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Este invento se refiere a pasta sintética para
la produccidn de papel y productos similares. El invento
proporciona una nueva pasta de polimero olefinico, y crea
también un método de producir una pasta sintética para la
fobricacidn de papel a partir de un polimero olefinico.

ELl papel es producido tradicionalmente a partir
de une pasta de fibras celuldsicas (principslmente fibras
de madera); no obstante, ha habido muchés intentos anterig
res de utilizar polimeros sintéticos como sustitutivo de

1o madera en la fabricacidn de papel. Entre los primeros

intentos se encuentra la utilizacidn de fibras cortadas

convencioneles, Las Tibras cortadas ds polimero constitu~
yen el producto obtenido extruyendo una masa fundida o una
solucién del polimero a través de un orificio de manera que
dste forma un filamento continuo’y cortendo el filamento
on trozos con la longitud deseada., Las fibras cortadas se
producen para utilizarse principalmente como fibras btexti~
les y no producen un bden papel; las fibras cortadas tie~
nen ung muy baja superficile especifica segin se determina
por absorcién de gas (menos de 1,0 m?/g) y esto da lugar
o una rédpida velocidad de escurrimiento,

Ho hebido muchas propuestas anteriores para pro-
duoir fibras sintdticas que tuvieran una estructura mis ela
borada que la de fibras cortedas, para utilizarse en la Dpro

duccidn de una tela no tejida tal como papel.
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Por ejemplo, la patente de los Estados Unidos ni
mero 2.999.788 describe la formacién de las llamadas i
bridas" que pueden ser ﬁtilizadas en papel sintético como
aglutinente, siendo producidas las fibridas inyectando una
solucidn de polimero en un agente precipitante para el po-
1{mero. Tambidn, la patente de los Estados Unidos mimero
3,081,519 (correspondiente a la plémens 1.292,301) deseri
bié la evaporacidn sébita de una solucidn de polimero a tra
vés de un orificio en condicicnes tales q&é se evapora la
totalidad del disolvente, para formar los llamados "plexi-
f1lamentos", Los plexifilamentos estén cdfistituidos por
unidedes estructurales similares a una pelicula muy delga—
da 0 & una cinta que estén intercohecta&hs para fofmar un
reticulo tridimensionel uniterio; esta estructura f£ilamento
sa comprende un plexo compuesto por elementos é modo de pe-
lioula o a modo de cintd que se unen y separsn a intervalos
irregulares,

Otra estructivs de fibras para la produccidn .de
papel estd descrite en 18 memoria de publicacién alemsana
némero 2.121.512. Esta se describe como consistiendo en
Pibrillas interiores que convergen, mientras que el nume-
ro de fibrillas exteriores es peguefio; esto se despribe»q;
ternativemente como un haz de fibrillas, bandes {ihilos.

En el procedimiento desorito en la memoris de pu

blicecién alemena 2,121,512, una emulsién de una solucidn
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de polimero en agua es formada y evaporada sdbitamenfe a
una temperatura y a una presidn relativamente elevadas a
través de un orificio, para formar fibras. El agua estd
presente como una fase continua ¥ estd presente preferi-
blemente en cantidades mayores de 200% en volumen de la
solucién de polimero., Se emplean preferiblemente agentes
tensioactivos con el fin de formar una emulsidn estable.
Bl taumafio de particulas de la emulsién es un factor oriti
co. El procedimiento requiere la presencia de una gran
cantidad de agua que debe ser calentada, aumentando de es
te modo las necesidades de energla del sistema, y con la
elovada concentracién de polimero y las altas temperatu-
ras descritas hay una tendencia a la formacidén de plexi-
£ilementos o a la formacidn de materiales fibrosos qué no
pueden seor refinados con facilidad a la fofma de fibras
apropiadas para la fabricacidén de papel por la técnica de
extensidn o deposicidén con agua. Bl control del temafio de
partieulas de la emulsidén dentro de los limites criticos
ostableoidos constituye una tarea dificil.

Un procedimiento gimilar al de la memorie de pu-
bliomcidn alemans 2,121,512 estd descrito en la memoria de
publicacidn slemena 2,144,409, En egte Wltimo procedimien-
to, puede emplearse una menor cantidad de agua, generalmen
te igual aproximadamente en volumen al volumen de la solu-

0ién de polimero. Se describen temperaturas y presiones
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relativamente altas que tienden a formar un plexifilamento
o un producfo fibroso que es dificil de refinar o de sepa-
rar en Tibras discretas. El procedimiento requiere 1la pre-~
sencila de un material que infiltre una porcidn del agua
dentro de las particulas de solucidn de polimero, La pre-
sencia de dicho material en las grandes cantidades que se -
describen puede afectar desfavorablemente las propiedades
de resistencia mecénica de las fibras resultentes, y el
procedimiento adolece en general de los mismos:défeetos que
ge hen descrito arriba con respecto a la memoriarde publi~
cacién alemena 2.121.512. | |

En la solicitud espafiola n8 403.439 se describe
une nueva estrﬁctura de fibras poliolefinicas que se ha en
contrado como excepcionalmente satisfactoria para producir
papel y telas no tejidas similares. Se ha creado shora, de
geuerdo con el gresente invento, una pasta de poliolefina
que es similar_en'morfologia,a 1a pesta de la solicitud
también pendiente de la sélicitants, pero que tiene propie
dades bastanté’diferentes, y se ha encontrado que la pasta
mejorada del presente invento 'es una pasta algo superior
pere fabricar papel sintético.

Ia pasta ocreada de acuerdo con la solicitud espa-
fioln n8 403,439 comprende un polimero olefinico en la for-
ne de una delgade pelfoula producida por evaporacién sibi-

tp de disolvente desde una solucidn del polimero, estando la
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pelicula en la forma de rollos extendidos longitudinglmen~

te que son distinguibles unos de otros, siende diferentes
entre si las direcciones longitudinales de rollos adyacen-
tes, Esta pasta es producida porrun proceso de evaporacidn
parcial de disolvente a partir de una solucidén de la polio
lefina, evaporando sdbitamente la solucidn calentada a tra
vés de wn orificio. Tal como se produce por el prooeaimieg
to de eveporacidén parcial, esta pasta estd caracterizada
por un cierto numero de propiedades conmensurables, cuya
determinacién se describe con detalle en la solicitud tam
bién pendiente de la seclicitante. Estas propiedades de la
pasta de la solicitud también pendiente de la solicitante
son:
Constante de compresibilidad N entre 0,2 y 0,3
Superficie especifica hidrodindmica menor de 1,0 m?/g
generalmente de

0,7-0,9 n/g

Factor de esourrimiento 0,2=0,9 segundos
por gramo
Tiempo de escurrimiento 5 a 6 ssgundos

Da acuerdo con el presente invento se c¢crea una
paste sintética para fabricacidén de papel que comprende
ung mesa de fibras de poliolefina discretas, dispersables
en agua, y que tlene una constante de compresibilided entre

0,3 ¥ 0,4 y un factor de escurrimiento mayor de 1,0 segun-
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dos por gramo, La superficie especifica hidrodindmica de

1a pasta de este invento deberd ser mayor de 1,0 m%/g ¥
debers encontrarse preferiblemente en el margen de 1,0 -
2,0 mz/g. Bl tiempo de escurrimiento de la pasta de este
jnvento deberd encontrarse entre 6 ¥ 8 segundos. (Bl tiem-
po de escurrimiento, el factor de escurrimiento y la super
ficie especifica hidrodindmica son propiedades relacionadas
entre si, la primera de las cuales es la méds ficil de me-
dir, pero constituye la indicacidn menos digna de confian~—
za dol rendimiento de la pasta. En fabricacidén de papel la
Congtente de compresibilidad N indlea mejor la calidad del
papel que serd producido a partir de la pasta. Acerca del
significado y de la medicidén de estms propledades, se hace
roferencie en esta memoria descriptiva a lg solicitud de

1g £irme solicitante que entes se ha citado [Ty al final

de la memoria, s; hay lugar a ell§7 Lo superficie especifi-
oo hidrodindmics es diferente de la superficie especifica
medide por absorcidn de ges, que es gproximadamente la mis-
ma para la pasta enterlor de le firma solicitante y para
la presento pasta).

Tas fibras de este invento, producidas por ei
procedimlento que seguidamente se desoribe, tienen longitu~
des medias entre 0,5 mm y 10 mm (medido por el ensayo TAPPI
m 232 SU 68) cuando se preparan para utilizarse como susti-

futivo de fibras celuldsicas normales. Pora usos especia-
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les, éstas pueden ser preparadas con una longitud media
mayor de 10 mm, y para algunos usos Se pueden preparar fi-
bras que tengan longitudes medias hasta de 100 mm ¢ mayo-
res, Tienen un grado medio de grosox (medido por el ensayo
PAPPT 234 SU 67) entre aproximademente 1 y 10 decigrex
(mg/100 m).

