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Procedimiento para la obtencidén de un articulo

no-te jido.

Sl - |
2Jolicidande RHONE-POULENC, S.A., entidad francese, residente
en 22 Avenue Montaigne 75360, PARIS CEIEX 08, Fran-

cla.

La presente invencidn tiene por objeto nue-
vos articulos no tejidos en los que el aglutinante
és un polimero termoestable.

Ia expresion nart{oulos no tejidos" désigna

5. - on sentldo amplio productos textiles obtenidos por
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aglutinado quimico o mecdnico de fibras sin hacer intervenir
ninguna operacidén de hilaturas téjido o tricotado. En un sen-
tido mas restrictivo, se reserva la denominecidn "no tejidosw

g los art{oculos obtenidos por aglutinado de fibras por medio

de un sglutinante natural o sintético: en la presente exposi-|

cidn, la expresidn "no tejidos" debera comprenderse segun es-
ta segunda acepcidn.

Existe uns sbundante literatura relativa & la fabrica
cidén de nortejidos con intervencidn de un eglutinante boiimé
rico, estos documentos tratan, bien de la naturaleza de las
fibras utilizadas, bien de la naturaleze del aglutlnante,

bien incluso de los procedimientos e instalaciones que permi-

ten la fabricacién de los artfculos no tejidos. Segin las

aplicaciones particulares, se ha hecho mencidn-a fibras vege-
tales (madera, lino, yute, cdafieamo, sisal, coco, Kapok, rami-
na), & fibraé de origen enimal (lana, pelos de cabra, came-
llo, conejo), a fibras de polimeros artificiales (acetato de
celulosa) o sintétiocas (poliéster, poliamidé, poliacrilonitri
1lo) o también a fibras de vidrio, fibras de amianto. Iguel-
mente se han ﬁtilizado aglutinantes naturales (celulosa, cau~-
cho natural) o sintéticos (copolimeros butadieno-estireno, bu

tadieno-acrilonitrilo, acetato de polivinilo, (co)polimerocs

acrilicos o metacr{licos, policloruro de vinilo, policloropre

no, resinas melemina-formol, urea-formol, resinas epoxi).

Ia prebente invencidn tiene por objeto ung nueva cate-
gor{a de art{culos no tejidos, destinados mas particularmente
a aplicaciones que requieren una gran estabilidmd térmica.

Los articulos segin la invencidn se presentan en forma
de una napa de fibras ligadas entre s{i por un polimaré sinté-

tico, y se caracterizan porque:
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a) el materlal que constituye las fibras es infusible o pre- l
senta un punto de reblandecimiento superior a 180°C. i
b) el aglutinante es un pol{mero obtenido a partir de una ﬁ N;
big~imida de acido_dicarboxilico no saturado de fdérmula _gene-l

ral:

D N-A-N D (1)
/ N\ 7
0o co

en la que D representa un radical organico divalente que con-
tiene un doble enlace carbono-carbono y A es un radical orgé-
nico divalente que posee de 2 a 30 étomos de carbono, y de

una poliamina de férmula general:

N

R(NHy)y | (1) |

en la que X es un ndmero entero al menos igual a 2 y R repre
senta un radical organico de valencia x, siendo la cantidad
de bis-imida de 0,55 a 25 moles por agrupamiento molar —NH2
aportado por la poliaminaj

¢) la proporcién ponderal de aglutinante representa del 5 al
150 % del peso de las fibras secas utilizadas.

Les fibras utilizadas en la invencidén pueden elegirse

enunciades precedentemente. Mas precisamente, puede tratarse
de fibras inorgénicas tales como las fibras de vidrio, las fi
bres de carbono, las fibras de éxido de aluminio y de zirco-

nio, las fibras de emiento, las fibras de boro, las fibras mg
téalicas, por ejemplo las fibras de cobre, las fibras de acero;

puede tratarse lgualmente de fibras procedentes de polimeros

orgenicos., Como ejemplos de tales polfmeros, se pueden citar

los polidsteres del tipo politereftalato de etilen glicol, las
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" 0 por reaccidn del dcido adfpico con la hexemetilen diamina,

poliamidas obtenidas por policondensacidén de la_oaprolaotama :

el poliacrilonitrilo, los polimeros fluorados tal como el po-
litetrafluoretileno, o los copolfmeros del tetrafluoretileno
¥ del hexafluorpropilenc. Otros ejemplos de polimeros éub—
ceptibles de conformarse en forma de fibras y que convienen
particularmente para la fabricacidén de art{culos no tejidos
que deben soportar durante largos periodos temperaturas de
200° § superiores son los polimeros del tipo poliamida-imida,
tales como los politrimelamida-imida o las poliamidas proce~
dentes de reactivos totalmente arométicos.'

