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DIRECTOR DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

E. S. D.

REF: Expediente No. 07 109 912- solicitud de patente de invencioén a
favor de POLYMER GROUP, INC. Titulo PROCESO Y APARATO
PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN DIAMETRO INFERIOR A
UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y ARTICULOS QUE
LOS CONTIENEN.

RESPUESTA A EXAMEN DE FONDO

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO, portador de la tarjeta profesional No. 57.492 del
C.S.J., obrando como apoderado de la sociedad solicitante me permito dar respuesta al
concepto técnico numero 1314 relacionado con la patentabilidad de la presente invencién
y notificado por fijacion en lista el 5 de Mayo de 2011.

Con el animo de subsanar las objeciones planteadas por el sefior Examinador, me
permito presentar un nuevo pliego reivindicatorio de 1-33 reivindicaciones, en donde no se
amplia en ningin momento la materia inicialmente divulgada y encuentra entero sustento

en la descripcién.

De la misma manera, anexo el capitulo descriptivo con ias correcciones sugeridas por el

sefor Examinador.
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1. Claridad

En primer lugar, se han eliminado los términos “alrededor de” y “aproximadamente” de las

reivindicaciones para proveer rangos concretos.

Respecto a las reivindicaciones 6 y 7, se ha aclarado que se refieren a un proceso y por
tanto presentan una dependencia correcta.

En cuanto a la reivindicacion 9, es conveniente aclarar que esta presenta caracteristicas
técnicas esenciales diferentes a las de la reivindicacion 1, y por eso se presenta como
una reivindicacién independiente. Especificamente, la geometria del conducto de gas es

diferente en dichas reivindicaciones, como se puede leer en la reivindicacién 9:

“...donde fa citada primera seccién del conducto de gas tiene un area de corte transversal
que se reduce mondtonamente desde el extremo del suministro hasta la regién de
transicion, y la citada segunda seccion del conducto de gas fiene un érea de corle
transversal que se incrementa mondlonamente desde la regidn de transicion hasta ef
extremo de salida de la sequnda seccion...”

Dicha diferencia en la geometria del conducto de gas, con respecto al de la reivindicaciéon
1, radica en la reduccién o incremento monotono. El cambio en la geometria del conducto
de gas puede implicar diferencias en el flujo del gas a través del pasaje y diferencias en la
manufactura de dicho conducto.

Por otra parte, las demas reivindicaciones objetadas han sido eliminadas, de manera que
se han subsanado dichas objeciones.

2. Unidad de Invencién

Con respecto a la unidad de invencion, presento a consideracion del sefior Examinador el
grupo inventivo 1 que incluye las reivindicaciones 1-10, 12-32, 42 y 43. lLas
reivindicaciones 6 y 7 hacen parte de este grupo en vista de las modificaciones que se
discutieron previamente.
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3. Solicitud divisional

Adicionalmente, el solicitante desea presentar dos solicitudes divisionales dirigidas a los
otros grupos inventivos:

3.1. Producto de trama no tejida (13 reivindicaciones) y
3.2.  Aparato para formar fibras (20 reivindicaciones).

En este orden de ideas, solcito al sefior examinador tener como superada 1a cbjecién por
unidad de invencion toda vez que se ha restringido la materia de |a invencién a un unico

grupo inventivo y los demas grupos han sido presentados en solicitudes divisionales.
4, Nivel Inventivo

Ahora en cuanto a las objeciones por nivel inventivo, consideramos que las
reivindicaciones presentadas contienen caracteristicas que no se ensenan en D1 ni en

D2, y que no pueden ser derivadas por una mera combinacién de estos.

Como se demostrara, D1 y D2 no revelan en ningin momento por lo menos un chorro de
masa polimerica fluida que pasa a través de por lo menos un conducto de polimero
confinado que termina en por lo menos una abertura en por o menos una de las citadas
paredes calientes opuestas, donde cada chorro de masa polimérica fluida se extruye en
forma de una pelicula a partir de cada una de las aberturas para proporcionar una pelicula
de polimero extruido en una superficie de una pared calentada, tal como se revela en la
parte caracteristica de la reivindicacion 1.

Particularmente, D1 revela una matriz de giro que comprende un cuerpo con un conducto
que se extiende a través del mismo y gque forma un tubo venturi reduciendc e
incrementando gradualmente el diametro del conducto. En un proceso como el descrito en
D1, un chorro de gas caliente fluye a través del conducto y se suministra a presidén un
polimero fundido al conducto a una velocidad maxima. En el extremo de salida del venturi,
el fluo de gas se expande rapidamente creando tal turbulencia que ocasiona el
rompimiento del polimero suministrado en fibras diminutas, las cuales son expulsadas por
fa salida de cada conducto (Pag. 1, lineas 65-73). Asi, D1 se relaciona especificamente
con una fibra soplada que se alarga por medio de un chorro de gas en un conducto (Pag.
1, lineas 5-6).
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A diferencia de la presente invencion, en D1 no se divulga o siquiera se espera la
formacion de una pelicula en el conducto de gas. Adicionalmente, el proceso de D1 no
revela o sugiere gque al menos una de la superficie de las paredes de! conductc se deba
calentar para lograr la formacién de particulas con didametros inferiores a un micrémetro,
caracteristico de la presente invencién.

Por su parte D2 no ofrece divulgacion alguna que permita solucionar las deficiencias de
D1. Particularmente, D2 revela un proceso y un aparato para formar una estera no tejida
de nanofibras mediante el uso de tecnologia de placas paralelas para formar conductos
de alimentacién de gas y de polimero separado y un espacio de chorro de gas separado,

donde el polimero y el gas eventualmente se combinan para formar nanofibras.

El proceso y aparato de D2 esta en claro contraste con el concepto inventivo de la
presente invencion en donde por lo menos un chorro de masa polimérica fluida pasa a
través de por io menos un conducto de polimero confinado que termina en por 1o menos
una abertura en por lo menos una de las citadas paredes calientes opuestas del conducto
de gas. D2 alimenta el material con el que se forma |a fibra a través de una hendidura (18,
Fig. 1) situada entre las placas paralelas (12, 22, Fig. 1). De tal manera que en el proceso
de D2 tampoco se extruye el polimero a través de un conducto confinado por medio de un

orificio en la pared del conducto de gas, como ensefia la reivindicacién 1 de esta solicitud.

Iguaimente, D2 no revela que el conducto de gas tenga una pared calentada, como en la
presente invencion. Por el contrario, dicho documento ensefia que se puede calentar el
material que forma las fibras a través de la hendidura {18), como per ejemplo, mediante
calentamiento del tubo de alimentacion (no mostrado), que claramente hace referencia al
tubo por el cual se alimenta el polimero que forma las fibras por la hendidura (18), y no a
ninguna parte del conducto de gas.

Por ultimo, vale resaltar que D1 y D2 presentan tecnologias completamente diferentes
entre si. En efecto, D1 requiere variar 1a velocidad del aire en el conducto de una matriz
para romper el polimero en nanofibras. Para lograr esto, un proceso como el de D1
requiere un venfuri dentro del conducto de la matriz y en donde el polimero extruido y el
gas deben estar presentes en el conducto de gas antes de entrar juntos a la zona donde
se forman las nanofibras, corriente abajo del venturi (Resumen, Pag. 1, linea 109 a Pag. 2
linea 1).
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Por el contrario, D2 requiere corrientes de alimentacion separadas de polimero y de gas
dentro del aparato a través de hendiduras de alimentacion separadas fisicamente o
pasajes dispuestos en una configuracién de placas paralelas hasta que se combinan en
un espacio de gas chorro en el aparato (Fig. 1, 20). Estas diferencias significativas hacen
que las ensefianzas de D1 y D2 no sean combinables, puesto que un técnico
medianamente versado en la materia no habria buscado un proceso de conductos
separados de gas y polimero con el fin de modificar un proceso en donde se combina el
gas y el polimero en un solo conducto como el que se ensefia en D1 para llegar a la

presente invencion..

En conclusién, cualquier combinacion de D1 y D2 no llevaria a un proceso como el de |a
presente invencién en donde el material polimérico es extruido a traves de una abertura
en una pared calentada de tal manera que se forme una pelicula en una pared calentada
antes de la formacién de las nanofibras. Por tanto, la combinacion de los documentos
citados por el sefior Examinador por si solos no permitirian llegar al proceso reivindicado,
de tal manera que solicito tener como superada la objecién por nivel inventivo.

En vista de lo anteriormente expuesto, respetuosamente solicitamos el retiro de las
objeciones de la presente solicitud y la concesion del privilegio solicitado, ya que en
opinién del solicitante cumple con todos los requisitos establecidos en la decisién 486.

5. Anexos

Nuevo pliego reivindicatorio.

Del Sefor Diregtor,

S elo

UAN PABLO CADENA SARMIENTO
T.P. No. 57.492 del C.SJ.

C.C. 80.410.337 de Usaguén

Calle 70 A No. 4 - 41



REIVINDICACIONES
1. Un proceso para fabricar una trama no tejida que comprende:

Un chorro de gas presurizado que fluye en un conducto de gas confinado entre
una primera y una segunda pared opuestas, de las cuales por lo menos una de las

paredes opuestas esta calentada;

el citado conducto de gas comprendiendo una primera seccion corriente arriba a la
cual ingresa el gas desde un extremo de entrada, una regién de transicién y una segunda
seccion corriente abajo en la cual el gas fluye hacia un extremo de salida, donde la regidn
de transicién de forma fluida conecta la primera seccién con la segunda seccion, y el
conducto de gas termina en el extremo de salida de la segunda seccion , y donde la
citada primera seccién del conducto de gas tiene un area de corte transversal que se
reduce desde el extremo de suministro hacia la regién de transicion, y la segunda seccién
del conducto de gas tiene un area de corte transversal que aumenta desde la regiéon de

transicion hacia el extremo de salida de la segunda seccion;

por io menos un chorro de masa polimérica fluida pasa a través de por 1o menos
un conducto de polimero confinado que termina en por lo menos una abertura en por io
menos una de las citadas paredes calientes opuestas, donde cada chorro de masa
polimérica fluida se exiruye en forma de una pelicula a partir de cada abertura para

proporcionar una pelicula de polimero extruido sobre la superficie de una pared calentada;

y

cada pelicula polimérica extruida se une con la corriente de gas y la pelicula
polimérica se fibrila para formar fibras que contienen fibras con diametros inferiores a un
microémetro que salen por el extremo de salida de la citada segunda seccion del conducto

de gas.

2. El proceso de la reivindicacion 1, donde la corriente de gas se introduce en
el conducto de gas a una velocidad de flujo de masa de 150 kilogramos por hora por
metro hasta 3500 kilogramos por hora por metro.

