
e isémeros, los hidrocarburos aliciclicos tales como el ¢i
clohexano, los hidrocarburos aromaticos tales como el bence
no, el tolueno, etc., los disolventes halogenados tales co=
mo los cloro~fluoro-metancs, el cloruro de metileno, el clo
ruro de etilo, etc., los alcoholes, las cetonas, los éste-
res y los éteres,

La Solicitante define a continuacidn lo que se
debe entender por la expresién "mezcla bifdsica liquida®,

Cuando se somete una mezcla de disolvente apro-
piado y de polimero, de concentracidn apropiada en polime
ro, a una temperatura y una prosién muy elevadas, se cons
tata que la mozcla se presenta bajo la forma de una sola
fase liquida homogénea, Si a continuacidn, menteniéndose
constantes todas las demds condiciones, se disminuye pro
gresivamente la presién, se constata que a partir de una

cierta presién, que varia segin los casos, la solucidn de

- 6
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polimero se enturbia debido al hecho de la aparicidén de un
sistema de dos fases liquidas constituido por una fase 1li-
quida continua pobre en polimero en la que se encuentra
dispersada, en forma de gotitas, una segunda fase liquida
rica en polimero. El valor de la presién a la que aparece
este fendmeno se puede determinar experimentalmente.

En el procedimiento conforme al invento, convie-
ne por lo tanto elegir la presidn de la mezcla sometida a
la expansién brusca de tal modo gque dicha mezcla se presen
e bajo la forma de una mezcla bifdsica liquida, Lo mismo
puede decirse de la concentracidn en polimero y de la tem-
peratura.

En la prictica, se puede preparar una solucién
de una sola fase liquida a presidn superior a aquells é la
que hay formacidn de la mezcla bifdsica liquida y después
operar una pre-expansién suficiente para provocar la apari
cidn del sistema de dos fases liquidas.

Lz temperatura de la mezcla bifésicahliquida 80—
metida a la expansidén brusca debe ser tel qda_él calor al-
macenado en forma sensible por el disolvgnte.y el polimero
fundido ses suficiente para provocar la %aporizacién comple
ta del disolvente en el curso de la expansidén brusca. Dicha
temperaturae no debe en todo caso sobrepasar un valor maximo
ya que en caso contrario la cantidad de calor consumida por

la vaporizacibén del disolvente seria iisufigieite para pro-

-7 -
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voocar la solidificacién del polimero. Por lo demds, debe

permitir operar s una presién a la que no haya formacidn
de la mezcla bifésica liquida. Por fin, debe ser inferior
e la temperatura critica del disolvente. En general, la
temperatura de la mezcla estd comprendida entre 100 y 3002C
y, preferentemente, entre 125 y 2502C.

7 Ia concentracidén en polimero en la mezcla empleg
da se elige también de manera que permita la obtencidn de
una mezela bifdsice liquida. Dicha concentracidn puede va-
riar de 1 a 500 g por kg de mezcla, Sin embargo, la Solici
tante prefiere emplear mezclas que contienen de 10 a 300 g
de polimero por kg de mezcla y, preferentemente ds 50 a 200
g por kg.

Para cada polimero particular, conviene por lo
tanto elegir un disolvente que responda a los eriterios de
finidos méds arriba y a continuacidén determinar la concen-
tracidn en polimero, la presién y la temperatura de ls meg
cla que se somete a la expansién instanténea. Dichos pard
metros se eligen por lo tanto no solamente de modo que den
ung mezcle bifdsica liquida sino de modo que ademds el di-
solvente se vaporice instanténea y completamente durante
le expansién brusca., Estas condiciones son las mismas que
las impuestas a las mezclas bifdsicas liquidas empleadas
segin el procedimiento anterior para fabricer mechas fibri

ladas continuas.
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Las mezclas bifdsicas liquidas son sometidas a
una expemsién brusca, es decir, que su presidén se lleva a
un valor préximo a la presidén atmosférics, preferentemen-
te a una presién inferior & 3 kg/om? absolutos, en un in-
tervalo de tiempo muy breve, preferentemente inferior a 1
segundo, Dicha expansidn puede ser -provocads haciendo pa-
sar la mezcla por cualquler dispositivo susceptible de
crear pérdidas de carga elevadas tal como un diafragma,
un venturi o una viélvula., Se prefiere sin embargo utilizar
hileras cuyos orifiocios cilindricos tienen un didmetro conm
prendido entre 0,1 y 3 milimetros y preferentemente entre
0,3 y 1 milimetro y cuye relacidn longitud/didmetro estd
comprendide entre 0,1 y 10 y preferentemente entre 0,5 y
2.

