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Mejoras introducidas en el objeto de la patente principal 
ns 419.109) presentada el 26 de septiembre de 1.973# sobre: 
PROCEDIMIENTO Y APARATO PARA LA FRODUCCION DE FIBRILAS-DB , 
UN POLIMERO TERMOPLASTICO.

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad 

inglesa, residente en Imperial Chemical Hcuse, 
Millbank, Londres, S.W.1., Inglaterra.

Esta invenoión, que se relaoiona con la producoión 
de fibrilas de polímeros termoplásticos, en espeoial oon 
la producoión de fibrilas de polímeros oristalizables en 
los oualée las cadenas polimtrioas están altamente orien- 

5 tadas, es una mejora de la Solicitud de patente española

* -:
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Dicha solicitud copendiente proporciona un prpoedi- 

mieñto para la producoión de fibrilas (como más adelante'-sé 
definen) de un polímero termoplástico, cüyo proceso comprende 
forzar una dispersión de partículas fundidas o reblandecidas 
térmicamente del polímero, en un medio líquido que és. Un no 
disolvente para el polímero bajo las condiciones reinantes, á 
través de uno o más orificios (como más adelante se indicará) 
con lo que las partículas poliméricas se alargan en forma 

íibrílar. 1 -
En este oontexto, el término "fibrilas" signifioa 

fibras cortas, por ejemplo, con diámetros de ¿50/tm, boñ: 
preferencia de ^10/um y relaciones de aspeoto de ^20 y pre­
feriblemente de ?100.

El orificio u orifioios empleados en este proceso, 
pueden ser toberas, con preferencia de sección transversal 
circular, o ranuras, a condición de que la dimensión más. peque­
ña (es decir el diámetro de la tobera o el ancho de la ranura) 
sea lo suficientemente pequeña para generar un oampo hidrodi­
námico que causará la deformación de las partículas en fibrilas 
alargadas. Generalmente, en el caso de orificios ciroulares, 

sus.diámetros serán del orden.de 0,2 a 2 mm, pero en el caso 
de.una ranura, el ancho será en general del orden dé 0,1 a 

3 mm.
Dentro del término "ranura" se incluye un hueco 

entre dos superficies espaciadas sustancialmente paralelas. *
Por ejemplo, pueden estar separadas entre si dos placas cirpu- . 
lares, cara con cara, para definir un hueoo c ranura eatreoha. 
Al interior del hueoo puede alimentarse una dispersión por vía 
de una tubería de alimentación que pasa a través del,centro de30
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una de las placas, de modo qtte la dispersión sea forzada a 
través del hueco en una serie de trayectorias radiales, Igual­

mente, es posible forzar la dispersión a través de una serie 

de huecos o ranuras.
Se ha descubierto ahora una modificación del proce­

dimiento descrito en la solicitud principal, cuya modificación 
consiste en forzas la dispersión a través de una ranura.

Segúh la presente invención, un prooeso para la pro­
ducción de fibrilas de un polímero termopláatioo, comprende 
forzar una dispersión de partioulas fundidas o termo-reblande- 
oldas del polímero en un medio liquido que es un no disolvente 
para el polímero bajo las condiciones reinantes, a través de 
una abertura alargada de tipo ranura, cuya geometría es tal 
que se hace que la dispersión efectúe por lo menos un camelo 
sustancial de dirección durante su paso a través de la misma.

Podré apreciarse que aunque la dispersión comprende­
rá partículas polimérioas solamente cuando entre en la abertu­
ra, se comprimirá una elevada proporción de fibrilas de polí­
mero dispersadas en el medio liquido cuando salga de la abertu­
ra. Por razones de conveniencia, el término "dispersión" se 
utiliza aquí para hacer, referencia a todas las dispersiones po- 
llméricaa en donde el polímero se encuentra en forma de partí­
culas, fibrilas o mezclas de ambos.

Preferiblemente, la geometría de la abertura es tal 
que la trayectoria de la dispersión cambia en unos 908 por lo 
menos una vez durante su paso a través de di oha abertura.

La anchura de la ranura es generalmente de 0,1 a 
3 mm y, preferiblemente, entre 0,5 y 2 mm, de modo que el 
campo dlnámioo de fluido requerido se genera por la fase lí­
quida de la dispersión. Sn el contexto de esta Memoria, el
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término "ancho" se utiliza para indicar el espacio entré las 
paredes definidoras de la ranura. -

La abertura de tipo ranura necesaria puede ser.pro­
porcionada por cualquier medio adeóuado, que será referido, ¡ 
por conveniencia, como un fibrilador.

Una forma conveniente de fibrilador comprende un 
par de miembros rígidos, cada uno de los cuales tiene uñasur 
perficie plana, estando separadas dichas superficies,cara con 
cara, para definir entre las mismas una abertura similar, a 
una ranura, estando.dotado uno de dichos miembros con un con­
ducto de alimentación que conecta con un orificio en su aupar- * 
ficie plana para permitir la alimentación de una dispersión 
polimériea al área oentral de la abertura, estando dotada'cada 
una.de las citadas superficies, en su periferia, con medios 
por los cuales se puede hacer que la dispersión ejecute un 
cambio sustancial de dirección antes de salir de la abertura 
de tipo ranura.

En una forma preferida de fibrilador, las superfi­
cies que definen la ranura comprenden las superficies extre­
mas planas de dos miembros sólidos, complementarios^ gene­
ralmente cilindricos, uno maoho y otro hembra, estando dispues 
to el miembro macho verticalmente dentro del miembro, hembra y 
separado del mismo para proporcionar una abertura de tipo ra­
nura en forma de un hueco anular escalonado, conectándose un 
conducto de alimentación a un orifioio central en la base del 
miembro hembra, de modo que la dispersión pueda fluir a tra­
vés del oitado hueco anular escalonado.