3. El procesc de la reivindicacién 1, donde la corriente de gas y el chorro de la
masa polimérica fluida se introducen a una velocidad de flujo de masa de chorro de gas /

chorro de masa polimérica fluida inferior a 40:1.

4, El proceso de la reivindicacion 1, donde la corriente de gas a la entrada del

conducto de gas esta a una temperatura menor a 50°C.

5. El proceso de la reivindicacién 1, donde el material de la trama no tejida

comprende mas de 35% de fibras con diametros inferiores a un micrometro.



6. El proceso de la reivindicacién 1, donde la desviacion estandar de la

distribucion del didmetro de la fibra es inferior a 0,5 micrometros.

7. El proceso de la reivindicacion 1, donde la desviacion estandar de la

distribucion del diametro de la fibra es inferior a 0,3 micrometros.

8. El proceso de la reivindicacion 1, donde las fibras estan conformadas por
un polimero seleccionado entre el grupo compuesto por policlefinas, poliésteres,
poliamidas, polimeros bicdegradables, poliuretanos, poliestirenos, resinas alquidicas,

acidos polihidroxialcanoicos, y combinaciones de los mismos.

9. Un proceso para fabricar una trama no tejida que comprende:

Un chorro de gas presurizado que fluye en un conducto de gas confinado entre
una primera y una segunda pared opuestas, de las cuales por o menos una de las
paredes opuestas esta calentada;

El citado conducto de gas comprendiendo una primera seccidon corriente arriba a la
cual ingresa el gas desde un extremo de entrada, una regién de transicidén y una segunda
seccion corriente abajo en la cual el gas fluye hacia un extremo de salida, donde la region
de transicion suavemente conecta la primera seccién con la segunda seccion, y el
conducto de gas termina en e! extremo de salida de la segunda seccién, y donde la citada
primera seccion del conducto de gas tiene un area de corte transversal que se reduce
monétonamente desde el extremo del suministro hasta la regién de transicion, y la citada
segunda seccion del conducto de gas tiene un area de corte transversal que se
incrementa monétonamente desde la region de transicion hasta el extremo de salida de |a
segunda seccion;,

Por lo menos un chorro de masa polimérica fluida pasa a través de por lo menos
un conducto de polimero pegado que termina en por lo menos una abertura en por lo
menos una de las citadas paredes calientes opuestas, donde cada chorro de masa
polimérica fluida se extruye en forma de una pelicula de cada una de las aberturas; y

Cada pelicula polimérica extruida se une con la corriente de gas en la segunda
seccion del conducto de gas, y la pelicula polimérica se fibrila para formar fibras que
comprenden fibras con didmetros inferiores a un micrémetro gue salen por el extremo de
salida de la citada segunda seccion del conducto de gas.

10. El proceso de la reivindicacion 9, donde cada abertura del conducto del
polimero tiene una ranura con un didmetro hidraulico definido como cuatro veces el area
del corte transversal de la abertura del conducto del polimero dividido por el perimetro
internc de la abertura del conducto del polimero; el citado diametro hidraulico de cada
abertura de conducto del polimero varia entre 0,0254 milimetros a 2.54 milimetros.



11. El proceso de la reivindicacion 10, donde una primera superficie bisectriz,
definida como un bisector anguiar del angulo entre la primera y la segunda pared, divide
geomeétricamente la primera seccion en dos mitades con unos voliumenes mas o menos
iguales; y una segunda superficie bisectriz, definida como un bisector angular del dngulo
entre la primera y la segunda pared, divide geométricamente la segunda secciéon en dos

mitades con unos volumenes mas ¢ menos iguales.

12.  El proceso de la reivindicacion 11, donde el angulo de biseccion de la
primera y de la segunda pared con respecto a la primera superficie bisectriz varia de 15 a
40 grados en la primera seccién, y el angulo de biseccidn de la primera y la segunda
pared con respecto a la segunda superficie bisectriz varia de 2 a 20 grados en la segunda
seccion del conducto de gas.

13. E!l proceso de la reivindicacion 12, donde la primera y la segunda pared del
conducto de gas se calientan a la misma temperatura para obtener unos estados térmicos
simétricos con respecto a la primera y a la segunda superficie de biseccion.

14. El proceso de la reivindicacion 13, donde Unicamente se forma una pelicula
de polimero en por lo menos una de las paredes opuestas calientes, y cada abertura del
conducto de polimero desde donde la pelicula de polimero se extruye esta situada en la
parte superior de la segunda seccidon como se determine relativa a la longitud del
conducto de polimero incluyendo la pared calentada que se extiende entre |a region de
transicion y el extremo de salida de la segunda seccidn.

15. El proceso de la reivindicacién 14, donde la primera y la segunda pared del
conducto de gas se curvan suavemente de manera que la curvatura de las paredes
opuestas en la primera seccién hacen una suave transicién sin ninguan borde pronunciado
hacia la curvatura de las paredes opuestas de la segunda seccidén en la regién de

transicién del conducto de gas.

16. El proceso de la reivindicacion 10, donde una de las paredes opuestas es
una pared caliente, mientras que la otra pared es una pared fria; donde la temperatura de
la pared caliente es por lo menos 50°C mas alta que la pared fria; y solamente la pared
caliente tiene por lo menos una abertura para el paso de la masa polimérica fluida.

17. El proceso de la reivindicacion 16, donde el angulo de bisecciéon de la
primera y de la segunda pared con respecto a la primera superficie bisectriz varia de 15 a
40 grados.



18. El proceso de la reivindicacion 17, donde la pared caliente en la segunda
seccion diverge de la primera superficie bisectriz a un angulo que varia entre 1 grado y 20
grados; y la pared fria en la segunda seccidon converge hacia la primera superficie

bisectriz a un angulo gue varia entre 0,1 grados y 15 grados.

19. El proceso de la reivindicacion 18, donde la relaciéon entre el angulo
divergente de la pared caliente relativa a la primera superficie bisectriz y el angulo
convergente de la pared fria relativa a la primera superficie bisectriz puede variar entre 1:1
a 500:1.

20. El proceso de la reivindicacion 9, donde el angulo entre la linea central de
cada conducto del polimero y la pared que contiene la abertura correspondiente del
conducto del polimero puede variar de 10 grados a 100 grados.

21.  El proceso de la reivindicacién 20, donde la pelicula polimérica que se
extruye de cada abertura del conducto del polimero fluye con el flujo de gas a lo largo de
la superficie de desfibrado del polimero que tiene un angulo de orientacién con respecto a
la primera superficie de biseccién que varia entre 90 grados medidos en el sentido de las
manecillas del reloj hasta 45 grados medidos en el sentido contrario a las manecillas del

reloj.

22. El proceso de la reivindicacidn 21, donde la longitud de la superficie de
desfibrado del polimero que corresponde a cada abertura del conducto del polimero es
menor de mil veces el diametro hidraulico de la abertura correspondiente del conducto del
polimero.

23. El proceso de la reivindicacion 22, donde la primera y la segunda pared del
conducto de gas se curvan suavemente de manera que la curvatura de las paredes
opuestas en la primera seccion hacen una suave transicion sin ningun borde pronunciado
hacia la curvatura de las paredes opuestas de la segunda seccion en la regién de
transicion del conducto de gas.

24, El proceso de la reivindicaciéon 23, donde las paredes opuestas en la
segunda seccion del conducto de gas son curvas de manera que la pared caliente tiene
una forma convexa que se curva alejandose de la segunda superficie de biseccién y la
pared fria tiene una forma céncava que se curva hacia la segunda superficie bisectriz
como se ve en la segunda seccidn en el conducto de gas.

25. El proceso de la reivindicacién 18, donde ia relacion del radio de curvatura
de la pared caliente frente al radio de curvatura de la pared fria en la segunda seccién del
conducto de gas varia de 1:10.000 hasta 100:1.



26. El proceso de la reivindicacién 10, donde 1a trama sin tejer esta compuesta

por mas de 99% de fibras con un diametro inferior a 1 micrémetro.

27. El proceso de la reivindicacion 10, donde la corriente de gas se introduce
en el conducto de gas a una velocidad de flujo de masa de 150 kilogramos por hora por
metro hasta 3500 kilogramos por hora per metro.

28.  El proceso de la reivindicacion 10, donde la corriente de gas y el chorro de
la masa polimérica fluida se introducen en la segunda seccién a una velocidad de flujo de
masa de chorro de gas / chorro de masa polimérica fluida inferior a 40:1.

29. El proceso de la reivindicacién 10, donde la corriente de gas a la entrada

del conducto de gas esta a una temperatura menor a 50°C.

30. El proceso de la reivindicaciéon 10, donde el material de la trama no tejida

comprende mas de 35% de fibras con didmetros inferiores a un micrémetro.

31. El proceso de la reivindicacion 10, que comprende ademas proveer una
pluralidad de diferentes materiales poliméricos como diferentes chorros de masa
polimérica fluida que fluyen a través de unos conductos separados de polimeros pegados
que terminan en una abertura en por lo menos una de las citadas paredes opuestas
calentada, donde Jos diferentes chorros de masa polimérica fluida se extruyen en forma
de una pelicula de cada citada abertura, donde el material de la trama no tejida
comprende fibras de mdltiples componentes.

32. El proceso de la reivindicacion 1, que ademas comprende hacer chocar la
pelicula extruida de polimero con la superficie de la pared calentada a través de la
corriente de gas que fluye por el pasaje de gas, efectivo para fibrilar la pelicula de

polimero en las fibras con didmetros inferiores a un micrémetro.

33. El proceso de la reivindicacién 9, que ademas comprende hacer chocar la
pelicula extruida de polimero con la superficie de la pared calentada a través de la
corriente de gas que fluye por el pasaje de gas, efectivo para fibrilar la pelicula de
polimero en las fibras con diametros inferiores a un micrémetro.

0



PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERIOR A UN MICROMETRO Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

Campo Técnico

La presente invencion en general hace referencia a la produccién de fibras con un
diametro inferior a un micrémetro, y mas especificamente se relaciona con un proceso y
un aparato para manufacturar fibras con un diametro inferior a un micrémetro mediante la

fibrilacion de peliculas de polimeros, y materiales no tejidos y articulos que los incorporan.

Arte Previo

En el arte se conocen unas tecnologias que emplean hiladoras continuas y
discontinuas de fitamentos, y de manera comun se hace referencia a las mismas como las
tecnologias para procesos de extrusion por fusion y soplado o por hilado y pegado. Un
proceso de hilado y pegado comprende una masa fundida de polimero, el cual
posteriormente se extruye por presion a través de un gran numero de orificios en una
placa conocida como una matriz de extrusion o una boquilla. Los filamentos continuos
resultantes se enfrian y se estiran mediante cualquier niumero de métodos, como los
sistemas de extraccién a través de ranuras, pistolas de atenuacion ¢ del rodillo Godet.
Los filamentos continuos se recolectan como una trama suelta sobre una superficie
foraminosa en movimiento, como una malla en alambre o una banda transportadora.
Cuando se utiliza mas de una matriz de extrusion en linea con el fin de formar un tejido de
multiples capas, las tramas se recolectan sobre la superficie superior de la trama
previamente formada.

