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MIEMORTA DESCRIPTIIVA

El presente invento se refiere a un procedi-
miento para la produccibén de pulpa con estructura Ml
crofibrosa apta para su empleo en la febricacifn de
papel gintético,

In lo sucesivo y con el fin de abreviar la
pulpa se denominard pulpa microfibrosa.

Sabido es que en la fabricacién del papel
convencional se ubtiliza pulpe de celulosa. El aumento
del consumo del papel, que crece exoepcionalmegte, y el
agotamiento mundial de los recursos forestales, jus~

tifica la preocuvacién de que la pulpa de celulosa
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‘pueda ser pronto insuficiente para cubrir las exXigencias.

Por esie motivo se he propuesto fabricar papel
a partir dc compuesgstos poliméricos sintéticos. Con esta
finalidad se han desarrollado una serie de procedimientos
Parag obtener materias sintéiicas a las que se ha
denominado papel sintético debido a su similitud al papel
Tanto on ¢l aspecto como en su comportamieﬁto en la
impresibn,

Una de las técnicag mejor conocidas es la ?abri—
cacién de papeles sintéticos a partir de pelfcula o, mas
simplemente, de papel pléstico,

Seg¥in easta téenica se convicrie en peliculs
un pelimeroc, que se elige normaluente entre el polietileno

)
de elevada densidad y el poliegtirenc y luego se estira,
por lo general, en dos dircceiomes ortoganales;

Para quc la pelicula sca similar al papel de
pasta de celulosa y a2pba para el nismo empleo, se somete
el polimero de partida o la pelicula cstirada biaxile
mente a tratamientos cspeciales, )

Mas concretamente, el polimero puede mezclarse,
antes de la extrusibén, con rellenos y, sobre todo, con
piguentos tales como el Gibxido de titamio, didxido de
silicona y carbonato cdlcico y pucde combinarse con
agentes intumescentes. ' -7

El papel pléstico obteqido de pelicula pigmentada
se encuenira entre los mas gimples y el menos costoso
pero adolcce de ciertos inconvenientes inaprecia-
bles, tales como la formacifén de zonas internas de dbili-

temicento Gebido a la insatisfactoria homogeneizacién del
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plgrento, menor orientacién bigxil de la pelicula, insa~
tisfactorios valorcs de opacidad, iﬁsatisfactorias pro—
piedades de recepcibn de la tinta y aptitud frente a la
impresién, formacidén de cargag electrostdticas durante
la claboracibén. Por lo gencral se obtiencn mejores
resultados con respecto a la opacidad ¢ impresién
mezclande el polimero, antes Ge la extrusifn, con agenics
intumescentes que crean microporcs distribuidos por todo
el egspesor del papel pléstico:

La estructura porosa conficre el papel pléstico
propiedadcs altamente similares a las del papel de
pulpa de celulosa pero reduce considerablemente sus pro-
piedades mecénices.

La nelicula de egtirado biaxil puede hacerse
gque sca similar al papel medismte tratamientos superficla=-
les apropiados (paperizacién) deo +ipo mecénico o quimico o
bien rovigticondo ambas caras con sustanciags adhesivas que
contongan agcntes opacificantea;

Sin embargo, log productos resuliantes no son

homogeneos cn cuanto al cspesor, o sea, comprenGen capas
i ’ 1

cr

de digtin

al producto propledades especlficas, dependiendo las pro-

O

0s materiales cada wna de las cuales imparte

vicdades mecdnicas de la ocape intermedia; y las pro-
picdades fvticas y la aptitud para la impresién de

las capas guperficiales, Esto hace guc seca mas dificil
y delicado cualquier tratamicnito al gue dcba sometcrse
el papel pléstico y en particular la impresién:

Sin embargo, en comparacibén con el papel de ce-

lulosa, el papel plastico derivado del tratamionto del



polinero y del tratamiento superficial de la pelicula ‘
egtirada biaxilmente presenta; por lo general, propieda;
des mejoradas con respecto a} agua y los reactivos quimicos;
la resistencia a la traccibn, la cgtabilidad dimensiongl

5; y la capacidad de enrollamiento,

Intre los inconvenicntes, ademés de los antes
indicados, pueden mencionarse una baja resgistencia al
desgarro, reducida facultad de plegado debido a la
impermeabilided gl airc y un elovado costo de fabri-

10, cacibn.

Zatos inconvenientes hacen que el papel plésiico
so utilice UYnicamente para fines cspeciales, sobre todo
para uscs en los quo esg ventajosa la resistencia contra
el arrugado y el agua y justifica los slcvados costos;

15: especialmente cartcles, rétulos plezables y folletos
publicitarios.

Otra técnica conccida estrriba en la fabrica-~
cibén de papel sintético a partir de filamontos continues
0, mgs simplementc, papel Wspun bonded".

20, Estc articulo estéd constituido por un fieltro
de Ffilamentos continuos cuyas fibras individuales seo
encolan en Vafigs puntos y sc disponen uniformemente
en todas las @irecciones.

- Para fabricar el papel "spun bonded" se oxiruye

25: el polimoro fundido g través de los orificios de una
hilecra de forma similar a los procedimientos convenci.o~
nales para la fabricacién de fibras sintéticas.

Se estira continuamenic el hilo y luego se

extionde sobre una banda on donde se somcte a un trata-
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mionto térmico paras que el papel resultante obtengs el
grado deseado de compacidad. Iuego el papel "spun bonded"
ruede revestirse con una laca apropiada que mejore su
propieded frente a la impresidn. Ia ventaja importante
del pepel "spun bonded" consiste en que este papel se
obtiene siguiendo un procedimiento continuo con una
elevada velocidad de produccidn. ELl papel "spun bonded"
tlene un aspecto muy parecido a un tejido sin tejer

Y, por consiguiente, debe someterse a una serie de
tratamientos engorrosos para conferirle un aspecto simi-
lar al papel de celulosa,

El coste de fabricacidn del papel "spun bonded®
es muy elevado de modo que dste se utiliza tambidn dnica-
mente para fines especiales como es el papel de pared,
rétulos y cubiertas de libros,

V Otra:técnica conocids es la fawwrifacién de papel
gintético a partir de fibras cortadas., Este método se
lleva a cabo mediante un procedimiento en seco o en hdmedo.
Con el método en seco las fibras cortadas ¥ preparadesg
convencionalmente a partir del polfmero, unos pocos
milimetros o unos pocos centimetros de longitud, se
dispersan, por ejemplo, mediante un sistema aerodi-
némico., Las fibras separadas resultantes se soplan
mediante una corriente de gas contra una superficie
formadora de papel para constituir una especie de
fieltro formado por fibras entrelazadas de modo diverso,

El material resultante es de baja resistencia
a la traccidn lo que hace necesario una adhesidn parcial

de las fibras individuales en sus puntos de interconexidn
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¥ entrelazado mediante fusidn entre si. Para mejorar
la adhesidn se recurre tambidn a sustancias adhesivas,'
que pueden, por ejemplo pulverizarse, como el latex, sobre
el articulo final o entrelazarse con las fibras cortadas
en calidad de fibrss ligantes fusibles durante el trata~
miento térmico final.

Sin embargo, este procedimiento escasamente
utilizado por la dificultad de obtener espesores uni-
formes y por las deficientes propiedades del papel
del producto final con respecto al aspecto y a las
propiedades mecdnicas,

Con el método en himedo las fibras cortadas
se suspenden inicialmente en agua y a continuacidn se
abren y dispersan por medio de la propia agua. Se
procede luego como en la preparacidn del papel de
celulosa a partir de suspensiones de celulosa.

Este método se distingue por una elevada
velocidad de produccidn y por la uniformidad del espesor
del producto resultante, pero adolece todavia numerosos
inconvenientes.

Mas concretamente, las fibras cortadas, o sea
haces de 103 hasta 106 de fibras interconectadas,
deben agbrirse y fibrilarse. Esto requiere, normalmente,
un regimen de turbulencia, Por el contrario, el
trensporte de la suspensidn del material se efectua,

ventajosamente mediante una corriente laminer,

Debido & que estas exigencias no son précticamente

realizables, el procedimiento debe llevarse a cabo con

wne baja densidad de material, o sea, un reducido numesro
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de fibras por unidad de volumen de agua; con el fin
de evitar la nueva formacidn de haces que afecten
adversamente la calidad del producto final,

Otros inconvenientes se derivan del hecho que
las fibras AL celulosa ¥y 1és fibras cortadas son tan
radicalmente distintas que estas dltimas no puecden
elaborarse prdcticamente con los equipos existentes en
las fdbricas de elaboracidn de papel de pulpa de celulosa.

Mas concretamente, las fibras de celulosa conven—
cionales poseen les propiedades fundamentsles necesarias
para fabricar ldminas de papel; 0 sea, son facilmente
dispersables en agua de forma uniforme, son de longitud
suficiente, gencralmente de 3 a 6 mm, siendo esta lomgitud
uniforme de modo que las hojas resultantes ticnen una
resistencia satisfoctoria y pueden, ademds, fibrilarse
y formar ligantes de hidrdgeno.

Por el contrario, las fibras sintdéticas no poseen
ningune de estas propiedades.