Podrá apreciarse que durante el flujo a través del 

hueoo anular, la dispersión efectuará un cambio sustancial de 
diréooión a medida que pasa sobre el borde del hueco anular.
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En una fonna modificada del fibrilador antea des­
crito, la superficie exterior del miembro macho y la superficie 
interior del miembro hembra se pueden reducir en una serie de 
etapas complementarias separadas de incremento o disminución' 

del radio, unidas por unas superficies anulares verticales 
adecuadas, proporcionando asi un hueco anular de escalones 
múltiples que hará que la dispersión cambie de dirección varias 

veces durante su paso a través del mismo.
Según otra disposición, los citados miembros sólidos 

comprenden un par de placas circulares, dispuestas cara con 
cara, y proporcionadas con un conducto de alimentación central 
cómo antes se ha descrito, estando dotado cada placa, en su pe­
riferia, con un faldón dependiente, proporcionando asi el espa­
cio entre loa faldones el componente vertical del hueco anular 
esoalonado. Además, cada faldón puede extenderse hacia abajo 
en una serie de etapas anulares de radio en aumento, para pro­
porcionar un hueco anular de escalones múltiples, oomo en el 
caso de los miembros sólidos apareados anteriormente descritos.

Según otra disposición, las placas separadas estén 
dotadas de estrías y ranuras anulares complementarias, estando 
situadas las estrías de una de las placas verticalmente por en- 
oima de las ranuras de la otra, definiendo asi una ranura que 
proporcionaría los cambios necesarios de dirección a medida 
que la dispersión se fuerza radialmente a través del hueco 
desde el tubo de Alimentación central.

Podrá apreciarse que en cada una de las disposicio­
nes,, las dimensiones de las dos placas u otros miembros sóli­
dos y la separación entre las mismas, se eligen para proporcio­
nar una ranura del ancho deseado. Normalmente es posible dispo­
ner el ancho de la ranura de un modo tal que varíe por movimien
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to relativo de los dos miembros.
.. También podrá apreciarse que en cada una de las 

formas anteriores de fibrilador, es necesario que los dos. 
miembros que definen la ranura estén separados entibe ái rígi­
damente y, con preferencia, deberá existir alguna provisión 
para variar su posición relativa por lo menos al objeto de 
proporcionar un ajuste fino con el anchb de la ranura.

Esto se puede conseguir por cualquier medio de ái-- 

tñación conveniente que no impida la salida de la abertura, de 
tipo ranura. Preferiblemente, los medios de situación se pro-, 
porcionan dentro de la abertura tipo ranura en un punto antes 
de que la dispersión efectúe su cambio de dirección, de mane­
ra que oualquier obstrucción que pueda causar al flujo los me­
dios de situaoión tendrá un efecto mínimo sobre.el proceso de 
fibrilaoión. Por ejemplo, puede fijarse una varilla de situa­
ción en el oentro de la cara definidora de la ranura de uno 
de los miembros y anclarse dentro del conducto de alimentación 
central del otro miembro.

Sin embargo¡ en una versión preferida, los medios de 
situaoión toman la forma de dos o más varillas p espárragos 
de situación que pasan a través de uno de los miembros y ! se 
atornillas en agujeros cónicos existentes en el otro miembro. 
Preferiblemente, los espárragos ' están dotados de arandelas 
que ae sujetan entré los dos miembros y, dé este modo, propor­

cionan la separación entre los dos miembros citados. La venta­
ja de esta forma de construcción reside en que el ancho de la 
ranura se puede variar fácilmente de un modo exacto empleando 
arandelas que tienen espesores diferentes. Con preferencia, se 

proporcionan tres espárragos, dispuestos equidiatantemente . 
alrededor del tubo de alimentación central.
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El polímero termoplástico es con preferencia un 
polímero cristalizable. Los polímeros particularmente adecua­
dos son las poliolefinas y copolimeros de las mismas, en espe­
cial polietileno de alta y baja densidad y polipropileno iso- 
táctico..Sin embargo, el presente proceso puede aplicarse tam­
bién a otros termoplásticos, por ejemplo polismidas, tales oo- 
mo los nylons; poliésteres, tales como tereftalato y policar- 
bonato de polietileno; polímeros viniliooa, tales como cloruro 
de polivinilo, poliestireno y metacrilato de polimetilo; y 
polímeros fluorados, tales como politetrafluoretileno, poli- 
monodorofluoretileno y copolimeros de tetrafluoretileno y 
hexafluorpropileno. En el presente procedimiento pueden em­
plearse también homopolímeros, y si es adecuado, copolimeros 
de tales materiales.

Es esencial que el medio liquido sea un no disol­
vente para el polímero a la temperatura del proceso, de modo 
que el polímero y el liquido permanezcan como dos fases dis­
tintas durante tddo el proceso. Líquidos adecuados incluyen 
agua, alooholes inferiores e hidrocarburos. Sin embargo, podrá 
apreoiarae que la elecoión del medio liquido estará gobernada 
por la naturaleza del polímero y por la temperatura de opera­
ción del proceso. Esto es especialmente exaoto en los medior 
orgánicos, por ejemplo los hidrocarburos, que pueden ser di­
solventes para los polímeros a temperaturas superiores. Por 
esta razón, en el presente procedimiento el agua constituye un 
medio liquido preferido. Sin embargo, en ciertos casos (cuando 
se usan ciertas poliamidas o poliésteres) el medio liquido pire 
ferido es un hidrocarburo. No obstante, puede ser ventajoso 
añadir compuestos miscibles en agua al agua para modificar mi 
viscosidad, tensión superficial, densidad y/o punto de ebulli­
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ción.
Aunque las partí oulas de polímero están con prefe­

rencia fundidas durante este proceso, es posible operar con 
partículas reblandecidas térmicamente, a condición de que sean 
suficientemente flexibles para ser deformadas por tratamiento 
de la dispersión según este proceso..