El proceso de extrusidn por fusion y soplado se relaciona con el proceso de hilado
y pegado para formar una capa de una tela no tejida, mediante el cual se extruye una
masa fundida de polimero bajo presion a fravés de los orificios de una matriz de extrusion
0 una boquilla. Un gas a alta velocidad impacta y atenda los filamentos a medida que
salen de la boquilla. La energia de este paso es tal que el diametro de los filamentos
formados se reduce considerablemente y estos se fracturan de manera que se producen
microfibras de una longitud indeterminada. Lo anterior difiere de los procesos de hilado y
pegado en los cuales se preserva la longitud de los filamentos.

Las compafias que producen equipos de hilado fundidoe como Reifenhduser, Ason
Neumag, Nordson y Accurate Products han construido numerosos modelos de
manufactura mediante la extrusion por fusion y soplado y/o de hilados y pegados que
ofrecen una variedad de atributos deseables como un mayor rendimientoe del polimero, un
mejor manejo del proceso del flujo de aire o la distribucion del polimero y un control
mejorado de las desviaciones de los filamentos, para citar algunos. Las Patentes de
Estados Unidos Nos. 4.708.619; 4.813.864; 4.820.142; 4.838.774; 5.087.186; 6.427.745 y
6.565.344 todas las cuales se incorporan a la presente por referencia, divulgan ejemplos
de equipos de manufactura para el procesamiento de materiales hilados y pegados o

fundidos y soplados.



La demanda de articulos producidos a partir de fibras no tejidas un didametro
inferior 2 un micrémetro esta en aumento. Generalmente se entiende que las fibras con
un diametro inferior a un micrémetro tienen menos de alrededor de 1000 nanémetros (es
decir, un micrémetro). Las tramas de las fibras con un diametro inferior a un micrémetro
son deseables debido a su gran area de superficie, al tamafio pequefio de los poros y a
otras caracteristicas. Las fibras con un diametro inferior a un micrometro se pueden
producir mediante una variedad de métodos y a partir de una gran diversidad de
materiales. Aungue se han utilizado varios métodos, cada uno de estos métodos tiene
unas desventajas y la produccion de fibras con un diametro inferior a un micréometro con
una huena relacidon costo-efectividad ha sido dificil.  Los arreglos de equipos
convencionales de hilado y pegado no pueden ofrecer unas fibras de excelente calidad y
con pocos defectos y unas tramas predominantemente microfinas incluyendo fibras con
un diametro inferior a un micrometro donde la distribucién del tamafo de las fibras es
apretada.

Los métodos para producir las fibras con un didmetro inferior a un micrometro
incluyen una clase de métodos descritos en la fibrilacién por fusion. Ejemplos no
limitantes de los métodos de fibrilacion por fusién incluyen la extrusion por fusion y
soplado, la ruptura por fusién de fibras v la fibrilacion de la pelicula fundida. Los métodos
para producir fibras con un didmetro inferior a un micrometro, no a partir de fusiones, son
la fibrilacién de la pelicula, los electro-hilados vy los hilados a partir de una solucion. Otros
metodos para producir fibras con un diametro inferior a un micrémetro incluyen hilar una
fibra de dos componentes con un didmetro mayor, con una configuracion de islas en el
mar, una torta segmentada u otra configuracién, donde posteriormente se procesa la fibra
para producir fibras con un diametro inferior a un micrémetro.

La fibrilacion por fusidn es una forma general para fabricar fibras por medio de la
cual uno o varios polimeros se funde(n) y extruye(en) en diferentes configuraciones (por
ejemplo, coextrusion, peliculas o filamentos homogéneos o de dos componentes) y luego
se fibrilan o se desfibran y se convierten en filamentos.

La fibrilacidon de la pelicula fundida es otro método para producir fibras. Se
produce una pelicula fundida a partir del producto fundido y luego se emplea un fluido
para formar las fibras a partir de la pelicula fundida. Dos ejemplos de este método se
incluyen las Patentes de Estados Unidos de Torobin Nos. 6.315.806; 5.183.670 y
4.536.361 y las Patentes de Estados Unidos de Reneker Nos. 6.382.526; 6.520.425 y
£.695.992 asignadas a la Universidad de Akron.

El electro-hilado es un método empleado comunmente para producir fibras de
diametro inferior a un micrémetro. En una manifestacion de este método, un polimero se
disuelve en un solvente y se coloca en una camara sellada en un extremo con una
pequefia abertura en una porcidon adelgazada en el otro extremo. Luego se aplica una
fuerza con alto voltaje entre la solucién del polimero y un colector cerca al extremo abierto
de la cdmara. Las tasas de produccién de este proceso son muy lentas y normalmente |a
cantidad de fibra producida es muy baja. Otra técnica de hilado para producir fibras con
diametros inferiores a un micrémetro es un hilado a partir de una solucién o mediante el

hilado instantanec que emplea un solvente.
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Una de las formas para obtener una alta cizalladura de la masa fundida para un
proceso de fibrilacion de la pelicula fundida es mediante un gas de alta velocidad (es decir
cerca de las velocidades sénicas o supersonicas del gas). Para alcanzar unas
velocidades supersdnicas o transdnicas (cercanas a las sénicas), usualmente el flujo tiene
que converger en un cuello (la parte mas angosta de la boquilla donde la velocidad
alcanza niveles sénicos) y luego se expande en unha seccién divergente. En el arie se
conocen las toberas adiabaticas (no se gana ni se pierde calor en los bordes del sistema
de toberas), cumpliendo este criterio general, e incluyen las toberas denominadas toberas
de Laval. El uso de las toberas de tipo Laval en la formacién de fibras se divulga, por
ejemplo, en la Patente de Estados Unidos Appin. Publ. No. 2004/0099981 A1 y en las
Patentes de Estados Unidos Nos. 5.075.161 y 5260.003. Estos métodos empiean las
toberas de Laval para acelerar las velocidades del gas hasta el rango de velocidades
sonicas y/o supersénicas. Cuando una masa fundida de polimero se expone a
velocidades de gas tan altas, se rompe en maltiples fibras finas. Generalmente se emplea
una alimentacién concéntrica y la canalizacidén del gas y de la masa fundida de polimero
en las toberas de descarga lo cual puede no ser éptimo desde el punto de vista de la
complejidad de la disposicidn de los equipos y del mantenimiento de los equipos, etc. Sin
embargo, otras configuraciones de las toberas, como las distribuciones no concéntricas
(no anulares) de las toberas tienen sus propios desafios. Por ejemplo en un sistema de
toberas de fibras o filamentos, donde la masa fundida de polimero y la introduccion del
gas provienen de unas unidades separadas pero dispuestas una lado de la otra, se tiende
a ver un problema cuando el gas de desfibrado fluye entre un extremo que tiene una
superficie o pared que se calienta a una alta temperatura {por ejemplo debido a la
introduccién del flujo de la masa fundida de polimero desde ese extremo) y una superficie
0 pared de un extremo opuesto (por gjemplo un extremo por donde se introduce el gas)
que se encuentra a una temperatura menor que el extremo de ia masa fundida de
polimero. En este caso, el flujo de gas tiende a volverse inestable en la seccion
divergente en las configuraciones anteriores de la tobera como con una tobera de Laval.
Lo anterior genera unos problemas de insuficiencia de cizallado del polimero, de
contraflujo del polimero o de acumulacién en el extremo del gas con respecto al paso de
gas y posteriormente un flujo y una fiberizacién dispareja y variable, excesiva e
insuficiente del polimero. Una vez hay suficiente acumulacion de masa fundida corriente
arriba en el extremo del gas, la masa fundida de polimero se separa y tipicamente es
soplado hacia fuera como un “disparo” puesto que la masa fundida se enfria y ya no
puede formar fibras debido a un cizallamiento insuficiente del polimero. Cuando el flujo
del polimeroc se encuentra subalimentado, como el otro extremo de la variacion, el
cizallado es excesivo per lo cual se produce un polvo indeseado. Se han requerido
nuevos avances para alcanzar una produccion de fibras con un diametro inferior a un
micrometre de una calidad constante y excelente para articulos desechables de forma
mas eficiente, y en unos niveles de produccion significativos desde el punto de vista
comercial.



Resumen

La presente invencién se relaciona con fibras y materiales no tejidos un diametro
inferior a un micrémetro, de gran calidad y practicamente sin defectos, que incorperan las
fibras f:on un diametro inferior a un micrometro las cuales se producen en un solo paso
Unico, la fibrilacion de la pelicula fundida, un proceso de alto rendimiento y un dispositivo
de tobera empleado con este propésito. Se obtienen materiales no tejidos que
comprenden un alto contenido de microfibras de excelente calidad, que en un aspecto
exceden el 99% de contenido de fibras con un diametro inferior a un micrémetro, con unos
rendimientos de escala comercial. Con la presente invencion también se logra un mayor
cizallamiento del polimero y la reduccién del contrafiujo del polimero o de los problemas
de acumulacién que producen unas fibras defectuosas indeseadas, como la formacion de
motas en un sistema de tobera. En I2 presente invencion se disponen unos productos
microfibrosos no tejidos de excelente calidad que poseen unas propiedades de barrera
mejoradas, una suavidad, absorbencia, opacidad y/o una superficie grande que son aptos
para una amplia variedad de productos fibrosos industriales y para el cuidado del
consumidor.

Se encontré un proceso para fabricar una tela no tejida para producir un producto
fibroso de excelente calidad, con un buen rendimiento de fibras con un diametro inferior a
un micrémetro al proveer un chorro de gas presurizado que fluye a través de un conducto
de gas confinado entre una primera y una segunda pared opuestas que definen las
respectivas superficies de pared divergentes corriente arriba y corriente abajo en las
cuales se introduce la masa fundida de polimero para proveer una pelicula de polimero
extruida en una superficie de pared calentada que impacta el chorro de gas que fluye en
el conducto del gas, que es efectivo para fibrilar la pelicula del polimero en unas fibras
con didmetros inferiores a un micrdmetro. “Convergente” significa que el area en el corte
transversal se reduce en direccion del flujo del gas y “divergente” significa que el area del
corte transversal aumenta en direccién del flujo de gas. En una incorporacion, el
conducto del gas comprende una primera seccién corriente arriba en la cual el gas
ingresa desde el extremo de la alimentacidon, una regidn de transicion y una segunda
seccion corriente abajo donde el gas fluye hacia un extremo de salida, donde la regién de
transicién conecta fluidamente la primera y la segunda seccidn, y el conducto del gas se
extiende en el extremo de salida de la segunda seccién. En una incorporacion particular,
la primera seccion del conducto de gas tiene un area de corte transversal que se reduce
mondtonamente desde el extremo del suministro hasta la region de transicion, y la
segunda seccién de! conducto de gas tiene un area de corte transversal que se
incrementa mondétonamente desde la reqién de transicién hasta el extremo de salida de la
segunda seccién, Por lo menos un chorro fluido de masa polimérica fluida pasa a través
de por |0 menos un conducto de polimero pegade que termina en por lo menos una

abertura en por o menos una de las paredes opuestas calientes.