Después del refinado, que es la etapa final pre-
ferida en el procedimiento del invento, las fibras tienen
un tamafio tal que menos de aproximadamente 10% en peso de
las fibras son retenidas sobre un temiz normalizado de Ty-
ler de malls 20 (ebertura de mgllas 841 mm), pero al menos
sproximadamente 25% en peso de las mismas es retenido sobre
un tamiz de malla 65 (aberturs de mallas 0,210 mm) y prefe-
riblemente al menos 25% en peso es retenido sobre un tamiz
de mella 35 (aberturs de mellas 0,420 mm). Tipicamente, la
longitud medis ponderada de las fibras después de refinado
gs encuentra entre 1,4 y 3,0 mm, y el grado medio de grosor
ponderado se encuentra t{picamente entre aproximademente
3,3 y 8,0 decigrex, y la proporcién de longitud media pon-
dersda a gredo de grosor medio ponderado se encuentra ti-
pieamente eatre 0,37 y 0,51 : 1,

Las fibras produncidas por este procedimiento es—
$dn oconstituidas predominantemente por elementos a modo de
14ming o pelicula que son arrolledos o retorcidos a le for

ma de hebres con comvolucionss (visibles con un sumento de

- 8 -



500 veces) que tienen un didmetro entre aproximadamente 0,5
v 30 micras y que poseen longitudes similares a las longi-
tudes de las fibras celuldsicas. Cuendo se congregan conjun
tamente o la forma de una masa o pasta estas hebras con COR

voluciones son entrelazadas mecénicamente sin que estén pre

W1

sentes sustancialmente uniones entre hebras, a diferencia
del reticulo tridimensional integral de los plexifilamentos
vy de otros productos. Sin embargo, puede haber una cierta
intérconexidn entre hebras tal como ocurre en el caso en

10 que la pelicula o léamina original pabia sido rasgada y las
porciones colgantes de la 14mina rasgada habian sido arro-
1lades o retorcidas en forma de hebras separadas, estando
la porcidén no rasgada de la pelicula o lémina original co-
nectando todavia a las hebras.

15 Morfoldgicamente, las fibras del presente inven-
to tienen un especto bastante similar gl de las descritas
en la antediohalsolioitud de patente de la solicitante
n? 403.439, Ademés de las hebras o rollos con convolucio-
nes visibles con un aumento de 500 veces, las fibras tie-

20 nen une texturs caracter{stica de "piel de tiburén" o de
nguijerros" con un sumento de 10,000 veces. Un gran nimero
de fibras de ocualquier muestra dada exhibird renuras o va-
1les que se extilenden on 1la direccidn del rollo o hebra,

extondiéniose arruzas de modo transversael a ellas entre las

o5 ranuras,

..Lg.;v\:.-o'rz - 9 -
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La superficie especifica de estas fibras puede
oscilar entre 2 y 150 mZ/g, medido por técnicas de absor-
cién de gas sobre muestras secadas por congelacidn. (Esta
no es la superficie especifica hidrodindmica).

A partir de estas fibras se pueden producir 14~
minas similares al papel que tienen una resistencia a la
traceidn, tanto en himedo como en seco, situada entre 0,2
¥y 5 gramos por denier.

Si bien las fibres producidas por este invento
son una masa o pasta enmarafiada de las hebras con convolu-
ciones gue se acaban de describir, estas hebras pueden ser
separadas wnas de otras dado que no estdn unidas entre si,
y en tales casgos estas hebras coh convoluciones individua-
les pueden ser consideradas por si mismas como "fibras",

El procedimiento descrito en la solicitud de pa-
tente n2 403.439, de la solicitente, es un procedimiento
de evaporacidn sfbita de una solucidén de polimero bajo con-
diciones esencialmente suaves, de manera que sélo se evae-

pora parte del disolvente, con lo cual precipita el poli-
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mero para dejar un gel en disolvente residual; este gél es
batido, por ejemplo en un refinador de discos, para desen—
marafiar las fibras.

El procedimiento del presente invento para produ
cir pasta mejorada de polimero estd caracterizado similar-
mente por condiciones suaves de temperatura. En este procg
dimiento presente, una golucidn de la poliolefina en di-
solvente es dispersada en agwna para formar una emqlsién
acucss, y esta emulsidén es evaporada sibitamente mientras
estd caliente desde una zona de mayor pregidn a una zona
de menor presidn de manera que se evapora el disolvente,
dejendo una masa fibrosa de polimero en agua. El presente
procedimiento de la solicitante pretende producir fibras
discretas en lugar de una estructura tridimensionel con-
tinua, tel como resulta de las propuestas anteriores de
evaporar sdbitagente ane emulsidn de poliolefina, pero en
lugar de adoptar condiciones severas de temperatura y de
presién con vistas a romper la estructurs tridimensional,
go adoptan shorea condiciones més suaves que las que han
gido enteriormente propuestas. En el presente procedimien=-
to la presién a8 sustencislmente la presidén autdgena, es
decir solamente la presién que resulte de cglentar la emul
gidén por encima del punto de ebullicién atmosférico del
disolvente, sin gas de compresién adicional, y en cual-

quier caso no excede de 20 kg/cmz. Ta solucidn es calen-

- 11 -
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tada lo suficiente para hacer que el.polimero se disuelvg
en el disolvente, de manera que la entalpia de la emulsidn
sea suficiente para evaporar el disolvente cuando se re-
duce la presidn, pero no tan grande que la presidn autdge-
na exceda de 20 kg/cmz. Por lo tanto, la temperatura de la
emulsidn calenbtada no excede de 1609C, y en gemeral se
prefiere una temperatura dentro del margen de 130 a 1602C,
Ia temperatura de la emulsidén calentada no deberi ser su-
ficiente para hacer gue se descomponga este disolvente.

En general, igual que en el procedimiento des-
erito en la solicitud también pendiente de la solicitante,
la entalpia del disolvente en el presente procedimiento no
o8 suficiente para hacer que se evapore todo el disolvente;
sin embargo el presente procedimiento difiere del procedi-
miento anterior de la solicitante en el hecho de que estd
presente agua cuando la emulsidn es hecha pasar desde la
zona Ao presidn més elevade o la zona de presién més redu-
cidm, y la entalpia del agua es suficiente para hacer que
gse evapore todo el disolvente.

Estas condiciones suaves de temperatura y presidn
son favorecidas por las concentraciones de polimero en agua
y e solucién en sgua en el presente procedimiento, que con
ducen a una proporcidn bastante elevada de disolvente a
agua., Bn general, la concentracién de polimero en la solu~

oidn ostd dentro del margen de 0,5 a 15% en peso, preferi-

- 12 -
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blemente dentro de 0,3 « 15% en peso. En general, la pro-
porcidn de disolvente a agua estd dentro del margen de 0,5:1
a 2:1, preferiblemente entre 0,5:1 y 1l:1. Por lo tanto ja~-
mis deberd haber més de 200 volumenes de agua por 100 volu-
menes de disolvente.

Generalmente, el disolvente puede ser selecciona-
do entre cualquler hidrocarburo alifédtico, aromdtico o ali=
ciclico sustituido o no sustituido que sea un disolvente
para el polimero empleado a las temperaturas utilizadas en
el procedimiento, que sea relativamente inerte en las con-
diciones de trabajo y que sea sustancialmente inmiscible
en agua o forme une solucidn de polfimerc que sea sustancial
mente inmiscible en agua. El disolvente debersd tener wn
punto de ebullicidén a la presidn atmosférica menor que el
punto de reblandecimiento de la poliolefina y deseablemen
te en el margen de aproximademente 30¢C a 120¢C para el po
lietileno y el p‘olipropileno° El disolvente puede ser 1li-
quido o gaseoso a la temperatura ambiente y a la presidén
atmdsferica, pero preferiblemente es ligquido. Tal como se
ha indicado, el disolvente no deberd descomponerse a la
temperatura utilizada en el procedimiento.

Entre los disolventes que se pueden utilizar es-
t4n disolventes aromdticos, por ejemplo benceno y tolueno;
hidrocarburos elifdticos por ejemplo pentano, hexano, hep-

teno, octeno y sus isémeros y homélogos, hidrocarburos ali

- 13 -
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ciclicos, por ejemplo ciclohexano, éicloh;xeno ¥ metileiclo
hexano; hidrocarburos halogenados, por ejemplo clorobence-—
no, tetracloruro de carbono, cloreformo, cloruro de etilo,
cloruro de metilo; alcoholes, ésteres, éterss; cetonas; ni
trilos; amidas; compuestos fluorados, por ejemplo fluorohi
drocarburos; didxido de azufre; nitrometano; y mezclas de
los anteriores disolventes,

Une de las caracteristicas del presente invento
oconsiste en que se ha encontrado que no es necesario for-
mar una “emulsidn" estable, eliminando de este modo la necg
sidad de utilizar emulsificentes. Sin embargo, el presente
invento considera el empleo de agentes en la mezcla para
hacer dispersable en sgua al polimerc fibroso resultante.
Estos sgentes, denominados en lo gue sigue "agentes disper
santes en agua" son preferiblemente materiales polimeros
polihidroxilaggggsglubles en aguafgfgayg%almente solublgs
en agua que no forman @ustanoialmenfe espuma en suspensio
nes gouosas a las ooncentraciones empleadas, Por "material
polimero" se entienden polimeros que tienen preferiblemen—
te un peso molecular por encime de elrededor de 1,000, Por
"polihidroxilados" se entiendsn polimercs que tilenen nume-
rosos grupos hidroxilo distribuidos a lo largo de la cade-

ne de polimero o suspendidos de éste, en lugar de meramente
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grupos hidroxilo terminales. Sin embargo también puedeﬁ .
emplearse, polimeros que tienen otros restos hidréfilos tg
les como grupos amino, grupos dcido y sales o ésteres de
1os mismos distribuidos a lo largo de la cadena de polime-
ro o suspendidos de ella. Algunos de estos agentes pueden
ser clasificados técnicamente como "emulsificantes", pero
gse emplean en una cantidad suficiente para comunicar a las
fibras que se han de formar en el grado requerido de dis-
persabilidad en agua, pero no en las cantidades general-
mente requeridas para formar una emulsién estable. Los
agentes, deseablemente, no son sustancialmente formadores
de espuma en suspensiones acuosas en la concentracidn em—
pleada mientras que la mayor parte de los emuléificantes
provocan la formaecidn de espuma si se emplean en una can
tidas suficiente para comunicar a las fibras un grado sg
tisfactorio de Qispersabilidad en agua, y son preferible-
mente materiales polimeros dado que dichos materiales se
resisten a ser eliminados de las fibras en suspensiones
acuosas,