Es bien evidente que la mezcle bifdsica liguida
empleade puede contener ademds otros aditivos usuales de
los polimeros taies como estabilizantes con respecto a la
accién del calor y de le luz, agentes de refuerzo, materig
les de carga, pigmentos, agentes antiestaticoa, agentes de
nucleacidn, etec. ‘

El fluido de adicidn inyectado en la mezcla bifd
sica ligquida antes de que la expansién sea completa puede
ser oualguieras puede ser un gas, un vapor o un liquido.

Sin embargo, es evidente que dicho fluido no de-

be ejercer ninguns accidn nefasta sobre la estguctura fi-
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brilada continua producida por la expansidén brusca de la

mezela. Bn particular, se debe evitar la utilizacidn de
un fluido que ejerza a la temperatura ambiente una accidn
de disolucidn o de hinchado sobre el polimero empleado,
Tal como se ha dicho mis arriba, el fluido utili
zado puede ser cualquiera, En particular, la Solicitante
ha obtenido excelentes resultados cuando dicho fluido era
nitrdgeno, vapor de agua, agua o un liquido orgénico., La
Solicitante ha constatado también que es posible utilizar
como fluido el disolvente empleado para realizar la mezela
bifdsica liquida,

Cuando el fluido de adicidén es agua bajo presidn,

- 1a Solicitante ha constatado que es ventajoso incorporar a

la misma un agente humectante.

La presidn bajo la que se inyecta el fluido de
adicidn debe ser evidentemente superior a la presidn de la
mezela bifédsica liquida en el punto de inyeccidn.

La temperatura del fluido de adicidén puede ser
cualquiera. Dicha temperatura se elige preferentemente de
modo tal que la aportacidén de calorias a la mezcla bifdsi-
ca liquide no pueda perjudicar a la vaporizacidn instantd-
nea del disolvente y a la solidificacidn del polimero duran
te la expansidn brusca de la mezcla,

Dicha temperatura estéd preferentemente comprendi-

da entre 202C y la temperatura de ebullicidn del fluido a

- 10 =
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la presién de trabajo, es decir, a su presidn de 1nye001on.

Cuando el fluido de adicidn es un liguido, su tem
peratura es, preferentemente, superior a su temperatura de
ebullicidén a la presidn del recinto de expansidén, es decir,
a la presidén que reina a la salida del orificio de expan-
sién brusca.

La relacidén entre el volumen de fluido de adicién
y el volumen de mezcla bifdsica liquida puede variar entre
0,3 y 10, La Solicitante prefiere sin embargo que dicha re
lacién sea de 0,7 a 5 y, preferentemente, de 1 a 3.

E1l fluido de adicidn puede ser inyectado en la
mezcla bifdsica liquida ya sea sntes de la expansidén brus-—
ca, ya sea durante diche expansidén., En el primer caso, el
fluido de adieidn es inyectado en la mezela bifdsica liqui
da en un punto situado aguas abajo o aguas arriba del ori-
ficio de expansidn brusca, En el segundo caso, el fluido
de adicidén es inyectado en la mezcla bifdsica liguida du-
rante el paso de la misma a través del orificio de expan~-
sién, L

El tiempo de estancia del fluido de gdicién en
el dispositivo de expansién es preferentemente inferior a
2 segundos,., Los mejores resultados se alcanzan cuando Qi-
cho tiempo de estancia es inferior a 5,107 y, preferente
mente, & 107t segundos,

Actuando sobre la cantidad de fluido de adicidn

....711 -
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y sobre sus diversos parémetros, es posible determinar ex-
perimentalmente las condiciones para obtener, despuds de la
expansidn, Ffibrillas de la longitud deseada.