Las politrimelemida-imidas pueden definirse como que

comprenden una pluralidad de motivos de férmula:

co
\
-NH-Q-FN Ry - CO - (111)
/ * .
co

L}

eventualmente asociados a motivos de férmuls:

_NH-Q-NH—COCO-
(1v)

503 , 1 uv+
y
y/o con motivos de férmulas
-NH-Q-NH-CO-2-¢0 -~ . . (V)

en las que el simbolo Q representa un redical divalente que
comprende al menos un nueleo bencénico, R2 representa un ra-
dical aromdtico trivalente, Z representa un radical divalen-

te, aromdtico, alifdtico o cicloalifdtico, M representa un

idén de metal alcalino o alealino-terreo e y es igual a1 6 2.
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Las poliamidas totalmente aromdticas pueden definirse
como constituidas por unidades recurrentes de formula:
R Ry 0 o - o
03 13 1 (v1i) - §
-N-Q~-N=~-(C=-Q~C - : !
en la que los diversos simbolos Q, idénticos o diferentes,
tienen el significado anteriormente indicado y los simbolos

R3, idénticos o diferentes, representan un dtomo de hidrdge-

Debe entenderse que se puede utilizar en la fabricacidn de }
art{culos segin la invencidn w solo tipo de fibras o, por el
contrario, mezclas de fibras, Estas fibras tienen generalmen
te una longitud comprendids eptre 0,2 ¥y 50 mm y su t{tulo, ex
présado en decitex estéd comprendido generalmente entre 0,5 ¥
20.

Tal como se ha indicado, los reactivos utilizados para
obtener los aglutinantes utilizados en la inveneidn son, por
une parte, una bis~imide de férmwla (I) y, por otra parte,
uns poliemina.de férmula (II). '

En la férmula (I), el simbols D deriva de un anhidri-

do de dcido etilédnico dicarboxilico de férmule general:

co

D \o (Vii)
/

/
AN
co
que puede ser el anhidrido maleico, el enhidrido citracduico,
el enh{drido itacénico, el anhidrido pirocincéniéo, el anhi~

drido dicloromaleico asi como loe productos de reacoién de

Diels-Alder entre uno de estos anhfdridos con un dieno acieli
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erh{dridos que resultan de una sintesis diénica, se puede,
por ejemplo, dirigirse al volumen IV de la obra tifulada 10p-—
ganic Reactions" (John Wiley and Sons, Inc.,); se mencionafé %
en particular el anhidrido tgtrahidroftélico ¥y el anhidrido :
endometilen tetrshidroftdlico.

El simbolo A puede representar un radical alquileno
lineal o ramificado que tenga menos de 13 dtomos de éarbgno,

un radical fenileno, ciclohexileno,

Xy N E | _
~NH \
S S R C AN —@——(Cﬁg)n——

N -~ O=

donde n representa un nimero entero de 1 a 3. Bl simbolo A
puede comprender iguslmente varios radicales fenileno o ciclg
L8

hexileno unidos entre si por un enlace de valencle simple o

pamiento alquilenc que tenga de 1 a 3 dtomos de carbono,
-C0-, -SO2—, -NR4-, -N=N-, -CONH-, ~000~, -P(O)Rq-, —CONH-X-
NHCO=-,

FeeoR @54‘“%‘

I L O (X

L]

<>
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donde R4 representa un dtomo de hidrdgeno, un radical alqui-

t

10 que tenga de 1 g 4 gtomos de carbono, fenilo o ciclohexi- |

lo, X representa un radical alguileno que tengs menos de . 13
dtomos de carbono.
Ademés; los diferentes radicales fenileno 0 ciclphexi-
leno pueden éstar sustituidos por asgrupamientos metilo.,
A titulo de ejemplos especificos de bis-imidas (I) se
Pueden citar: '
la N,N'-etilen-bis-imidg maleics
la N,N'-hexametilen-bis—imida maleics
la N,N'-metafenilen-bis—imids maleica
la N,N'-parafenilen-bis-imida maleica
la N,N'-4,4'-difenilmetano—biSLimida maleice
la N,N'-4,4'-difeniléter-bis-imida maleics
la N,N'-4,4'~difenilsulfona-bis-imidg mgleice
la N,N'-4,4'—diciclohexilmetano-bis-imida maleica
la N,N'-4,4'~difenil-3,5 piridins bis~imida maleica
le N,N'-piridinediil-p,6 bis-imids maleics
la N,N'- X, '~4,4"'~dimetilen clclohexeno-bis-imida maleica
la N,N'-metaxililen-bis—imidg meleica
la N,N'-parexililen-bis-imida maleice
la’N,N'-4,4'-difenilciclohexano~bis—imida mgleica
la N,N'-metafenilen-bis-imids te‘trahidroftélica
la N,N'-4,4'-difeniluetano-bis-inids oitracénics
la N,N'-4,4'-difenil-1,1 propano-bis-imida mgleica
1la N,NL4,4'-trifenilmetano-bis-imida maleica
la N,N'-4,4'~trifenil-1,1,1 etano-bls-imida maleica
la N,N'-3,5-triazol-1,2,4~bis-imide maleica,
Estas bis-imides pueden Prepararse por aplicacidn de

los métodos descritos en ls patente americana 3 018 290 y le
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patente inglesa 1 137 5992.
. Ia poliamide (II) puede ser une diemina biprimeris de
férmule genersl