La longitud de las fibras sintéticas cortadas
excede, por lo generel, de 6 mm y dichas fiﬁras dificil~
mente presentan una longitud sustancialmente uniforme
ys con frecuencia, se funden entre si por sus extremos.

Por dltimo, debido a que los haces que se derivan
de cortar filamw-ntos continuos generalmente utilizados
en el campo textil, las fibras que los componen normal-
mente se rizan, Todo esto crea notables inconvenientes
por cuanto que las fibras en estas condicimes tienden
a unirse entre si y forman enredos y nudos en la hoja

acabada,
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Las fibras sintéticas son de dificil suspensién
en agua, en forma uniforme, debido a sus propiedades

impermeable, por 16 que el medio de suspensidén debe

mezelarse con un asgente tensioactivo.

Debido a que las fibras sintdticas dificilmente
pueden fibrilarse deben omitirse necesariamente ciertas
etapas del procedimiento de fabricacién del papel de
celulosa, mas concretamente la ebapa de plegado ya que
ello degrada la fibra,

' Otros inconvenientes se derivan del hecho de
que en los equipos convencionales de fabricacidn de papel
las fibras sintdticas tienden, debido a sus propiedades
antes expuestas, a entrelazarse y formar acumulaciones
¥y obstrucciones., .

Por este motivo el procedimiento en himedo
dificilmente puede llevarse a cabo con equipos conven-
cionales de fabricar papel para elaborar pulps de co—
lulosa.

Las propiedades del papel obtenldo de fibras
mediante el procedimiento en himedo no son totalmente
gatisfactorias, mas particularmente con respecto a la
resistencia a le traceidn,

Por todas estzs razones, si bien el procedimiento
en himedo es, en teoris, de interés'oonsiderable, no
puede utilizarse ampliamente en el campo del papel, y
se ha utilizado para la fabricacidn de tejidos sin
tejer empleados sobre todo en el campo textil, como por
ejemplo productos desechables (pafiuelos, servilletas;

prendas desechables, lencerfia), soportes para impregnacidn
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¥y revestimiento, fieltros y similares.

Recientemente se ha dedicado mucho esfuerzo al
desarrollo de microfibras sintéticas, representando pulpas
quimicas de facil empleo en pulpas de papel como un
sustituto'genoralmente parcial de la pulpa de cclulosa,

Se han desarrollado procedimient os que se basan esencial-
mente en disolver bajo presidn compuestos poliméricos,
gencralmente del tipo de la poliolefins, en un disolvente
orgénico y pulverizar la solucién resultante a través de
una tobera en un medio mantenido bajo condiclones de
temperatura y de presidn tales que se evapore ol disolvente,
Do este modo @e obtiene una pulpa sintdtica que puede
mezclarse con pulpa de celulosa para la fabricacidn de
papel.

Una de las ventajas de esta téenica estriba en
que no se altera el ciclo de produccién de papel por
cuanto que la mezcls de pulpa de celulosa y pulpa
sintética no implica cambios sustanciales en la 1iﬁea
de fzbricacién de papel.

El procedimiento para la produccidn de pulpas
gintéticas microfibrosas, tal como se ha descrito anterior-
mente, adolece empero de incmvenientes no despreciables.

En primer lugar el costo es muy ele¥ado debido
a la limitada posibilidad de elegir un disolvente apropiado;
¥ por la gran cantidad de disolvente que se utiliza, y;
por tanto, las engorrosas etapas de recuperacién y el
cuidedo que se requiere en las diversas ctapas de cla-
boracidn. Sin embargo, el inconveniente principal reside,

gobre todo, en el hecho de que ol empleo de pulpas micro-
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fibrosas preparadas con este procedimiento no resulta en

modo alguno sencillo en la fabricacidn de papel. Por este

motivo, por ejemplo, las pulpas sintdticas obtenidas utili-

zendo un disolvente orgdnico no pueden sustituir totalmente
la pulpa de celulosa, pero se utilizan siempre en mezcla
con dsta, normalmente en proporciones muy reducidas.
Todo esto es probablemente imputable al hecho de que

lag microfibras que componen la pulpa sintdtica obtenida
cuando se utiliza un disolvente orgdnico no poseen
propiedades hidrofilicas y, por consiguiente, dificil-
mente pueden suspenderse en agua, son de reducida homo-
geneidad y tienen wna estructura muy distinta de la
microfibra de celulosa, por lo que, en definitiva, son
poco compatibles con ésta. Pbr Ultimo, . el producto obte- '
nido mediante pulverizacidn adopta frecuentemente forma
de una masa fibrosa de cstructura continua que no puede
disgregarse con medios convencionales para formar micro-
fibras elementales y es altamente humectada por el disol~
vente, siendo por tento sus propiedades tales gue no
puede cavertirse en ldminas siguiendo las téenicas
comvencionales de fabricacidn de papel.

Se han propuesto otros procedimientos gque se
basan esencialmente en la preparacidn inicial de emul-
siones scuosas de solucicmes de compuestos poliméricos
que son cristalinos a elevada temperatura y presibn y
la ulterior pulverizacidn de dichas emulsiones en un
medio a presidn y temperatura inferiores. ‘

Do egte modo se obtienen microfibras cristalinas

que presentan, por consiguiente, un elevado grado de
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o~ientacidn molocular y gren fibrilacidn.
En comparacidn con los productos obtenidos con
el cmpleo de un disolvente orgdnico, estas microfibras
so distinguen por una considerable mejora de su capacidad
5. para suspender en ague, compatibilidad con la pulpa
de celulosa y posibilidad de empleo en el campo del papel
mediante técnicas convencionales,
Por cosiguiente, se considera que una condicidn
altemente importante para el empleo dé pulras de micro-
10, fibras sintéticas en ol campo de fabricacidn dc¢ papel
cmsiste en proporcimar fibras de un grado de orientecidn
muy elevado, Sin embargo, este Ultima téenica adolece
tambidén de inconvenientcs no despreciebles, Mas concreta=
mente la pulverizacidn no proporcione directamente las
15, microfibras elementales, tal como se requiere para el
ocmpleo en ¢l campo de la fabricacidén de papel, sino
que proporciona un agregado fibroso que no puede
utilizarse directamente on la preparacién del papel
gin llevarse a cabo la disgrogacidn para obtener sus
20, microfibras elementales; sin cmbargo, para esta finalidad,
s necesarias operaciones mecdnicas engorrosas de dificil
realizacidn.
Por otre parte, ostas pulpas microfibrosas, si
bien proporciman mejores resultados en el campo del papel
25, que las pulpas microfibrosas obtenidas con el empleo de
un disolvente orggnico se utilizen, pars tal fin, vnica- .
mente en mezela con pulpa celuldsica que constituye todavia,
en cuslquier caso, el componente prescnte en mayor propor-

cidn en la mezcla.
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Por yltimo, las hojas de papel obtenidas utili-
zando solo pulpa sintdética, preparads mediante emulsiép
acuosa sin adicién alguna de pulpa celuldsica, son de
una consistencia muy reducida y para su empleo reguieren

5. tratamient os adicionales que convierten en engorroso el
procedimiento,

Como contrapartida de los procedimientos sntes
expuestos, el invento tiene como objcto prineipzl la
preparacién de una pulps microfibrosa sintética para la

10, fabricacidn de papel exenta de los inconvenientes antes
descritos y que cuyas propiedades se aproximan mucho &
las que presents la pulpa de celulosa,

Otro objyeto del invento consiste en proporciocnar
un procedimicnto para la obtencién de una pulpa microfi-

15, brosa sintética spta para sustituir tctal o parcialmente
la pulpa de cclulosa para la fabricacidén de papel.

Asi pues, ¢l invento proporeiona un procedimiento
para la preparécién dc una pulpe microfibross apta pars
ser utilizada en la fabricacidn de papel sintético mediante

20, la formecidn de una emulsidn acuosa de una solucidn de
un producto de polimerizacidn sintético en un disolvente
orgénico relativamente voldtil y la pulverizacidn de
dicha emulsidn en une zona en donde sc evapora de la
pulverizacidn el agua y el disolvente orgdygico, cujro
25, procedimiento se caracteriza porque:
(a) dicho producto de polimerizacién estd constituido
por, a lo menos, un polimero que tiene un peso
molecular comprendido entre lO3 y 106 elegido ontbre

homopolimeros olefinicos, copolimeros de olofinas
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¥ copolimoros de, por lo menos, un mondémero olefinico
con, por lo menos, otro mondmero copolimerizaeble
con dete,

(b) se calienta dicha emulsidn antes de pulverizarla
a una temperatura por encima del punto de fusidn de
dicho producto de polimerizecidn,

(¢) se pulveriza la emulsidn caliente en dicha zoma
en forma de un chorro tubular,

(d) se inyecta una corriente de goes inerte en la cavidad

del chorro tubuler sustencialmente coaxil con dste
parae pulverizar el chorro en sontido transversal a
su longitud,

Ia corriente de gas inorte se inyecta, dc prefe-
rencia concurrentemente con el chorro tubular de emulsidn
en la zona de base dsl chorro.