Lo Solicitante ha intentado dar wna explicacidn
fisica a los fenémenos gue conduce, segin el procedimiento
conforme al invento, a la formacidén de estructura fibrila-
dags discontinuas de corta longitud.

Tal como se ha expuesto mds arriba, la mezela bi
fésica liguida antes de la expansidén brusea estd constitui
da por gotitas o vesiculas de solucidén de fuerte concentra
cidn en polimero en emulsidén en una materia constitulda por
ung solucidn continua de baja concentracidn en polimero.

Segin los procedimientos conocidos, durante la
expansidn brusca de la mezela bifdsica liquida, dichas go
titas o vesiculas provocan cada una la formacidén de una es
tructura fibrilada seguida de la vaporizacidn brusca de su
disolvente y estas diferentes estructuras se sueldan entre
si para dar la estructura continua o mecha fibrilada ya co
nocida,

La Solicitante piensa, por lo tanto, que la in-
yeccidn de un fluido de adicidén en dicha mezcla bifdsica
antes de que la expansidn sea completa tiene probablemente
como efecto aumentar la distancia que separa las gotitas
o vesiculas en suspensién en la fase diluida, crear asi

una cierta heterogeneidad en el seno de la mezcla de dos

- 12 -
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naturaleza intermitente que provoca discontinuidades en la
estructura fibrilada producida.

Sin embargo, es posible que un estudio mas profun
do de los fendmenos conduzca posteriormente a otra explica-
cidn.

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

Tal como se ha dicho, para realizar el procedi-
miento conforme al invento, la Solicitante prefiere provo-
car la expansidén bruseca de la mezcla bifdsica por paso de
la misma a través de una hilera.

Dicha hilera puede ser del mismo tipo que las
utilizadas para el procedimiento descrito en la patente bel
ga 568524 ya citada, con la excepeidn del hecho de que con
viene prever uno o varios canales destinados a la inyeccidn
del fluido de adicidn.

Dichos canales pueden desembocar, ya Sea aguas
arriba del orificio de expansidn brusca, ya sea en la pared
de dicho orificio segin que se desee inyectar el fluido de
adicién antes o durante la expansidén brusca de la mezela
bifdsica liquida.

Dichos canales pueden estar dispuestos perpendi-

cularmente con respecto al sentido del flujo de la mezcla

- 13 =
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bifdsica liquida o estar solamente inelinados con respecto
a dicha direccidn.

Por lo demds, dichos canales pueden estar unidos
normalmente o tangencialmente a las conducciones de la mez
cla bifésica liquida. La Solicitante ha constatado por lo
demds que la inyeccidén tangencial permite una agitacién més
enérgica y conduce generalmente a mejores resultados,

El didmetro de las canalizaciones para el fluido
de adicidén en el punto de inyeocién es del orden de 0,1 a
5 mm,

El procedimiento conforme ol invento se ilustra
por lo demds con los ejemplos de realizacidn practica que
gsiguen. Queds sin embargo bien entendido que éstos no li-

mitan en absoluto el alcance del presente invento.

Ejemplo 1

Se utiliza una hilera tal como la representada
en corte y a la escala 1/1 en la fig, 1 de los dibujos ane
jos,

Dicha hilera estd provista de una cdmara de pre-
expansidn 1 situada después de un orificio de laminado 2
de un didmetro de 1,5 mm cuya funcidén es la de hacer sufrir
a la mezcla de polimero y de disolvente una pérdida de ocar
ga suficiente para provocar ls formacidn de un sistems de

dos fases ligquidas, - 14 -
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Dos canales de inyeccidn 3 del fluido de adicién
de un didmetro de 1,5 mm desembocan segin un dngulo ok de
452 en el canal 4 de expansidén brusca. Dicho canal tiene
una longitud de 16 mm y un didmetro de 2 mm,

5 A través del orificio de laminado 2, se hace pa-
sar una mezcla de ELTEX 54001 (polietileno de alta densidad
producido por la Solicitante) y de cloruro de metileno., Di-
cha mezcla que, en la camara de pre-expansién 1, se encuen-
tra a una presién de 48 kg/cm2 y a una temperatura de 2152C

10 tiene una concentracidén en polietileno del 10 %. En dicha
cdmara, la mezcla se encuentra en condiciones que provocan
la formacidén de dos fases liquidas, El caudal de alimenta-
cidn es de 3 kg de polimero por hora.