El polimero se calienta suficientemente durante el transito para lograr y mantener su
capacidad de fluir hasta que se introduce en el conducto de gas. Cada chorro de masa
polimérica fluida se extruye en forma de una pelicula a través de cada abertura. Cada
pelicula de polimero extruida se une con el chorro de gas y la pelicula del polimero se
fibrila para formar fibras que comprenden fibras con diametros inferiores a un micrometro
gue salen del extremo de salida de la segunda seccion del conducto de gas. Para los
fines de la presente, “area de corte transversal que se reduce mondtonamente” significa
“area de corte transversal que se reduce estrictamente” desde 1a entrada superior hacia el
extremo inferior de la seccién de la tobera corriente arriba, y “area de corte transversal
gue aumenta mondtonamente” significa “area de corte transversal que aumenta
estrictamente” desde el extremo superior hasta el extremo de salida de la seccién de la
tobera corriente abajo.

Aungue no se desea limitarse por la teoria, se cree que la introduccidn de un
polimero calentado como una pelicula sobre una pared de soporte calentada la cual
define en parte el conducto de gas en la tobera como se describe en la presente, permite
que sea posible mantener y controlar la unifermidad del flujo de gas de forma mejorada de
manera que el producto de la fibra fibrilada tenga una mejor distribucion de tamario
inclinandose hacia, o incluso exclusivamente encontrandose en el rango de tamafio de
fibra cuyo diametro sea inferior a un micrémetro.

En una incorporacién en particular, cada pelicula de polimero extruida se une con
el chorro de gas en la segunda seccién del conducto de gas. Se ha encontrado que la
introduccién de la masa fundida de polimero en la segunda seccion del sistema de
toberas en una pared de soporte calentada divergente especialmente facilita la produccion
de fibras de excelente calidad y con alto contenido de fibras con diametros inferiores a un
micrémetro y los tejidos resultantes con unos rendimientos comerciales. En otra
incorporacion, el punto donde la pelicula de polimero extruida se une con el gas en la
segunda seccion corriente abajo para producir las fibras y telas de mejor calidad depende
del tipo de gas, de la geometria de las toberas, incluyendo los angulos y las transiciones,
y la presién del gas, y preferiblemente se situa en la parte superior de la segunda seccion
como para las condiciones de presion baja del gas; y preferiblemente se sitta en la parte
inferiar, corriente abajo de la segunda seccién como para las condiciones de presién alta
del gas. En una incorporacion en particular, solamente se forma una pelicula de polimero
en por lo menos una de las paredes opuestas calientes, la presiéon del gas excede
alrededor de 68947,57 Pa y para la abertura para el paso de! polimero por la cual se
extruye la pelicula del polimero se sitia en una segunda porcién corriente abajo de la
segunda seccibn entre la region de transicion y el extremo de salida de la segunda
seccion. Se ha encontrado que la segunda mitad de la segunda seccion corriente abajo
puede ofrecer una reqién de velocidad de gas donde la fibrilacion de la pelicuia fundida se

obtiene muy eficientemente generando un producto de microfibra de mejor calidad.



Como otra ventaja de la presente invencion, se obtiene un mayor rendimiento de las fibras
con didmetros inferiores a un micrémetro con una menor demanda de gas. Una menor
demanda de gas significa que es posible reducir el consumo de energia y/o emplear unas
unidades de operacidn de escala mas pequefia y de todas formas obtener unos niveles de
produccion de fibra con un diametro inferior a un micrémetro que sean comercialmente
significatives. En una incorporacién, el chorro de gas y el chorro de la masa polimérica
fluida se introducen en la segunda seccidn a una relacidn de velocidad de flujo del chorro
de gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida inferior a alrededor de 40:1;
particularmente inferior a alrededor de 30:1; mas particularmente a menos de 15:1. La
relacion de flujo del chorro de gas sobre el chorro de masa polimérica fluida se calcula en
kilogramos por hora por metro de chorro de gas a traves del conducto de gas por
kilogramo por hora por metro de chorro de masa polimérica fluida a través de todas las
aberturas en la segunda seccion del conducto de gas.

En unas incorporaciones mas particulares, cada abertura del conducto del
polimero puede ser un corte longitudinal con un diametro hidraulico definido como cuatro
veces el area del corte transversal de la abertura del conducte del polimero dividido por el
perimetro interno de la abertura del conducto del polimero. El citado diametro hidraulico
de cada abertura de conducto del polimero varia entre alrededor de 0,00254 centimetros
a alrededor de 0,254 centimetros. La pelicula del polimero generalmente tiene un
espesor de pelicula del polimero que no excede el didmetro hidraulico de la abertura del
conducto del polimero. La masa polimérica fluida se puede expandir al salir por la
abertura del conducto del polimero, por ejemplo debido al fendémeno de esponjamiento de
la boquilla, sin que se limite por la teoria. Sin embargo, el espesor de la pelicula de la
masa polimerica fluida casi instantaneamente se reduce a menos de o queda igual al
diametro hidraulico de la abertura del conducto del polimero.

Al caracterizar la geometria del conducto de gas definido por la pared de 1a tobera
de la presente invencion, una primera superficie bisectriz, definida como un bisector
angular del angulo entre la primera y la segunda pared de la primera seccion, divide
geometricamente la primera seccién en dos mitades con unos volimenes méas o0 menos
iguales; y una segunda superficie bisectriz, definida como un bisector angular del angulo
entre la primera y la segunda pared en la segunda seccidén, divide geométricamente la
segunda seccidon en dos mitades con unos volimenes mas o menos iguales. La
superficie bisectriz puede ser plana o curva, dependiendo de la incorporacion de la
presente invencién, como sera mas aparente a partir de las descripciones detalladas en la
presente. En una incorporacion general, el angulo de biseccion de la primera y de la
segunda pared con respecto a la primera superficie bisectriz varia de alrededor de 15 a
alrededor de 40 grados en la primera seccion, y el angulo de biseccién de la primera y la
segunda pared con respecto a la segunda superficie bisectriz varia de alrededor de 2 a
alrededor de 20 grados en la segunda seccion del conducto de gas.



Las paredes opuestas de la tobera donde se introduce el polimero en el conducto de gas
se pueden operar de manera que sean térmicamente similares o diferentes. En una
incorporacion, la primera y la segunda pared del conducto de gas se calientan a
aproximadamente la misma temperatura para obtener unos estados térmicos simétricos
con respecto a la primera y a la segunda superficie de biseccion. En una incorporacion
alterna, una de las paredes opuestas puede ser una pared caliente, mientras que ia otra
pared es una pared fria, donde la temperatura de la pared caliente es por o menos mayor
que la temperatura de la pared fria, de manera que por los menos es 50°C mas aita; y
solamente la pared caliente tiene por lo menos una abertura para el paso de la masa
polimérica fluida. En esta configuracion, las microfibras se pueden producir en un medio
de la fibrilacidn de gas de fundicion caliente/“frio” (por ejemplo, aire sin calentar) que
reduce la complejidad del proceso y los ¢ostos. En esta configuracidn, la pared caliente
en la segunda seccién diverge de ia primera superficie bisectriz a un angulo que varia
entre alrededor de 1 grado y 20 grados; y la pared fria en ia segunda seccién converge
hacia la primera superficie bisectriz a un angulo que varia entre alrededor de 0.1 grados y
alrededor de 15 grados. La relacién entre el angulo divergente de la pared caliente
relativa a la primera superficie bisectriz y el angulo convergente de la pared fria relativa a
la primera superficie bisectriz puede variar entre alrededor de 1:1 a alrededor de 500:1. El
angulo entre la linea central de cada conducto del polimero y la pared que contiene la
abertura correspondiente del conducto del polimero puede variar de alrededor de 10
grados a alrededor de 100 grados. La pelicula polimérica que se extruye de cada
abertura del conducto def polimero puede fluir con el flujo de gas a lo largo de fa superficie
de desfibrado del polimero que tiene un angulo de orientacién con respecto a la primera
superficie de biseccidn que varia entre alrededor de 80 grados medidos en el sentido de
las manecillas del reloj hasta alrededor de 45 grados medidos en el sentido contrario a las
manecillas del reloj. La longitud de la superficie de desfibrado del polimero que
corresponde a cada abertura del conducto del polimero puede ser menor a alrededor de
mil veces el diametro hidraulico de la abertura correspondiente del conducto del polimero.

En otra incorporacion, la primera y la segunda pared del conducto de gas se
curvan suavemente de manera que la curvatura de las paredes opuestas en la primera
seccion hacen una suave transicién sin ningun borde pronunciado hacia la curvatura de
las paredes opuestas de la segunda seccidn en la region del area del corte transversal
mas pequeiio del conducto de gas. Las paredes opuestas en la segunda seccién del
conducto de gas pueden ser curvas de manera que la pared caliente tiene una forma
convexa que se curva alejandose de la segunda superficie de biseccion y la pared fria
tiene una forma céncava que se curva hacia la segunda superficie bisectriz como se ve en
la segunda seccion en el conducto de gas. La relacion del radio de curvatura de la pared
caliente frente al radio de curvatura de la pared fria en la segunda seccién del conducto
de gas varia de alrededor de 1:10.000 hasta alrededor de 100:1. El chorro de gas se
introduce en el conducto de gas a un caudal de masa que varia entre alrededor de 150

kilogramos por hora por metro hasta alrededor de 3500 kilogramos por hora por metro.



La tobera empleada en los procesocs descritos en la presente para manufacturar telas no
tejidas comprendiendo fibras con diametros inferiores a un micrometro representa otra
incorparacion de la presente invencién. El dispositivo inventivo de la tobera no se limita a
ningun tipo en particular de material polimérico ni @ un gas para la fibrilacién, y permite
que el polimero se seleccione independientemente para una aplicaciéon especifica entre
una amplia variedad de materiales poliméricos. Particularmente el gas para la fibrilacién
es un material gaseoso como aire, nitrégeno, vapor, etc. El gas se puede emplear como
un solo tipo del mismo o como combinaciones de diferentes gases. Adicionalmente unos
gases adecuados pueden incluir gases reactivos o gases con componentes reactivos, o
combinaciones de los mismos. En unas incorporaciones, generalmente el gas puede ser
inerte para los materiales de las paredes de la tobera. Para los fines de la presente, los
términos “sistema de tobera” y "tobera” se emplean en forma intercambiable.