Puesto que es difícil mantener una dispersión esta­

ble de polímero fundido durante largo& periodos de tiempo, en 
especial en medios acuosos, oon. frecuencia es deseable la, adi-* 
ción de un agente estabilizante apropiado;. En esta memoria* 
puede utilizarse cualquier surfactante adecuado, pero un agen­
te estabilizante preferido, en especial ouando se usan medios 
acuosos, comprende un material polimárico bifunoional, del 
cual parte es soluble en el medio liquido y parte es insolubíe, 
Se cree que dioho material estabiliza la dispersión de partícu­
las fundidas formando un revestimiento soluble en el medio lí­

quido, alrededor de las partículas, el cual evita o reduoé la 
tendenoia de las partíoulas fundidas o termo-reblandeoidas ad̂ - 

yacentes, hacia la coalescencia tras ponerse en contacto. Un 
ejemplo de dicho material estabilizante es un copolímero de 
óxido de etileno y óxido de propileno que tiene un peso mole­
cular aproximado de 6.000, que es adecuado para usarse con dis­
persiones de poliolefinas en medios acuosos.

Los estabilizadores que son adecuados para emplearse 
en medios no acuosos, por ejemplo medios hidrocarbonados, pue­
den .comprender una espina dorsal polimórica que tiene cadenas 
laterales que son solvatables por el medio liquido y, opcional 
mente, otras oadenas laterales que tienen una.afinidad para el 
material de las partículas dispersadas, en los casos en donde 
la espina dorsal misma no tiene dicha afinidad. Por ejemplo*
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lae dispersiones da tereftalato de polietileno (PET) en un 
hidrocarburo, aa pueden estabilizar por un material que com­
prende una espina dorsal de un copolimero de metacrilato de 
metilo y metacrilato de glicidilo y cadenas laterales solvata- 

bles de poli(ácido 12-hidroxi esteárico). En este caso, la 
espina dorsal misma tiene afinidad para el PET. Por otro lado, 

se puede estabilizar una dispersión hidrocarbonada de. nylon 
mediante un material que comprende una espina dorsal de meta­
crilato de polimetilo que tiene oadenas laterales de poli(áci- 
do 12-hidroxi esteárico) y también de poli(etilenglicol) que 
tiene afinidad para el nylon.

Otro modo de mantener una dispersión estable de par­
tículas poliméricas fundidas comprende la fuerte agitación me­
cánica. Desde luego, podrá apreciarse que la agitación me dáni­
ca se puede emplear también en combinación con agentes polimé- 
ricos u otros agentas estabilizantes adecuados.

Igualmente, se puede preparar una dispersión de par 
tículaa fundidas o termo-reblandecidas de ciertos polímeros, 
dispersando partículas sólidas del polímero en el medio líqui­
do, sin agente estabilizante, y elevando luego la temperatura 
del liquido hasta que las partículas del polímero fundan o re­
blandezcan al' grado deseado, inmediatamente an-¿eB de que la 
dispersión se pase al fibrilador, de modo que las partículas 
no tengran prácticamente oportunidad de coalescer.

Podrá apreciarse que una vez que las partículas fun­
didas o reblandecidas térmicamente han sido deformadas en fi­
brilas, su temperatura deberá ser disminuida tan pronto como 
sea posible, para hacer que las mismas solidifiquen, y, en el 
caso de que se haya inducido una orientación molecular en las 
fibrilas, para asegurar que por lo menos parte de la misma es



5

10

15

20

25

30

- i o -

retenida. La temperatura a la cual se elevará el medio- liqui- 
do dependerá de las propiedades del polímero a procesar.. Por 
ejemplo, la temperatura del medio liquido estará, generalmente 
en las siguientes gamas durante el proceso, cuando se procé- 

san los polímeros establecidos:
Polímero Gama de temo. SC
Polietileno 

Polipropileno 
Cloruro de polivinilo 
Poliestireno 
Poliamidas 
Poliésteres

El hecho de trabajas a dichas temperaturas implicará 

frecuentemente el mantener el medio liquido (por ejemplo agua) 
bajo una presión elevada, para evitar la ebullición, ya que 
es esencial que el medio permanezca en estado liquido durante 
la deformación de las partículas poliméricas. Por ejemplo, 
pueden emplearse presiones de hasta 175 kg/cm^ e incluso supe­
riores.

Las partículas de polímero deberán tener con prefe­

rencia un diámetro del orden de 0,1 a 1.000/um.
En una forma preferida del presente procedimiento, 

se coloca, en un recipiente a presión agitado, una lechada de 
partículas poliméricas en un medio liquido no disolvente, junti 
con un agente estabilizante adecuado, y se calienta a una tem­
peratura superior al punto de fusión o de reblandecimiento del 
polímero. La dispersión asi producida se fuerza entonces bajo 
presión, al interior de un fibrilador, cuyo cuerpo se mantiene 
a una temperatura superior al punto de fusión del polímero, 
forzándose a través de la abertura tipo ranura del fibrilador.

140-250
170-280
100-200

150-250

180-3Í30
200-350
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Podrá apreciarse -que el proóedrLmiento de esta inven­
ción puede combinarse fácilmente con cualquier.proceso en al 
cual pueda producirse un polímero en forma particulada o en 
polvo. Estos procesos pueden implicar polimerizaciones que da­

rán lugar a polímeros en forma particulada, o pueden implicar 

una primera etapa en la cual se produce un polímero en forma 
de masa el cual se somete entonces, en una segunda etapa, a 
una transformación del mismo en la forma particulada deseada.