La cantidad eﬁpleada de agente dispersante en
agua puede oscillar entre alrededor de 0,24 y alrededor de
15% en peso, preferiblemente de alrededor de 0,1% a apro-
ximadamente 5% en peso, y del modo mds preferibls entre
alrededor de 0,7% y alrededor de 2,5% en peso de poliolg

fina tal como se muestra por los ejemplos siguilentes.
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FEl agente dispersante en agua preferido es un
poli(alcohol vinilico) soluble en agua que tiene un gra-
do de hidrdlisis mayor de aproximadamente T7% y de modo
preferible mayor de alrededor de 85%, y que tiene una vis-
cosidad (en una solucidn acuosa al 4% a 209C) mayor de al-
rededor de 2 centipoises, E1 poli(alcohol vinilico) es afia
dido preferiblemente con el agua en forma de una solucidn
en ella en el momento en que la mezcla se forma. Como ilus
trativos de otros agentes dispersantes en agua gue pueden
emplearse Se encuentran poli(dcido acrilico), poliacrilatos,
gelatina, caseina, goma guar catidnica, almidén catiénico,
fécula de patata, derivados celulésicos tales como carbo-
xietilcelulosa y carboximetilcelulosa, aminas polimeras y
Lytron 820 (un copolimero de estireno y dcido maleico).

Para medir el grado en que las fibras son disper-
sables en agua, puede medirse un "{ndice de dispersabili-
dad", Pars obtener un valor numérico'a partir del indice
de dispersabilidad, 2 gramos de fibras (peso en seco) son
dimspersados en 400 ml de ague (volumen total) en un mez-
clador Waring a la velocidad 1imite superior durante 5 se-
gundos, La suspensién resultente de fibras es dispuesta
en un cilindro graduado de 500 ml, es invertida cuatro ve-
ces y oolocada sobre una tabla de mesa plana., E1 voluumen
de agua pure situeda bajo la suspensidén de fibras es regis

trado despuds de 10, 20, 30, 40, 50, 60, 80 y 120 segundos.
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Los valores son sumedos, y la suma es dividida por 4 para
dar el indice de dispersabilidad. Cuento menor es el nime
ro, mejor es la dispersabilidad. Para formar una lamina
adecuada a partir de las fibras por téenicas convenciona-
les de extensidn con agua para fabricacidn de papel, es
deseable que el indice de dispersabilidad sea menor de 350
¥, preferiblemante, menor de 300, Las fibras producidas por
ol procedimiento del presente jnvento tienen tipicamente
un {ndice de dispersabilidad que se encuentra bien por de-
bajo de 300,

8i bien no es necesario en el presente invento
afladir un agente tensioactivo a la dispersién para formar
une emulsidn "estable", puede afiadirse opcionalmente un
agente tensioactivo ademis del agente dispersante en agua
que anteriormente se ha desorito. Dichos agentes tensloag
tivos pueden ser no idnices, catibnicos o anféteros y son
preferiblemente Ael tipo de los que acreclentan ls forma-
cidn de ung emulsidn del tipo de aceite en agua, €S decir
wnos que tienen un indice HLB (equilibrio hidréfilo-1ipd
£110) relativaemente elevado (mayor de alrededor de 7,0).
g1 se emplea dicho agente tensioactivo y las fibras produ
cidas han de ser utilizedas para fabricar hojas de papel
por la téonice de extonsidn con agua, es desesble eliminar
ol agente fensioactivo de las fibras antes de la formacidn

de la hoja mediante lavado con el fin de evitar la forma-
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cidén de espuma.

Para resumir, el procedimiento del presente in-
vento comprende: formar una mezcla de (1) una poliolefina,
(ii) un disolvente que disuelva la polioiefina a ‘tempera-
turas elevadas, (iii) agua en una centidad no mayor de dos
veces el volumen de disolvente, y (iv) un agente tensioac-
tivo polimero que no forma espuma en una cantidad suficien-
te para hacer dispersables en agua a las fibras resultantes;
disponer la mezcla a presién sustancislmente autégena y a
wuna temperatura por encima de la temperatura de disolucidn
de masa fundida de la poliolefina en el disolvente pero
por debajo de la temperatura a la cual la presidn autdge—
na excederis de 20 kg/cmz; evaporar el disolvente desde la
mezcle haciendo pasar la mezcla desde una zona de presidn
autégena a una zona de presién mé; baja a través de una to-
bera dispuesta para provocar turbulencia de la mezcla duran
te la evaporacién ds la solucidn; y recoger la pasta acuo-
sa resultante de fibras de poliolefina, La pasta acuosa pue
de luego ser refinada, por ejemplo en un mezclador o refi-
nador de discos tal como se describe en la solicitud de pa-
tente ne 403,439, de la firma solicitante para proporcionar
fibras disoretas de longitudes apropiadas.

Caracteristicas preferidas de este proéedimiento
son: la temperatura de la mezcla en la zona de presidn aut$

gena osta dentro del margen de 130-1602C; el calor aportado
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por si mismo insuficiente para evaporar la totalidad del

disolvente (suministrando el agua el calor adicional nece~-
gario para la evaporacién): la proporcién en peso de polio
1efins a disolvente en la mezcla no excede de 15:85; el di
solvente es calentado a una temperatura por encima de su
punto de ebullicién pero tiene un punto de ebullicién por
debajo del margen de fusidn de este polimero.

£l procedimiento del presente invento puede ser
efectuado en serie con un procedimiento de polimerizacién
de olefinas, del cual sale una solucidn caliente de polio
olefina 0 una dispersidn de grumos de poliolefina que pue
de ser calentada con facilidad para hacer que se disuelva
la poliolefina, © puede ser un procedimiento discontinuo
que parte de polimero sdlido. Beondmicamente es preferi-
ble efectuar el procedimiento de este invento en serie con
un. procedimientd de polimerizaeién de olefinas, pero por
rozones de simplicidad el procedimiento gserd descrito en
primer término para el procediuiento discontinuo que se
ilugtre con los dibujos anejos, en los cugles:

lg figura 1 es una vista esquematica del conjun
+to del aparato;

la figurs 2 es una viste soquemtioca del apara-
to para reolbir la papta gsegin ésta es producida, separar

el disolvente evaporado desde dsta y batir o refinar la
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pagta; y

La figura 3 es una vista en seccidn transversal
de la tobera 6 mostrada en la figura 1.

Refiriéndose ahora al procedimiento para producir
las fibras arriba descritas, una forma apropizda de apara-
to estd ilustrada en la figura 1, que muestra un autoclave
1, equipado con un agitador 2 y una vdlvula 3 para suminis-
trar gas inerte o agua para preparar la dispersidn. E1l auto-
clave estd provisto de envolvente por lo cual se puede uti-
lizar fluido calefactor con el fin de calentar el conteni-
do del mismo. El autoclave 1 estd provisto tambidn con wn
conducto tubular 4 que tiene un extremo abierto dentro del
autoclave cerca del fondo de éste, y que se extiende desde
el mismo hasta el exterior del autoclave. En el extremo ex-
terior del conducto 4 estd la vdlvula de cierre 5, que cons-
tituye uwna vdlvula de bola, con la que estd conectada la
tobera de precipitacidén 6. Tal como se ve con mayor clari-

dad en la figura 3, la tobera de precipitacidn 6 constitu—

¥e una seccidén de conducto tubular que tiene un didmetro
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menor que el del conducto tubular 4 y que estd conectada
con éste a través de la vélvula 5. Ia tobera de precipi-
tacién 6, a su vez, estd conectadas, mediante el conducto
de trensferencia posterior a la precipitacién 7, con el
recipiente de evaporacidn 8 tal como se representa en la
figura 3. El recipiente de evaporacidn 8 constituye un
ciclén que tiene un conducto 9 para la elimingcién de di
solvente evaporado y un conducto 10, a través del cual
pueden hecer caer fibras al refinador de discog 1l; al-
ternativamente, pueden utilizarse otros molinos de frig
cién o batidores cominmente disponibles., El recipiente de
evaporacién 8 estéd equipado tembién con medios de pulverd
zacién o rociamdo 12 para rociar agua sobre las fibras deg
cargadas dentro de dicho recipiente. El sgua rooiada estd
de modo deseasble & una temperatura lo suficientemente ele
vaedae peras no causar condensecién de los vapores de disol-
vente que se mueven hacia arriba por el conduoto 9.