Las microfibras de excelente calidad dispuestas en la presente invencién se
disponen con una distribucién apretada del didmetro de las fibras con minimos defectos
de fibras. Las materias primas de productos de telas no tejidas recolectadas directamente
del proceso de la presente invencién generalmente pueden comprender mas de 35%,
particlarmente mas de 75% y aun mas particularmente mas de 99% de fibras con
diametros inferiores a un micrémetro. La desviacién estandar de la distribucién del
diametro de la fibra normaimente puede ser inferior a alrededor de 0.5 micrémetros,
particularmente inferior a alrededor de 0.3 micrémetros. La presente invencién también
se puede emplear en la produccién de microfibras en una amplia variedad de materiales
poliméricos. Las fibras pueden estar compuestas por un polimero, por ejemplo
seleccionado entre poliolefinas, poliésteres, poliamidas, polimeros biodegradables,
poliuretanos, poliestirenos, resinas alquidicas, acidos polihidroxialcanoicos, adhesivos y
otras compuestos capaces de producir fibras, y combinaciones de ios mismos. La tela no
tejida se puede emplear en una amplia variedad de articulos, sola o en combinaciéon con
otros materiales. La tela no tejida se puede utilizar, por ejemplo, en filtros, atuendos
médicos, toallitas himedas meédicas, materiales de construccion para revestimiento
térmico y acustico, vendajes, ropa de proteccion, separadares de bateria, soportes para
catalizadores, panales, pantaloncillos de entrenamiento, pafales para la incontinencia en
adultos, productos catameniales como toallas higiénicas femeninas y protectores
femeninos, tampones, articulos de aseo personal, articulos de cuidadeo personal y toallitas
de cuidado personal como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas
para el cuerpo y toallitas femeninas y combinaciones de los mismos.

Otras caracteristicas y ventajas de la presente invencién se haran facilmente
aparentes a partir de la siguiente descripcién detallada de los dibujos anexos y de las
retvindicaciones adjuntas.

Breve Descripcion de los Dibujos

La FIG. 1 es un corte transversal ampliado y general de un sistema de tobera de la

presente invencion, para formar fibras con un didmetro inferior a un micrémetro.



La FIG. 2 es un corte transversal tomado en la Seccion 120 que aparece en la FIG. 12 de
una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera con un solo paso de introduccion de
la masa fundida de polimero, de acuerdo con una incorporacion de la presente invencion
para formar fibras con diametros inferiores a un micrometro.

La FIG. 3 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera
con muiltiples pasos de introduccion de la masa fundida de polimero, de acuerdo con otra
incorporacion de la presente invencién para formar fibras con diametros inferiores a un
micrémetro.

La FIG. 4 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera
que incluye una pared divergente en el extremo donde se introduce el polimero y una
pared opuesta convergente en Ia seccion de la tobera corriente abajo de acuerdo con otra
incorporacion de la presente invencion, para formar fibras con un diametro inferior a un
micrémetro.

La FIG. 5 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera
con unas superficies de pared curvas de acuerdo con otra incorporacion de la presente
invencion, para formar fibras con un diametro inferior a un micrometro.

La FIG. 6 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera
que incluye una superficie de impacto definida de acuerdo con otra incorporacién de la
presente invencién para formar fibras con un diametro inferior a un micrémetro.

La FIG. 7 es un corte transversal ampliado de una porcién corriente abajo del sistema de
tobera de acuerdo con la FIG. 6.

La FIG. 8 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera
con una superficie bisectriz curvilinea para el paso de gas en las secciones corriente
arriba y corriente abajo de acuerdo con otra incorporacion de la presente invencidn, para
formar fibras con diametros inferiores a un micrémetro.

La FIG. 9 es un corte transversal de una incorporacion alterna del sistema de tobera de la
FIG. 8.

La FIG. 10 es un corte transversal de una incorporacién ilustrativa de un sistema de
tobera de otra incorporacion de la presente invencién para formar fibras con didmetros
inferiores a un micrémetro.

La FIG. 11 es un corte transversal de una incorporacién alterna del sistema de tobera de
la FIG. 10.

La FIG. 12 es una vista isométrica del sistema de tobera de la FIG. 1.

La FIG. 13 es una vista del plano del extremo superior de la tobera de la FIG. 12.

La FIG. 14 es una vista del plano del extremo inferior de la tobera de la FIG. 12.

La FIG. 15 es una microfctografia SEM (500x) de la microfibras con motas.

La FIG. 16 es una microfotografia SEM (500x= de las microfibras con muy pocas o sin

motas.



Las caracteristicas representadas en las figuras no estadn dibujadas necesariamente a
escala. Los elementos representades con un numero en diferentes figuras representan

componentes similares salvo si se especifica en contrario.

Descripcion Detallada

Aunque la presente invencién es susceptible de incorporarse de varias formas, en
los dibujos se muestra y mas adelante se describira una incorporacién actualmente
preferida de la invencién, en el entendido que la presente divulgacion se debera
considerar una ejemplificacion de la invencion, y su intencidon no es limitar la invencién a
la incorporacidon especificamente ilustrada.

Con referencia a la FIG. 1, se representa un sistema general de tobera 800 para
manufacturar fibras, y a modo de ejemplo, se muestra un sistema anular de ejes
asimétricos. El gas se presuriza en el elemento 700, desde donde se alimenta €l chorro
de gas 3 e ingresa a una primera seccién de tobera 8 con una geometria basicamente
convergente y fluye hacia y a través de una seccién de transicidn 9, y luego el chorro de
gas ingresa a y se expande en una segunda seccion de tobera 10 que basicamente tiene
una geometria divergente antes de salir del sistema de tobera a través del planc de salida
101 hacia el entorno atmosférico 900. La region de transicion 9 representa una seccidn
de cuello adelgazada en la tobera donde la seccién convergente corriente arriba hace
transicién hacia la seccion divergente corriente abajo. La regidén de transicién o el cuelio
inciuye el area de corte transversal mas pequefia de la tobera, La masa fundida de
polimero se alimenta desde un cuerpo de extrusién de polimerc 801 o desde otra fuente
de masa fundida de polimereo al conducto del gas 802 o al interior de |a tobera 800. Como
se indica por las lineas punteadas no limitantes 804-805 representadas en la figura, la
masa fundida polimérica se puede introducir en cualquier parte de |la tobera 800 siempre
que se disponga una pelicula polimérica en una superficie de una pared interna calentada
803 de la tobera B0O impactada por el chorro de gas 3 que fiuye por el conducto de gas
802, que sea efectivo para fibrilar la pelicula polimérica en fibras con didmetros inferiores
a un micrémetro.

Con referencia a la FIG. 2, se ilustra un sistema de tobera 1 para manufacturar
microfibras, y particularmente productos no tejidos que comprenden fibras con diametros
inferiores a un micrémetro en forma de trama o entretejido, de acuerdo con las
incorporaciones de la presente invencidn. El sistema de tobera 1 que se muestra en la
FIG. 2 representa un conducto de gas simétrico 4, a modo de ejemplo. Se introduce un
chorro de polimero fluido 2 en el sistema de tobera 1 a lo largo de una via curva, recta o
de otra forma geomeétricamente aceptable 200. Un eje o plano bisectriz imaginario 7
biseca el espacio entre las paredes opuestas 51 y 61 en la primera seccién 8 y también
las paredes opuestas 5 y 6 en la segunda seccidn 10. Como se puede apreciar, si las
paredes opuestas son superficies inclinadas rectilineas (es decir generaimente planas),
entonces |a bisectriz 7 es un plano, mientras que si las paredes opuestas se curvan para

formar una superficie concéntrica continua, entonces 1a bisectriz 7 es un eje longitudinal.



Si son paredes opuestas inclinadas basicamente planas, también se disponen
unas paredes espaciadas hacia arriba y hacia adelante y hacia atras que conectan las
paredes inclinadas opuestas (5, 6 y 51, 61) efectivas para cerrar el conducto de gas 4 de
forma hermética. Por ejemplo en la FIG. 2 se indica una pared posterior 43. La
respectiva pared anterior es similar pero no se representa en la FIG. 2 para simplificar
esta ilustracion.

Igualmente con referencia a la FIG. 2, se ilustra el mismo sistema de tobera 1 de
manera que se muestra la pared posterior 43 y una pared anterior 44. Las paredes 43 y
44 se unen hermeéticamente en los extremos opuestos 1210/1211 y 1221/1222 de los
compeonentes de la boquilla 121 y 122, respectivamente, que incluyen las paredes
opuestas descritas arriba que definen el conducto de gas que se extiende entre la primera
y la segunda seccién de la tobera. La boquilla y los componentes de la pared externa se
pueden manufacturar en un material, por gjemplo un polimero, un metal, ceramica, etc.
gque se pueda formar por ejemplo mediante moldeado, fundicion, o mediante una
magquina, etc. para obtener la forma adecuada, y son componentes que pueden tolerar las
condiciones del proceso de fabricacion de microfibras, como se describe en la presente.
En la FIG. 2 la ubicacién y la configuracién de la forma de dos embudos superpuestos
definidos por las paredes opuestas se traza mediante unas lineas imaginarias en las
paredes exteriores 43 y 44 para facilitar la ilustracién, aunque se apreciara que las

paredes exteriores 43 y 44 cierran el conducto de gas 4 y el extremo posterior y anterior

opuestos de la tobera. Como se ilustra en la FIG. 12, el orificio de entrada de |a tobera
superior 41 es un espacio definido por los extremos superiores 510 y 610 de [as boquillas
121 y 122, respectivamente. E! orificio de salida de |a tobera 42 es un espacio definido
entre los extremos inferiores 500 y 600 de las boquillas 121 y 122 respectivamente.
Las FIGs. 13 y 14 muestran un area de un corte transversal del orificio de
entrada de una tobera 1001 (indicada por el area del corte transversal de la FIG. 13
definida entre los extremos 610 y 510) y el corte transversal del orificio de salida de {a
tobera 1002 (indicada por el area de un corte transversal de la FIG. 14 definida entre los
extremos 500 y 600) de |la abertura de entrada de la tobera 41 y la abertura de salida 42,
respectivamente, definida por los componentes de la boquilla 121 y 122. Igualmente en la
FIG. 13 se muestra un area de un corte transversal intermedio 1003 definido entre las
paredes opuestas 1004 y 1005 (indicada por lineas sombreadas) ubicadas entre las
entradas de la tobera 41 y la region de transicion 9 del orificio de salida de la tobera 42 de
la tobera. En las FIGs. 13y 14, los bordes de la boquilla que definen el conducto del gas
que no estan visibles en esta vista normalmente estan ubicados donde lo sefialan las
lineas punteadas.
Como se ilustra, el area del corte transversal de la primera seccién 8 se reduce,
preferiblemente de forma sustancialmente continua, en direccién corriente abajo entre la
entrada 41 a través del area intermedia 1003 y prosigue hasta alcanzar la regién de

transicion 9.



