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Este invento se refiere a la preparación 
de microfibras o f ib rilla s , obtenidas de material poli- 
mórico texmoplástico, que son aptas para utilizarse 
en la fabricación de papel sintético.

5. Mas concretamente, e l presente invento se
refiero a un perfeccionamiento en la  preparación de 
las microfibras antes citadas, logrado con las tócnicas 
de "flash spinniog" soluciones, emulsiones o suspensio­
nes de polímeros en disolventes, bajo la  acción do un 

0, fluido en estado gaseoso o vaporoso y a elevada velo­
cidad.
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Por "flash spinning" so entiende, en general, 
el procedimiento de extrusión do soluciones, dispersiones 
emulsiones o suspensiones de un polímero termoplástico 
en uno o más medios líquidos, a través do un orificio,

5. bajo condiciones tales de presión y temperaturas que
se produzca la  evaporación instántanea, o casi instantá­
nea, del liquido en el ambiento do extrusión, con lo que 
tiene lugar la  precipitación del polímero en forma de 
numerosas fib rilla s  conectadas entre si para formar 

10. una red fibrosa tridimensional más o menos continua, 
con un área superficial (área especifica) superior a 
1 m^/g.

Por ejemplo, en las patentes británicas 
n3 891.943 y 1.262,5319 en las patentes estadounidenses 

15. ns 3. 402, 231, 3.081.519, 3.227.704, 3.227.794, 3.770.856, 
3.740.303 y 3.008.091, en la  patente belga ns 789. 800, 
en la  patente francesa nS 2.176.050 y en la  solicitud 
do patente alemana ns 2. 343. 543, se describen procedi­
mientos de "flash-spinning"oon el empleo de soluciones 

20. polimóricas homogéneas en disolventes orgánicos, o
omulsionos constituidas por polímeros, disolventes y 
no disolventes (talos como agua), o dispersiones do 
un polímero" fundido en disolventes y/o no disolventes!.

Según un método más reciente, descrito en 
25. la solicitud española ns 412.018 depositada el 24 de 

febrero de 1973, a favor de la  misma peticionaria, 
se obtienen directamente f ib rilla s  simples del tipo 
anteriormente descrito cuando so someto una solución 
de una poliolefina que so oxtruye en condiciones de



"flash*', a la  aooión disruptiva do un chorro gaseoso 
do elevada velocidad que t i  ono una dirección angular 
con respecto a la dirección do'la solución.

En. las patentes británicas na 1.355.912 y 
1.355.913 se doscribo un procedimiento análogo, poro 
realizado a partir do mezclas liquidas bifásicas cons­
tituidas por un polímero fundido y disolvente.

Por último, en la  solicitud do patente 
alemana ns 2. 339.044 so describe un procedimiento para 
la  preparación do fib rilla s  que consiste on oxtruir'- 
á elevada temperatura una solución poliolofínica y en que 
la solución extruida reciba e l impacto de un chorro 
do fluido con un ángulo inferior a 303 y a relaciones 
particulares do velocidad.

Los mótodos según los cuales se aplica 
un chorro gaseoso o de vapor a elevada velocidad con 
angulación sobro la  composición extraída de polímero 
han demostrado sor los más apropiados ontre los conocidos 
hasta ahora para proparar microfibras sintéticas para 
ser utilizadas para la  preparación de pulpas de papel, 
tanto por la  sencillez de los aparatos que se precisan 
como por la  posibilidad do aplicar dichos mótodos a 
cualquier polímero termoplástico.

La posibilidad de llevar a la  práctioa 
estos procedimientos a escala comercial, con el fin  
de obtener productos morfológicamente apropiados y 
económicamente competitivos con la  celulosa, está 
esencialmente conectada con un ampieo apropiado del 
chorro do fluido en rolaoión con las soluciones,



emulsiones o dispersiones polimórioas utilizadas.
Para esta finalidad se han propuesto ya diversos 
métodos operativos. Uno do estos so describe en la 
solicitud de patente ospaHola nS 412.018 antes citada, 
depositada el 24 de febroro do 1973 por la  peticionaria, 
y consiste en u tiliza r el fluido en forma do un chorro 
coaxil con la tobera do extrusión do la solución poli- 
mérioa.