Ia pulverizecidén de la emulsidn acuocsa en dicha
zong puede efectuarse conduciendo la emulsién hasta la
zone interna del chorro en forma do una corricnte tu-~
bular que cirecunda una corriente contral independiente de
gas incrte, obtenidndosc asi en la zone interna dcl chorro
tubular una cofriente contral de gas incrte en Intimo
contacto con el chorro tubular, ,

Los mejores resultados se obticnen haciendo que
la emulsidn fluya hacia dicha zona de base del chorro
segun una corriente anular concéntrica que circunde una
corriente de gas inerte independiente con sececidn trans-
versal circulsr,

Operando segun las dondicimes del invento,

las exigencias para obtener une pulpa microfibrosa apta
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pmmiendo en contacto una corriente de gas inerte que tiene

en la zona intorne del chorro una seccidn transversal
circular de 0,5 a 5 mm de didmetro con una corrientc tubuiar
concéntrica de emulsidn que tiene on la zona de basc del
chorro un drea de¢ scccidn transversal de 0,1 a 1Omm2.

En una realizacidn prdctica del procedimiento
segin el invento la emulsidn se pulveriza a partif de
un orificio anular y entra en contacto con la corriente
do gas inerte en una posicién prdxima al orificio con
lo que un flujo tubular de emulsidn dirigido al orificio
circunda la corrientc de gas y de este modo se expande
el chorro tubular de emulsidn pulverizado por el orificio
y se desintegra por la corriénte de gas.

Operando de este modo y, de preferencia, en las
condiciones dcscritas snteriormente se obtiene una pulpa
miprofibrosa que puede utilizaerse directamente en la
fabricacidn de papel con téenicas convencionales, ya séa
gola o en mezcla con pulpa celuldsica, sin que sca nccesaria
operacidn mecdnics slguna para subdividir las microfibras
que constituyen la pulpa.

La pulpz microfibrosa resultante sc¢ distingue
por su idoneidad paras suspenderse cn agua, su compatibili-
dad con la pulpa dc celulosa y por proporcionar, sola
o mezclada con pulpa de celulosa, suspensiones acuosas
homogdneas y estables.

Operando segun el presente invento se obticne
una . pulpa microfibrosa amorfa a partir de polimcros

cristalinos o no cristalinos,
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Por pulpa microfibrosa amorfa se entiende unae
Pulpa de wn grado d¢ cristalinidad medido por rayos X
inferior al 50%, proferentemente inferior al 30%. Por
consiguiente, las microfibras que cmmstituyen la pulpa
5. microfibrosa seédn el presente invento se distinguen
. por poseer un grado muy bajo de orientacidn.
Contrariamente a cuanto se conoce por el arte
anterior se ha encontrado que la pulpa microfibrosa
amorfa obtenida segun ¢l invento nc solo presenta clevadas
10. propiedades desde un punto dc vista de fabricscidn de pa-
pel, sino que proporciona papeles de aspecto y propiedades
mecdnicas y Spticas superiores a las pulpas microfibrosas
cristalipas.
Sin que se exponga ninguna teoria, so considers
15, que la accidn de explosién del "tubo" de emulsidn & la se-
lide del orifiecio, debido a la rdpida evaporscidn del
disolvente y del agua, junto con el emplco de gas inerte
bajo las condiciones del procedimionto, hace que la cmulsién
salga por gl orificio en un estado subdividido tal que
20, promucve la formacidn de microfibras individuales no
agregadeas, de una egtructura y propicdades tales que
las hacen compatibles con la pulpa d¢ celulosa,
Cualquiera que sea el mecanismo gue se utilice,
el procedimiento del invento proporcioma de forma simple
25, y conveniente pulpas constitufdas por microfibras no
agregadas con propiedadas no obtenibles con los procedi-
mientos conocidos.
Debe hacerse constar también que el efecto

del flujo gaseoso de gag inerte de muestra asimismo activo
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sobre soluciommes de polimero en un disolvente orgénico,

Sin emﬁargo, a diferencis de cuando se emplean
emulsiones, no se obtienen pulpas de microfibras con pro-
piedades deseables .ara los fines gntes indicados.

El producto de polimerizgecidn utilizado en el
procedimiento segin el invento puede ser de naturaleza
cristalina o no. TLos productos de polimerizacién pre-
feridos son los homopolimeros de etileno, propileno y
1-buteno; los copolimeros de dos mondmeros, por lo menos,
elegidos entre etileno, propileno y l-buteno; los copoli-
meros de uno o mas mondmeros elegidos entre etileno,
propilenoc y l-buteno con otros mondmeros copolimesrizables,
tales como acetato de vinilo y cloruro de vinilo. Estos
polimeros y cppolimeros puedeﬁ utilizarse solos o en forms
de mezclas de dos o maes compaentes, Los mejores fesul-
tados pars los fines del invento se obtienen ubilizando
polipropileno cristalino y, sobre todo, polietileno de
elevada densidad,

El polietileno de elevads densidad se prepara
a baja presidn, principalmente en forme de uwma solucién
0 suspensidn en un disolvente orgdnico, de forma tipica
en presencia de tridxido de cromo o de un sistema cata-
1litico constituido por un derivado halogenado de un '
metal de transicidn, eventualmente del tipo soportado,
en combinacidn con un compuesto organometdlico.

El polipropileno se prepara de modo similar al
polietileno de elevada densidad, pero solo en presencia

de un sistema cetalitico que comprende un derivado halo-
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genado de un metal de transicidn en combinacidn con un
compuesto organometdlico (sistema de Ziegler),

Los polimeros y copolimeros pueden prepararse
introduciendo los mondmeros en forma de gases o liquidos
en la solucidn o suspensidn cataiftica en un disolvente
orgdnico, normalmente a una presidn comprendida entre la
presién atmosférica y 35 atmdsferas y a una temperatura
comprendids entre 40 y 1009C bajo condicimes alejadas
de la saturacidén del disolvente. EL disolvente orgdnico
inerte utilizado puede ser, por ejemplo, pentano, hexano,
ciclohexano, heptano, benceno, tolueno y monoclorobonceno,
por separado o conjuntamente,

Debe hacerse constar que, segun se ha encontrado,
la preparacidén de una pulpa de papel sintdtica a partir
de una solucidn, en vez de una emulsidn acuosa, de un
polimero ofrece dificultades que surgen de la presencis
en ¢l polimero de residuos de catalizador que afectan
adversamente las propicdades de la pulpa de "papel'.

Por conasiguiente, cuando se utilizan catalizadores

del tipo Ziegler para la preparacidn de polimeros,

¢ 90a, catalizadores no soportados obtenidos poniendo

en contacto derivados halogenados de metales de transi-
cidn con compuestos organometdlicos es necesaria una
molesta purificacidén del polimero resultante. Se ha
encontrado, principalmente, que las poliolefinas, a menos
que scan extremadsmente puras, cuando se disuelven en un
disolvente orgdnico producen microfibras con propiedades
deficientes, Por consiguiente, estas poliolefinas deben

purificarse a fondo. Se toleran vestigios de catalizador,
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pero entonces las propiedades de las microfibras‘resulr
tantes no son de calidad superior.

" "Operondo segun el invento, o sea en presencia
de agua, no solo se convierten los catglizadores en
sustancias que no perjudican al polimero, y por tanto
la pulpe microfibrosa final, sino también en sustancias
dtiles como reilenos inertes cuando se utilizan en
la polimerizacidn catalizadores soportados.

Ademés; la presencia de sélidos inertes sus-
pendidos originados por el catalizador no e¢s objetable
debido a la presencie de la corriente de gas inerte que
impide obstruccioncs y acumulacimes.

Los productos de polimefizacién de partida,
ademgs de los productos derivédos directamente de la
polimerizacidn, pueden ser también productos poliole~
finicos que se encuentran en el mercado, asi como
descchos de las industrias de elaboracidn.

En ningun caso se mejoran sustancialmente las
propiedadés de la pulpa final cuendo se¢ purifican
previamente los productos de partidas de su contenido
de cataligzador,

Segun el invento se prepara inicialmente una
emulsidn acuosa de una solucidén del producto de poli-
merizacién en un disolvente orgdnico. Se prefiere
preparar la emulsidén de modo que presente un contenido
de producto de polimerizacidn comprendido entre el 5
y el 35% en peso, de preferencia del 7 al 15% en peso,
con respecto al disolvente orgdnico y un contenido de

agua comprendido entre 0,2 y 2 kg, de preforencia de
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0,5 a 1,5 kg por un litro de solucién de dicho producto
dc polimerizacidn on dicho disolvente,

Para egta finalidad la emulsidn puede prepararse
inicislmente disolviendo el producto de polimerizacidn
on el disolvente orgdnico en las proporciones requeridas
rera la emulsién final y adicionando a continuacién,
mientras se sgita, la centidad de aguz necesarig o;
alternativamente, poniendo en contacto directo, mientras
se agita vigorosamente, el agua, el disolvente y el
polfmero en las proporciones finales requeridas. La
emulsidn que ha de pulverizarse se lleva a una temperatura
superior al punto de fusidn del producto de polimerizacidn.
La presidn puede ser igual al valor de presidn establecido
en el sistema a la temperatura implicada, poro debe exce-
der, de preferencia, dicho valor.