HyN - E - NH, (VIII) ;

en la que el simbolo E representa uno de los redicales que

representa el radical A. Como ejemploq de dlaminas biprima-
rias se pueden citar el diemino-4,4' diciclohexilmetaﬁo, el
diamino-1,4 ciclohexano, la diemina-2,6 piriding, la metafe-
nilen diamina, la parafenilen diemine, el diamino-4, 4'—dife-
nilmetano, el bis(emino-4 fenil)-2,2 propano, lag benzidina, i
el dxido de diamino~4,4' fenilo, el sulfuro de diamino-4 4'

fenilo, la diamino-4,4' difenilsulfona, el dxido de bis(ami—f;
no-4 fenil) metilfosfing, el dxido de bis(amino-4 fenil)fenil‘
fosfina, 1la N N-bis(amino—4 fenil)metilamina, el diamino-1,5
naftaleno, la metaxililen diemina, la paraxililen diamina, el
bis(para-aminofenil)=1, 1 ftaleno, la hexemetilen dismina, el
digmino6,6' bipiriéilo—g,z', la diamine=4,4' benzofenona, el
diemino-4,4' azobencene, el bis(aminow4 fenil)fenilmetano, ell
bis(amino-4 fonil)-1,1 oiolohexano, el bie(amino=d metil-}
fenil)~1,1 oclolohexano, el bis(m-aminofenil)~2,5 oxadianolei,
3,4, el bis(p-aminofenil)-2,5 oxadinzol~1,3,4, al bis(m-gni-
nofenil)~2,5 tiazol(4,5-2)tiaz0l, el di (m-aminofenil)=5,5"
bie(oxadiazolil-1,3,4)=(2,2'), el bis(p~aminofenil)d,d' bi-
tiazol~2,2', el m-bis/{p-aminofenil~4)tiazolil=p_7henceno, ol
bis(m~aminofenil)-2,2' bibenzimidazol-5,5', la dlamino-4, 4"
benzanilida, el diamino~-4,4' benzoato de fenilo, 1lg N,N'=big.
(emino~4 benzoil)p-rfenilen diemine, el bie(m-aminofenil)3l,s
fenil~-4 triazol 1,2,4, el NyN'=bis(p=-eminobenzoil) diamino-4,
4' difenilmetano, el bie p-(amino-4 fenoxiocarbonil) baneeno,

1
el bis p-(amino-4 fenoxi)benceno, al dieminoe=3,5 triaszol-1,2,
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bencénicos unidos entre si por un enlace de valencls simple

| ros del tipo

4, el bis(amino-4 fenil)-1,1 fenil-i etano, le bis(amino-4 fg
nil)-3,5 piridina.

Entre las poliemidas (II) diferentes a las diaminas b=
primarias, se utilizardn de:preferencia las que tengan menos
de 50 dtomos de carbono y que posean de 3 a 5 agrupamientos i
-NH2 por molécule., ILos agrupamientoé ~NH, pueden estar enla—%
zados a un nucleo bencénico eventualmente sustituido por egru

pamientos metilo, & un nucleo naftalénioo, piridinico o tria—}
!
|

C por un étomo.o agrupsmiento inerte que puede ser uno de los
descritos anteriormente en el dmbito de la definicién del sim
bolo A o bién ~N-, -gH-, -og(o)o- , ‘?(Q)‘ . Como ejemplos |
de tales poliamings, se pueden citaer el triamino-1,2,4 benceno
el triemino-1,3,5 benceno, el triemino-2,4,6 tolueno, el trig
mino~2,4,6 trimetil-1,3,5 benceno, el triemino-1,3,7 naftale-
no, el triesmino-2,4,4' difenilo, la triamino-2,4,6 piridina,
el triamind-2,4,4' $xido de fenilo, el trismino-2,4,4' dife-
nilmetano, las triamino-2,4,4' difenilsulfons, ia triamine-2,4,
4' benzofenons, el triamino-2,4,4' metil-3~-difenilmetano, la
N,N,N—tri(amiho-4 fonil)emina, el tri(amino-4 fenil)metamo, el
triemino-4,4"',4" ortofosfato de fenilo, el éxido de tri(amino- .
4 fenil) fosfina, el triemino-3,5,4' benzanilida,rla melamine,
la tetresamino-3,5,3',5' benzofenona, el tetrasemino-1,2,4,5
benceno, el tetraamino-2,3,6,7,naftaleno, ls diemino~3,3' ben— .
zidina, el tetrsamino-3,3',4,4' dxido de fenilo, el tetreemi~
no-3,3',4,4'-difenilmetano, la tetraemino-3,3',4,4"' difenil-
sulfona, la bis(diemino-3,4' fenil)-3,5 piridina, los oligdme
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en la que Z representa un nﬁmerorque va de 0,1 a8 2 aproximd-

demente, y R' representa un radical hidrocarbonado divalente,
que ténga de 1 a 8 atomos de carbono, derivado de un aldehi- !
do o de una cetons de férmula general i

0 = R' (%)

en la que el 4tomo de ox{geno estd unido a un dtomo de carboui

!
i
1

el acetaldehido, el benzeldehido, el cenantal, le acetona, la’

no del radical R'; aldehidos y cetonas tipicos son el formol,

metiletilcetona, le hexanona-2, la ciclohexenona, le acetofg
none. Estos oligé@eros con agrupamientos amino pueden obte-
nerse segin procedimientos conocidos tales como los descritos
en las patentes francesas 1 430 977, 1 481 935 y 1 533 596}
las mezclas brutas de oligémeros obtenidas segin estos proce-
dimientos pueden enriguecerse en uno o en varios de los cons;
tituyentes, por ejemplo por destilacidn bajo-presiéﬁ reducida
Los polimeros utilizados como aglutinantes en la fabri
cacidén de los artficulos no tejidos segin la invencién, pueden-
en el material terminado, encontrarse en estadio de prepolime
ro () o en estadlo de resina completamente reticulada. El eg
tadio prepolimero debe entenderse aqui por una sustancia poll
mera que presenta pfopiedades diferentes de las de los reactl
vos de partida, considerados aisladaments o en simple mezcle

a temperatura ambiente, y que oresentan lgualmente un punto
de reblandecimiento y una solubilidad en disolventes organi-
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cos, tales como los disolventes polares aproticos (dimetilfor

"mamida, dimetilacetamida, N-metilpirrolidona por ejemplo).