Otra solución so sugiero en la patento 
británica 1,355.913 antes citada, en rolación al empico 
de mezclas bifásicas do polimorq/disolvonto. Esta 
consisto en conducir ol fluido en un conducto quo 
comprendo, on ol ordon expuesto, una porción convergente 
una porción estrangulada y, evontualmente, una porción 
divergente, y on haoor que el impacto entro el chorro 
do fluido y la  mezcla difásica tonga lugar on la porción 
convergente o on la  porción estrangulada do dicho con­
ducto, oxtruyondo la mezcla difásica en una do estas 
porciones.

Las soluciones propuestas en ambos casos 
resultan insatisfactorias desdo ol punto do vista 
económico, debido a los bajos rendimientos del producto 
fibroso con respecto al consumo do fluido. La antioco- 
nomioidad do los métodos sugeridos tiendo a aumentarso 
cuando so utilizan velocidades superiores dol fluido 
(en particular cuando dicho fluido es vapor) dol qu.e, 
todavía, seria ventajoso sacar provecho.

La peticionaria ha descubierto ahora que



os posible, en ol procedimiento antes citado, mejorar 
considerablemente los rendimientos de producto fibroso 
y obtener, al propio tiempo, f ib rilla s  de características 
apropiadas, especialmente por lo que respecta a la 
homogeneidad, utilizando ol chorro de fluido bajo 
condiciones particulares.

Estas condiciones consisten on hacer que 
e l chorro do fluido se expanda a través do una tobera 
(o conducto dol tipo convexgonto-diveigenta y en 
extruir la  solución, emulsión o dispersión do polímero 
en condiciones do "flash" en un ángulo hacia ol chorro 
de fluido en expansión on la porción divoxgento do 
dicha tobera.

Asi pues, ol objeto del presente invento 
consiste on proporcionar un procedimiento para preparar 
f ib rilla s  o microfibras do polímeros sintéticos, aptas 
para utilizarse, empleando las tocnologías convencio­
nales, para la  fabricación do papel, on ol que se extra­
yen a través do una tobera soluciones, emulsiones o dis­
persiones de polímeros fibrosos toimoplásticos on un me­
dio líquido, bajo condicionos en donde so produce la  va­
porización instantánea dol medio liquido en e l ambiento de 
oxtrusión y so hace que reciban e l impacto en dicho ambien­
te ido oxtrusión de un chorro de fluido gaseoso a elevada 
velocidad con una dirección angular con respecto a la  di­
rección do extrusión de la  solución, emulsión o dispersión 
polimÓricay que so caracteriza porque dicho fluido so Gx- 
pando inicialmonte a través de una tobera dol tipo convor- 
gcnte-divcigento y se extruyo la  solución, emulsión o dis-



porsión polimórioa en la porción divergente de dicha to- 
hora.

Según una realización preferida de este 
invento la  extrusión de la  solución, emulsión o dis­
persión polimórioa se efectúa en la  zona de la  porción 
divergente en donde el chorro do fluido alcanza la  
máximo velocidad compatible con las condiciones termo­
dinámicas del fluido corriente arriba do la porción 
divergente.

Otras condiciones proferidas consiste on 
expanden ol fluido da modo que pueda alcanzar su máxima 
velocidad en la  zona terminal do la  porción divergente 
do dicha tobera o en la  proximidad de ósta, y en extruir 
la  solución, emulsión o dispersión polimórioa on dicha 
zona torminal.