La elcceidn de la temperatura y de la presidn
en la primeré mona que conticne la emulsién depunde en
la prdctica de la temperatura y la presidn en la zona en
la que se pulveriza ls emulsidn, En cualquier caso debe
producirse le rdpida evaporacidn del disolvente y el agua
¥, &l propio tiempo, la formascidén de la pulpe microfibrosa.

La temperatura y la presidn en la zoma de cva-
poracidn (cdmare de expansidn) varian segun une serie de
factores (composicién de la emulsidn, naturaleze del
polfmero y del disolvente y similares), pero general-
mente estdn comprendidas entre 15 y 1002C y entre
0;5 ¥ 1;5 atmésferas absolutas, respectivamente,

Por lo goneral, cvando en la zona donde se forms

la pulpa microfibrosa se encuentra a la prosidn atmosfd-
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rica y a la temperaturs del ambiente (20-252C), como

es convenientemente el caso donde se utilizan los productos

de polimerizacidn antes expuestos, se¢ mantiene en la

primera zona que contiena la emulsidn una temperaturs

do 150 a 2500C y una presidn de 15 a 60 atmdsferas.

Para slcanzar y mantener dichas condiciones de
presidn en la primera zona puede emplearse cualquicr
gonerador de presién. Por ejemplo puede utilizarse
un gas de presidn que no reaccione con la emulsidn o,
alternativamente, puede calontarse la emulsidn en uns
zona cerrada hasta que se alcance la presidn descada
en virtud de los vapores originados. Todavia altornati-
vamente puede utilizarse una bomba.

Los disolventes apropiados para el producto de
polimerizacidn son los disolventes orgdnicos aptos de
disolver uniformemente el producto sin reaccionar con éste,
Mas concretamcnte, se utilizan de forme altamente venta-
Josa los disolventes organicos que tienen las propiedades
generales siguientes:

a) bajo las condicicnes de temperatura y de presidn
por uneima del orificio el disolvente debe oxhibir
ung solubilidad fuertemsnte reducids frente al agua
¥, siempre gue sea posible, dobe ser totalmente inmige
cible en agua,

b) bajo las condiciones de temperatura y de presidn
pasado el orificio (zona de expansidn) el disolvente
no produce una intumescencia apreciable de los produc-
tos de polimerizaciém,

¢) dentro de los 1imites de temperatura de 150 a 25020
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Mﬂlﬁ{{ y
y de presién de 15 a 60 atmbaforas, el sistema
oinario disolvente~producto de polimerizscidn exhibe
una zona de reciproca solubilidad, por lo menos para
la gama de concentraciones de polfmero comprendida
entre 5 y 302 en peso.

Todavia mes particularmente, los disolventes pre—
feridos pueden ser hidrocarburos aromgticos, como el
benceno, el tolueno y el xileno; los hidrocarburos ali-
fdticos como el n~butano, n~pentano, n-hexano, n~heptano,
n-octgno, sus isdémeros y sus cortes de destilacidn, los
hidrocarburcs alicfeclicos como el ciclohexano y metil-
ciclopentano, hidrocarburos clorados como el diclorome-
tano y ol clorofurmo. Estos disolventes pueden utili-
zarae independientemente o combinaedos.

Los mejores resultados se obtienen utilizamdo
n-heptano, metilciclopentano o una mezcla de ambos.

Lg emulsidn puede combinarss con un agente tenso-
activo, sobre todo para mejorar la estabilidad de la
emulsién y contribuir también a la humectabilidad del
producto microfibroso rcsultante en caso de que el agente
~tensoactivo se encuentre disuelto, por lo menos e¢n parte,
en dicho producto.

Segin sean las propiedades y el estado fisico
que se encucntren en el momento de uso, el agentc tenso-
activo puede adicionzrse al agua, al polimero o al
disolvente o adn directamente a la emulsidn antes de
iniclar el calentemiento, en una cantidad de, por lo
menos el 2%, poro sin exceder del 5% con respecto al

peso del producto de polimerizacidn.
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Pueden utilizarse los agentes tensoactivos
catlinicos, anidnicos, anfotdricos y no idnicos pero,
especiglmente cuando la pulpa microfibrosa nd debe
gomcterse g tratemientos ultcriores o adiciones para
utilizarsc como papel, se prefieren los agentes ten-
soactivos no ibnicos como, por ejemplo, polioxietilen—
sorbitan-monooleato y sorbitan-monooleato.

Sin embargo, el empleo de un agente tensocactivo
no ¢s critico para la obtencidn de la pulpa microfibrosa
en ¢l procodimiento segun el invento.

Lo emulsidn puede combinarse venbajosamente
tambidn con un relleno como ¢l carbonato cdleico, talco
y didxido de titanio. EL relleno presenta, normelmente,
un tamafio del grado inferiox é 1 micra y puede adiciomarse
en une cantidad que no exceda del 20% del peso del pro-
dueto de polimsrizacidm. L1 relleno mejora la compaci-
dad y las propiedades rcceptoras de impresidn del papel
fabricado con la pulpa microfibrosa,

Segin sea cl cmpleo a que cstén destinados los
papeles fabricados con pulpa microfibrosa, la emulsidn
pucde combinagrsc también con un colorante, un antioxi-
dante, un agente antiestdtico, un retardador de la propa-
gacidn de la combustién uw ofras sustancias conocidas
en el campo del papel,

El gas inerte puede ser un gas qué no reaccione
bajo las condiciones antes indicadas con la emulsidn,
de preferencia nitrdgeno, helio o una mezecla de ambos.

Por cada litro de emulsidn pulverizada se

utiliza, de preferencia, de 0,1 a 1 Nm3 de gas inerte
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a una presidn de 20 a 200 kg/cm2 ¥ & una temporaturs
que e8, tipicamente, la temperatura del ambiente (20-2520)
pero que en ocaso nocesario puede ser superior,

La pulverizaclién de la emulsidn acuosa desde
la zona do elovada presidn a la zona de baja presién
so cfectia, vontajosamente, a travds de un pequefio
orificio dotado con medios que ofrezean eomtacto dirceto
de le emulsién con la corriente de gas inerte corca del
orificio y que conduzean la emulsidn a travds éol
orificio on forma de un flujo tubular que circunde
coaxilmonte la corriente de gas incrte,

Los mejores resultados se obticnen con un dis-
positivo dotado de dos pasos circulares concéntricos,
fluyendo a través del interior la corriente de gas
inerte, mientras que el exbtorior comduce el flujo de la
omulsidn,

En el extremo de descarga el paso interior ticne,
de preferencia, un didmetro de 0,5-5 mm y ¢l drea de
la seceidn transversal del paso exterior estd comprendida
entre 0,1 y 10 mm®,

En los dibujos que se acompafian:

Ia figura 1 c¢s una vista en secceidn transversal
longitudinal y esquemdtica de una tobera pars pulverizar
la omulsién; v

La figura 2 es una vista esquemdtica de un
sistoma de pulverizacién que incluye la fobers do
la figura 1.

En la realizacidn represontada cn la figura 1

el gas inorte quc penetra por el tubo 1 entra en cmtacto,
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cerca del orificio 3, con la emulsidn suministrada por
o tibo 2,

La configuracibn del dispogitivo es tal que
le emulsién fluye entorno del tubo 1, luego entra
en contacto con el gas cerca del orificio 3 y fluye
a través dc 8ste hacia la zona dc expansibn: en forma de
un "tubo" de liquido que circunda la corriente de
gas iﬁerte interior,

In la salida del orificio 3 hacis la gzona de
expansifn el "tubo" de emulsifn se expande por la corriente
de gas y sc desintegra hasta wa forma finamente subdivi-
dide que origina la pulpa microfibrosa de las propiedades
descritas, '

Mags concretamente, 1a emulsibn es forzada o
desplazarse a través del orificio 3 en forma de un
flujo tubular cuys 4rea en seccifn transversal estén
comprendida entre 0;1 y 10 mm2 y dicho flujo contacta
directamenic la corriente de gas inerte en el corio
espacio existente entre el extreomo libre del tubo 1
¥y el orificio 3, siendo el difmetro inicial de la co~
rriente de gas de 0;5 g 5 mm, TIn la degecargs del orifi-
cio 3 se expande el flujo de emilsibn transversalmente
a su eje por la corriembe de gas con lo que e} flujo
adopta una configuracibn cénica y, por @ltimo, se esparce
bajo el efecto del gas expansor; . .