E1l eutoclave 1 estd provisto tembién con une VAl
vule de descarge 13, que constituye une vélvule de bola,
con cuye parte inferior estd conectada uns corte tobera de
preoipitacidén 14,

En el funoionemiento genersl de este invento uti
1izando el aparato ilustrado, el polimero y el disolvente
pere éste pueden ser introducidos en el autoclave 1 y el

polimero puede ser disuelfo en el disolvente por calente-
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miento y agitacién. Luego se puede introducir agua, con
agitacién, para formar una dispersién con la solucidén de
polimero como fase discontinua y cen el agua como fase
continua. Un agente dispersante en agua para las fibras
que se han de formar es afiadido también al contenido del
autoclave; del modo mds ventajoso el agente es afiadido
junto con el agua. Alternativamente, el agua puede ser afig
dida en primer término seguido por adicidén a esto de la
solucidn o de disolvente y polimsro,

La presién mantenida en el recipiente es sus-
tancialuente la autdgena. Si se emplean presiones sustan-
cialmente mis elevadas resulta una mala formacidn de fi-
bras, es decir se forma un material fibroso que es difi-
¢il de refiner para dar fibras saﬁisfaetorias pars la
fabricacidn de papel.

Ia dispersidn asi formada es mantenida bajo con-
diciones estancas a la presién en ol auwtoclave y es calen-
tada o une ftemperatura lo suficientemente elevada para men
tener al polimero disuelto en el disolvente, perc no mayor
de aproximedemente 1.602C, Si la temperatura excede de alre
dedor de 16082C hay una tendencia a que se forme un produc-
4o fibroso que no puede ser refinado con facilidad a la for
ma de fibras apropiadas para la fabricacidén de papel., Pre-
feriblemente, la temperatura se encuentra entre alrededor

de 130 y 1602C, Bl disolvente seleccionado debe ser esta-
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ble a estas temperaturas. Despuds de esto la vélvula de
cierre 5 puede ser ebierta, y debido a la altura piezomé
tricas existente dentro del autoclave la dispersion dis-
puesta dentro del mismo serd obligada a pasar rapidamente
o través del condueto 4 y desde alli a través de la tobera
de precilpitacidén 5. Durante el paso de la dispersidn a tra
vés del conducto 4 y de la tobera de precipitacién 5, la
presién existente sobre la dispersidn resulta reducida lo
cual provoca por consiguiente una eveporacidn violenta del
disolvente. La pérdide de calor producida por esta evapo-
racién hace que calga la temperatura de la dispersidén. Es-
ta cafda de temperatura disminuye la solubilided del po-
1{mero en el disolvente y la pérdida de disolvente por eva
poracién hace disminuir también la cantidad de polimero
que puede permanecer disuelio. Gonsiguientemente el poli-
mero precipita en forma de fibras segin pasa la dispersién
a través del conducto 4 y fuera de la tobera de precipita=
0idn 6. La sgitacién de la dispersidn es mentenida a lo
largo de toda la operacién ya que de otro modo se separa-
rien répidemente la fase de solucién y el agua.

Después de descarga desde la tobera de precipite
cidn 6 a través del conmducto 7 dentro del recipiente de eva
poracién 8, gque es mantenido a una presidn sustancialmente
menor que la que existe en el conducto 4 y preferiblemente

s presidn atmosférica o inferior a la atmosférica, susten-
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oialmente todo el disolvente se evapora dejando las fi;ras
dispersadas en forma de una pasta en el agua. La pasta pue
de estar entonces en la forma de un "tallarin® de fibras
pglomeradas consigo mismas de modo poco coherente. El va~
por de disolvente libre es retirado a través del conducto

9 y después de estg puede ser condensado para ser utiliza-
do de nuevo. Deseablemente, a través de medios de rociado
12 se introduce agua pulverizada sobre las fibras disper-
sades para inhibir le aglomeracién de las fibras y para
facilitar el refinado de las mismas. La temperatura del agua
pulverizada deberd ser lo suficientemente elevada para evi-
tar gondensacidn del disolvente evaporado.

Luego las fibras son batidas o refinadas para re
ducir o ajustar la longitud de l%s fibras del material en
lo que se desee para dar una distribucidn apropiada de lon
gltudes de fibras y un grado de fibrilacidén apropiada para
1a deseada wbilizacidn final particular.

Despuds de formacién de las fibras, éstas pueden
gor tratadss con una cantidad edicional de agente disper-
sante en agua, Bste tratamiento opcional es suplementario
s la adioidn del agente dispersante en asgua a la disper-
g16n entes de efectuar la evaporacién sdbita., Esto se pue-
de realizar convenientemente incorporando el agente en el
agua que puede ger rociada sobre las fibras con ayuda de

medios rociadores 12 en el recipiente de evaporacién 8, o



afiadiendo directamente el agente a las fibras en el réfi«
nadbr.

Para algunos usos de las fibras de este invento,
tal como para suthilizacién en géneros no tejidos, en la
fabricacién de hilos textiles, de material de aislamiento,
material de absorcidn de aceite, efc., puede no ser necesa
rio batir o cortar de otro modo las fibras.

Puede utilizarse de acuerdo son el presente ine-
vento cualquier poliolefina cristalina para formar fivbras,
con la condicién de que pueda encontrarse un disolvente
gpropiado para disolver el polimero, Tienen importancia par
ticular el polietileno y el polipropileno, ¥ copolimeros
de etileno y propileno cristalinos o predominantemente cris
talinos, y mezclas de los mismos. sdicionalments pueden ser
polimeros deseables en la préctica de este invento polibu~-
tonos, polimetilpentenos, etc.,

Bl poiietileno es la poliolefina preferida que
ge emplea en el presente invento, y deseablemente es un
polletileno de haja presién que tiene un margen de pesos
moleoculares medios de viscosidad de 20,000 a 2,000,000, E1
nargen mds ventajoso de pesos molecularss para el polieti-
lene ©6 ha encontrado gue estd entre aproximadamente 25,000
y 200,000, dado que este material tiene la viscosldad y las
otras propledades que permiten la Pabricacidén mis econdmi-

en de fibras de buena calided de geuerdo con este invento.
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El polietileno preferido tiene una viscosidad intrinseca
enbre aproximadamente 0,85 y 35, y del modo més deseable
entre aproximadamente 1,0 y 5,3.

Para el polipropileno, el peso molecular medio
de viscosidad se encuentra preferiblemente entre 100,000
7 4,000,000, y del modo més deseable entre 140,000 y
650.000, E1 polipropileno preferido tiene una viscosidad
sntrinssce entre aproximadamente 1 y 20, y del modo mas
deseable entre aproximadaments 1,3 y 4,3, por las nisnmas
razones que Se indican para el margen de polietilenos M
ximemente deseables.,

Los pesos moleculares medios de viscosidad gque
aqui se citan son determinados tal como se describe en la
golicitud de patente ne 403,439 de la solicitante.

La viscosidad de la soiucién de polimero es una
varisble que tiene une importante influencia sobre el ca~
réotier y la calided de las fibras producides, tal como 52
bre su longitud, espesor y grado de enmarafiamiento., La vig
cosided de la solucidn de polimero esté relacionada tanto
con la concentracidn de polimerc como con su peso molecu~-
1ar, La viscosidad de la solucién de polimero eumenta con
la aoncentracién y con el peso molecular (o viscosidad in-
trinpooa) del polimero selecolonado; por lo tanto, la vis-
cosidad pueds ser ajustada por seleccidn apropiada del pe-

g0 molecular del polimero y ajustando la concentracion de
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la solucidén de polimero.

Ta viscosidad de la solucidn deberd ser suficien
temente baja para que la golucidn pueda convenientemente
sor tramsformada en una dispersidn con el agua. Si la vis-
cosidad es demasiado elevada, es diffeil formar una buena
dispersidn, aparecen problemas de flujo y el producto pue-
de ser uns masa Siruposa espesa en lugar del material fi-
broso desesdo. Para obtener un trabajo satisfactoric, la
viscosidaed de la solucidn del polimero bajo la temperatu=~
re y la presidn de trabajo con polietileno en calidaide
polimero se encuentra deseablemente por debzjo de 3,500 cen
tipoises para toberas mis largas y deseablemente por deba-
Jo de 500 a 1.000 centipoises para toberas mds cortas. La
viscosidad de la solucién deberd ser mayor de aproximada~
mente 100 centipoises para formar fibras delgadas, bien fi
briladas, de po%ietileno.