Por la  expresión "tobera convergonte-diver- 
gente" so entiende cualquier tipo de tobera o conducto 
que comprendo,, en el orden que so expone, una porción 
convergente, una porción estrangulada y una porción 
divergente. La sección de la porción estrangulada do 
esta tobera se define también como "sección critica" 
cuando so expande un fluido comprimible, siendo superior 
la  presión en la  porción estrangulada (presión critica) 
que la  presión existente corriente abajo do la  porción 
divergente.

Un ejemplo de tobera del tipo convergen- 
to-divorgente, utilizada normalmente en la  tócnica 
para obtener las condiciones antes citadas on un fluido 
gaseoso y que puede utilizarse también para los finos



do oste invento, os la  tobera conocida con ol nombro 
do "Do Laval".

Las condiciones que constituyen ol objeto 
del presento invento pueden aplioarsc al tratamiento 
do soluciones polimdricas homogéneas , asi como de 
dispersionos, suspensiones, emulsiones y, en general, 
mezclas háerogénoas do polimoro con disolventes y/o 
no disolventes líquidos.

La composición polimdrica puedo oxtruirso 
en cualquier punto de la  porción divergente de la  tobera, 
en donde el fluido se expande? todavía, con miras a 
obtener fib rilla s  más uniformes y do dimensiones apro­
piadas, es preferible llevar a cabo la oxtrusión en la  
proximidad do la  sooción terminando dicha porción 
divorgonto.

Por razones análogas, como ya se ha indicado 
anteriormente, se profiero que oí chorro de fluido, 
en la  proximidad de dicha sección torminal, tonga 
la  máxia velocidad posible compatiblemente con sus 
condiciones de temperatura y de presión corriente arriba 
do la  porción estrangulada do la  tobera.

Esto puedo obtenerse dimensionando apropiada­
mente la  tobera como función dol estado tormodinámico 
in ic ia l dol fluido utilizado y do las condiciones corriente 
abajo.

Las soluciones on cuestión pueden obtenerse 
mediante simplos cálculos termodinámioos o, evontualmonto, 
también mediante experimentos directos,

Operando según las modalidades anteriormente
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descritas os posible, entre otras, u tiliza r el chorro 
do fluido a velocidades muy elevadas, que oscilan 
entre la  velocidad del sonido en la  sección critica  
y valores varias veces superiores en la  porción ter­
minal.

Para cada tipo de solución, emulsión o 
dispersión polimórica existo un valor de velocidad 
óptima del chorro do fluido, según sea el polímero 
y según el disolvente o vehículos líquidos u tiliza­
dos, asi como las características termodinámicas de 
la  solución, emulsión o dispersión.

Por lo general es preferible u tilizar 
varias toberas de extrusión do la  solución, emulsión 
o dispersión polimórica dispuestas circularmonto en­
torno de la  porción divergente de la tobera.

En calidad do fluido puede utilizarse 
cualquier sustancia gaseosa, o sustancias en estado 
vaporoso, descrita para finos análogos en la  patente 
italiana nS 947. 919, incluyendo los disolventes o los 
medios líquidos contenidos en la  composición polimórica 
que se extruye, en forma do vapor, siempre que se, 
encuentren en condiciones do hallarse -cuando efectúan 
el impacto contra el material oxtruido- a una tempo 
ratura inferior a la  de la  disolución y/o ablandamiento 
del sistema polímero/disolvonte residual en el polímero.

Se u tiliza  do preferencia vapor, en parti­
cular cuando so encuentra en estado soco.

Un ejemplo do disolvente ventajosamente 
utilizable como fluido &s n^hexano en el estado de vapor



auporcalentado.
Las condiciones operativas que constituyen 

el objeto de este invento pueden aplicarse al tratamiento 
do soluciones, dispersiones, ote. do cualquier polímero 
tonaoplastioo fibroso, ta l como los homopolímoros do 
definas, da acrilonitrilo , de acrilatos, do cloruro 
de vinilo, do vinilacotato, de estireno, los copoll- 
meros formados con dichos monómoros entre si y las 
mezclas do dichos homo- y copolimeros.