- intima.

El término resina completamente reticulada debe enten
derse agui por un material infusible e insoluble en disolven-
tes tales como los cltados anteriormente. - !

La prepsracidén del prepolimero (a) puede efectuarse
por ocalentemiento entre 50°C'y 250°C de la bis-imida y de la

poliamina eventualmente sometidas previamente a una mezcle

Entre los prepol{meroé (a), se mencionardn en particu-
lar aquellos cuyo punto de reblandecimiento estd situasdo en-
tre 50°C y 20000; pueden obtenerse calentando la bis-imide y :
le poliamine en mesa haste la’'obtencidn de una mezcla homoge-i
nea liquids o pastosa. La temperatura puede variar en funcidn
del punto de fusidn de los reactivos de partida pero, por re-
gle general, se situs entre 80°Cc y 180°C, Es ventajoso efec-
tuar uns homogeneizacidn previa de la mezcla de los reacti~ -~
vos., Le preparaeién de los prepolimeros puede efectuarse
igualmente por calentamiento de los reactivos én el seno der
un disolvente polar tal como la dimetilformamida, N-metilp;rrg
lidons, dimetilacetamida, N-metilcaprolactams, diefilformami-
da, N-acetilpirrolidona, = une temperatura comprendida entre ,
50°C y 180°C.

Tal como se precisard mas adélante, los prepolimerocs
(a) pueden wtilizarse en forma de soluciones tales como laér
definidas anteriormente o en forma de polvo seco o también de
polvo en suspensidn en un no-disolveﬁte del prepolimero.

Generalmente, la preparacidn de los prepolimeros (a)

no hace intervenir mas que la bis-imida ¥ la polimmina. Sin

embargo se puede operar igualmente en presencia de un acido
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fuerte. Por acidos fuertes, se entlenden en el sentido de .
Bronsted mono- 0 polidcidos una de cuyas funciones al menos ‘
posee una constante de jonizacidn pKa inferior a 4,5. ]
Puede tratarse de gcidos minerales tales como el clor-%
nidrico, swlfirico, nitrico, fosférico, eventualmente susti-
tuidos por un radical organico y entre estos dltimos, se pue-
don citer los dcidos sulfénicos y fosfénicos. - Puede tratar-
se igualmante de dcidos carbox{licos, los cuales pueden ser
de estructurs simple o poseer agrupamientos que no perturben
1a resccidn entre la bis-imida (I) y la diamina (II).-El.éci-
do preferido es el gcido maleico, Generalmente se emplean
cantidades ponderales de dcido que representan de 0,5a5 %
con relacién sl paso de la bis-imida (I) utilizada.

Los art{culos no-tejidos segin la invencién pueden fa
bricarse segﬁn diversas técnicas. 7

Por una parte, la formacidn de'larnapa de fibras puede
obtenerse por via seca o por via himeds, igualmente denoming
da vi{a pepelaera; por otra perte el aglutinante - que, én el
estadlo de la preparacién de los articulos no—tejidos, no de~
be sobrepasar el estadio del prepolimero - puede utilizarse
en forma de polvo seco, de solucidén o de suspensién. Por
otra parte, le incorporacién del aglutinante puede. intervenir
on diferentes momentos de la fabricaecién de los art{culos no
tejldos.

En lo que sigue, se reserva el término dé "napat para
designer la perte textil de los erticulos segin la invencidn,
considerads en el estadio final de su febricacidn, pudiéndose
obtener esta napa a su vez a partir de varias capas de fibras,

que se denominarén "velo".

Mas precisamente, segin la técnica en seco, la napa de
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fibras puede estar constitulda por fibras paralelas, cruza-

das o dispuestaes al agzar. Generalmente las napas con fibras

paralelas se obtienen por cardado: dade la gran ligereza de
los velos cbtenidos segin esta técnica, se pueden superponer i
varios velos - antes .de le intervencién del aglutinante - con .
vistas a obtensr el espesor dgseado. Las napas con fibras
cruzadas se obtlenen generslmente por superposicién-de velos
de fibres paralelas, estando orlentadas las cltadas fibras en
direcciones diferentes segin los velos. Generalmente, el &n-
gulo de cruce de los velos se elige en funcidn de la utilize-
cidn fiqal del no-tejido. ILa napa asi obtenida puede utili-
zarse tal cual: sin embargo es deseable generalmente prensar
le citade napa con vistas a consoliderla.

ﬁa nape de fibras puede adehés estar constituida por
fibras dispuestas al azar. Generalmente la técnice usual con
siste en proyectar las fibras — previamente abiertas pér me-
diosa mec?nioos - contra un tamiz condensador, bajo el efgcto
de un chorro de aire.