Ejemplos de las polimerizaciones primeramente men­
cionadas son la polimerización en emulsión, por ejemplo de 
poliestireno, y la polimerización de poliolefinas empleando 
ciertos catalizadores organometálicos en polimerización en 

fase liquida o gaseosa.
Cuando se polimerizan poliolefinas, los procesos 

preferidos son los que emplean los llamados catalizadores 
organometálicos "Soportados" que pueden ser del tipo Ziegler 
soportado, pero con preferencia comprenden un catalizador 
de hidrocarbilo de metal de transición, soportado, como se des­
cribe y reivindica en la patente británica No. 1.314.828.

Por ejemplo, puede enlecharse un polímero en pol­

vo seco con un'no disolvente adecuado y estabilizador én 
un recipiente a presión, elevarse a la temperatura y presión 
necesarias y forzarlo a través de un fibrilador para formar 
fibrilas como anteriormente se ha indicado.

Alternativamente, el producto de polímero puede ser 
extraído continuamente del recipiente de polimerización (nor­
malmente en forma de una lechada en un diluyente hidrocarbo- 
nado, tal como hexano), separándose el diluyente, por ejem­
plo, por evaporación instantánea, y enléchándose el producto 
en polvo resultante con un no disolvente adecuado, tras lo
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cual ae pasa directamente al recipiente a presión.

Operando de Asta modo, ae obtiene un procedimiento 
continuo -para la formación de fibrilas poliméricas a partir . - 
del monómero. Podrá apreciarse que puede ser no necesario 
separar todas las trazas del diluyante hidrocárbonado-del 
polímero, antes de que se enleche con el no disolvente. Por 
ejemplo, parte del diluyente hidrocarbonado (es decir, hasta 
un 1 % aproximadamente) puede permanecer en el producto duran­
te la etapa de formación de fibrilas.

Al objeto de facilitar el enfriamiento de las fibri­
las según salen de la abertura del fibrilador, es preferible 
separarlas de la fase liquida no disolvente tan pronto como 
sea posible. Esto puede efectuarse fácilmente alimentando la. 
dispersión saliente sobre una malla o tamiz que posea una 
numeración de tamaño adecuada. Ésto permite separar la masa 
de la fase liquida de las fibrilas, las cuales permanecen 
en la malla. Sin embargo, puesto que la fase liquida estará 
normalmente bajo una elevada presión, durante el proceso de 
fibrilación, esta presión puede liberarse convenientemente a 
la salida del fibrilador, facilitando con ello la evaporación 
rápida de la fase liquida. De este modo, es posible conducir 
la corriente de liquido y fibrilas desde el fibrilador ál 
interior de un recipiente de expansión, de modo que el liquíd( 
se evapora rápidamente, recogiéndose una mezcla de fibrilas 
en el medio liquido enfriado, en la parte inferior del reci­
piente de expansión. Esto es especialmente conveniente cuandí 
los medios de situación para los miembros formadores de la 
ranura del fibrilador, estén contenidos dentro de la abertu­
ra, ya que esto permite el flujo completamente libre del lí­
quido y fibrilas desde el fibrilador directamente al interior

-  12 -
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del recipiente de expansión. Por el contrario, cuando se uti­

lizan medios de situación externos, frecuentemente estos 
llegan a obstruirse con fibrilas y a menudo tienen que ser 
situados en una cámara de expansión comparativamente pequeña 
que reduce la eficacia del proceso.

Seria deseable utilizar las fibrilas producidas 
por el proceso para fabricar materiales laminares no tejidos, 
por ejemplo papeles o similares, pudiendo comprender conve­
nientemente la malla antes citada los alambres Fourdrinier 
de una maquina de fabricación de papel. Alternativamente, la 
lechada fria de fibrilas en el medio liquido puede incor­
porarse en la alimentación a dicha máquina. Esto es particu- 
, lamente conveniente cuando el medio dispersante no disolven­
te es agua, ta que los procesos de fabricación de papel están 
normalmente basados en agua. Las fibrilas del presente proce­
dimiento se pueden utilizar solas o en combinación oon otros 
materiales de fabricación de papel, por ejemplo pulpa de ma­
dera.

El proceso de la invención se ilustra por los si­

guientes ejemplos.
Aparato

El aparato usado en los siguientes ejemplos se ilus­
tra en los dibujos adjuntos, en los cuales la figura 1 es un 
alzado en sección transversal de una vista general del apara­
to; la figura 2 es un alzado en sección transversal de parte 
del aparato de la figura 1, a escala aumentada; la figura 3 
es una modificación de la parte del aparato ilustrada en la 
figura 2; la figura 4 es un alzado en sección transversal de 
una forma modifioada del aparato de la figura 1; la figura 5 
es un alzado en-sección transversal.de parte del aparato de
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la figura 4, a escala aumentada; y lñ figura 6 es uña vlatá 

ep planta del aparato de la figura 5. Las parteá iguales es-? 
tán indicadas por números de referencia también iguales.