La figura representa un dispositivo para 
llevar a oabo el procedimiento según, este invento.

En esto dispositivo puede apreciarse la  tobará 
(l) a travás do la  que fluye el chorro do fluido en la 
dirección indicada por la  flecha (6), la  porción con­
vergente (2), la  porción estrangulada (3 ) y la  porción 
divorgonto (4) do dicha tobera y las toberas (5) que 
alimentan la solución, emulsión o dispersión polimórioa 
en la dirección de la  flecha (7) y la  conducen hacia dicha 
porción divergente. Estas toberas (5) pueden presentar 
indiferentemente un diámetro uniforme o, aunque no nece­
sariamente, un diámetro mayor en la proximidad da la por­
ción divergente (4) con el fin  do permitir una expansión 
parcial do la  solución o dispersión polimárica antes del 
impacto con el fluido.

En efecto, un aspecto sorprendente do las condi­
ciones de utilización del fluido según este invento con­
sisto en que no resulta necesaria la expansión preliminar 
de la solución o dispersión polimórioa para obtener produc­
tos fibrosos apropiados.



En al dispositivo do la figura las toberas 
(5 ) so representan formando un ángulo de unos 90a con 
respecto al oge longitudinal do la  tobera ( l )$ sin em­
bargo, las toberas (5) también pueden disponerse con 
distinta angulación con respecto a dicho ego, la  cual 
está comprendida, de preferencia, entro alredodor do
53 y 909.

Los ejemplos que siguen se exponen para ilus­
trar el presente invento industrial sin que impliquen 
limitación del mismo.
EJEMPLO 1

Este ejemplo so refiero a la  preparación de f i ­
b rilla s  do poliotilcno a partir de una solución del polí­
mero en n-hoxano utilizando, como fluido, vapor saturado 
soco y operando con el dispositivo representado en la 
figura.

Para osta finalidad so utilizó  una solución 
conteniendo 100 g de poliotilcno de elevada densidad 
(M Î. =4,5) por 1 l i tro  do solución, a una temperatura 
do 1803C y bajo una diferencia de presión con respecto 
al exterior do 14 atmósferas.

El vapor empleado se encuentra, a la  entrada 
do la porción convergente do la tobora, a urna prosión 
do 18 kg/cm  ̂ y a una temperatura do 2059C, La velocidad 
do flujo do vapor fue do 300 kg/h. La tobera oxibió una 
sección circular estrangulada (crítica) con un diámetro 
do 6,5 mm y una sección (torminal) máxima, on la porción 
divergente-, con un diámetro do 15,42 mm.

La distanoia entro la  sudoión estrangulada



y la  sección torminal fue de 31,8 mm.
Bago estas condiciones la  presión de vapor, 

en la  proximidad de la  sección terminal de la  porción di­
vergente, fue do poco (es decir pocos mm Eg) superior a la  
presión atmosfórica, miontras que el vapor tonía la voloci 
dad máxima compatible con sus condiciones corriente arriba 
do la sección crítica  o igual a 900 m/seg.

la oxpansión do vapor correspondió a una caída 
ant álpica de 115 Kcal/kg.

La solución polimórica so alimento, a una 
velocidad do flujo to ta l do 960 kg/h, a través do 8 

toberas cilindricas dispuestas simétricamente entorno, 
do la  sección toiminal de la  tobera convorgent o-d ivo r- 
gonto, presontando cada una do ollas un diámetro de 2 

mm. Después do 1 hora de funcionamiento se obtuvieron 
120 kg do fib rilla s  con una longitud entro 3 y 4 mm, 
un diámetro aparento do 40 mieras y un area superficial 
de .7 m^/g.

El consumo de vapor fuo de 2,5 kg por kg de
fib rilla s .
EJEMPLO. 2

Se utilizó una solución do polietileno en n- 
-hexano como la  del ejemplo 1 , bajo las mismas condicio­
nes do temperatura, presión y capacidad horaria.