Por las canslizaciones 3, se inyecta simultdnea~

15 mente nitrégeno a una presidn de 50 kg/cm2 ¥y a una tempera
tura de 202C con un caudal de 80 m3 normales por hora.

La expansidn brusca de la mezcla en el extremo
del canal 4 provoca la formacién de fibrillas disconti-
nuas cuya longitud es del orden de un milimetro y cuya su-

20 perficie especifica es del orden de 5 a 6 m%/g. La produc-
¢cién de fibrillas es de 3 ke/h,

E1l producioc obtenido conviene perfectamente para
la produccidn de textiles no tejidos y de papeles sintéti-
cos.

25 Cuando se reduce progresivamente el caudal de

23.6.72 - 15 -
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fluido de adicidn, se constata que la longitud de las fi-

brillas aumenta para dar finalmente una estructura fibri-

lada continua,

Ejemplo 2

Se utilizs lg hilera representada en las figs. 2
y 3 de los dibujos anejos.

Lg Pig, 2 es un corte en alzado de la hilera y la
fig. 3 es un corte en planta segin el eje AA' de la fig., 2,
estando las dos figuras a la escala 1/1.

Con el objeto de que aparezcan mejor los detalles
constitutivos, la tobera de inyeccidén 5 del fluido de adi~
cién se ha representado fuera de su alojamiento 6 en la hi-
lera, E1 orificio del canal de inyeccidn tiene uvn didmetro
de 1 mm,

Ia hilera estd provista de una cdmara de pre-ex
pansién 7 de 5 mm de didmetro en la cual la mezcla de poli
mero y de disolvente es inyectada tangencislmente por un
orificio de pre-—expansidén 8 de un didmetro de 1,5 mm. E1
orificio de expansidén brusca tiene una longitud y un did-
metro de 1 mm,

Se hace pasar a través de dicha hilera una mez-
cla idéntica a la del ejemplo 1 de tal modo que en la cé-

mare de pre-expansidn se encuentre en las mismas condicig

- 16 -
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nes de presién y de temperatura que en el ejemplo 1, El cau

dal es de 5 kg/h de polimero,

Por la tobera 5, se inyecta de modo continuo y

con un caudal de 35 m3 normales por hora nitrdgeno bajo una

5 presidén de 50 kg/cm2 ¥y a una temperatura de 20¢C,

Le expansidén brusca de la mezcla en el extremo de
la hilera provoca la formacién de fibrillas discontinuas cu
ya longitud varia de 1 a 10 mm y cuya superficie especifica
es del orden de 7 m/g.

10

Ejemplo 3

Se utiliza una hilera tal 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 hilera dibujada a la escala 1/1 se han
representado en posicidn separada unos de otros,

Tal como aparece en dicha figura, la hilera inclu
ye una cdmara de pre-expansién 9 provista de un alojamiento

20 10 destinado a recibir un deflector 1l gque tiene como efec-
t0 generar un movimiento turbulento en la mezcla bifdsica
liquida antes de la inyeccidn del fluido de adicién,

Dicha cémara estd unida tangencialmente a una cg
nalizacién 12 de 4 mm de didmetro para la inyeccidén del flui

25 do de adieidn,
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Bojo la cdmara de pre~expansidn se encuentra
el orificio de expansién bruseca 13, que tiene un didme~
tro de 2 tm y una longitud ée 1 mm. Dicho orificio puede
ser reemplazedo eventualmente por una vdlvula de sbertura
ajustable.,

La hilera se prolonga por un ¢anal de aceleracidn
y de desmenuzado 14 de una longitud de 20 cm y de un didme
tro de 10 mm,

El deflector 11 puede, o bien comunicar a la megz
cla bifdsica 1fquida un movimiento turbulento del mismo
sentido gue el provocado por la inyeoeién tangencial del
fluido de adicidn, 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-
limerizacidn), que se encuentra a una temperatura de 1902C
y & una concentracidn de 180 g de polimero por kg de mezcla.
Le presidn de diche mezcla se ajusta de tel modo que su pre
sidn, en la cémara de pre~expansion, sea de 40 kg/bm?, pre~-
sion & la gue dicha mezcla presenta dos fases lfiquidas.