Con referencia a las figuras 1 y 2, el recipiente 

a presión 1, está dotado de mr agitador 2, una entrada 3 y ! . 
una salida 4 que comunica con el fibrilador 5 por Via de la 
válvula de bola 6 y tubo de alimentación. 7. El recipiente 1 
está dotado también con medios de calentamiento eléctrico .
(no mostrados). El fibrilador 5 comprende un recipiente a 

presión de paredes gruesas 8 que tiene una cavidad interna 9 ; 
generalmente cilindrica, cuyo extremo superior es en. general, 
de forma troncocónica, consistiendo los lados inclinados en 
una serie de escalones anulares 10 de diámetro en aumento, 
estando unidos los escalones sucesivos por superficies verti­
cales anulares 11. El miembro interno sólido 12 es también 
troncocónico generalmente teniendo una superficie exterior 
escalonada que es complementaria a la de la parte de la'ca­
vidad 9 definida por las superficies 10 y 11, pero de dimen- 
siones más pequeñas, de modo que se define un hueco o aber­
tura anular de escalones múltiples 13 por'las superficies 
internas 10 y 11 de la cavidad 9 y la superficie exterior 
escalonada del miembro interno 12. El miembro intemo 12' es-' 
tá soportado dentro de la cavidad 9 por la varilla 14 que sé 
proporciona con medios (no mostrados) por los cuales puede 
subirse o bajarse dentro de la cavidad 9 para variar el hue­
co u orificio entre las superficies superiores de lá cavidad 
9 y el medio interno 12. El recipiente a presión 8 está do­
tado además de medios de calentamiento eléctrico (no mos­
trado) y un conducto de salida 15 que conduce al recipiente 
dé expansión de cristal 16 el cual está dotado, en su extremo
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superior, con un intercambiador de calor 17 que comunica coii 

el recipiente 16 por via del sistema de tabiques 18. El con­
ducto de salida 19 descarga en un recipiente de recogidá, 20.

La figura 3 muestra una forma modificada del fibrila 
dor 5, en donde la superficie superior de la cavidad 9 del 
recipiente a presión 8 comprende una serie de estrías 21 y 
ranuras 22 anula¡ires, estando los lados de las éstrias/ranuras

en un ángulo de aproximadamente 45S con respecto al eje del 
recipiente a presión 8, e incluyendo los lados opuestos de 
cualquier ranura particular un ángulo de 903. En esta modi- 

floaoión, el miembro interno 1^ está soportado nuevamente 
por la varilla 14 dentro de la psvidad 9; pero su superficie 
superior está dotada con una serie de estrías y ranuras anu­
lares que son complementarias a las existentes en la superfi­
cie superior de la cavidad 9. El miembro interno 12 está se­
parado de la superficie superior de la Cavidad 9 para defi - 
nir un hueoo o abertura 13 escalonada.

La figura 4 muestra una forma modificada de aparato 
de la figura 1, en donde se utiliza una forma modificada de 
fibrilador 5, habiéndose reemplazado la varilla soporte 14 
por protuberancias 28 situadas dentro de una abertura de tipo 
ranura 27. Como anteriormente se ha mencionado, esta forma 
de fibrilador proporciona un flujo no restringido a la mez­

cla de fibrilas en medio liquido que sale de la abertura 27 
y permite su conducción directamente al interior del gran 
recipiente de expansión 23. El fibrilador usado en ésta ver­
sión preferida, que se ilustra a escala aumentada en las fi­
guras 5 y 6, comprende una abertura de tipo ranura 27t de un 
solo escalón, definida por el miembro exterior de paredes 
gruesas 24, que está dotado con la cavidad cllindrioa 25 que
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:
conecta con el tubo de alimentación central 7i El miembro 
interno cilindrico 26 se acopla dentro de la cavidad 25 y es­

tá separado de la misma para proporcionar una abertura de 
tipo ranura 27, de un solo escalón. El miembro interno 26 
está sujeto en su sitio por tres espárragos 28 que pasan a 
través de agujeros existentes en el miembro interno 26 y que 
están atornillados en los correspondientes agujeros cónicos 
del miembro exterior 24. El miembro interno 26 está separado 
del miembro externo 24 por medio de arandelas circulares 29 
que se acoplan alrededor dé los espárragos 28 y que se suje­
tan entre el miembro interno 26 y el miembro externo 24. El 
espesor de las arandelas 29 se elige para que corresponda 
con el ancho deseado de la partehorizontal de la abertura 
escalonada 27.

Con referencia de nuevo a la figura 4, el fibrilador 
5 ilustrado en las figuras 5 y 6 esta conectado a la válvula 
de bola 6 por vía del conducto de alimentación 7 y, a su vez, 
al reoipiente agitado 1 (no mostrado,en. la figura 4) como se 
ilustra en la figura 1. El reoipiente de expansión 23 está 
dotado con un ventilador de aire ecualizador de presión 30 
y una cubierta circular 31 dotada con un agujero 32 en el 
cual se acopla el fibrilador 5. El borde superior del re­
cipiente 23 se acopla dentro del borde superior de la cubier­
ta 31 y se sella mediante una empaquetadura de caucho circula: 

33.
Procedimiento General

Una lechada del polímero particulado adecuado se 
coloca en el recipiente 1 y se agita y calienta para produ­
cir una dispersión de partículas poliméricas fundidas en el 
medio liquido a emplear. El recipiente 1 se mantiene bajo
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nitrógeno durante el calentamiento, de modo que el contenido 
esté bajo una elevada presión de nitrógeno/vapor cuando 

se libere a la atmósfera. La válvula 6 se abre entonoes du­

rante un periodo dado de tiempo, de modo que la dispersión 
se forcé a través de una abertura de tipo ranura 13 al inte­
rior de la cavidad 9. Puesto que la presión se reduce al pasar 
a través del orificio 13, se forma una vapor de agua y fibrilas 
poliméricas en la,cavidad 9 que se pasa entonces a través del 
conducto de salid^, 15 al interior de la cámara de expansión 16, 
en donde el vapor de agua se condensa por el interoambiador 

de calor 17. El sistema de tabiques 18 evita que las fibrilas 
pasen al interior de interoambiador de calor 17. En el reci­
piente 11 se reooge una mezcla de fibrilas, medio liquido y 
estabilizador (si está presente).