Como fluido se u tilizó  vapor a una presión 
do 2 ,7  kg/cm^, supercalentado a una temperatura de 2003C 
y a una velocidad de flujo do 300 kg/h.

El dispositivo utilizado fuo del tipo ilu stra­
do on la  figura, presentando una tobera caracterizada por
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un diámetro de la sección c ritica  de 7,3  mm y por un 
diámetro do la  sección máxima, en la  porción divergente 
do la tobera, de 8,7 mm, en cuya sección máxima e l 
vapor se encontró en e l estado suporcalentado, a una pre­
sión de poco superior a la  presión atmosfórica y a su ve­
locidad máxima de 607 m/sog.

La distancia entro la sección mínima y máxima 
fue de 22,4 mm. Las toberas para la oxtrusión do la so­
lución polimórica presentaron un diámetro de 2 mm.

Dcspuós de 1 hora de funcionamiento so obtu­
vieron 120 kg de f ib rilla s  con una longitud d.e 4-5 mm, 
un diámetro aparente de 40 mieras y un área superficial 
do 8 m^/g, siendo e l consumo do vapor de 2,5 kg por kg 
de fib rilla s .
EJEKTPI0 1

Esto ejemplo so refiere a la  preparación de 
f ib rilla s  a p a rtir de una emulsión formada por una solu­
ción do polipropileno en n-pentano y agua. El polipro­
pileno utilizado prosento un M.I. = 10. La concentración 
de polipropileno en la emulsión fue do 50 g por li tro  
de emulsión.

La relación ponderal do n-pontano/agua en la 
emulsión fue = 1 . El dispositivo utilizado fue ol ilus­
trado en la  figura, con una tobera para e l fluido ca­
racterizada por un diámetro do sección c rítica  do 11,5 mm, 
un diámetro máximo do sección torminal, en la porción di­
vergente de la tobera, de 15,7 mm, y por una distancia 
entre la socción critica  y máxima do alrododor do 21 mm.

So oxtruyó la  omulsión a la  tomporatura de 155 SC
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y a la  presión de 21,4 kg/cm , a travós do 8 toberas c i­
lindricas dispuestas simótricamontc entorno do la  sección 
torminal (máxima) de la  tobera convoigo nt e -divergont o, 
presentando cada una un diámetro do 2 mm.

5. La emulsión so alimentó a travós do 8 toberas
cilindricas a una velocidad do flujo to ta l do 2.200 Icg/h. 
La velocidad do flujo do vapor fue do 300 kg/h. En ca­
lidad do fluido se utilizó vapor seco saturado presen­
tando, on la entrada do la poroión convergente de la  

10. tobera, una presión do 6 kg/cm^ y una temperatura do 
2002 ü.

Bajo estas condiciones la  presión de vapor, en 
la sección torminal do la porción divoigente do la  tobera, 
fuo do poco superior a la  presión atmosfórica, mientras 

15. que ol vapor tonla la  velocidad máxima compatible con 
sus condiciones corriente arriba do la socción critica , 
o igual a 715 m/seg.

Dospuós do 1 hora do funcionamiento se obtu­
vieron unos 150 kg de f ib rilla s  con una longitud do 

20. 1 ,5- 2,5 mm, diámetro medio (aparento) de 20 mieras y
área superficial (específica) de 4,1 m /g. El consumo 
do vapor fuo de 2 kg/kg de fibrillas*
EJEMPLO 4

Esto ejemplo se refiere a la  preparación de f i -  
25. b rillas a p a rtir  do una composición polimórica do dos

fases, on donde una fase está constituida por'poliotilono 
fundió (M.I. = 5) que contiene n-hoxano líquido y la. otra 
fase está constituida por n-hoxano líquido que contieno 
poliotileno on estado disuelto, dispersándose homogénea-

2



mente la  primera fase en la  dltima fase. Esta composi­
ción de dos fases se obtuvo calentando una solución po­
lio  tilónic a en h—hoxano, conteniendo 100 g de polímero 
por 1 l i tro  de solución, a la  temperatura do 2003C y 
bajo la  presión de 17 kg/cm^.