Por la censlizacidn 12, se inyecta simulténeamen
te, con un caudal de 240 1/h, agua bejo una presidn de 42
kg/om® y & una temperatura dé 1909C.

Operando en estas condiciones, se obtiene, por
hora, 25 kg de fibrillas que tienen una longitud de 10 mm

¥ una superficie especifica do 15 u*/g.

- 18 =
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Ejemplo 4.

Se utiliza una hilera idéntica a la des-
crite en el Ejemplo 1. A través del orificio de la
minado 2 se hace pasar une mezcla de $OLVIC 228
/Tpoli (eloruro de vinilo) producido por 18 firms
solicitante por polimerizacion en suspensiég7 y
dicloroetano, siendo estebilizado el poli (cloruro
de vinilo) por medio de IRGASTAB 17 MO (un estebi-
lizante a base de estafio producido por CIBA-GEIGY).
Esta mezcla que, on la cémara de pre-expansidn 1,
se encuentra s una presidn de 70 kg/cm2 y & una ten
peratura de 1652C, a una concentracion de 150 g.
de polfmero por kg de solucidn. En esta cdmars, la
mezole se encuentrs en las condiciones gue provocan
la formacion de dos fases liquidas. El caudal de
alimentacidn es de 30 kg de polifmero por hora.

Por la canalizacidén 3, se inyecta simul~
ténesmente nitrdgeno a una presidn de 70 kg/cm® y
a una temperatura de 252C, con un ceudal de 50 md
normales por hora.

Ia expansion brusca de la mezcla en el
extremo del canal 4 provoca le formacidn de fibri-
llas discontinuas cuya longitud es de 5 mm., y cuya
superficie especifica es del Jrden de 5 a 10 m2/g.

Le produccidn de fibrillas es de 30 kg por hore.
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Ejemplo 5.

Se utiliza una hilera idéntica & la des-
crita en el Ejemplo 2. Por el orificio 8, se in-
yecta una mezcla de SOLVIC 228 estabilizada con
IRGABTAB 17 MO y diclorcetanc. Esta mezela que en
la cémara de pre-expensién 7, se encuentra a una
presidn de 70 kg/m? ¥y a une femperatura de 17080,
& une concentracidn de 200 g. de polimero por kg.
de solucidn. El caudal es de 45 kg. de polimero
por hora.,

Por le tobera 5, se inyecta simulténea-
mente y en continue dicloroetano calentado a 170°C
¥ bajo una presidn hidraulice ds 70 kg/bm?, siendo
el caudal de 300 litros por hore.

Le expensidn brusca de la mezcla en el
extremo de la hilera provoca la formacidn de fi-
brillas discontinuas cuya longltud varia de 5 & 15
mm y cuya superficie especi{fica varia de 5 a2 10
mz/go Te produccidn de fibrillas es de 45 kg por
horea. ‘

Ejemplo 6

Se utilize une hilera idéntice a la des-
crite en el Ejemplo 3.

Se hace pasar a través de esta hilera una

mezcle de poli (fluoruro de vinilideno) y oloruro

- 20 -
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de metileno, encontréndose & une temperatura de
18020 y a une concentracidn de 100 g de resina
por Kg de solucidn. La presidn de esta mezcla se
regula de tal forma que su presién en le cdmars

5 de pre-expensidn sea de 35 Kg/em®, presidn a la
cual esta mezcla presenta dos fases 1{quidas. El
caudal es de 5 Kg de resina por hora.

Por la cenalizacidn 12, se inyecta si-
multéneamente por wn caudal de 20 mS normales por

10 hora, nitrdgeno a 202C bajo una presidn de 40
kg/bm?.

Trabajando en estas condiciones se obe
tienen por hora 5 Kg de fibrillas que tienen una
longitud inférior o igual a 5 mm. y una superficie

15 especifica de 15 m2/g.