Otras técnicas pueden splicarse ademas con vistas é ob
tener ngpas de fibras en seco. También se puede, éuando el
material constituyente es adecuasdc, preparar napas de fibras
immedigtamente a la salida de las fibras. E1 enmarafiado de
las fibrés puede obtenersq.segﬂn diversas técnicas que son ac—
tualmente bien conoocidas y generalmente denominadas por la ex~
presién anglosajona "spun-bonded, |

Debe entenderse que los procedimientos brevemente ex-
puestos anteriormente no deben considerarse como que entrafian
una limitacidn de la invencidn & les napas obtenides segin

les Unicas indicaociones que las definen;' En particular los

tratamientos mecénicos que acdmpaﬁan generalmente a la forma-
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. tanto sobre napas obtenidas por un procedimiento en seco como
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cidn de la ngpafde fibras tal comd agujeteado con sus diver-
ses variantes no se salen del dmbito de la inVencién..
Igualmente, la obtencidn de napaé de fibras obtenidas
por via pmepelera debe entenderse por cualquier napa obteniaar;
por elimihacién del agua, & través de un soporte poroso, de
una dispersién de fibras. Las técnicas operatorias, tales co

)
1z velocidad de fabricacidén de la napa de fibras o también el
material utilizado en esta coperacidn son ahora bien conocidosi

En lo que se refiere a la incorporacidn del aglutinan—x
te, se ha indicado precedentemente que puede tratarse de un
polvo seco, de una solucidn o de una dispersidn, generalmen-

te acuosa. Estos diversos modos operatorios pueden aplicarse

por un procedimiento himedo (tras secado de la napa). Se pug
de en efecto proyectar el aglutinante prepolfmero (bajo sus
tres presentacioneé) sobre la napa y a continuacidn eliminar
en caso dado el medio disolvente o de dispersidn y calentar
el conjunto para provocar una fusidn o un reblandecimiento
del prepolimero. 7

Igualmente se puede hacer pasar la népa por un bhafio
constituido por la solucidn o dispersién de aglutinante y a
continuacidn terminar el tratamiento como precedentemente.

Cuando se prepara le napa de fibras por via hﬁmeda,r
une téqnica ventajosa de incorporacidn del aglufinante conslg
te en utilizar una dispersidén de este ultimo y mezolar esta
dispersidn con la dispersidén de fibras. Esta téonica presen—
ta el interés de asegurar uns buena distribucidn del agluti-

nante en el seno de les fibras, lo que conduce a art{culos

que pressntan una gran regularidad de las propiedades, mecéni
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ces prinoipalmente, en toda su superfioie.

Cuando el aglutinante esta en formae de polvo seco o del
dispersién, la dimension medls de las particulas esta compreni
dlda generalmente entre 20 y 250 ST preferentemente, entrel
40 y 160 Jo Do una maners genersl, aunque no indispensable,;
la dispersidn del polvo de aglutinante y 1la dispersidn de lasi
fibras en-agua (en una fabricacién por via humada) se efec—
tdan con intervencion de un agentg dispersante o tensio-mecti-
vo. Se puede hacer menoién a agentes conocidos de tipo anid-

nico, catidnico o no idnico. Le cantidad de agente dispefr

sante puede representar hasta'el 25 4% del peso‘del aglutinan—
te y/o 200 % del peso de las fibras. Preferentemente esta ‘
proporcidn esta comprendida ehtre el 1y el 20 % del peso del
aglutinente y entre el Ty el 150 % del peso de las fibras.

La proporoion ponderal del eglutinante en los articu-
los segin la invencidn representg, preferentemepte,del 25 al
100 % del ﬁeso de las fibras secas. |

En los erticulos no tejidos segin la invencidn, el -
aglutinante puede encontrarse en estadio de prepolimero. En
este caso, el calentamiento entrafia la fusidn o el reblande-

cimiento del prepolimaro, 58 efectua preferentemente entre

3 horas. En el transourso-de_este oalentamiento, los ar%ioﬁr
los pueden encontrarse s presidén atmosférica o bajo una pre-
gién superior (0,5 a 3 bares pgr,ejemplo). -

Si se desea prbvocar une reticuldeidn oémpieta de la
resine (estadlo b) es deseable proceder a un recobido que du-|
re en general de 12 horas a varios dfas y que se- efectua a -

una temperatura que puede alcanzar 350 °¢ ¥y habitualmente com
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cuente en la eleccidn de la temperatura del recocido, la na-

turaleza de las fibras utilizadas, algunas de las cusles pre
sentan wn punto de reblandecimientc inferior a 300-350°.

Los articulos no tejidos segun le invencidn se carac-

resistencia a la tracoidn - a temperatura ambiente y por una
excelente conservacidn de estas propiedades, a temperaturase
que varian entre 180 ¥y 300° segin los tratamientos efectugdos
gsobre el aglutinante. _ '
Pueden utilizarse en aplicaciones industriales diver-'
sas tales como en particular, filtros para deéempolvado de
los humos © regeneraoién en continuo de los aceltes de mofor,

glmas para guarniciones aislantes en las aplicacilones elédtr;

Los ejemplos siguientes, dados a t{tulo no limitetivo,
jlustran le invencidn y muestran como puede llevarse a la
préctica.

EJEMPLO 1

Se dispersan baejo agitacidén manuel 1,8 g de polvo de
un prepolimero poliimida (digmetro de las part{culas compren—
dido entre 100 y 160‘/n - punto de reblandecimiento 104°C) en
50 cm3 de agua que contiene 0,1 g de un agente tensio-activo
(el de sodio de un alquilsulfato secundario) comercializado
bajo la marca registrada Teepol.