El area del corte transversal de la segunda seccion 10 aumenta, preferiblemente
de forma sustancialmente continua, en direccion corriente abajo entre la regién de
transicion 9 a través del area intermedia 1006 y prosigue hasta llegar a la abertura del
orificio de salida 42 de la tobera. En una incorporacion particular, la primera seccion 8 del
conducto de gas 4 tiene un area de corte transversal que se reduce mondtonamente 1001
desde el extremo de alimentaciéon 41 hasta el area de descarga mas bajo 410 de la
primera seccién 8, es decir el comienzo de la regién de transicion 9, y la segunda seccién
10 del conducto de gas 4 tiene un area de corte transversal que aumenta monétonamente
1002 desde 1a entrada 420 o el comienzo de la segunda seccién 10 (es decir el extremo
mas bajo de la regién de transicién 9) hasta el extremo de salida 42 de la segunda
seccion 10. lgualmente estos criterios se emplean en las siguientes incorporaciones
adicionales de |la presente invencion.

Haciendo referencia ahora a la FIG. 3, también se pueden introducir multiples
chorros de masa polimérica fluida 2 de forma concurrente desde muiltiples conductos de
introduccién de polimero respectivos 2002a-d que fluyen hacia el conducto de gas 4. El
numero de chorros de masa polimérica fluida solamente se limita por las restricciones
practicas de un montaje de toheras especifico. Se introduce un ¢horro de gas presurizado
3 en el conducte de gas 4 que fluye en una direccidn 30 desde una seccion de tobera
corriente arriba 8 a través de una regidn de transicion 9 hacia una seccion de tobera
corriente abajo 10. La primera y la segunda pared opuesta 5, 6 comprenden una primera
seccién 8 y una segunda seccion 10. La primera y la segunda pared opuesta 5 6
convergen en la primera seccion 8 hacia la regién de transicién o la seccion del cuello 9,
que es el corte transversal mas angosto del conducto de gas 4, medido en una direccién
normal hacia el plano bisectriz imaginario 7 entre el orificio de entrada de la tobera 41 y el
orificio de salida de la tobera 42. Asi, la seccion del cuello 9 conecta la primera seccién 8
con la segunda seccién 10 y conduce el gas de una seccion a la otra. Por lo menos una
de las paredes opuestas 5 o 6 diverge del plano 7 en la segunda seccion 10. En esta
llustracién, la primera seccién 8 tiene un area de corte transversal que se reduce de
manera continua y progresiva 65 medida entre las paredes opuestas 51 y 61 en la
direccidn del flujo del gas 30 desde el orificio de entrada 41 hasta el cuello 9. La segunda
seccién 10 tiene un area de corte transversal que aumenta de manera continua vy
progresiva 66, medida entre las paredes opuestas 5 y 6 en la direccidn del flujo del gas
30, desde el cuello 9 hasta el orificio de salida 42. Estas areas de corte transversal 65 y
66 se miden normal al plano 7 entre las paredes opuestas (es decir 51, 61 0 5, 6 segun el
caso) en la direccion del flujo del gas 3. Los chorros de la masa polimérica fiuida 2 salen
del conducto de introduccion del polimero 200 o de los conductos 200a-d en los orificios
de entrada del conducto de polimero y saien por las paredes opuestas 5 y 6, y se
combinan con el chorro de gas de alta velocidad 3, preferiblemente en la segunda seccidon
10 del conducto del gas 4, para formar las peliculas 11, es decir que la masa fundida de
polimero que sale por las aberturas del conducto de polimero se extiende en pequefas

corrientes en forma de una pelicula o de otra forma extiende una masa polimérica fluida.



La pelicula o las peliculas se fibrila{n) para formar fibras 12 que comprenden fibras
con diametros inferiores a un micrémetro que se recolectan por debajo del sistema de
tobera 1 como un material de trama fibrosa o entretgjido 13. La cantidad de fibrilacién de
las peliculas 11 de los chorros de masa polimérica fluida 2 puede variar dependiendo de
la ubicacion de los conductos 200a-d en el conducto de gas 4. En una incorporacion no
limitante, la masa fundida de polimero fibrilada en forma de filamentos fundidos continuos
o discontinuos o de particulas fundidas, por ejemplo debido a un excesivo cizallamiento
de las peliculas 11 de los conductos 200b y 200¢ se pueden combinar con las peliculas
de la masa fundida de polimero fibrilada 11 de los conductos 200a y 200d,
respectivamente. En esa incorporacioén, si los chorros de masa polimérica fluida 200b y
200¢ son respectivamente de unos tipos de polimero disimiles de los chorros de masa
polimérica fluida 200a y 200d, el material de 1a trama puede estar compuesto por fibras de
multiples componentes, o mas especificamente de fibras de dos componentes. Se
encontré que la introduccion de la masa fundida de polimero en la segunda seccion del
sistema de tobera sobre una pared de soporte divergente calentada especialmente facilita
la produccidén de fibras con alto contenido de fibras con didmetros inferiores a un
micrometro de excelente calidad y las tramas resuitantes con un rendimiento comercial.
Las aberturas del conducto de polimero 20 en el conducto de gas 4 pueden tener unas
secciones transversales ovaladas, redondas, rectangulares o de otra forma geométrica.
Puede haber una o varias aberturas del conducto de polimero en el conducto de gas en
cualquiera de las superficies/paredes opuestas. La abertura o las aberturas en la
incorporacion preferida se encuentra{n) en los lados mas calientes, en el extremo de la
masa fundida de polimero (por ejemplo, ver |a FIG. 6 descrita en mayor detalle abajo).

Haciendo de nuevo referencia a la FIG. 3, se ha encontrado que la ubicacién de la
abertura del conducto de polimero 20 para manufacturar fibras de excelente calidad
depende del tipo de gas empleado, de la geometria de las secciones de tobera y de la
presion del gas. En una incorporacion preferida, la presion del gas gue ingresa es
relativamente baja, menor a alrededor de 68947,57 Pa, y la pelicula polimérica extruida se
une con el gas en el extremo superior (50%) de la segunda seccién corriente abajo 10,
indicada como la seccion 101, donde la masa fundida de polimero es extruida del
conducto de gas 200c. Se ha encontrado en este caso, que la porcién superior de la
segunda seccion corriente abajo 10 puede ofrecer una region de velocidad optima de gas
donde se logra la fibrilacién de la pelicula fundida de forma muy eficiente, produciendo
una microfibra de mejor calidad. En consecuencia es una incorporacion preferida en el
caso de que la presion del gas que entra sobrepasa alrededor de 6§8947,57 a 103421,355
Pa, donde la pelicula polimérica extruida se une con el gas en la porcién inferior corriente
abajo (50%) de la segunda seccion corriente abajo 10, indicada como un remanente
despues de la seccion 10, en la cual la masa fundida de polimero se extruye del conducto
de gas 200a. A medida que aumenta la presion del gas, la ubicacion preferida para unir
los chorros de gas y de polimero se desplaza corriente abajo, es decir del paso 200c¢ al

paso 200b al paso 200d y al paso 200a para el rango mas alto de las presiones del gas.



La trama fibrosa 13, como se muestra en las FIGs. 2-3 puede estar compuesta por
una pila de fibras sueitas o alternativamente por una trama unitaria autoportante de fibras,
dependiendo de las condiciones del proceso como temperatura, distancia de! colector
100, y demas. Las fibras también se pueden depositar en un sustrato de trama en
movimiento para formar una capa adicional. La recoleccion de las fibras descargadas
desde el sistema de tobera 1 se puede realizar por ejemplo sobre una banda o un sustrato
300 ayudada con una banda inferior generando vacic o0 un sustrato u otro medio para
mantener las fibras depositadas sobre |la banda o el sustrato para un procesamiento
posterior. La estructura para la recoleccién de fibra puede ser por ejemplo una maila o
una banda transversal que hala las fibras mediante vacio, scbre la estructura. Igualmente
puede comprender una trama fibrosa preformada. Es obvio para aquellos con destreza
en el arte que el sistema de tobera puede tener esencialmente el disefio de una ranura
con ligeras modificaciones. Aunque las FIGs. 2 y 3 muestran una tobera con una
geometria esencialmente plana y simétrica, esto Unicamente se muestra con fines
ilustrativos sencillos y no limitantes.

La FIG. 4 muestra mas detalles de un sistema de tobera 1, y en esta ilustracion
muestra un sistema donde el aparato tiene un lado mas frio que esta unido por la primera
pared opuesta mas fria 5 y un lado del aparato mas caliente que contiene los
componentes de la masa fundida de polimero que estd unido por la segunda pared
opuesta mas caliente 6. Un eje o un planc 7 geométricamente biseca el espacio entre las
paredes opuestas 5 y 6 en la primera seccion 8, definiendo asi la bisecciéon de contraccion
0 medios angulos a. Preferiblemente el angulo de biseccion a esta entre 0.5 y 89.5
gradeos, mas preferiblemente entre 1 y 45 grados, y mas preferiblemente entre 15 y 40
grados. En una de las incorporaciones, |a biseccién a es de alrededor de 30 grados. La
pared opuesta 6 diverge del eje o del plano 7 en la segunda seccion 10, mientras que
toda el area de corte transversal 66 del conducto de gas 4 en la segunda seccién 10,
medida en direccidn normal a la direccién 30 de! flujo de gas 30, realmente continta
aumentando, permitiendo que el gas se expanda después de la seccion del cuello 8. La
pared opuesta mas fria 5, generalmente es convergente con respecto al eje o plano 7 a
un angulo de 6. El angulo i se mide desde [a pared opuesta mas caliente 6 hasta el eje
plano bisectriz 7, y el angulo B se mide desde el eje o plano 7 hasta la pared opuesta mas
fria 5. Por lo tanto, el angulo B es cero si la pared opuesta 5 se encuentra paralela al eje
¢ plano bisectriz 7, y es negativo si es convergente y es positivo si es divergente. La
pared opuesta 6 tiene un angulo divergente B que generalmente debera ser de alrededor
de 1 grade hasta menos de alrededor de 90 grados relativo al eje o plano 7, o
preferiblemente de alrededor de 2 hasta alrededor de menos de 20 grados. En una
incorporacion, este angulo divergente B es aproximadamente de 15 grados. La pared
opuesta S tiene un angulo divergente que debera ser inferior a alrededor de +45 grados
relativo al eje o plano 7, pero preferiblemente tiene un angule convergente que es de
alrededor de -45 grados hasta alrededor de O grados. La suma de R y de 6
preferiblemente debera ser de alrededor de 0.1 grados hasta alrededor de 30 grados.