Podrá apreciarse que cuando la dispersión se fuerza 
a través de una abertura 13 de escalones múltiples, como se 
muestra en la figura 2 ó 3, la dispersión pasa descendentemente 
por el tubo de entrada central 7 y se fuerza entonoes hacia 
afuera en una serie de trayectorias radiales, teniendo que eje­
cutar cada trayectoria una serie de cambios sustanciales de di- 
recoión para circunnavegar los esoalones mostrados en la figu­

ra 2.
Cuando se emplea el aparato ilustrado en lasfiguras:

4 a 6, la dispersión de polímero se fuerza hacia abajo por el 
conducto de alimentación 7 y se pasa a través de la abertura 27 
del flbrilador 5 en una serie de trayectorias radiales que 
oatabian de dirección en 903 al pasar sobre el borde del miem­
bro interno 26 antea de salir de la. abertura 27 y pasar direc­
tamente al interior del recipiente 23. Antea del comienzo del 
prooeso se coloca, en el recipienta 23, un volúmen de agua
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(equivalente a 10-15 % aproximadamente del volümen del reci­
piente), causando ésto el rápido enfriamiento de las fibrilas 
producidas y facilitando condensación del vapoi; de agua. Una 
vez que se ha pasado la totalidad de la dispersión de polímero 
a través del fibrilador, se extrae del recipiente todas las fi­
brilas producidas como una torta húmeda que puede o bien ali­
mentarse directamente a un equipo de preparación convencional 

usado en la fabricación del papel o bien secarse para producir 
fibrilas que pueden ser usadas para otras aplicaciones.

EJEMPLO 1
En 2 litros de agua desionizada, se disuelven 200 g

de un copolimero en bloque de óxido de etileno-óxido dé propi-/
leño ("Pluronic" P123 suministrado por BASF Wyandotte Corpora­
tion). A continuación se añaden 100 g de polipropileno en fomm 
de polvo (I.C.I. "Propathene" HM 100) de un tamaño de partiou- 
la de 100-400/um, con un índice de flujo en fundido (MFI) de 
6 (todas las mediciones del MFI anotadas en está memoria se'
realizaron a 1908C bajo una carga de 2,16 kg). Esta dispersión

[
se transfiere al recipiente 1 de un aparato oomo el mostrado 
en la figura 4 y se calienta a 2703C. El fibrilador tenía un 
huelgo horizontal de 2,2 mm y un huelgo vertical anular de

0,7 mm.
La presión del recipiente 1 se lleva a 63 kg/arn^ 

relativos por medio de gas nitrógeno. Se abre entonces, duran­
te 10 segundos, la válvula de bola 6. Al término del experimen­
to, se extrae, del recipiente de expansión, una masa fibrilar 
tridimensional. Los diámetros de las fibrilas individuales 
son del orden de 1 a 20/um. Esta masa se bate y se refina uti­
lizando un equipo convencional para la manipulación de pulpa 
de madera y se producen láminas de papel tanto a partir de las
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fibrilas de polipropileno solas como también cuando se mezcla 
con pulpa de madera en cantidades de 25)) 50 y 75 % en peso.

EJEMPLO 2
Se prepara una dispersión como en el ejemplo 1, 

excepto que se usan 200 g de polvo de polipropileno. La dis­
persión se callenta a 2548C y la presión se eleva a 57,4 kg/om" 
relativos. El aparato usado fue como el ilustrado en la figu-¡ 

ra 1, siendo establecido el huelgo horizontal del fibrilador 

en 0,4 mm y el vertical en 1 mm. Se abre la válvula 6 durante 
17 segundos y en alreciplente 20 se recoge una masa de fibrilas 
de polipropileno.

EJEMPLO 3
En 1.500 mi de agua desionizada, se disuelve un 

agente estabilizante que comprende 140 g de un oopolimero de 
óxido de etileno y óxido de propileno ("Pluronio" 123 suminis­
trado por BASF S^andotre Corpn.). Se añaden entonces partícu­
las de polietileno de alta densidad (75 g) que tiene un índi­
ce de flujo en fundido (MFI) de 50 (2,16 kg a 190SC) y una 

gama de tamaños de partíoula de 50 a 150 /um, para formar M"a 
lechada que se introduoe en el recipiente a presión, agitado,
1. La dispersión se calienta a 200BC y la presión se eleva a
38,5 kg/cm^ relativos.

Se abre entonces la válvula 6 durante 5 segundos y 
se fuerza parte de la dispersión a través de la abertura 13 

de un fibrilador del tipo ilustrado en la figura 2. El huelgo 
entre cada escalón horizontal 10 y la correspondiente super­
ficie horizontal del miembro interno 12, es de 150/um.

El produoto, recogido en el recipiente 20, contiene 
34 g de polietileno fibrilar. El examen mioroscópioo del pro­
duoto sólido demuestra que no oontiene partículas polimérioas
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sin deformar y que prácticamente la totalidad del mismo se en­
cuentra en forma dé fibrilas que tienen diámetros del orden de 

1 a 15/um y relaciones de aspecto ^ 100.
EJEMPLO 4
Se prepara una dispersión como en el ejemplo 1, ex­

cepto que se añaden 24 g de polipropileno (HM 100) y 24 g de 

polietileno de alta densidad (MFI 31).
La dispersión se calienta a 270SC a una presión de

68,6 hg/cm^ relativos. El aparato y los. huelgos, son los utili­
zados en el ejemplo 1.

Se abre la válvula 6 durante 10 segundos y del reci­
piente de expansión se recupera uî a masa fibrilar.

Esta masa se bate para producir fibrilas que tienen 
longitudes de 1 a 10 mm y que se utilizan para preparar una 
esterilla dé material fibrilar. Esta esterilla se oalienta 
luego a 13030 y se prensa ligeramente. Este tratamiento produ­
ce un material similar a un género.