Haciendo referencia a la figura 2, la e?ulsi&n
ge prepars en una autoclave de acero inoxidable 4,
equipada con agitador 5, tal como un tornillo-propglsor

accionado magnéticamente, una veina termométrica 6, un
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nanbmetro y un tubo de acero de inmersifn 2 que se
e~vliende a lo largo de la pared interna hasta el fondo
de la autoclave y se conecta mediante uns vélvula regula-
‘ dora de flujo & con el orificio de pulverizacién 3.
5: Esta v4lvula desemboca en la cénara de expansibn 12
que es del tipo ciclénico,

La autoclave puede calentarse por lumersibn
en un bafio 9 calentado por medio de resistencias eléce
tricag 10. EL gas inerte se suministra zl tubo 1 ¥y

10, su flujo es conirolado por una védlvula 11,

Cuando se ha preparado y calentado la emulsién
lag vélvulas de control de flujo 8 y 11l se abren simul-
ténesmente y el "tubo" de emulsibn que sale por el
orificlo 3 Yesgtalla" en la cémara de expansidn 12,

15, In osta cémara se pulveriza la emulsibdn en un
estado finamegte gubdividido como resultado de la répida
evaporacibén cel disolvente y el agus y por la corriente
central de ggs inerte, De.este modo se forma la pulpa
microfibrosa, con las propiedades antes expuestas,'que

20, se separa on el fondo 13 de la cAmara de cxpansifn,

por cuya parte superior 14 sale nitrégeno junto con el

disolvente y vaporcg de agua:

Una mirilla 15 girve para controlar visualmente
la pulverizaoién:

25, El invento se ilustrarf con mayor detalle

en log ejemplos siguientes;

EJFMPLO 1

La pruecba se 1llevé a cabo utilizando, de conformi-

.

dad con la figura 2, una autoclave de acero inoxidable
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de 5 litros, probada a una presién ds 300 atmésferas;
ec 1ihada con un aggitador de tornillo propulsor (600
reVO}uciones por minuto) accionado‘por un manguito magnée-
tico, una vaina para el termfmetro, un manbmetro y un
5. tubo de acero en forma de "L" de inmersifn y 8 mm de-

difmetro que se extionde a lo largo de la pared interns ..
hasta el fondo de la autoclaves. La tobera de pulverizacibﬁ;
tal como se ha descrito con referencia a lag figuras 1 ¥y 2;
se conectf con el tubo de inmersifn y en lg 1inea de
10. alimentacibn del nitrégeno por dos védlvulas de
aguja con orificio de 3/ "; que se abren simulténea-
mente para la pulverigzacién,
EL tenafio de la tobera fue el siguientes
didmetro de la secoibn cemtral dc flujo de nitrégeno 2 mm
15. y el &rea en seccibn transversgl_désponible para el
flujo tubular de la emulsibn 1,9 m?,
Se calentdé la gutoclave por medio de resistencias
eléotricas dispuestas en un bafio de acelte circundendo
la autoclave. Un control termost&tico ofrecid una prem
20, cisilbn del‘ajuste de la tcmperatura de + 18C para
temperatyras hasta 3002C, ' ,
La autoclave se ca?gd con la secuencia siguientg&
1,000 g de agua desion%zada, 100 g de polietileno de elem
vada densicad en polvo, 6 g de un copolimero de etile-
25, no-acetato de vinilo conteniendo acetato de vinilo al
0% y 1,400 g de heptano para uso industrial del tipo
que se describird mas adelante.
Il polietileno de elevada densidad gtilizado

fue un producto con un Indice do fusién de 0,86
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(ASTM~D 1238), un peso molecular medio de 29,500,
w2 dengidad de 0,96 &/ om3 y un punto de fusiébn de
136,20C,

En calidad de copolimero de etileno-acetato
de vinilo se utilizd el producto comercial distribuide
bajo el nombre comercial FLVAX-40 de Du Pont.

En calidad de heptano para uso industrial se

wt11izé el "corto do destilacibn’ 92-932C (ASTH-D 835)

’

con unahdensidad de 0,71 g/cc ¥y la composicibn siguliento:

n-heptano 21%
metileiclopentano . 30%
iso~octanos (aparte del 2;2:4; _

trimetilpentano) 14%
3-motilhoxano 1@%
2,2, 4~trinetilpentano i 8%

1,3~cis,trans-dimetileiclopontanos 9%

azufre 1-20 pIm:
vestigios de pidrocarburos arométicos y diversos
hidrocarburog: equilibrio hasta el 100%,

Ademéds se adicionbd g de polioxistilensorbitan=
monooleato con HLB=l5 distribuido bajo el nombre comor-
cisl TWEEN-80 por Atlas Chemical Industries Ine, ¥
2 g de sorbitan-monooleato eop_HEB = 4;3 digtribuido
bajo el nombre comercial SPAN~80 por Atlas Chemical

Industrios Inc.

’

Degpués de correr apretadamente la sutoclave
se llevé el gistema, durgnte 150 minutos, a una tempe-
ratura de 1938C mediante calentamlento por la resistencia

¢h el bafio fucra de lo autoclave, con lo que la presién
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a 22 atmésferas,

Dospuds de mantener las condiciones antes
expuestas durante 20 minutos se abricron simulténca-
mentc las vdlvulas que conectan la tobera al tubo de
inmorsién en la autoclave y el conducio de ali=-
mentacién de nitrégeno mantenido a une presibn de 60
atmsforas.

Con la accibén de la presifén en el interior de
la autoclave fluyf la emulsibén hacia la tobera y se
pulverizb en la cémara de cxpangifn mantenida a la
presifn atmosférica y a una temperatura de 20-252C,

ElL producto microfibroso se separd en ¢l fondo de la
cémara y sallb el nitrbézeno pér la parte superior junto
con cl disolvento y vaporos dc agua. EL perfodo de
pulvorizacibn fue de 140 scgundos, EL consumo o
nitrégeno fue de 0,18 Nm> por cada litro do emulsién
pulverizada.

La pulpa microfibrosa obitenida resultéd fgcil~
mente suspendible en agua y cscasamente orientada, con
una cristalinidad medida por rayos X inferior al 50%.
Se suspendicron cn agua 30 partcs en peso Ge la pulpa mi~
crofibrosa resultantc y se¢ combind con 70 partes-en peso
de cclulosa de abedul refinada (modo HUSUMBIRCH) con un
grado,dec refinamiento de 43¢ S,R. determinado con el
aparito SHOPPER-RIEGLER.

Las hojas de papel obtenidas con esta pulpa
segin la Hbéenica convcncional‘por medio de un equipo
de laboratorio del tipo RAPID-KOETHEN rosultaron de

agpecto muy similar a las hojas obtenidas con el mismo
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equipo RAPID-KOETHEN cuando go ubtiliza solamente la

cclulosa amtes expuestas

El aparato RAPID-KOETHEN sc construye siguiondo

normzs especi{ficas para producir hojas de papel que

se someben a pruchbas. El aparato se dcgeribe on

‘

el libro "LYINDUSTRIA DELLA CARTA" por E, Glanni, zd.,

Hoopli, Vol. I (pAas. 386~392).

La 'tablg 1 que sigue rosunc las propicdades

mecénicas y Spticas medias de las hojas preparadas

en la forma antos expuesta., IEn la tabla 1 la resisbtencia

al plegade sc dotermind siguiondo l2 norma TAPPI 71 423

n/50 con un aparato “WARMONIC" producido por TONIOLo;

Milan. Ias otras detcrminaclioncs sc¢ llevaron a cabo

giguicendo los méitodes de ARTICELCA, publicados por

ATICFLCA, Assocciazione Tecnica Italiana per la Cellulosa

¢ la Carta, Milen. Para la detorminecién de la blancura

se Wiilizé un aparato d.l tipo ELREPHO producido por ZELSS.

Tebla 1

poso (g/n?)

volumen ospecifico aparenic (ecc/g)
Longitud de rotura (m)
alargamionto a la rotura (%)
resisienola al resquebraja-
mionto (kg/cm?)

resistencia a la rotura (g)
blancura (ELREPHO)

opacidad (%)

rosisfoncia al plegado (doble

plogado)

59,8

Mé&todo ATICELCA

MC 3~68

1,15 HC 4-68
6,670 MC 2~68

4y 4

2046
4
STy4
74,0

691

MG 2-68

MC 6-76%
MG 768
M0 J.~2-,-:7‘2
MG 1372
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Las hojas de pulpa microfibrosa sola preparadas
por separado on el equipo RAPID-KOETHEN no difieren
sustunciglmente en aspecto de las obtoenidas a partir
de la combinacién quo confieno ol 30% en peso de
pulpa microfibrosa o de las obtenidas a partir de pulpa
de celulosa,

LIEMPLO 2

Se cgrgé el aparato del cjemplo 1'con la socuens
¢ia siguicnte: 1.400 g de agua desionizada,“loo g de
polictilono de elovada densidad cn polvo y 1,400 g de
hepiano para uso ingiustrial: Todo ello del mismo tipo
gue en ¢l ejemplo 1. .

Adends se adicion 2 g do polio;ietilensorbitaﬁl
-monooleato yvl g de sorbitan~monooleato,ambos del mismo
tipo que los del cjemplo 1.

Dogpubs de corrar apreﬁadamente'la autoclave
se llev6 ol sigtema, durante 120 minutos, a una tempe-
ratura de 193¢C, con lo que la presiéy del interior de
la autoclave se elevé; inherentomentc, a 22 atmbsferas.,

Despubs de mantener las condicioncs antes des—
critas durante 15 minutos se¢ abrieron simultdncamente
las vdlvulas que concctan la tobera con el tubo de
inmersibn en la autoclave y el conducto éde suministro
do nitrézono mantenido a ung presién de 80 atmésferas.