La presente solicitud, que corresponde
a la presentade en Luxembufgo, el 6 de Agosto de
1,971, bajo el Numero 63673 se acoge & 1los benefi-
cios del Artfeulo 51 del vigente Estatuto sobre

20 Propiedad Industrial.

25
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= REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia y nueva,
que se presentan pare que sean objeto de esta S0~
licitud de Patente de Invencién en Espafia por VEIN
TE afios, son los siguientes:

1.~ Procedimiento para la fabricacidn de
fibrillas discontinuas por expansidén brusca de una
mezela bifdsica 1iquide de polimero fundido y Ge
disolvente qus se encuentran a temperatura y pre-
sion elevadas de manera que se provoea la vapori-
zacion instantdnea del disolvente y se solidifice
el citado polimero, caracterizado porque se intro
duce un fluido de adicidn en la citada mezcla bi-
fésica 1{quida antes de que la expansidn sea com-
pleta.

2.~ Procedimiento paras la fabricacidn de

fibrillas discontinuas segun la reivindicacidn 1,

- 22 -
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wear ae

caracterizado porque o1 fluido de adicidn se intro-
duce en la mezcla bifésics 1iguide antes de la ex-
pansidn brusce de esta Ultime.

3.~ Procedimiento para la fabricacion de
fibrilles discontinuas segin la reivindicacién 1,
caracterizado porgue el fluido de adicidn se intro-
duce en la mezcla bifdsics 1fquida durante la ex~
pensidn brusce de esta ultima.

4.~ Procedimiento para la fabricacidn de
fibrillas disBontinues segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el fluido de adicidnes un
gas. |

5,- Procedimiento pars ls fabricacidén de
fibrillas discontinuas segin la reivindicacidn 4,
caracterizado porque el fluido de adicidn es nitrd-
geno. 7

6.~ Procedimiento para le fabricecidn de
fibrillas discontinuas segin le reivindicacién 1,
caracterizado porque el fluido de adicion es un va-
por. '
L _7,- Procedimiente para la fabricacion de
#ibrillas 8iscomtinuas segun la reivindicacién 6,
caracterizado porque el fluido de adicidn es vapor
de agus.

8.~ Procedimiento pera la fabricacidn .de

- 23~
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fibrillas discontinuas segim la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el fluido de adicidn es wn
1{quido.

9.~ Procedimiento para la fabricacidn
de fibrillas discontinuas segin la reivindica~
cion 8, caracterizado porque el fluido de adicidn
es agua bajo presidn.

10.~ Procedimiento para la fabricacidn
de fibrillas discontinuas segin la reivindicacidn
9, caracterizado porque el fluido de adicidn con-
tiene un agente humectante.

1l.- Procedimiento para la fabricacidn
de fibrillas discontinuas segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque el fluido de adicidn es
idéntico al disolvente utilizedo para realizar la
mezcla bifdsica 1{quida a expandir bruscamente.

12.~ Procedimiento para le fabricacion
de fibrillas discontinuas segun la reivindicacidn
1, caracterizado porque la temperatura de fluido
de adicion estd comprendida entre 202C y su tempe-
raturs de ebullicidn a su presion de inyeccidn en
la mezela bifdsica liquida.

13.- Procedimiento para la fabricacidn
de fibrillas discontinuasg segﬁn la reivindicacidn

1, caracterizado porque la relacidn entre el volu-



men de fluido de adicidn inyectado y el volumen de
mezcle bifdsica lfquida es de 0,3 a 10.
14.~ Procedimiento Segin las reivindice-
ciones 1 a 13, aplicado a la fabricacidn de fibri-
5 lles discontinuas a partir de un polfmero elegido
en el grupo formado por las poliolefinas, las po-
liamidas, los polidsteres, los poliuretenos, los
policarboﬁatos, los polimeros vin{iicos y aerili-
cos. .y '
10 15.- Procedimiento para la fabricacidn
de fibrillas discontinuas.
el y como se ha deserito en la Memorie
que entecede, representado em los dibujos que'ée
acompefien y pare los fines que se han especifica~
15 do. » |
Esta Memoria conste de veinticineo hojas

escritas a wdguine por ums sola de sus caras.

" | ~5 AB0, 1972

25 2147¢72/RTA o~
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