EJEMPLO 5
Se prepara una dispersión como en el ejemplo 1 exoejo 

to que se usan 45 g de polipropileno (HM 100) y 5 g de poli­
etileno de baja densidad. La dispersión se calienta a 2703 C a  

una presión de 63 kg/om^ relativos y se fibrila como se ha 

descrito en el ejemplo 4.
El producto se bate para producir fibrilas que tie­

nen longitudes de 1 a 10 mm, las cuales se conforman en una 
esterilla que se calienta a 1203C y se prensa ligeramente, 
produciendo un material similar a un género.

EJEMPLO 6
Se prepara una dispersión oomo en el ejemplo 1, ex­

cepto que se usan 48 g de gránulos de polipropileno de MPI 6
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y un tamaño medio de partículas de 3 mm. Esta dispersión se 

calienta a 270BC a una presión de 67,9 kg/oot^ relativos y se. 

fibrila como se ha descrito en el ejemplo 4.
Se abre la válvula 6 durante 10 segundos y del re­

cipiente de expansión se recupera una masa fibriler, teniendo 
las fibrilas diámetros del orden de 1 a 100 ^um.

Las fibrilas se baten y se refinan utilizando equi­
pos convencionales para el manejo de pulpa de madera y se prepg. 

ran láminas de material similar al papel.
EJEMPLO 7
Se prepara una dispersión domo en el ejemplo 1, ex­

cepto que se usan 50 g de un copolimero de polietileno-acetato 
de vinilo (1.0.1. "Alkathene" 14246) de un MFI de 33 y una 
densidad de 0,937. El tamaño medio de partículas es de 300/um.

La dispersión se calienta a 250SC a una presión de

68,6 kg/em^ relativos y se fibrila como se ha descrito en el
ejemplo 4, abriéndose la válvula 6 durante 14 segundos. Los 
diámetros de las fibrilas son del orden de 1 a 50/um y las 
longitudes de las mismas son del orden de 1 a 10 mm.

EJEMPLO 8
En 1,5 litros de agua desionizada, se disuelven 

150 g de un copolimero en bloque de óxido de etileno-óxido de 
propileno ("Pluronio" F127 suministrado por BASF Wyandotte).
Ss añaden entonces 75 g de un polvo de Copolimero de PVC/ace- 
tato de vinilo (I.C.I. "Corvic" R46/88).

La dispersión se calienta a 200SC a una presión de
39,2 kg/om^ relativos y se fibrila como se ha descrito en el
ejemplo 2, siendo el huevo horizontal fijado en 0,15 mm. La 
válvula se abre durante 15 segundos y del recipiente de expan­
sión se reooge una masa fibrilar.

- 2 1  -
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EJEMPLO 9
;

Se prepara una dispersión que comprende 2 litros de 
un hidrocarburo alifático con un punto de ebullición de 220 a 
250cC, 100 g de tereftalato de polietileno, "Terylene", partí­
culas de una gama de tamaño de 1 a 25/um, y 6 g de un estabi­
lizador "peine". Este estabilizador es del tipo descrito en el 
ejemplo 21 de la OLS alemana No. 2.215.732 y posee cadenas la­
terales de poli(ácido 1,2-hidroxiesteárioo) de paso molécula!* 
2000 sobre una espina dorsal de un copolimero de metacrilato - 
de metilo/metacrilato de glicidilo de peso molecular 15.000.

Esta dispersión se calienta a 280CC bajo una presión 

de 42 kg/cm^ relativos y se fibrila como en el ejemplo 1, sien­
do el huelgo horizontal de 0,5 mm y el vertical de 0,7 mm.
La válvula 6 se abre durante 25 segundos y del recipiente de 
expansión se recoge una masa de fibrilas finas. Estas fibri­
las se secan y una proporción se convierte en esterillas no 
tejidas. Algunas de las fibrilas son también torsionadas para 
formar un hilo útil en la fabricación de géneros.

EJEMPLO 10
Se prepara una dispersión que comprende 2 litros de 

un hidrocarburo alifático de punto de ebullición 160 a 180SC, 
100 g de nylon 6,6, partículas de una gama de tamaños de 1 a 
25/um, y 6 g de un estabilizador de "doble peine". Este estabi­
lizador es del tipo descrito en el ejemplo 2 de la OLS alema­
na No. 2.429.200 y comprende cadenas laterales de (a) poli- 
(ácido 1,2-hidroxlesteárico) de peso molecular 1.500 y (b) 
metoxipolietilenglicol de peso molecular 750, sobre una espina 
dorsal de polimetacrilato de metilo.

Esta dispersión se calienta a 250SC bajo una presión 

de 56 kg/cm^ relativos. Se fibrila usando un aparato y fijâ *
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cionea da huelgos como en el ejemplo 9,

La válvula se abre durante 25 segundos! y se recoge 

una masa de fibrilas finas. Estas fibrilas se secan y una pro­
porción de las mismas se transforma en esterillas no tejidas* 
Otras se torsionan en hilos para la fabricación de géneros.

Puede observarse que los estabilizadores utilizados 
en los prooesos anteriores, se pueden recuperar fácilmente del 
producto fibrilar y volverse a emplear. Esto se efectúa más 
convenientemenlíe reciclando el medio liquido que contiene los 
estabilizadores.