Por otre parte, se dispersan bajo agitadién manual, en
500 cm3 de agua‘que contienen 2,5 g del mismo agente disper-
sente, 1,8 g de fibras de poliemida aromatica.

El prepolimero poliimida se obtiene por calentemiento
a 165° durante 20 mn de una mezcla de N,N'~4,4'(difenilmetanoc)

bis-imida maleica y de bis(amino-4 fenil)metano, (relacién mo
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lar imids/diemina: 2,5).

Las fibras de polismida aromatics - que estan comer- '

cializadas por la Société DU PONT DE NEMOURS bajo la marca

" WNOMEX" - proceden de un polimerd que comprende ung plurali-

ded de motivos de foérmulaes:

m@m@

Q=0

Ia longitud media de las fibras es de 6 mm y su t{tulo

de 2,2 dtex.

Las dos dispersionss se mezclan y a continuacién se in:

troducen en una méquina de pepel (eparato "Formette Franck"

squipada con una rejilla con mella cuadrada de 120 s de la~ |

do), la mezcla agitada se lleva a aproximadaﬁente 6 litros
por adicidén de agus. Se elimine el agua por pplicacidn del
vacf{o (presién reducida a 100 mn de mercurio); la napa obte-
nida se seca a 93° durente 9 mn y a continuacidn se prenss
durante 1 hora a 180° bajo presién de 2 bares.

Se miden entonces las caracter{sticas del articulo no
tejido.

v

- gramado s 91,4 g/m?

- Resistencis a la rotura a la traccion (Norms AFNOR Q 03004}

- a 20° 21,800 kg para una anchura de 5 cm.
- a 200° 17,150 kg para una enchura de 5 cm.
- Longitud de rotura: .

- a 20° 4775 m.

-8 200° 3750 m.

- Alargemiento a le rotura (Norme AFNOR Q 03004 ):
- a 20° Ty4 %

- g 200° 8,4 %

|
'
i
i
|
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EJEMPLO 2

"Se repite ei ensayo del ejemplo 1, pero-ufilizando =
0,900 g del polvo de poliimida. '

En estas condiciones caracter{sticas del articulp ob-~
tenido son las siguientes:
- gramado : 64,4 g/m?

resistencia a la rotura a la traccidn

- a 20° 8,420 kg para una anchura de 5 cm.

- a 200° 6,920 kg para una anchurs de 5 cm.

Longitud de la rotura:
- 8 20° 2 620 metros
- a 200° 2 145 metros.

Alargemiento a la rotura:

-220° 5%
- 8 200° 7,4 %.
EJEMPLO 3

Se repite el ensayo del ejemplo 1, pero utilizando
0,450 g del polvo de poliimida.
En estas condiclones las caracteristicas del artfculo

no tejido son las siguientes:

- - gremado : 54,4 g/m2

resistencia s la rotura & la traccidn:
- a 20° 3,33 kg para una anchura de 5 cm

- a 200° 1,14 kg para una anchuras de 5 cm.

Longitud de rotura:
- a 20° 1225 m
- a 200° 420 m.

Alargamiento a la rotura:
- a 20° 2 %
- a 200° 2,1%
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EJEMPLO 4 i

Se dispersan bajo agitacidn manual, en 500 om3 de agua}
que contienen 2,5 g del agente dispersante desorito en el
ejemplo 1, i,8 g de las fibras de poliamida aromética del
e jemplo 1. .

La suspensidn se introduce sobre maquing de papel como
se ha indicado en el ejemplo 1. Tras eliminmoidn del agua,
se obtiene una napa ds fibras no ligadaé dispuestas al azar
sobre la rejillas del sparato.

Esta napa, de 314 cm? de superficie, se trata por éspo;
voreo por medlo de 1,1 g de un poivo de granulometria compren
dida entre 40 y 100 /4 constituido por el prepolimero del sjem
plo 1. ) v

Tras paso & 180° durante 1 h y bajo 2 bares se obtiene
un artfculo que presenta las caracteristicas sigulentes:

- gramado: 95,5 g/m?

resistencia a le rotura a la traccidn:

-a 20° 6,50 kg para una snchura de 5 om

- a 200° 6,40 kg para una anchura de 5 cm.

Longitud de rotura:
- a20° 1360m-
- a 200° 1 340 m.

Alargamiento a la rotura:
-a2° 4,64%
- a 200° - 6,2 %.
EJEMPLO 5

Se repite el ensayo del ejeuplo 1, perb utilizando fi-
bras de politrimelamidg-imide de 6 mm de longitud medies y de
t{tulo 2,2 dtex. Ias fibras de politrimelemide-imida se ob-

tienen por hilatura seca de un polimero de viscosidad inheren
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te 1,01 (solucién con 5 g/1 en N-metilpirrolidona) obtenido

a partir de:

100 moles de bis(isocianato-4 fenil)metano
80 moles de aﬁhidrido trimelico

50 moles de dcido tereftdlico.

El articulo obtenido presenta las caracter{sticas si-

gulentes:
- gremado: 94,7 g/m?
- resistencie a la rotura a la traccion:

-8 20° 13,920 kg para una gnchura de 5 cm

- a 200° 9,320 kg para una anchura de 5 cm.
-~ longitud de rotura a 20° 2940m

g 200° 1970 m

- alargamiento a la rotura:

-a20° 4 %
- g 200° 6,6 %
EJEMPLO 6 ‘

Se repite el ensayo del ejemplo 2, utilizando las fi-

bras del ejemplo 5.