Bajo estas condiciones de temperatura y pre­
sión se oxtruyó la  composición do dos fases a travós do 
8 toberas del dispositivo descrito en el ejemplo 1 , 
con una velocidad de flujo to ta l do 1.200 kg/h. En ca li­
dad do fluido so utilizó vapor a la temperatura do 205^0 

y a la  presión do 18 kg/cm^ en la  entrada de la porción 
convergente de la tobora, a una velocidad de flujo do 
300 kg/h.

El valor do la presión del vapor en la  porción 
divergente teiminal de la  tobora, en donde tuvo lugar 
e l impacto con la composición polimórica extraída, fue 
de poco suporior a la presión atmosférica, mientras que 
e l vapor tenia una velocidad máxima de 900 m/sog.

Después do un funcionamiento do 1 hora se ob­
tuvieron alrededor do 150 kg d.o f ib rilla s  con longitud
de 2- 2,5-mm, diámetro aparente do alrededor de 25 mieras

2y área superficial do 8 m /g.
El consumo de vapor fue do 2 kg/Tcg de fib rilla s

NOTA
Descrito ol objeto dol presente invento, so de­

claran nuevas y de propia invonoión las siguientes re i­
vindicaciones con prioridad do la  solicitud de patente 
italiana nS 29594 A/74 del 19 .do Noviembre do 1974.



1. Procedimiento para la  preparación de f i ­
brillas o microfibrillas de polímeros sintéticos para 
papel, en donde se extruyen a través de ana tobera solu­
ciones, emulsiones o dispersiones de polímeros termoplás- 
ticos fibrogenos en un medio líquido bajo condiciones tales 
que se obtenga la vaporización instantánea del medio l í ­
quido en ol ambiente de extrusión y se someten al 
impacto, en dicho ambiente de extrusión, do un chorro 
fluido gaseoso a alta  velocidad, con una dirección an­
gular con respecto a la dirección do extrusión de di­
cha solución, emulsión o dispersión, caracterizado
porque en su realización se expando iniciadmonto dicho 
fluido a travós do una tobera dol tipo convergcnte-di- 
vergentc y porque so oxtruye en la porción divergente do 
dicha tobera convorgonte-divorgonte la  solución, emulsión 
o dispersión polimórica.

2. Procedimiento do conformidad con la  re i­
vindicación 1 , caracterizado porqno la  solución emulsión 
o dispersión polimórica so extruyo en la  zona de dicha, 
porción divergente en donde e l fluido alcanza la máxima 
velocidad compatible con sus condiciones termodinámicas 
corriente arriba de la porción divergente de la  tobera.

3. Procedimiento, de conformidad con la  reivin­
dicación 1 , caracterizado porque la  solución, emulsión
o dispersión polimórica se oxtruye on la sección tormi­
nal do la  porción divergente de la  tobera o en las pro­
ximidad de ósta.

4* Procedimiento, de conformidad con la  r e i -
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vindicación 2, caracterizado porque la zona en donde el 
fluido alcanza su velocidad máxima so encuentra on la 
sección torminal do la porción divergento do la tobera o on 
la  proximidad do ósta.

5. Procedimiento, do conformidad con cualqui- 
quiera do las reivindicaciones 1 a 4 anteriores, carac­
terizado porque la  solución o dispersión polimárioa so 
oxtruyo a través do una serio de toberas dispuestas en­
torno do la  porción divergente de la  tobora por las quo 
fluyo ol fluido.

6 . Proccdimionto para la  preparación do f i ­
b rillas  o miorofibrillas do polímeros sintéticos para
papel.

Según so describo y reivindica en la  presento 
memoria descriptiva quo consta do 16 hojas foliadas y 
escritas a máquina por una sola cara.
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