Se pueden producir fibras cusndo el polimero em
pleado constituye 0,5% en peso del disolvente o incluso
menos., Sin embargo, es deseable generalmente utilizar con-~
centraciones mayores de 0,5% en peso, debido a qus las pro
pledades de las fibras son goneralmente mejores cuando Se
emplea una soluoién més concentrada. En general, la conocen
sracién pusde seleccionarse dentro del margen de 0,5 a 15%
on peso, y preferiblemente entre 3,5% y 15% en peso. El 11

mite superior préotico de concentraciones se determina ba-
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séndose en la viscosidad en gsolueidn tal como arriba se ha

mencionado. Bl margen preferido de concentraciones para el
polietileno y el polipropileno estd entre 25 y 100 gramos
por litro de disolvente, siendo especialmente util una con
centracidn entre glrededor de 50 y 100 gramos por litro.
Otra variable que influye grandemente sobre el
cardcter de las fibras, particularmente sobre la longitud,
el espesor y la resistencia mecémica de las fibras, y la
oxtensidn en la cual éstas estdn enmarafiadas, es la pPro-
porcién de disolvente a agua que se emplea. Para un poli-~
mero, una concentracidn de polimero en el disolvente y unas
condilciones de precipitacidn establecidas, cuanto mayor es
la proporcidén de disolvente a agua, tanto mgs largas, mas
gruesas y mds enmarafiadas son las fibras producidas. Bn al
gunos casos, si la proporcidn de Aisolvente a agua es dema
siado elevada y al mismo tiempo cuando la solucidn de poli
mero se encuentra por encima de ciertas concentraciones,
entonces el producto que se produce de este modo puede ser
ten grueso y estar tan enmerafiado que sea diffeil refinar-
10 o tratarlo de cualquier otro modo con el fin de producir
fibras que tengan propiededes deseables, Si es demasilado
olevada la proporcidn de disolvente a agua, las fibras pro
ducidas pusden ser indeseablemente débiles si se utilizan

cierbas concentraciones de polimero, y asimismo el proce-

dimiento se hace antilscondmico,

- 28 =



9

10

15

20

10,XT.72

En general, la proporcién de disolvente a agua
gobre una base volumétrica puede ser seleccionada dentro
del margen de 0,5:1 a 2:l, preferiblemente entre alrede-
dor de 0,5:1 y l:l. Ia proporcién de disolvente a agua es
desesblemente lo suficientemente baje para gue el agua col
tribuya con suficiente calor sensible (entalpia) e la dis-
persién de manera que el calor sensible total de la dis-—
persién sea adecuado para evaporar sustencialmente la tota
1idad del disolvente despuds de la evaporacién sibita, con
1as diferencias de temperatufa y presidn que se emplean en
dicha evaporacidn sibita.

modavia otra variable que afecta al cardcter de
1as fibras producidas se pefiere a las condiciones bajo las
cuales tiene lugar la precipitaoién de las fibras. La to-
vora a través de la cusl es descargada 1e dispersidn debe
proporcionar unlestrechamiento o constriceidén sobre el flu-
jo de la disperSién g su través de magnitud tal que esta~
blezca unos esfuerzos de cizallamiento adecuados en la dis
persién de modo que ayude a 1s orientacidn de las molécu~
108 de poliolefina. El osfuerzo de cizallamiento minimo re
querido para producir fibras pdecuadas depende de un cier~
to mimero de variables, incluyendo el tipo y el peso mole-
sular del polimero, la concentracién de la solucién de po-
1{moro y la proporeién de disolvente a agna, tal como Se

ha deserito anteriormente., Los esfuerzos de cizallamiento
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pusden ser ajustados mediante seleccidn apropiada de la

configuracidn, temafio, por ejemplo didmetro si se utiliza
una configuracién circular, ¥y longitud de la tobera de
precipitacién y cualquier conducto asociado en comunica-
cidn con ella que preste mccidén de cizallamiento a la sug
pensidn descargada a su través,

Para poliolefinas que cristalizan con mayor Ta-
pidez, tales como polietileno de alta densidad, se puede
smplear un periodo relatlvamente mis corto de esfuerzo de
cizallamiento. En el caso del polietileno, por ejemplo,
ge pueden producir fibras simplemente descargando la dis-
persidn directamente a través de una tobera circular de
2 pmilimetros de didmetro y 2 milimetros de longitud, tal
como por ejsmplo a través de la tobera de precipitacién
en ol fondo del autoclave 1 en ei aparato que se ha ilus-
trado. Bn realidad se puede producir suficiente esfuerzo
de cizallamiento simplemente estrangulando la corriente de
dispersién e través de una vélvule parcialmente ablerta
gque tiene una lumbrera anular,

Por otro lado, para un polimerc que cristaliza
eon mayor lentitud, tal como polipropileno, para producir
£ibhras deseables puede ser necesario descargar la disper-
5ién e través de una zona de cizallamiento bastante larga
4al oomo un conducto estrecho y largo 4 en el aparato ilug

tredo y luego & través de una zona de cizallamiento todavia
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mds estrechs tel como la tobera de precipitacién 6, con el
£in de crear suficiente fuerza de cizallamiento o turbulen
cia sobre el polimero entes de su precipitacién o durante
1a misma, En el aparato descrito hay una caida de presidén
gustaneial a lo largo del conducto 4 durente la descarga.
Sin embargo, deberd haber todavia una caida de presién sug
tencisl a través de la tobera 6, posiblemente ds 5 atmés~
ferss o mayor, con el fin de mentener wa temperatura ade-
cuedamente elevads en el conducto 4 para evitar una preci-
pitacién premafura del polimero sobre las paredes del con~
ducto o de la tobera 6.

Ta temperatura de la dispersidn en el recipiente
debers ser mentenida lo suficientemente elevada para gue
cuendo &sta sea deseérgada répidamente a trovés de la to-
bera de precipitacién dentro de la zona de presién reduci
da, B8 evapére gustancialmente todo el disolvente, pero la
temperatura no debersd ser ten elevada que provoque cualquiser
evaporacién sustencial del agua. Adiclonelumente, la presidén
en el recipiente debers se& 10 suficientemente elevada para
obligar a la dispersidén a pasar a través de la zona de pre-
cipitacidn con velocidad suficiente para crear una turbulen
oia y une woocidn de cizallamiento adecuadas para formar fi-
bras deseables., Lo presidn autdgena del vapor confinado de
la dispersidén es la presién preferida que se emplea. Prefe-

riblemente, la presion estd entre 6 y 15 kg/em2o
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Tn el caso de polietileno y polipropileno en he-
xano en calidad de disolvente y con agua Como fage conti~
nua, la temperatura en el recipiente es mantenida deseable
mente entre 1309C y 1602C, preferiblemente entre 140¢C y
1500¢, antes de descargar la dispersién a través de la zo-
na de precipitacidén. La presidn autbégena desarrollada por
la dispersién en este margen de temperaturas crea la pre-
gidn méximamente deseable para obligar a la dispersidn a
pasar a través de la zona de precipitacidén, por ejemplo a
través del conducto 4 y la tobera 6, a una velocidad y con
un tiempo de permanencia en 1la tobera suficientes para crear
eafuerzos de cizallamiento adecuados para una produccidn de
buenas fibras,

Si se emplea una presién sustancialmente mayor
que la autdgena (a saber, mayor de aproximadamente 20 kg/om )
las fibras no son tan apropiadas para la fabricacidn de pa-~
pel, debido probablemente & la olevada velocidad y al bhajo
tiempo de permenencia en la tobera. Deberé hacerse obhservar
que la presién "eutdgena" puede ineluir une pequefia presidn
parcial desarrollada por ol mondémero residual si el proceso
ostd integrado junto ocon el proceso de polimerizacién. E1
calor sensible en la dispersibén con este margen de tempera-
turas es tambidn adeouado para evaporar sustancialmente la
totalidad del disolvente védlido cuendo la dispersién es des

cargads o la presidn stmosférica., La presidn es deseablemen
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te mentenida constante durante la evaporacidn sibita meQ
diante introduccidn de un gaé inerte tal como nitrdgeno en
el espacic de vapor situado por encima de la dispersidn en
el recipiente,

Cuendo se emplea una tobera de precipitacion de
seccidn transversal relativeamente pequefia al final de un
conducto de zona de cizallamiento de mayor seccidn trans-
versal, es deseable que la presidn de la dispersifn justa-
mente entes de su entrada en la tobera Sea memtenida lo
suficientemente elevada para que la temperatura de lg dis
persidn esté por encima de la temperatura de disolucidn
del polimero, de maners que date no precipite prematura-
mente sobre las paredes del conducto. En la prictica, la
presidn es usualmente de 5 gtmdsferag y mayor para el po-
lietileno y el polipropileno.

Le presidn en la zona de presidn reducida (es
decir el reciplente de evaporacidn 8) deberé ser lo sufi-
clentemente alta pare que la temperatura de lg dispersidn
despuds do evaporacidn subita caiga por debajo del punto
de Pusién o reblendecimiento del polimero. Esta presidn
on usualmente la presién atmosférica o una menor, prefe-
riblemente de aproximademente 1 kg/oma. Lo dispersién pue-
de ser evaporada sibltamente en la atmésfora o en un gas,
preferiblomente un gaes inerte, tal como nitrégeno, Opclonal

mente, pero menos deseablemente, si el gradiente de pre-
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gidn es suficientemente grande, la dispersidn podria ser
evaporada sibitamente de modo directo em un liguido man-
tenido a baja presién y a una temperatura por encima de la
temperatura de ebullicidn para el disolvente pero por deba~-
jo de la temperatura de ebullicidn del agua y la temperatu-
ra de reblandecimiento del polimero.