El articulo obtenido presenta las caracter{sticas si-

gulentes:

gremado: 72,6 g/m2

resistencia g la rotura a la traccidn
-a 20° 10,900 kg pera une anchurs de 5 ecm

- a 200° 5,950 kg pera una anchura de 5 cm

longitud de rotura:
- 20° 3 000 metros
- 200° 1 640 metros

alargemiento a la rotura:

- 3_200 4,3 %
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-a 200° 5,9 % » s

Se replte el ensayo del ejemplo 3, uwtilizando las fi-
bres del ejemplo 5 de longitud medias 6 mm & de titulo 2,2 de

cltex.

£l articulo obtenido presenta las caracteristicas si-

guientes:

- gremado: 59,4 g/m2
— resistencie & la rotura a la traceidn: |
_ & 20° 2,760 kg para una anchura de 5 cm
— & 200° 1,800 kg pera une snchura de 5 om.

longitud de roturat

-~ g 20° 930 metros ,
- @ 200° 606 metros
- glargemiento & la rotura:
- a20° 3,6%
- g 200° 5,2%

Se repite el ensayo del ejemplo 1, utilizando el apa~-
reto Fornette FRANK equipado de una rejilla de malla rectan—
gular de 120 X 240 micras. |

Una parte de las probetas se somete al ensayo de traeg
cidén como en los ¢ jemplos precedentes es decir tras prensado
de la hoja durante 1 h & 180° bajo une presién de 2 bares, la
otre parte de las probetas se somete ademas a unm tratamiento
térmico & 250° durante 24 horaes.

Se miden las caracteristicas a 200O en uno y otro ca-

80.

- gremado: 83,8 g/cm?

_ resistencie & la rotura a la sraceidn a 200°
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- sin tratamiento térmico 6,950 kg para una anchura de 5 cm. |
- tras tratamiento térmico 7,250 kg para una enchura de 5 cm.
- longitud de rotura a 200°

- sin tratamiento térmico 1 690 metros

- tras tratemiento térmico 1 700 metros.
- alargamiento e la rotura a 200°
- sin tratemiento térmico 9,4 %
- tras tratemiento térmico 3,5 %.
EJEMPLO 9
Se repite el ensayo del ejemplo 8, utilizanéo como com
posicidn fibrosa la mezcla siguiente:
- 1,8 g de fibras de poliemida aromdtica del e jemplo 1
- 0,675 g de fibras de amiantd de longitud media 3 mm didmetra
comprendido entre 0,5 y 5 micraa. ' o
El artf{culo obtenido presenta lasrcaracteristicas si-
guientes:
- gramado: 102 g/m2 .
- resistencia a la rotura a la traccidn a 200°
- ein tratamiento térmico 11,100 kg para una anchura de 5au
- tras tratamiento térmico 12,500 kg pare uns anchura de 5cm
- longitud de rotura a 200°
- sin tratemiento $érmico 2,155 metros
- tras tratemiento térmico 2,460 metros.
- alargamiento a la rotura a 200°
- sin tratamiento térmico 7 %
- tras tratemiento térmico 4 %.

EJEMPIO 10

Se repite el ensayo del ejemplo 8, utilizando las fi-
bras del ejemplo 5.

El articulo presenta las caracter{sticas siguientes:
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gramado: 82,8 g/m? :
i',

!
- ‘tres tratamiento térmico 3,250 kg pare una anchura de 5 amj

resistencia & la rotura a la traccidn a 200°

— sin tratemiento térmico 3,500 kg pere una anchurs de 5cm

longitud de rotura a 200°: i

= pin tratemiento térmico 850 metros
- tras tratamiento térmico 790 metros-

alargemiento a la rotura a 2000

- gin tratamiento térmico 6,3 %
- tras tratemiento térmico 2 %.
EJEMPIO 11
Se repite el ensayo del ejemplo 10, utilizendo como
composicidn fibrose le mezcla ‘siguiente:
- 1,8 g de fibras del ejemplo 5
- 0,675 g de fibres de smianto de longitud medis 3 mm y de aig
metro comprendido entre 0,5 ¥ 5 micras.
El artfculo obtenido presente las caracteristicas si-
guientes:
-~ gramado: 106 g/m?
- resistencis a la roturas s la traccion a 200°%:
- sin tretamiento térmico 7,030 kg pars una anchura de 5 o
_ tras tretamiento térmico 5,250 kg para une anchura de 5 o

longitud de rotura a 200°:

- sin tratemiento térmico 1 330 metros

— tres tratemiento térmico 1 000 metros

glargemiento a la rotura a- 200°:
- sin tretemiento térmico 6,4 %
- tras trataemiento térmico 1,9 %.

EJEMPLO 12
Se repite el ensayo del g jemplo 1, utilizando como f£i-
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bras , fibras de tarbono de longitud media 6 mm y de didmetwo!

medio 9 micras.

El artfculo obtenido presenta las carsmcter{sticas si-

- gramado: 101,6 g/m?
- resistencis a la rotura a la traccidn:
- a 20° 2,530 kg pare uns anchurs de 5 cm

- a 200° 1,530 kg para una anchura de 5 cm.

longitud de rotura:
- a 20° 500 metros
- a 200° 300 metros.

alargamiento a la rotura:

-a20° 04
- a 200° 0,5 4.
EJEMPLO 13

Se repite el ensayo del ejemplo 1, utilizéndo como fi-
bres fibres de vidrio de longitud media 3 mm y de didmetro me
dio 10 micras.