0



El polimero se dirige a través de los conductos de introduccién del polimero 200 y
sale al conducto de gas 4 a través de una o varias aberturas en el conducto del polimero
20 y fluye en forma de una pelicula, de unas pequefias corrientes o unos tubos huecos, y
preferiblemente forma una pelicula sobre las superficies de desfibrado del polimero 63,
también conocidas como las areas de impacto. Los conductos de la masa fundida de
polimero 200 pueden tener diferentes angulos v con respecto a la pared opuesta mas
caliente 6 en cualquier sitio desde una direccion perpendicular (90 grados) hasta casi en
sentido paralelo (que fluye en la misma direccidn) a la superficie de la pared opuesta mas
caliente 6 (alrededor de 5 grados) o pueden fluir en sentido contrario a alrededor de 170
grados, pero preferiblemente de 10 a 100 grados. La superficie de desfibrado del
polimero 63 se encuentra por debajo (en el sentido del flujo del gas) de cada abertura del
conducto de polimero 20 y es una suave continuaciéon de la segunda pared opuesta 6
desde antes de la introduccion de la masa fundida de polimero 2 y sobre la cual fluye |a
masa fundida de polimero antes y durante el desfibrado por el chorre de gas 4. Si la
superficie de desfibrado del polimero 63 no es una suave continuacién de la pared
opuesta mas caliente 6, entonces se puede encontrar a un anguio 8 medido entre la
superficie de desfibrado del polimero por debajo de cada abertura del conducto del
polimero en el sentido del flujo del polimere y el respectivo conducto del polimero 2, y es
menos de alrededor de 180 grados. Con un angulo 6 de (90-y) grados ¢ menos relativo al
conducto del polimero {en una incorporacion donde y es inferior a 90 grados), la superficie
de desfibrado del polimero 63 esencialmente se volveria cero. Alternativamente, la
orientacion de |a superficie de desfibrado del polimero se puede medir relativa al plano o
eje bisectriz 7. Cuando se mide relativa al plano o eje bisectriz 7, el angulo de la
orientacién de la superficie de desfibrado del polimero varia de alrededor de 90 grados
medido en el sentido de las manecillas del reloj a alrededor de 45 grados medido en el
sentido contraric a las manecillas del reloj. La longitud “d” de la superficie de desfibrado
del polimero 63 es critica para un buen proceso de desfibrado con pocos defectos en las
fibras, como las motas, etc. y debera ser inferior a alrededor de mil veces el diametro
hidraulico de la respectiva abertura del conducto del polimero 20, pero preferiblemente
menor a cien veces el diametro hidraulico de la respectiva abertura del conducto del
polimero 20. Una razén para este gjemplo de configuracion es que la pared opuesta 6 se
calienta para mantener el chorro presurizado del polimero 2 fundido y fluyendo. La pared
calentada 6 en la segunda seccién 10 del conducto del gas 4 tiene un angulo divergente f3
menor a 45 grados desde el eje centrai bisectriz 7, preferiblemente de airededor de 1 a 20
grados. La pared opuesta sin caleniar, mas fria 5 opuesta a |a pared calentada 6 en la
segunda seccidn 10 del conducto del gas 4 puede fener un angule de convergencia 8 de
menos de 30 grados desde el eje central 7, particularmente de alrededor de 0.1 a 15
grados, La proporcion /8 del angulo divergente B al angulo convergente 6 de las
paredes opuestas 8 y 5 respectivamente, en la segunda seccion 10 del conducto del gas
4 varia entre 1:1 y 500:1.



La geometria interna del corte transversal del cuello 9 puede ser de forma
rectangular si las paredes opuestas estan inclinadas (por ejemplo ver la FIG. 2) o
alternativamente puede ser redondeada si se emplean paredes curvas gpuestas que
forman una frontera interna continua y curva que define el conducto del gas. En otra
incorporacién, el conducto del gas 4 comprende un espacio anular de corte transversal
ubicado entre las paredes 5 y 6. Las paredes de la FIG. 4 se muestran inclinadas, planas
y planares, sin embargo las paredes en las diferentes secciones pueden ser curvas. Esto
se puede hacer para las paredes 5 y 6 bien sea en la primera o la segunda seccidén o en
la seccién del cuello, 0 en una combinacién de estas secciones. En la siguiente
descripcién se presenta una incorporacién particular ne limitante.

Hactiendo referencia a la FIG. 5 en otra incorporacién del sistema de tobera 1, las
paredes opuestas 6 y 5 en la segunda seccidén del conducto de gas 4 son curvas. La
porcion curva puede tener una dimensién vertical 102 de alrededor de 0,01016
centimetros hasta alrededor de 5,08 centimetros, y el conducto de la masa fundida 200
puede tener un diametro hidraulico de alrededor de 0,00254 centimetros hasta alrededor
de 0,254 centimetros. La proporcign, r1/r2 del radio de curvatura r1 de la pared mas
caliente 6 frente al radio de la curvatura r2 de la pared mas fria en la segunda seccién 10
del conducto de gas 4 puede variar entre 1:10.000 hasta alrededor de 100:1.

Haciendo referencia a la FIG. 6 en otra incorporacion del sistema de tobera 1, la
geometria de la pared calentada 6 es similar a la que se describe para la FIG. 5 arriba.
Sin embargo, en esta incorporacion, la seccion del cuello 9 del conducto de gas 4 tiene
una longitud mayor comparada con las incorporaciones de las FIGs 2-4. La pared 5
opuesta a la pared calentada 6 converge hacia el eje ¢ plano bisectriz 7 a un angulo 8
variando tipicamente entre alrededor de 0.1 grados hasta alrededor de 15 grados. La
pared calentada 6 diverge del plano 7 a un angulo & que varia tipicamente entre airededor
de 1 hasta alrededor de 20 grados. Como se aprecia mejor en la FIG. 7, el chorro de la
masa polimérica fluida 2 ingresa a la segunda seccion 10 del conducto de gas 4 a través
de una o multiples aberturas 20 y se dirige a un angulo y que puede variar entre alrededor
de 10 y alrededor de 170 grados, pero tipicamente varia entre airededor de 30 y alrededor
de 150 grados, particularmente alrededor de 60 hasta alrededor de 95 grados relativo a la
segunda pared mas caliente 6. Como se muestra, la pared calentada 16 comprende una
porcion de punta 65 inmediatamente debajo del conducto de introduccion del polimero 2.
La porcion integral de punta 65 tiene una longitud de superficie de desfibrado del polimero
inferior a alrededor de 0,127 centimetros, mas preferiblemente menor a alrededor de
0,0254 centimetros. La porcién curva 64 se ubica inmediatamente debajo de la porcion
de punta 65 y se aleja en forma curva desde el eje central 7 en sentido corriente abajo 30
y la pared S opuesta a la pared calentada converge hacia el plano 7 a lo largo de la
porcidon de pared 151 de ta misma y en una ubicacion lateralmente espaciada desde y
adyacente; el extremo inferior de la porcién de punta 152 se dobla hacia atras para formar
el angulo 90+8 con el plano 7.



La porcidén curva 64 define la porcion de punta 65 en su extremo superior y
también ayuda a evitar la alteracidn del gas en el conducto de gas 4 cerca al conducto de
introduccién del polimero 2. La porcién de punta 65 aumenta la formacion de fibras con
diametros inferiores a un micrometro. En esta ilustracidn, la porcién de punta 65 tiene un
costado 63 frente al conducto de gas 4 que puede ser sustanciaimente planoc y que define
fa longitud de desfibrado del polimero 8. Cuando los anguios y, R y 8 no se encuentran
entre los rangos aqui descritos, el proceso se puede ver afectado de forma adversa. Por
ejemplo puede afectar el desfibrado, los tamafios de la fibra de forma negativa y aumentar
la formacion no deseada de motas. Como una ilustracion no limitante, fa porcién de punta
65 puede tener una longitud vertical o una longitud de impacto d de aproximadamente
0,0127 — 0,127 centimetros, la porcion curva 64 puede tener una dimensidn vertical de
alrededor de 0,1016 — 0,254 centimetros © mayor, y el conducto de la masa fundida 2
puede tener un diametro hidraulico de alrededor de 0,00254 a alrededor de 0,0254
centimetros, y preferiblemente de 0,00508 a alrededor de 0,02032 centimetros.

Haciendo referencia a las FIGs. 8 y 9, la primera y la segunda pared (5, 6 y 51, 61)
del conducto de gas 4 de estas configuraciones alternas de la tobera 1 son suavemente
curvas de manera que la curvatura de las paredes opuestas 5, 6 en la primera seccién 8
hacen una suave transicion hacia la regidn de transicion 9 del conducto de gas 4 sin
ningun borde pronunciade hacia la curvatura de las siguientes paredes opuestas 51, 61
en la segunda seccidon 10 donde se introduce el polimero 2 en esta ilustracion. Las
paredes opuestas en la segunda seccidén 10 del conducto de gas 4 son curvas de manera
que la pared caliente 6 tiene una forma convexa que se aleja de la superficie curvilinea
bisectriz 7 y la pared fria 5 tiene una forma concava que se curva hacia la superficie
curvilinea bisectriz 7 como se ve en la segunda seccién 10 en el conducto de gas 4. La
proporcion del radio de curvatura de la pared caliente 6 frente al radio de curvatura de la
pared fria 5 en la segunda seccién 10 del conducto de gas 4 puede variar de alrededor de
1:10.000 hasta alrededor de 100:1; particularmente de alrededor de 1.4 a alrededor de
1:1, y mas particularmente de alrededor de 1.2 hasta alrededor de 1:1. El radio de
curvatura de la primera y la segunda pared 51, 61 en la primera seccion 8 puede variar de
alrededor de 1% hasta alrededor de 1000% de la longitud de la primera y la segunda
pared 5 6 en la segunda seccion 10 del conducto de gas 4. Cada abertura de
introduccion de polimero 20 particularmente se puede ubicar en la pared caliente 6 en la
segunda seccion 10. Cada abertura de polimero 20 también se puede ubicar entre
alrededor de 20% y airededor de 80% de la longitud curvilinea de la pared caliente 6 en |a
segunda seccion 10 del conducto de gas 4. La pelicula de polimero se puede extruir en la
segunda seccion 10 a través de cada abertura de polimero 20 a un angulo que varia
desde alrededor de 20 grados hasta alrededor de 160 grados con respecto a la tangente

en la pared caliente 6 en la segunda seccién 10 del conducto de gas 4.
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Haciendo referencia a las FIGs. 10-11, la primera y la segunda pared (5, 6 y 51,
61) del conducto de gas 4 de estas configuraciones alternas de la tobera 1 estan
inclinadas y son planares y la regién de transicion 9 es una configuracién asimétrica
doblada, ubicada entre la seccion corriente arriba 8 y la seccién corriente abajo 10 donde
se introduce el polimero 2 en esta ilustracion,

Los dispositivos de tobera empleados para practicar los procesos descritos en la
presente se pueden configurar como un cartucho que se puede montar sobre unos
dispositivos convencionales de boquillas.