Como anteriormente se ha mencionado, en especial 
cuando se usa un aparato sustancialmente como el descrito en 
la figura 4, el proceso se puede adaptar fácilmente a una ope­
ración continua. Por ejemplo, la dispersión se puede preparar 
inicialmente en el recipiente agitado 1 y calentarse entonces 
mediante bombeo de la misma a través de un intercambiador de 
calor situado entre la válvula 6 y el recipiente 1. Las fibri­
las y el medio liquido pueden extraerse entonces continuamente 

del recipiente de expansión 23# separarse las fibrilas del me­
dio liquido, por ejemplo por filtración, y reciclarse el medio 
liquido al recipiente 1.

En adioión, debe observarse que cuando se usa agua 
como medio liquido, puede llegar a asociarse con las fibrilas 
una pequeña cantidad del estabilizador. Esto tiene la ventaja 
de proporcionar características hidrofilicas lo cual es de una 
gran conveniencia cuando se han de utilizar en procesos de 
fabricación de papel los cuales están tradicionalmente basados 
en agua.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
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^si como la manen de realizarse en la práctica, debe hacerse 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus­

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren'su 
principio fundamental. También se hace constar que el invento ' 
corresponde a una solicitud de patente presentada en Inglate­
rra con el ns 27P3/74 de 21 de enero de 1.974; acogiéndose 
por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios In­
ternacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia deh 
referido invento por lo que se solicita Patenté de Invención 
por 20 años en España, sobre: Mejoras introducidas en el obje­
to de la Patente principal na 419.109 presentada el 26 de sep­
tiembre de 1.973, sobre: PROCEDIMIENTO Y APARATO PARA LA PRO­
DUCCION DE FIBRILAS DE UN POLIMERO TERMO PLASTICO; caracteri­
zándose por lo siguiente:

1. - Mejoras introducidas en el objeto de la patente 
principal No. 419.109, presentada el 26 de septiembre de 1.973, 
sobre: Procedimiento y aparato para la producción de fibrilas 
de un polímero termoplástico, caracterizadas porque, según el 
procedimiento, una dispersión de partículas fundidas o termo- 
reblandecidas del polímero en un medio liquido que es un no 
disolvente para el polímero bajo las condiciones reinantes,
se fuerza a través de una abertura similar a una ranura alar­
gada, cuya geometría es tal que hace que la dispersión efectúe 
por lo menos un cambio sustancial de dirección durante su paso 

a través de la misma.
2. - Mejoras según la reivindicación 1, caracteriza­

das porque se hace que la dispersión cambie de dirección en 

unos 903.
3. - Mejoras según la reivindicación 1 ó 2, caracte­

rizadas porque la dispersión se estabiliza por la presencia de
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un surfactante adecuado.

4. - Mejoras según la reivindicación 3¿ caracteriza­

das porque el surfactante comprende un material polimórico 

bifuncional parte del cual es soluble en el medió liquidó y 
parte es insoluble.

5. - Mejoras según cualquiera de las reivindiodoioneá 
anteriores, caracterizadas porque el polímero es una poliole- 
fina o un copollmero de la misma.

6. - Mejoras según la reivindicación 5, caracteriza­

das porque la poliolefina es polipropileno.
7. - Mejoras según la reivindicación 5 ó 6, caracteri­

zadas porque el medio liquido es agua.
8. - Mejoras introducidas en el aparáto para la reali­

zación del procedimiento mejorado según las reivindicaciones 
anteriores, caracterizadas porque comprende un par de miembros 

rígidos, teniendo cada uno una superfioie plana, estando dichaf 
superficies separadas cara con cara para definir entre las mis­
mas una abertura similar a una ranura, estando dotado uno de 
dichos miembros con un conducto de alimentación que conecta oo: 
un orificio en su superficie plana para permitir la alimenta­
ción de una dispersión de polímero al área central de la aber­
tura, estando dotada cada una de dichas superficies, en la pe- 
riferia, con medios por los cuales se puede hacer que la dis­
persión efectúe un cambio sustancial de direcoión antes de 
salir de la abertura similar a una ranura.

9. - Mejoras según la reivindicación 8, caracteriza­
das porque las superficies que definen la ranura comprenden 
las superficies extremas planas de dos miembros sólidos com­
plementarios, generalmente cilindricos, uno macho y otro hem­
bra, estando dispuesto el macho vertioalmente dentro del miem-
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tro hembra y separado del mismo para proporcionar una abertura
; !

similar a una ranura en forma de un huelgo anular progresivo, 

estando coneotado el conducto de alimentación sí un orificio 
central en la base del miembro hembra.

10. - Mejoras según la reivindicación 9, caracteriza­
das porque la superficie exterior del miembro macho y la super-, 
ficie interior del miembro hembra se reducen en una serie de 
etapas complementarias separadas para incrementar o disminuir 
el radio, estando unidas dichas etapas por superficies anula­
res verticales adecuadas.

11. - Mejoras según la reivindicación 9 ó 10, carac­
terizadas porque los dos miembros sólidos estén localizados, 
relativamente entre si, por medio de dos o más protuberancias 
de situación que pasan a través de agujeros de uno de los ' 
miembros y se atornillan en agujeros cónicos en el otro miem­
bro, pasando dichas protuberancias a través de las superficies 
extremas planas de los miembros y estando dotadas con arande­
las que tienen un espesor igual al ancho deseado de la ranura, 
estando sujetas dichas arandelas entre los dos miembros por lo 
que los separan.

12. - Mejoras introducidas en el objeto de la patente
principal na 419.109, presentada el 26 de septiembre de 1.973, 
sobre: Procedimiento y aparato para la producción de fibrilas 
de un polímero termoplástico, tal y como queda sustancialmente 
descrito en la presente Memoria e ilustradq en los dibujos 

adjuntos. r
Esta Memoria consta de 26 hojas escritas a máquina 

por una sola cara.

Maírií, ^  .)])) 1975
IMPERIAL CHEMpeRL INDUSTRIES LIMITED.
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