La pulverizacifn en la cémara de exzpansidn
manteonida a la presidn atmosférica so cfectyd en 150
segundos; El consumo de nitrézeno fue de 0,20 Nm3 por
cada litro de cuulsién pulverizada;

"La pulpa microfibrosa rccogida en el fondo
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del ciclén resulté facilmente suspendible en agua ¥
escasemente orientada, siondo st cristalinidad medida
por rayos X inferior al 50%,

Sc suspendieron en agua 30 partes cn peso de
la pulpa microfibrosa resultanie y se combind con 70
partes en peso dc celulosa de abedul roefinada (modo ’
HUSUMBIRCH) con un grado de refinamicnto de 438 S.R.,
determinado con ¢l aparato de SHOPPER—RIEGLER:

Las hojes de papcl, obienidas con'esta mezcla
do pulpa de igual modo que en ol ejemplo 1, resultaron
de un aspeccto muy s%milar a las hojas obtenidas utilizando
Ynicamentc cclulosa, tal como sc ha deserito anterior-
monte,

Tia tabls 2 que sigue resume lag propiecdades
mecénicas y 6pticas medias de las lém;nas preparadas

tal como se ho cexpuesto anteriormente?

Tabla 2 , Método ATICELCA
peso (g/ﬁz) 60,6 MC 3—6é
volumen especifico apa- ) o
ronto (cc/g) 1,19 MG 4~68
longitué de rotura (m) 5?340 MC 2-68
plargamionto a la rotura (%) 3,5 MC 268

resistencia al resqucbra= o r
jemienio (kg/amz) 1,97 Mc ’676§
resigtencia a la rotura (g) 55 MC %~68
rosigboncia al plogado

(doble plogado) 395 —



En oeste caso tuvdas las determinaciones se
oefectuaron segliin los métodos indicados en ol ejemplo l:
So propararon por scparado léminas de pulpa
microfibrosa gola y $stas no sc difcrenciaron susbhan-~
5, cialmente de las oblenidas a partir de la mezcla con-
teniondo 30% on peso de pulpa microfibrosa o de las
obteonidas a partir do pulpa do colulosas

EJEMPLO 3

’

. Se repitiG ficlmente la prucba del ejemplo 2;
10,
pero no se alimentd nitrégeno a la tobera de pulveriza-

cifn.
Después dc cargar los componontcs en la auto-
clave 80 llevé la icmperatura del sistema, durante 120
15, minatos; a 193¢C, con lo gue la presién ocn el interior
) de la autoclave ascendid a 22 atmbésferas.
Después dc mentcnor las condiciones antes ‘
oxpuostas durante 15 minutos fnicamentc sc abri répida~ ,
mente la vlvula quc conceta la tobora gl tubo sumergido en
201 la autoclave, dirigicndo naturalmente la pulverizacibn
’ siompro en la cémara de oxpansidn del tipo ciclénico
maentenida a la presitn atmosfé:;ca; El producto resul-
tante sc prescntd cn forma de un agregado fibroso de
di.fiecil divisién‘en microfibras elomentales sin llevar
25" a cabo dificultosas operacioncs mechnicas.,
) In ninglin caso presenté el producto propiedades
tales que facilitaran el empleo directo para la pro=-

aracién de suspensionces acnosas or consiguientc
] 14

hojas de papel;
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EJEMPLO 4 (comparativo)
Se repitib el ejemplo 2 sin cargar agug a la
autoclave y sin suministrar subsiguicntemente nitrégeno

a la tobera de pulverizacidn:

’

Se cargb la autoclave, en la scouencia que si@ue;
con 100 g do polietileno de clevada densidad en polvo,
1,400 g de hepfano para uso industrial y 1 g del sorbie
tan~monooleato utilizado en el ejemplo 1.

D?spués de corrar apretadamente la autoclave
se llov? cl sistema, mediante calentamiento durante 90
minutos, a wna temperatura de 193201

Después de mantener las condicloncs deseritas
anteriormente durante 15 minutos micamente sc abrié
rédpidamontec la valvula qug conccta la tobera con el tubo
sumergido en la autoclave, dirigiéndosc todavia la pulveri~
zacifn a la clmara de ¢xpansibn del tipo ciclénico mante-
nida a la proéién atmosférica, .

El prodaucto resultante a?opté forma Ge una maga
fibrosa con ostructura”continua, imposible de subdivigirse
para obtencr microfibras elementales con medios conven-
cionzles y adomfs se hinchd con ol disolvente de forma
considerable, Debido a cstas propiedados el producto
no regultd transfowmable en hojas de papel con las
técnicas convencionales de fabricacién de papel.

EJEMPLO 5

Esta prucba se llevd a cabo como en los ejemplos
ly 2; con la difcrencia de que el polietileno de elevada
dengidad fue wn producto Uranulado con un indice de

fusifn = 17,0 y una densidad dg. 0,96 g/cm .
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Se cargh el equipo del c¢cjemplo 1, en }a §ecuené
cia que sigue; con 1,400 g de agua gesionig?da, 1,0 g de
polioxietilensorbitan~monoolcgto con HﬂB:lE; 100 g del
polictileno egpecificado y 12400 g de heptano para uso
industrial,

BEn egta etapa se ropiticron ficlmente las con-
dicioncs del ejemplo 2,

Con el fin de abroviar so resumen a oontinuaci?n

las condiciones impuestas y las alcanszadas en la prucbas

periddo de calentamiento 130 minutos
perf{odo do permancncia 15 minutos
temperatura alcanzada 193eC

presién alcanzada ' 22 atmdsferas
prosién de nitrégenoc 89 atndsferas
consumo de nitrézono 0,13 Nm3/1itro

de emulsién
duracién de la pulverizacién 130 segundos:

50 cbituvo ung pulpa c?nstituida por microfibr?s
facilmente suspendibles en agua, escasemente orien%adasL
con una cristalinidad medida por rayos X inferior al 50%,

Se mezclaron 30 paries en peso de la pulpa
microfibrosa suspendida en agua con %o partes en peso
de colulosa de abedul rofinada (modc HUSUMBIRCH) de un
grado de rofinamiento do 432 S.R. doterminado con el
aparato SHOPPER-RIEGLER.

Las hojas dc papel obitenidas con esgta mezcla do
pulpa resultaron de aspceto muy similar a las lémings

obtenidas emploando dnicamentc celulosae
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EJEMPLO G
Egta pruebalse llevd a cabo siguicndo el
ejemplo preccdente, pero utiligando un polietileno
granulado de clovada densidad con tn indlce de

fusién = 8,0 y una densidad de 0,96 g/mn .

.

lasz condicioncs fueron las siguientess

periddo de calentamiento 135 minutos
tiempo de resis%oﬁcig 15 minutos
temperatura alcanzada _ 193eC
pregién alcanzads 22 atmésferas
pregifn do nitrbégeno ,80 atnbsferas
consumo de nitrégeno 0,15 N m3/Litro ce
emulsibn
duracibén de las pulverigacién 1.40 segundos:

El nroducto resulitante fue una pulpg constifuida
por microfibras Iacilmente suspendibles en agua y
cacasamente orientadas, con una cristalinidad medida
por rayos X infoiior al 50p.

Las hojas de papel obicnidas con la mezela que
comprende ol 50% an peso de pulpa de colulosa resuliaron
de agpecto muy similar g las hojas obtenidas utilizando

nicamente la cclulosa cmpleada en la mezcla de pulpa;

BEEO T
Dgva praeba sc 11§v6 a cabo siguiendo la pruéba
descrita on cl ejemplo 5, pero utiliz:ndo un poliew~
tileno ﬂranulado de clevada dons"uad con un Indice
de fusibn = 0,4 y una densidad de 0,96 g/bm . Las con-

giciones impuestas vy alcangadas fucron sustancialmentoc
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como las del ejemplo 6 precedonte;

El producto resultantc fure una pulpa constlituida
por microfibras facilmente suspendibles en agua y
escasamentc orientadas, con uno cristalinidad medida
segfin rayos X inferior al 50%. In estoc caso las l&ninas
de papel obtenidas con la meczcla que comprende el 70%
en peso cde pulpa de celulosa resultaron de asbecto nuy
gimilar al de las hojas obtenidas utilizando Gniceamente

la celulosa utilizada en la mczcla de pulpa.

EJENPLO 8
Psta prueba se 1levd a cabo siguiendo la prue-
ba deserita on el ejemplo }, pero la autoclave se
cargb taﬁbién; ademés del mismo tivo de polietileno
de elovada densidad, con un relleno incrbte constituido
por dibdxido de titanio.
Ia se9uoncia de carga fucs 800 g de ggua

desionizada?'l,S g de polioxiotilonsorbitan~mo§ooleato
con HIB = 15% 98g de polictileno dcl ejomplo %; 2 g
de 110, ¥ 1.400 z del heptano para uso industfial:

Lasg cpndiciones impuestas y obtenidas fueron

lag giguientes:

perfodo de calentamiento 100 minntos
periodo de resistencia 15 minutos
temporatura alcanzada 193¢eC

presifn alcanzada 22 atmbgferas
presién de nitrbégeno 50 gtmbésforas
consumo de nitrégeno 0;15 N m3/l;tro

de emulsibn

perfodo do pulverigzacién 120 scgundos:
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EL producto resultante #lue una pulpa constitul=
dg por microfibras facilmente suspendibles en agua ¥
oscasamente orientadas, FEn oste caso las hojas de papel
obtenidas con la mezcla que comprende el 50% en peso de
celulosa resultaron también de aspecto muy gimilar a las
hojas obienidas utilizando dnicamente la celulosa
empleada on la mezela.