Asi, en la forma de realizacién ilustrada, las
fibras son descargadas o eveporadas sibitamente en el re-
cipiente de evaporacién 8 que estd a la presidn atmosféri-
ca, y sustancislmente todo el disolvente se evapora y pasa
a través del conducto 9 dejando las fibras dispersadas en
ol agua. El agua entra en contacto intimo con las superfi-
ocies de las fibras y ventajosamente impide el fusionamien-
to o la adherencia de las fibras entre ellas, de manera que
dotas permanscen disociadas en una masa DPOCO ocoherente., Las
fibras permenecen por lo tanto en forma discreta en contrag
te ocon el producto enmarafiado y fusionado quse results de
la hilature en fusién de la téonica anterior, o de la hila~-
tura en disolvente (por ejemplo de plexifilamentos) de la
téonioa anterior,

Bl agua no solo tiene la aptitud de afectar favo-
prablemente al producto resultante tal como se acaba de men-
cionar, sino que asimismo porporciona beneficlos adiciona-
les, Se oree que durente la descarga de la dispersidn el

agna ayuds a orlentar los cristales y & desarrollar las
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fibras durante la precipitacién del polimero y antes de la
misma, Esto ocurre posiblemente mediante la separacidn del
polimero disuelto en gotas o glébulos individuales que pue-
den permitir la formacidn de fibras independientes y sepa-
radas con mayor facilidad que cuando éstas son sometidas
a esfuerzos de cizallamiento. La utilizacidn de agua, a
causa de su elevada densidad en comparacidén con la mayor
parte de los disolventes, puede acrecentar también la tur-
bulencia y las fuerzas de cizallamiento que actlan sobre
las gotas de polimero disuelto durante la descarga, acrecen
tando de este modo la orientacién y formacidn de fibras.
Adicionalmente, la energia de calor sensible o
entalpia del agua a las temperaturas elevadas de trabajo
estd disponible para ayuwdar a la evaporacién del disolven-
te durante la descarga. Por lo tanto, el agua, que tiene
unae elevada enta}pia, permite utilizer temperaturas més ba
jae antes de la descarga o evaporacién sibita al tiempo
que todavia efectia la evaporacién de sustancialmente la
totalided dol disolvente por descarga. La aptitud de uti-
1lizar temperaturas mis bajas proporciona la corregpondien—
te aptltud de utilizar presiones més bajas antes de la des
carge, oon las correspondientes soonomias del trabajo a
baje prosién. También, el sgue disminuye la temperatura de
lps fibras despuds de la evaporacién stbita debido al fend

meno de que la mezcla de agua y disolvente tiene un punto
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de ebullicidn menor que el del disolvente o el del agua,

tomados por si sdlos.

Cuanto menor es la proporcidén de disolvente a agua
que se emplea, tanto més pronunciado es este efecto y pue-
den ser posibles temperaturas de trabajo incluso menores.
Se prefieren por lo tanto menores proporciones de disol-
vente a agua, por ejemplo por debajo de 1:1 para el polie
tileno, cuando esto 8s compatible con otras variables que
afectan a las deseadas propiedades de fibras, También, el
ggua ‘tiene un fipo de efecto "de separacidn con agobamien-
to de vapor" durente la evaporacién del disolvente que tien
de g disminuir la temperatura de la masa fibrosa durante
la evaporacién sibita, de menera que éata puede ser redu-
ocide con mayor facilidad hasta por debajo del punto de re
blandecimiento del polimero. ’

Una de las variables mds importantes para con-
trolar la longitud de las fibras es la proporeién de disol
vente a agua., Para un polimero y una concentracidn de so=-
lucién de polimero establecidas, cuanto mayor es la propor
oién de disolvente a agua, tanto mds largas son las fibras
que resultan. Cuanto menor es diche proporeidn, mds cortas
pon las fibras.

Ta viscosided de la solucién de polimero es otra
veriable que afecta a la longitud de las fibras, ¥ ésta es

t4 rolacionada oon la naturaleza del polimero y su concen-
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trgeidn en el disolvente, Cuasndo mayor es el peso molecu-
lar y mayor €8 la concentracién de polimero en el disol-
vente pars el polimero, tanto mds largas son las fibras
resultentes. Polimeros que cristalizan con mayor rapidez,
tales como polietileno, tienden a producir fibras més cor
tas en condiciones similhres de viscosidad. En efecto, pa
ra ol polipropileno en la mayor parte de las condiciones
de trabajo para la produccién de fibras con propiedades
deseables, el producto fibroso que resulta de la evapora-
cién sdbita es un cvmplejo sustancialmente continuo de
material fibroso, Por otro lado, el polisetileno producido
on condiciones similares da como resultado fibras mucho
més cortas,

Segin se van haciendo més elevadas las fuerzas
de cizallamiento durante la descarga, més largas son las
fibras gue resultan. Por lo tanto, los factores que con-
trolan la fuerzs de cizallamiento, es decir el gradiente
de presiém, la tempefatura de trabajo, el tamafio y configu
yracién de los conductos y toberas de descarga, pueden ser
ajustados también tal como se ha deserito anteriormente
para ayudar a controlar la longitud de las filbras.

Las fibras dispersadas en el agua después de eva
pormcidn sibita dentro de la zona de presién reducida, pug
denser secadas a un menor contenido de humedad y utilizae-

das sin tratemiento adicional para usoS que no requieran
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una longitud de fibras cuidadosamente controlada. Dichos'

usos incluyen la utilizacidén como pasta de moldeo, la uti
lizacidn como géneros no tejidos, y la utilizacidén como
moterigl de absorcidén o aislamiento.

Para la fabricacidén de una pasta de papel de
acusrdo con este invento es particularmente ventajoso ajus
tar las condiciones de -trabajo de tal modo que se produzca
unae pasta que posea una longitud de fibras algo mayor que
la longitud real de fibras que se desea, por ejemplo uns
longitud media de 5 a 10 mm o incluso hasta de 100 mm o
mayor. Luego, este producto puede ser batido o cortado a
15 exacta longitud de fibras y 8 la exacte distribucion
de longitudes de fibras de modo que se corresponda con la
pastea de celulosa natural, o a cualquier otra longitud que
ge pueda desear. De esta menera pueden controlarse con ma-
yor exactitud las propiedades del producto final. En algu-
nos oasos, por ejemplo con polipropileno, puede ser desea-
ble incluso producir un producto fibroso de naturaleza con
tinua y batir o cortar este producto a una longitud que se
gpemeje a la longitud de las fibras de celulose con el fin
de producir las fibras nds resistentes mecénicamente. En
4ales oasos es de méxima importancie llevar a cabo la ope
raoidn do refinado sobre el producto fibroso inmediatemen
to despuds de evaporacién sibita, ¥ nientras éste todavia

estd a una temperatura elevada, preferiblemsnte por encie-
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ma de 500C,., inicialmente, ¥ usualmente alrededor de 602
a 702C¢, inicialmente. Esto es debido a que una vez ha sido
enfriade el material es impracticablemente dificil refinar
1o o cortarlo, dado que éste se vuelve tenaz y se€ fusiona
consigo mismo, El refinado inicial puede ser seguido por
un ®wfinado adicional a la temperaturs ambiente.

P1 invento serd ilustrado mediante realizaciones
gspecificas indicadas en los siguientes ejemplos, pero el

alosnce del invento que se ha de probeger no esta limita~

do a ellos,

Ejemplo 1.-

Tn un autoclave de 5 litros fabricado en SUS del
tipo general representado en la figura 1, equipado con un
pgitador y une camisa envolvente a través de la cual se in-
troduce vapor de'agua g 10 kg/cm2 para calentar el autocla-
ve, se afiadld con agitacidn, para disolver el polimero an-

tes de la adioidn del agua y del agente dispersante lo 8i-

gulente:
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polietileno (peso molecular 28,000 e indice
de fusidn 14) (nombre comercial: HiZex

1300 J), 100

gramos
agua 2 litros
n--hexano 1 litro
poli(alcohol vinilico) (grado de saponifica

cién 86,5-89% en moles, grado de polimeriza

cién superior a 1500, y cuya viscosidad en

una solucidn con agua al 4% a 20eC es de 30

centipoises)

(nombre comercial: GH-17) 2,5 gramos
agente tensioactivo no idénico (alcohilfenol-

otilen-dter) (nombre comercial: NS 210 de Nissan

Nonion) 3,0 gramos

Le mezela fué agitada y calentada a 140°C después

de que la atmésfera existente dentro del sistema hubo sido

reemplazada por nitrégeno. ELl polietileno fuéd disuelto com=

pletamente manteniendo la anterior temperatura durante 30

minutos. La viscosided de la solucién era de 100 centipoi

ses, Despuds de ello se introdujeron agua, poli(alcohol

vin{lico) y agente tensioactlivo, y la mezcla fué manteni-

da e @ba temperatura durante 30 minutos dendo como resul-

tado una suspensién homogénea. Esta supensibén fué someti-

de @ evaporacién sibitae a la presibén atmosférica a través

del conducto 4, una tuberia de cobre, y una vdlvula de Do
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la 5. Sin embargo, no se empled ninguna tobera, tal como

1a tobera 8. Se continud la evaporacién siubita durante apro
ximadamente 15 segundos hasta que la presidn en el interior
del autoclave disminuyd de 11 kg/cm2 manoméfricos a 1 kg/em
manométricos. Los materiales fibrosos polimeros resultantes
fueron separados del n-~hexano en forma de vapor en el reci
piente de eveporacidén. La presidén dentro del reciplente de
evaporacién fué mentenida a la presién atmosférica y su
temperatura era de 802C al final de la evaporacién sidbita.
Tos materiales Fibrosos polimeros asi producidos contenien
menos de 0,5% de hexano residual y fueron refinados duran-
4o 15 minutos en un mezclador Waring, dando como resultado
une pasta batida. Esta pasta fibrosa tenfa una resistencia

meeénica de 3 g/denier,

Ejemplo comparativo L.~

Al nisumo aparato gue se utilizd en el Ejemplo 1
se afiedisron solamente:

polietileno (nombre comercial:

Hi-Zex 1300J) 105 gramos
y
n-hexano 3 litros

T1 contenido fué agitado, y la atmésfera existen~

te dentro del sistema fué reemplazada por nitrégeno segui~
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do por calentamiento a 1402C. La viscosidad de ia solu~
cién era menor de 100 centipoises., Tras mantener a la mig
ma temperatura durante 30 minutos, el contenido fué treng
ferido con evaporacién sibita a la presion atmosférica a
un auboclave de 10 litros a través del conducto 4 ¥y la
vélvala de bola 5 (pero sin tobera 6). Luego el hexano fué
geparado por filtracién mediante separacién centrifuga y
el polimero fué lavado con cuatro porciones de 1 litro de
acetona, luego con cuatro porciones de 1 litro de agua, ¥
fud centrifugado, dendo como resultado una suspensidn acuo
sa sustancialmente libre de hexano. Luego fué batide duran
te 15 minutos por el mezclador Waring, dando como resulta-
do una pasta batida. Este pasta sintética tenia una resis-—
tencis mecdnica de unicamente 0,6 g/deniers y tal como es-
taba no era apta pars ser extendida o meno para formar lé-
mings.