El artf{culo obtenido presenta las ceracterf{sticas si-
gulentes:

- gramado: 90 g/m2
- resistencia & la rotura a la traccidn
- a 20° 10,3 k& para una anchura de 5 om

- a 200° 5,85 kg pare una anchura de 5 cm.

longitud de rotura
-a20° 2290 m
- a 200° 1296 m

alargamiento a la rotura
-a 20% 1 %
- a 200° 2 4.
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EJEMPLO 14
Se repite el enmsayo del ejemplo 2 utilizando como fi-

bras fibras de vidrio de longitud media 3 mm y de digmetro

'medio 10 micras.

El erticulo obtenido presenta las ceracteristicas si=-
guientes:
- gramado: 67,6 g/m?
- resistencia a la rotura a la traccion
- a 20°° 4,4 kg para una anchura de'5 cm
- a 200° 2,58 kg para una anchura d% 5 om
- longitud de rotura
-220° 1297m
- g 200° 765 m
- alargemiento a la rotura
-.a 2?0 14
- a 200° 2 %.
~NOTA-

Descrita suficientemente la natﬁraleza del invento,
as{ como la manera de reaslizarlo en la!prdctice, debe hacer-
pe constar que las disposiciones snteriormente indicadass, aon
susceptibles de modificao;ones de'detaiie en cuanto no alte—
ren su principio fundemental. Tembién se hace constar que el

invento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada en

‘Frencia, con fecha 20 de octubre de 1971, bajo el nimero

71 37669, acogiéndose por lo tanto a 1os beneficios que con-
ceden los Convenios Iﬁternacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencie del referido invento y por lo qﬁe se 80
licita Patente de Invencidn por 20 aflos en Espefia, sobre: PRQ
CEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN AﬁTICULO NO TEJIDO; ocarac-

terizéndose por lo siguiente:

RN




10.

15‘

20,

18,- Procedimiento para la ovtencidn de un articulo
no tejldo, caracterizado porque comprende formar una nepa de.'
fibras, de un material infusible o que presenta un punto de
reblandecimiento superior & 180°C, y a contiﬁuacién incorpo—
rar a dicha naps un aglutinante, en forme de polvo de granulp
metr{a comprendida entre 20 y 250 /M5 cuyo aglutinante proce-
de de la resccidn de una N,N'-bis-imids de dcido dicarbox{li-

co no saturado de férmula general:

AN /
D N-A-N D (1)
/ v
co co

en la que el simbolo D representa un redical orgénico divalen
te que contiene un doble enlmoe ocarbono-carbono y el simbole
A representas un radical organico divalente que contiene de 2

a 30 édtomos de carbono, con una polimmina de férmula gemerali

Y

R(NH,) y (11)

en la que X es un nimero entero,al menos igual a 2,¥ R repre=
senta un radical orgénico de velencie x, siendo la osntidad
de bis-imida de 0,55 & 25 moles por agrupamiento moler -NHQ
eportado por la poliamida, en una proporoidn ponderal oompren
dide entre el 5 y el 150 % del peso de ;as fibres secas utlly
zadas, y, finalmente, provocar la sglutinmocidén de las fibrao
por fusidn del eglutinante.

29.- Procedimiento segin le reivindiomcidn 1, caracteri
zado porque las fibras son fibras inorgidnioss y/o orginions,

38.- Procedimiento segin una de las reivindiocsoiones 1
¥y 2, caracterizado porque el aglutinante se obtiene s partir

de N,N',4,4'(difenilmetanc)bis-imida meleica y de bis(amino=4
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fenil)metano.
48 .- Procedimiento segin le reivindicacién 3, caracte-
rizado porque la relaoidén molar bis-imide/diemina es de 2,5. |

58.- Procedimiento segin uns de las reivindicaciones 1%

i
f

a 4, caracterizado porque el sglutinante se obtiense calentan-J
do bis-imida y poliamina entre 50 y 250° ¥ presente un punto
de reblandecimiento comprendido entre 50 y 2000.

6%.~ Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1
& 4, caracterizado porque el aglutinante se encuentra en formg
de resina infusible, !

7%.~ Procedimiento segin uns de las reivindicaciones 1
a 5, caracterizado porque comprende mezclar una dispersidn
acuose de fibraes y una dispersidn acuosa de aglutinante'en
forma de polvo de granulometria compregdida entre 20 ¥y 250‘/u'
¥, & continuscidn, formar une naps por eliminacidén de agua y
provocar la aglutinacidén de las fibras' por fusidn del agluti-
nate. !

88, Procedimiento segin la reivindicacidn 6, céracte—
rizado porgque oomprende hacer seguir a} tratamiento descrito
en una de las reivindicaciones 1 a 7 de una coceidn del arti-
culoc a una temperatura entre 150 y 350°¢.

98,~ Procedimiento para la obtencidén de un art{culo no-
tejido, tal y como queda sustancialmente descrito en la presen

te Memoria. v

Este Memorie consta de 27 hojas, escritas a maquina por

une sola cara. Modrid 90 0CT, 1872

RHONE~-POULENC, S.A.

J. GOMEZ ACEBO Y MO
. pr Flrmados L Gaota Forngadez
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