Una lémine de papel constituida totalmente por
la pulpa microfibrosa y fundida mediante calandrado en
calientc proporeionf el aspecto de una pelicula de
polietileno convencional con relleno de agentes opacifi-
cantos,

EJ EMPT.O

Se repitid fielmenlo el ejemplo 5, pero se

cargd la autoclave con 2 g de polioxietilensorbitan—monof
oleato de HIB = 15 y 200 g de polictileno de clevada den-
sidad con un fndico de fusifn de lg:y una densidad de
0,96 afem’, _
Las Pondicionos impuestas y obtenidas fucron

lag siguicntes:

perfodo de calentamiento 140 minutos

perfodo do resistencia 15 minutos

tenperatura alcanzada 19320

presidén alcanzada 22 gimbsferas

pregidu de nitrégeno ) 150 atmésferas

consumo do nitrégeno 0,20 N m3/1itro de
_ emuleibn

perfodo de pulverigaclén 160 scgundos,

El producto resultante fuc una pulpa constitulda



- 38 -

por microfibras de propiedades sustancialmente idénticas

a las del cjemplo 5e

EJEMPLO 10 ’
- Sc ?argé el equipo Gel ojemplo 1, en'la secuen~
2 cia que sigue, con 1,400 g de agua desionizada, 1 g del
p?lioxietilensorbitan—monooleato utilizado en el ejemplo
1, 100 g de poliprop?leno isotédctico granu}ado’con un
igdico de fusifn = 5,6 y una densidad de O,9d§, ¥
) 1,400 g de heptano para uso industrial,
10- In csta otapa se repitib fielmente la prueba
del ejemplo 2, 5
Las pondiciones impucstas y alcanzadas fucron
las slguicentess
15 porfodo dc¢ calentamiento 120 minvtos
perfodo de permancncia 15 ninvtos
temperatura alcanzada 193e¢C B
presibn alcanzada 22 atmésferés
presibn de nitrégeno ?0 atmésferas
0. consumo de nitrégeno 0,13 N m3/1itro de
enulsibn
perfodo de pulverizacifén 150 segundos,

El producto rcsultante fue una pulpa constituida
por microfibras cscasamente oricntadas y facilmente
suspendibles on agua. ILas microfibras resultaron mas
bien rigidas en comparacién con las obtenidas bajo con-
diciones similarcs o partir ce polietileno de elevada
donsidad,

Las hojas de papel obtonidas a partir de la

megela de pulpa que compronde cl 30% on peso de pulpa
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microfibrosa y el 70% en poso de celulosa del ojemplo 2
ofrccicron un aspccto similar a las hojas obtenidas
wtilizando dnicamente la celulosa empleada on la
megela de pulpa;

EJEMPLO 11 -

Bsta prucba selllevé a cabo siguicendo el ejemplo
procedonte;_ Sin embargo, dircctamente despubs de la
intro@ugcidn dc propileno isotéctico y anteg de afladir
heptano; ge introedujo en la autoclave 6 g de copolimoro
de ebileno y acetato dc vinilo conteniondo el 40% de
acctato d¢ vinilo, sicndo el copolimero un producto
comercial distribuido bajo el nombre de ELVAX-40 por

Du Pont,

v

Lag condicionecs impucstag y alcanzadas, respec—

tivamente, fueron las siguientess

perfodo dc celontamiento 120 minutos
periodo de pormanencig 15 minutos
temperatura alcanzada 1932C
prosibn alcanzada 22 gtmésferas
presién de nitrbgeno ?O atmbsforas
consuzo de nitrégeno 0,12 ¥ m3/1itro de
enulsibn
porfodo de pulverizacibn 145 scgundos.

El producto resultante fue una pulpa constitulda
por microfibras cscasamente orientadas y facilmente
suspendibleos eon egua. DBstas microfibras comparadas con
las obtonidas on ol ejemplo preecdonsc rosultaron menos
rigidas y nuy similares a las obicenidas bajo condiciones

similarcs a pertir Ge polietileno de clevada densidad.
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Las ldminas de papel obtenidas a psrtir de la
mezcla que comprende el 70% on peso de celulosa, como én’
el ejemplo precedente, resultaron de aspecto muy similar

g las hojas obtenidas utilizondo unicamente la celulosa

5. empleada en la mezcla,
EJEMPLO 12

Esta prucba se 1llevd a cabo de conformidad con
el ejemplo 10, Sin embargo en lugar de 100 g de propileno

isotdetico de Ifndice de fusidn 5,6, se adiciond 50 g ds

1o este propileno y 50 g de polietileno granulado de elevada
densidad con un fndice de fusién de 0,4 y una densidad
de 0,96 g/cm3, del ejemplo 7.
Las condiciones impgsstas ¥ alcanzadas, respecti~
15 vamente, fueron las siguientes:
periodo de cslentamiento 130 minutos
periodo de permanencia 15 minutos
temperatura alcanzada 19380
presidn alcanzada 22 atmdésferas
20, presidn de nitrdgeno 80 atmésferas
consumo de nitrdgeno 0,15 N m3/iitro
de emulsiédn
periodo de pulverizacidn 140 segundos.
Como rosultado se obtuvo una pulpa congtituida
25, por microfibras escasamente orientadas y facilmente

suspendibles en agua.,
Las hojas dec pspel obtenidas con la téenica
antes expuesta a partir de una megels que comprende el

70% en peso de celulosa resultaron de aspecto muy similar
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a las hojas obtenidas dnicamente con celulosa,

EJEMPLO 13
Se cargd el equipo del ejemplo 1, en la secuencia

que sigue, cmm 800 g dc agua desionizada, 1 g del polixoeti-
lensorbitan~monooleato utilizado on el ejemplo 1, 100 g

de polietileno gfanulado dc baja densidad con un Indice

de fusidn de 5;3, una densidad de 0,91 g/cu’ ¥ un puato

de fusidn de 1020C (distribuido por S.I.R., bajo ¢l nombre
comercial SIRTENE) y 1.400 g de heptano pars uso indus-

trial,
En este etapa se repitid la prueba del ejemplo 2,
Las condicioncs impuestas y alcanzadas, rospecti-

vamente, fusron las siguientes:

periodo de calentamiento 160 minutos
perfodo de permenencis 15 minutos
temperatura alcanzeda 193¢e¢
presidn alcanzads 22 atmdsforas
presidén dv nitrégeno 60 atmdsforas
comsumo de nitrdgeno mlsz%Qﬁmode
emulsidn
perfouo de pulverizacién 120 sogundos.

El producto resultante fue una pulpa constituida
por microfibras facilmentc suspendibles en agua,
Las hojas dc papel obtenidas con la tdeni-
ca antes expucsta, a partir de una mezecla que com-
prende el 704 en peso do celulosa, resultaron de
aspecto similar g las hojas producidas a partir de

celulosa sola, como la utilizada en la mezela, pero
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sus propiedades mecdnicas no resultaron particularménte
elevadas.
EJEMPLO 14

Se repitid la prueba del ejemplo precedente
pero se utilizd 100 g de polictileno de baja densidad
con un Indice de fusién de 0,5, una densidad de 0,915
g/cm3 y un punto de fusidn do 1329C (distribuido por
S,I.R. bajo ol nombre comercial SIRTENE),

Lag condicioncs impucstas y alcanzadas, respec=
tivamente, fucron sustancialmentc iguslcs que las del
ejemplo precedente con la excepeidn dc que el periodo
de calcontamiento fuc de 150 minutos y el consumo de
nitrégeno de 0,13 N m3/litro do emulsidn.

ILas hojas obtunidas con la técnica antes expucs-
ta a partir de la mczela constituida por el 70% en peso
de celulosa rosultaron de agpecto similar a las hojas
obtenidas a partir de cclulosa sola del mismo tipo, pero
sus propivdedes mccdnicas no fucron particularmente elo-—
vadas,

EJEMPLO 15

Sc¢ cargd el equipo del ejemplo 1, on la sccuencia
quc sigue, con 1,400 g dc agua desionizada, 1 g del
polioxietilensorbitan~monooleato dol ejemplo 1, .50 g
do polipropileno isotdctico con wun indice de fusidn de
5,6 del ejemplo 10, 50 g dv polietileno de baja densidad
con un Indice do fusidn de 5,3 del cjemplo 13 y 1.400 g
del heptano para uso industrial,

Operando como ¢n ¢l ejemplo 1 las condiciones

impucstas y alcanzadas fucron las siguivntes:
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perfodo de calcentamicnto 140 minutos
perfodo d¢ permenencia 15 minutos
tomporatura alcanzada 193¢eC

presidn alesnzada 22 atmdésferas
presidn de nitrdégeno 80 atmdsferas
consumo de¢ nitrégeno 0,13 N ma/litro

de emulsién

periodo de pulverizacidn 130 scgundos,

Se obtuvo, de nuevo, una pulpa constituida por
fibras cscasamentc orientadas y facilmentc suspondibles
en agua.