Ejemplo 2,

Polipropileno (peso molecular 240.000, indi
oo de fusién 12,0, indice de isotaoticidad
96,5 y viscosidad intrinseca = 1,9) (nombre
oomeroials Polypro F 707 de Mitsui Sekiyu

Kagalku) 100  gramos
ague 2  litros
n«hexano 1 litro
poli(aloohol vinilico) (nombre comercial:

0H = 17 de Gosenol) 2,5 gramos
v agonte tensiosotivo no idnico (nombre eg

meroials NS 210 de Nissan Nonion) 3 gramos
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fueron tratados igual que en el Ejemplo 1, excepto que se

ompled la tobera 6, ¥ el material polimero fibroso que re-
sulté por evaporacién subita a 1402C¢ fué refinado durante
15 minutos mediante el mezelador Waring. La pasta gintéti-
ca menifestdé una resistencia mecénica de 2,5 g/denier,

Ejemplo comparativo 20

polipropileno (nombre comercial: Polypro P 707

de Mitsui Sekiyu Kagaku) 30 gramos
Yy
n-hexano ‘ 3 litros

fueron tratados igual que en el Ejemplo comparativo 1, eva-
porados stbitamente, centrifugados, ¥y la suspensién en he-
xano fué reemplezada por suspensidén en agua de acuerdo con
o1 método del Ejemplo comparativo l. Después de haber re-
finpdo durante 15 minutos mediante el mezclador Waring se
obtuve una pasta sintética. La pasta resultante era de fi-
bras vitreas frééiles que tenian una resistencia mecanica
de solamente 0,2 gramos/denier y tal como estaban no eran

aphtas para ser extendidas a meno para formar léminasg.

Ejemplo 3.~
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Homopolimero de 4-metil-1-pentenc (indice de

isotacticidad en heptano 98,6, N = 12) 100  gramos
agua 1l litro
benceno 2 litros

poli(alcohol vinflico) (nombre comercial:

GH-17 de Gosenol) 2,5 gramos
y

agente tensioactivo no iénico (nombre comer

cial: NS 210 de Nissan Nonion) 2,5 gramos
fueron tratados igual que en el Ejemplo 1 ¥ evaporados su-~

bitamente a 1408C, Los materiales polimeros fibrosos resul

- tantes fueron refinados durante 5 minutos mediante el mez-

clador Waring. EL producto resultante manifestd una resis-

tencis mecénica de 1,0 gramos/denier.

Ejemplo 4.
Polipropileno (nombre comercials Pol&pro
F 707 de Mitsui Kagaku) 70  gramos
poliestireno (nombre comercials Styron 666) 30 gramos
y
hexano 1 litro

fueron oalentados a 1509C y mantenidos a esta temperatura
durente 30 minutos para su disolucidn. Luego se introduje-
ron a presién en la solucién 3 gramos de un agente tensio-
aotivo (nombre comercial: NS 210 de Nisaen Nonion) y 2,5

gramos de poll(aloohol vinilico) (nombre comercial: GH-L7
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de Gosenol) disueltos en 2 litros de agua, y Se agitéd durag
te 30 minutos para obitener una suspensidén que luego fué
evaporada subitamente a la presién atmosférica. Bl material
Pibroso resultante fué refinado durante 10 minutos med ian—
te el mezclador Waring para producir pasta sintética. La

paste manifestd una resistencia mecénica de 2,5 g/denier.

Ejemplo 5.,
Polietileno (nombre comercilal: HiZex 1300 J) 100 gramos
agua 2 litros
n-hexano 1 litro

¥

poli(alcohol vinfilico) (nombre comercial:

GH-17 de Gosenol) 1 gramo
fueron tratados igual que en el Tjemplo 1y evaporados si-
bitamente a 1402C, Ia viscosidad de la solucidn era de al=~
rededor de 100 centipoises a 1402C, El material fibroso re
sultente formd una colecoidén de fibras ligeramente més du-
ra que el producto del Ejemplo 1. Tras refinar durante 30
minutos mediante el mezclador Waring, ésta menifestd una
rozistoncia mecdnica de 2,1 g/denier,

Tjemplo 6.
Polietilenc (nombre comercial: HiZex 1300 J) 100 gramos

ague 2 litros
N~NeXano 1 litro
¥

golatina (gelatine enimal obtenida de gelatina

Witta) 3 gramos
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fueron tratados como en el Ejemplo 1 y evaporados stbita~

mente a 1409C, La viscosidad de la solucién era de alrede-
dor de 100 centipoises a 1409C. El material fibroso resul-
tante fué refinado mediente el mezclador Waring. Las fibras

resultantes mostraron une resistencie mecémica de 3,0 g/@g

nier.
Ejemplo 7,
Polistileno (nombre comercigl: Hi-~Zex 1300 J) 70 gramos

carbonate de calcio en polvo (nombre comercial:

Homocal-D) 30 gramos
n-hnexano 1 litro
a.gue. 2 litros

poli(alcohol vinilico) (nombre comercial: GH-17

de Gogmenol) . 2,5 gramos
¥

agente tensloactlvo no idnico (nombre comercials

NS 210 de Nissan Nonion) 3 gramos
fueron tratados como en el Bjemplo 1 ¥ evaporados sibitamen
%o a 14020, La viscosidad de la solucién era de alrededor
do 100 centipoises a 1409C, El materisl fibroso asi obteni-
do fué rofinado mediante el mezclador Waring, dando como
regultado una paste sintética que contenia aproximadamente
o7% en peso de ocerbonato de caleilo. la pasta nenifestd una
resistencia mecanica de 1,0 g/denier, Este ejemplo ilustra

gque pueden afiadirse a la dispersidn agentes modificadores

- 4B
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tales como pigmentos con el fin de alterar el caraicter de
las fibras resultentes.

Tjemplo comparativo 3.

Polietileno (nombre comercials Hi-Zex 1300 J) 100 gramos

agua 2 1litros
y
n-hexano 1 litro

fueron tratados como en el Ejemplo 1y evaporados stbita-
mente s 1402C a través de una vélvula de bola con un did-
metro de orificio de 6 mm, tal como se muestra en 13 en la
figura 1, pero sin tobera 14, Despuds que estuvo terminada
1o evaporacidén subita, el autoclave fud examinado para en-
contrar que las paredes laterales del autoclaeve y el agi~-
tador estaban cublertos por polietileno duro adherido a las
superficies. Los materiales fibroscs resultantes fueron re-
finados en el mezelador Waring durante 30 minutos pero el
producto contenia muchas particulas y el producto no era
practico para ser wtllizedo como une pasté sintética., Este
ejemplo ilustre la produccién de fibras sin utilizacidn de

un agente dlspersante sn ague antes de la evaporacién gtibi-

ta.

Ejemplo 8.,
Polistileno (peso molecular 120.000) 50 gramos
n~hexano 1 litro
sgue 2 litros
%oli(alcohol vinilico) (GH-17 de Gosenol) 0,5 gramos
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Al autoclave de 5 litros representado en la figu-
ra 1 se afiadieron polietileno y n-hexano, con agitacidn y
colentamiento, para disolver el polimero. La viscosidad de
esta solucién a 1402C era de 200 centipoises. Se agregd
luego agua que contenia poli(alcohol vinilico) y el siste-
me. fué barrido con nitrdgeno. Estos materiales fueron ca-
lentados con agitacidn durante 30 minutos para formar una
dispersidn uniforme a una temperatura de 140¢C, Tuego la
dispersidn fué descargada a través del conducto 4 y la to-
pere de evaporacién sdbita 6, El conducto 4 tenia un dia-
metro interior de T mm y una longitud de aproximadamente
6 metros y la tobera & tenia un didmetro de 3 mm y una lon
gltud de 21 mm.

Tas fibras fueron recogidas sin refinar y fueron
inspeccionadas., Estas fibras ten&an una longitud media ma-
yor de 100 mm y algunas eran sustancialmente continuas.
Constituian tubos huscos pegqueilos muy resistentes mecéni~
opmente que teniedidmetros medios que oscilaban entre
30/& y lBQ/u y las paredes de los tubos estaban compuestas
por una delgada pelicula que poseis wn didmetro medio menor
de 2/u.

Biemplo 9.

Se repitié el Ejemplo 8 utilizendo 7O gramos del
polietileno en lugar de 50 gramos., La viscosidad de la so-

Tucidn do polimero en el hexeno era de 400 centipoises a
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1400C, El cardcter estructural y las dimensiones de las fi-
bras ersn sustsncialmente las mismas, excepto que las fi-
vras producidas eran més largas y mis resistentes mecdnica~
mente. Bstas fibras son particularmente apropiadas para uti
lizarse en la fabricacidén de géneros no tejidos y simpilares,
o pueden ser refinadas para utilizarse como sustitubtivo de

pasta de celulosa.

Ejemplo 10,

Se prepararon fibras de polietileno utilizando
los métodos del Ejemplo 1, evaporando sibitamente a través
de una vélvula de bola de 6 mm de didmetro tal como S& mueg
tra en 13 en la figura 1 pero sin tobera 14. Tuego las fi-
bras fueron refinadas en un refinador de disco Unico Beloit
que tenia discos de 300 mm de didmetro, en lugar de hacer-
1o en un mezclador Waring. Las condiciones del procedimien~
to y del refinadq se muestran seguldamente.

Tas Fibras resultantes fueron ensayadas en cuan-
to a diferentes carscteristicas de resistencia al escurri-
nlento do souerdo con los métodos descritos en TAFPI 37,

NR 11; péginas 523 ~ 534, Fueron ensayadas también en cuan-
to al tiempo y al factor de esourrimiento de acuerdo con el

nétodo snterlormente descrito, Los resultados son los si-

gulentesy
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Muss- Mv x
-3

$ra__ 10 S v M N TE FE
1 65 1,54 2,93 0,00296 0,340 8,0 1,0
2 28 1,17 2,65 0,00434 0,309 6,2 -
3 41 1,26 2,16 0,00434 0,303 7,1 1,1

en donde: R%
S

peso molecular medio de viscosidad -

i}

superficie especifica hidrodingmica m?/g

v volumen hidrodindmico, cm3/g

il

My N = constantes de compresibilidad
TE
FE

Tiempo de escurrimiento, segundos

Faotor de escurrimiento, segundos/g.

Condiciones de procedimiento para el Ejemplo 10

Muestra I, Concentracidén  Hexano/agua PAV/poli
de hexano vol/vol mero
L 65,000 50 1/1 1
2 23,000 100 1/2 1
3 41.000 75 1/2 1

% PAV = poli(aloohol vinilico)

- 50 -
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Condiciones de refinado para el Ejemplo 10

Nimero de pasadas Nimero de pasadas
con la holgura del con la holgura del
diseco de refinador de disco refinador

Muestra O micras. de 10 micras. Temporatura
1 8 4 65 -2 T700C
2 4 5 70 2 802C
3 8 5 6020

Ejemplo comparativo 4

Tibras de polietileno preparadas de acusrdo con el
proc¢adimiento desorito en la solicitud de patente de la so0-~
1icitante n® 403.439, fueron ensayadas como en el Ejemplo 10,
Loa resultados son los sigulentes:

Caracteristicas de resistencia al escurrimiento

Magme M} x

e 107 8 v e N % FE
1 100 0,88 1,95 00,0072 0,266 5,5 0,78
s 100 0,83 1,88 0,00695 0,270 = -
3 65 0,70 1,83 0,001 0,245 5,1 -

L 300 0,93 2,03 0,00835 0,274 5,7 0,8
5 M 0,81 2,24 o0,0124 0,218 5,3 0,65

Se¢ observe que las fibras preparadas por el pre
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sente procedimiento tienen una superficie especifica hidro-
dindmica, una constante de compresibilidad N y un tiempo
de escurrimiento més favorables.,

Ejemplo 11,

Polvo de polipropileno (peso molecular 160,000,
indice de fusidén 55, viscosidad intrinseca 1,5, e indice
de isotacticidad 94,7) es utilizada en este ejemplo junta~
mente con 1% de PAV basado en el polipropileno. E1 PAV fué
suministrado por Nippon Gosei (Calidad NCO 5) y tenia una
viscosidad de 5,3-0,7 en una concentracibn al 4% en agua a
200C, un grado de saponificacidén de 98,5-100% y un grado de
polimerizacidn inferior a 1.000. El polimero fué disuelto
con n-hexeno en el sutoclave de la figura 1 y luego se afia-
dieron ¢l PAV y el agua, y el auﬁpclave fué purgado con ni=-
trdgeno. La mezcla fué agitada durante 30 minutos para for-
may y calentar le dispersidn a 1602C con una presidn de 15
lcg/cmao Luego la dispersidn fué descargada a la presidn at-
mosférice a través del conducto 4 y la tobera que tenia las
dimenseiones que se describen en el Bjemplo 8 dentro del re-
oipiente de eveporacién 8, que estaba a la presidn atmosfé-
rioce y contenia nitrdgeno gaseoso.

Bl producto fibroso continuo fué inmedistamente
vefinado a 10,500 r.p.m. durante 20 minutos en un mezclador
Waring con una temperatura inicial de aproximademente 102C

v una temperatura al final del refinado de aproximadamente

w 52 =
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402C, con una concentracidn en el mezclador de 10 grames
de fibras en 1 litro de agua. Se efectuaron un cierto ni-
mero de expsrimentos utilizando una progresidén de propor-
cionee de hexeno/agua de 5/10, 7,5/10 y 10/10 sobre una
base volumdtrica., Para cada proporcidn indicada se efectua
ron experimentos con la siguiente serie de concentraciones
de polimero: 25, 50, 75, 100 y 200 gramos/litro de disol-
vente.

Las propiedades de extensidén a mano para formar
1éminas del producto refinado fueron ensayadas y los re-
sultados estdn mostrados en lag siguientes Tablas 17 II,
Tambidn se estudid la influencia de la temperatura de ba-

tido y estd mostrada en la Tabla IIL.
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RBsta solicitud que corresponde a las presentadas
en Japdn, el dfa 12 de Octubre de 1,971, con el n? 79856/ 71
v 14 de Pebrero de 1,972, con el n® 14919/72, se acoge a
1ot beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre

Propiedad Imdustrial.

Reivindicaciones

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patsg
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
gulentes:

le~ Uﬁ procedimiento para produclr una pasta sin
$étion apropisda para producir una tela no tejida, carac—
terizedo por las etapas de: formar una mezcla de (1) una
poliolefina, (ii) un disolvente que disuelva la poliole~
fine o temperature slevada, (iii) agua, en una cantidad no
mayor de dos veces el volumen de disolvente, ¥ (iv) un agen
to tensioactive polimero no formedor de espuma en una can-
tidad sufleiente para hacer dispersables en agua a lag fi-

brus resulbtantses; disponer le mezcla a una presién sustan-
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cialmente autdgena ¥ a una temperatura por encime de la
temperatura de disolucidn de masa fundida de la poliolew-
fina en el disolvente, pero por debajo de la temperatura

a la cual la presidn awutdégena excederia de 20 kg/cmz; eva-
porar el disolvente desde la mezcla haciendo pasar la mez-
cla desde una zona de presidén autdgena a una zona de pre~
gidén menor a travds de una tobera dispuesta para provocar
turbulencia de la mezcla durante la evaporacidn de la so-
lucidn; y recoger la suspensién acuosa resultante de fi-
bras de polieclefina,

2,- Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacidén 1, caracterizado por la etapa adicional de batir ls
pasta acuosa resultante para desenmarafier las fibras.

3,~ Un procedimiento de acuerdo con una cualquie-
ro de lags reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porgue la
cantidad de agente tensiocactivo polimero no formador de eg
pums es hasta de 15% en peso de la poliolefina.

4.- Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
caoidn 3, carmoterizado porque la oantidad del agente ten~
sioaotive polimero no formedor de espume estd dentro del
margen de 0,1% a 5% en peso de la poliolefina.

5,- Un procedimiento de acuerdo con una cualquie-
ra de lag veilvindicaciones 3 y 4, caracterizado porque la
centidad de poliolefins es de 0,5 a 15% en peso del disol-

venie,
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6.~ Un procedimiento de acuerdo con una
cualquiers de las reivindicaciones precedentes, ca-
racterizado porque el agente tensioactivo polfmero
no formador de espumz es un alcohol polihidroxilado
goluble en agua.

7= Un procedimiento de acuerdo con una
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, carac-
terizado porque la poliolefina es une poliolefina cris-
talina seleccionada entre polietileno, polipropileno
y copolimeros déiéfileno y propileno.

8.— Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidén 7, caracterizado porgue la poliolefina tie-
ne un peso molecular relacionado con su concentracidn
en el disolvente para proporcionar una viscosidad en
solucidn a la temperaturs de la mezcla entre 100 y
3.500 centipoises.

9.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidn 8,‘caracterizado porque la polioléfina es
polietileno. _

10.~ Un procedimiento de acuerdo con una
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en
el que se pulveriza agua scobre las fibras dejadas por
evaporacién del disolvente en la zona de presidn ine
ferior, encontrdndose el agua a una ‘temperatura supe-

rior al punto de condensacibn de los vapores de di-
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solvente.

11+=~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR
UNA PASTA SINTETICA APROPIADA PARA PRODUCIR UNA TEIA
NO TEJIDA,

5 , Tal y como se ha descrito en la Memo~
ria gue antecede, representado en los dibujos que se
acompafien y con los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de sesenta hojas

escritas a mdquina por una sola cara.

megria, =2 OCT,197%

L¢3
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