Ias hojas de papel rosultantes, obtenidag
gegin la tdenica anteriormentc expucsta a partir de
una mezela que comprende el T70% ¢n peso du celulosa,
resultaron de aspccto similar a las hojas dbtenidas
con solo cclulosa, pero sus propicdades mocénicas no

rcsultaron particularmentce elevadas.,

EJEMPLO 16

Esta prucba se 1levd a cabo, de modo andlogo a
los ejemplos preccdentes que ilustran el invento,
cargande ¢l cquipo del ejemplo 1 en la sccuencia
siguiente: 1.400 g dc agua desionizada, 1 g del polioxi~
otilensorbitan-monooleato del ejomplo 1, 70 g del policti~-
lono de clovade densidad con um indice de fusidn de 0,4,
del ejemplo 7, 30 g del polipropileno isotdetico con
fndice de fusidn 5,6 del ejemplo 10, 6 g de copolimuro
de ctileno-acetato de vinilo del ejemplo 11 y 1.400 g
do heptano pare uso industrial.

Las condicioncs impucstas y alcanzadas fuoron
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las siguientes:

periodo de calentamiento 140 minutos
periodo de permanencia 15 minutos
temperatura alcanzada 193eC
presidn alcanzada 22 atmésferas
presidén de nitrdgeno 60 atmdsferas
consumo de nitrdgeno 0,13 N m3/1itro de
emulsidn
periodo de pulverizacidn 130 segundos.

Se obtuvo de nuevo una pulpa constituwida por
microfibras facilmente suspendibles en agus.

Las hojas de papel obtenidas con la téenica
anteriormente descrita, a paryir de la mezcla constituida
por el T0% en peso de oeluloéa, resultaron muy similares
en aspecto a las ldminas obtenidas a partir de celulosa

sola.

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se de-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes rei-
vindicaciones con prioridad de la solicitud de patente
italigna n? 31051 A/73 del 8 de Noviembre de 1973.

1,~ Un procedimiento para preparar una pulpa
microfibrosa apta para la fabricacién de papel sintdtico,
cuyo procedimiento comprende la formascidn de una
emulsién acuose de una solucidén de un producto de
polimerizacidn sintético en un disolvente orgdnico rela-
tivamente voldtil y la pulverizacidn de dicha emulsidn

en una zona en donde se evapora de la pulverigscidn el

a
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agua y el dlsolvente orgdnico, caracterizado porque:

en ung primera fase se constituye dicho producto

de polimerizaclién por, a lo menos, un polimero

3

que tiene un peso molecular comprendido entre 10
¥ lO6 elegido entre homopolimeros olefinicos,
copolimeros de olefinas y copolimeros de, por lo
menos, un monémero olefinico con, por lo menos,
otro momdmero copolimerizable con dste,
en una segunda fase se cglienta dicha emulsién
antes de pulverizarla a una temperatura por enci-
me del punto de fusidén de dicho producto de poli-
merizacién;
en una tercera fzse se pulveriza la emulsidn ca-
liente en dichs zona en forma de un chorro tubu~-
lar y en una Ultima fase se inyecta una corriente
de gas inerte en la cavidad del chorro tubular
sustancialmente coaxil con éste para pulverizar
el chorro en sentido tremsversal a su longitud.
2.~ Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacidn 1, carscterizedo porque la emulsidn
achosa contiene del 5 al 35% en peso de producto de
polimerizacidn con respecto al disolvente orgdnico y
de 0,2 a2 2 kg de agua por cada litro de solucidn del
producto de polimerizacidn en el disolvente orgdnico,
3e= Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacidn 1, caracterizedo porque la emulsidén
acuosa contiene del 7 al 15% en peso de producto de
polimerizecidn con respecto al disolvente orgénico y

de 0,5 a 1,5 kg de agua por cada litro de la solucidn
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del producto de polimerizacidn en sl displvente orgdnico,

4,- Un procedimiento, de conformidad con cual-
quiera de las réivindicaciones precedentes caracterizaﬁo
porque las olefinas son etileno, propileno o l-buteno.

5.~ Un procedimiento, de conformidad con
cualguiera de las reivindicaciones precedentes, carac-
terizado porque el disolvente orgdnico comprende, por
lo menos, un compuesto orgédnico elegido entre el benceno,
tolueno, xileno; n-butano, n-~pentano, n-hexano, h-heptano,
n-octano, sus isdmeros y sus cortes dec destilacidn; cilo~
hexano, metilciclopentano, diclorometano y cloroformo.

6.~ Un procedimiento, de conformidad con cual-~
quiers de las reivindicaciones precedentes,; caracterizado
porque ¢l disolvente orgénicd es n-heptano, metilciclo-
penteano o una mezcle de ambos.

T«.~ Un procedimiento,de conformidad con cual~
quiera de las reivindicaciomes precedentes, caracterizado
porque la emulsidn contiene tembidn, adicionalmente,
un agente tensoactivo en una proporcidn comprendida
entre el 0,2 y el 5% en peso con respecto al peso del
producto de polimerizacidn,

8.~ Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacidn 7, caracterizado porque ¢l agente tenso~
activo es no idanico,

9.~ Un procedimiento, dc conformidad con la
reivindicacidn 8, caracterizado porque el agente tenso-
activo es polioxietilensorbitan~monooleato y/o sorbi-~
tan-monoolesto.

10.~ Un procedimiento, de conformidsd con

'
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cualguiers de las reivindicacionos precedentes, carac-
terizado porque le emulsidn contiene también, adicimal-
mente, un relleno inerte de un tamafio del grano inferior
a 1 micra y una proporcién que no oxcede del 20% en peso
con rouspecto al peso del producto de polimerizacidn.

1l.~ Un procedimiento, de comformidad con la
reivindicacidn 10, caractecrizado porque el relleno inerte
os carbonato cdleico, talco y/o didxido de titanio,

12.~ Un procedimiento, de conformidad con
cuglquiera de las reivindicaciomes precedentes, carac-
terizado porque la omulsidn contiene, adicionalmentoe,
un colorante, un antioxidante, un agento antiestdtico
y/o wn retardador de la propagacién de la llama,

13.~ Un procedimiento, de conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, carac-
terizado porque s¢ mambtienc la emulsidn, antes de la
pulverizacidn, a una temperatura comprendida entre 150
y 250¢C y una prceidn comprendide entre 15 y 60 atmbsferas,
encontrdndose la zona en la que se pulveriza la emulsién
a la presidn atmosfdrica y a una temperatura de 20-252C,

14.- Un procedimiento, de conformidad con cual-
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizsado
porque la corriente dc¢ gas inerte se inyecta concurrente—
monte con el chorro tubular de emulsidn en ia zona de
base del chorro,

15.~ Un procedimiento, de conformidad con &a
reivindicacién 14, caracterizado porque la emulsidn
se conduce hasta la gona de base del chorro en forma de

un flujo tubular que circunda una corrientc central
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zona de base del chorro tubular de emulsién una corricnte
central de gas inerte en contacto expansor con el
chorro tubular,

16.~ Un procedimicnto, de conformidad con la
reivindicacidn 15, caracterizado porque la emulsidn
sc conduce hacia 1a zona de base del chorro on forme
de un flujo tubular concéntrico que circunda la corriente
de gas incrte independiente que tiene una seccidn trans-~
vorsel circular,

17.- Un procedimiento, dc conformidad con la
reivindicacidn 16, caracterizado porgue la corriente de

gas inerte presenta on la zona de base del chorro una

forma en sececidn transversal circular con un didmetro
de 0,5 a 5 mm y ¢l flujo concdntrico de la emulsién
prosenta un drca de seccidn transversal comprendida entre
0,1 y 10 mu®.
18.~ Un procedimionto, de conformidad con
cualquiera de las roeivindicaciones precedcntes, carac-
terizado porque cl otro mondmero copolimcrizable cs
acchtato de vinilo o cloruroc de vinilo,
19.- Un procedimiento, dc conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, carac-—
terizado porque se utiliza por cada litro de emulsidn

pulverizada de 0,1 a 1 Nm3

de gas inerte a una presiédn
comprendida entre 20 y 200 kg/om®,

20.,~ Un procedimicnto, de conformidad con
cualquiers de las reivindicacimes precedontes, carac-—

terizedo porque el gas inerie se cncuentra a una




5

10,

fm,
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temperaturs comprendida entre 20 y 259C,
21.~ Un procedimiento, de conformidad con

ouslquiera do las reivindicacioncs precedentes, carsc-

torizado porque ¢l gas incrte cs nitrégeno o helio o

ambos.

22,~ Un procedimionto para preparar una pulpa
microfibrose apta pare la fabricacidn de papel sintdti-
co.,

Segin se deseribe y reivindica en la prosente
memoria desoriptiva que consta de 49 hojas foliadss y

escritas a mdquina por une cara,

Eirmado: JOSE L. MCRaA
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