Las boquilias convencionales pueden variar. Sin embargo se puede seguir la
practica estandar de maquina en la industria para montar el cartucho que incorpora la
tobera inventiva a una boquilla. Por ejemplo la boquilla que tiene la tobera se puede
montar en una boquilla con un arreglo tradicional de perno y superficies planas/formadas.
Si se requiere una arandela/fempaque, se forma el canal mediante una magquina en la
parte superior de la boquilla y/o el lugar se define para cada boquilla especifica. Por
ejemplo el sistema de tobera de la presente invencién puede adaptarse para que encaje
en el cuerpo de extrusion inferior de un equipo convencional de hilado fundido, por
ejemplo equipos suministrados por proveedores como Reifenhauser, Ason-Neumag, Lurgi
Zimmer, Accurate Products, Nordson e Implanti. Se puede administrar gas presurizado al
sistema de tobera mediante distribuidores de gas empleados en combinacién con cuerpos
de extrusién en un equipo convencional o comercial, ¢ a través de ofra fuente de gas
comprimido alimentado al crificio de entrada de la tobera mediante unos ductos y
conexiones hermeéticos.

Para implementar los procesos de ia invencion empleando unos sistemas de
tobera y un equipo de soporte como se ilustré arriba, el polimero generalmente se calienta
hasta que forme un liquido y fluya facimente. Como se indica en las figuras, la masa
fundida de polimero se introduce en la segunda seccién 10 del conducto de gas 4 del
sistema de tobera 1 a través de la abertura 20 y forma una pelicula a medida que
desciende por la superficie de |la pared 4 ubicada debajo de la abertura 20, como se
describe arriba. Para formar la masa fundida de polimero, el polimerc se calienta
suficientemente para formar un flujo de polimero fundido. A modo de ejemplo y no de
limitacién, el polimero fundido puede tener una viscosidad en el punto de desfibrado en la
tobera como un valor numérico positive inferior a 30 Pa-s, particularmente menos de 20
Pa-s y puede variar de 0.1 a 20 Pa-s y particularmente de 0.2 a 15. Estas viscosidades
se dan sobre una tasa de cizallado que varia de alrededor de 100 hasta alrededor de
100.000 por segundo (a 240°C). Generalmente el polimero fundido esta a una presion
que excede la presion atmosférica en el momento que pasa a través de la luz en la
boquilla del polimero y se introduce en el conducto de gas del disefio de |a tobera.

Las tasas de flujo de masa fundida apropiadas y éptimas del polimero de partida
empleado para obtener la masa fundida de polimero pueden variar dependiendo dei tipo
de polimero empleado y de otras condiciones del proceso como las propiedades del flujo
de gas.



En el caso de polipropileno con una temperatura de transicion vitrea de
aproximadamente menos 18°C, una velocidad de flujo de masa fundida apropiada puede
variar entre alrededor de 35 a mas de 2000 decigramos por minuto, preferiblemente no
mayor a 1800. La velocidad de flujo de masa fundida se mide mediante el ASTM método
D-1238. Si el polimero empleado es polipropileno, puede tener un indice de
polidispersidad (PDI) que varia entre por ejemplo alrededor de 2.0 hasta alrededor de 4.0.
Para los fines de la presente, el PDI es una medida de la distribucion de los pesos
moleculares en determinada muestra de polimero, donde el PDI calculado es el peso
molecular promedio en peso dividido por el peso molecular promedio en nimero.

El resultado del polimero en el proceso inventivo y el aparato dependeran en gran
medida del polimero especifico empleado, del disefic de la tobera y de la temperatura y
presion del polimero. El resultado total del polimero del sistema de tobera 1 es mas de
alrededor de 1 kg/hr/m, particularmente puede variar entre 1 y 200 kg/hr/m, mas
particularmente de 10 a 200 kg/hr/m y mas particularmente entre 25 y 70 kg/hr/m.  Por
cada orificio, el resultado del polimero puede ser mas de alrededor de 1, particularmente
mas de alrededor de 50 y mas particularmente mas de alrededor de 1000 gramos por
minuto por orificic. Puede haber varias luces de introduccién u orificios operando al
mismo tiempo para incrementar la cantidad total de produccion. La preduccion, junto con
la presion, la temperatura y la velocidad se miden en el orificio de salida de la boquilla.
También se puede emplear una cortina de gas u otro chorro de gas auxiliar para afectar el
patrén de rociado de las fibras con diametros inferiores a un micrémetro de dos ¢ mas
toberas. Este chorro de gas o cortina puede ayudar a proteger las formaciones de rociado
entre las toberas adyacentes y puede ayudar a comprimir el patron de rociado. La corting
de gas o el chorro pueden mejor la uniformidad de la trama.

El sistema de la tobera inventiva no se limita a ningun tipo particular de polimero y
permite seleccionar el polimero independientemente para una aplicacién especifica, entre
una amplia variedad de materiales poliméricos. Unos materiales poliméricos apropiados
para la formacion de las tramas fibrosas de la presente invencién son aguellos polimeros
capaces de desfibrarse en microfibras empleando las toberas de la presente invencion.
Estos polimeros incluyen, pero no se limitan a polimeros seleccionados entre el grupo
compuesto por poliolefinas, poliesteres, poliamidas, polimeros biodegradables,
poliuretanos, poliestirenos, resinas alquidicas, acidos polihidroxialcanoicos, adhesivos y
otros compuestos capaces de producir fibras, y combinaciones de los mismos. Ejemplos
particulares de materiales poliméricos son por ejemplo los polipropilenos. Los polimeros
se pueden seleccionar ademas entre homopolimeros, copolimeros y conjugados y pueden
incluir aquellos polimeros que tienen incorporados unos aditivos de fundicién o unos
agentes tensoactivos o pigmentos. Se puede emplear mas de un tipo de polimero a la
vez mediante el uso de multiples conductos de polimero 200a-d como se ilustra en la FIG.
3. En dicha incorporacién, se puede producir una trama 13 que comprende multiples
componentes de fibras con diametros inferiores a un micrometro, como se describe mas

arriba.



El fluido gaseoso se puede introducir en el sistema de tobera a una temperatura
inferior a la de la masa fundida de polimero, y particularmente por debajo de 100°C, mas
particularmente de menos de 50°C o de io contrario a temperatura ambiente (por ejemplo
alrededor de 30°C o menos). El fluido gaseoso también se puede calentar, aunque no se
requiere para los procesos de la presente invencién. Ejemplos no limitantes de fluidos
gaseosos para el desfibrado son gases como aire, nitroégeno, vapor, etc. Adicionalmente
unos gases apropiados pueden incluir gases reactivos 0 gases con componentes
reactivos o combinaciones de los mismos. La presion del fluido gaseoso para el
desfibrado (es decir de fibrilacién) es una presioén positiva suficiente para soplar las fibras
con diametros inferiores a un micréometro y puede ser ligeramente superior a la presion de
la masa fundida de polimero cuando se extruye a través de la luz por la cual se introduce
en el conducto de gas del sistema de tobera. El fluido gaseoso para el desfibrado
generalmente tendra una presidén por debajo de 6894757 Pa, particularmente sera menor
a 689475,7 Pa, mas particularmente sera de alrededor de 103421,355 hasta alrededor de
551580,56 Pa. La velocidad de flujo del gas es suficiente para cizallar la pelicula de
polimero a una tasa suficiente que fibrila. La velocidad de flujo del gas a través del
sistema de tobera generalmente se encuentra en el rango comprendido entre 150
kilogrames por hora por metro hasta alrededor de 3500 kilogramos por hora por metro,
particularmente de 600 a 2000 kilogramos por hora por metro, mas particularmente de
1000 a 1800 kilogramos por hora por metro. En términos de flujo de masa de gas, medido
como una unidad de masa de gas que fluye por unidad de tiempo por unidad de area, el
flujo de gas varia entre alrededor de 15 kg/s/m® hasta alrededor de 1500 kg/s/m?
dependiendo de la separacion de las paredes opuestas 5 y 6 en la seccién del cuello 9 y
de la velocidad de flujo de gas empleada. Para los fines de la presente, el corte
transversal de la regidn de transicion 9 de la tobera 1 generalmente se emplea para los
calculos del flujo de la masa de gas.

Como un beneficio de la presente invencion, se obtiene un mayor rendimiento de
las fibras con diametros inferiores a un micrémetro con una menor demanda de gas,
razon por la cual es factible reducir el consumo de energia y/fo emplear unas unidades de
operacion de escala mas pequefa y de todas formas obtener unos niveles de produccion
de fibra con un didmetro inferior a un micrémetro que sean comercialmente significativos.
En una incorporacion, el chorro de gas y el chorro de la masa polimérica fluida se
introducen en la segunda seccion a una relacién de velocidad de flujo del chorro de gas
sobre el chorro de la masa polimérica fluida inferior a alrededor de 40:1; particularmente
inferior a alrededor de 30:1, mas particularmente a menos de 15:1. En una
incorporacion, la relacién de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el chorro de la
masa polimérica fluida puede ser incluso menor de 10:1. La velocidad de flujo de masa
del chorro de gas al chorro de ta masa polimérica fluida se calcula en kilogramos por hora
por metra de chorro de gas a través del conducto de gas por kilogramo por hora por metro
de chorro de masa polimérica fluida a través de todas las aberturas en la segunda

seccion.



De manera equivalente, la relacion de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el
charro de la masa polimérica fluida es menor a alrededor de 20:1, mas preferiblemente
menos de alrededor de 10:1 y mas preferiblemente menor a alrededor de 7:1. La relacién
de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el charro de la masa polimerica fluida se
calcula como kg/s/m® de flujo de masa de gas a través del conducto de gas sobre los
kg/s/m? de la masa polimérica fluida que fluye en todas las aberturas de polimero de la
segunda seccion del conducto de gas. Por lo tanto se logra un mejor desempefio
mediante un proceso mas eficiente a menor costo que produce unas microfibras de mejor
calidad o unas tramas fibrosas de fibras con diametros inferiores a un micrometro con una
produccion comerciaimente viable. Entre otras ventajas, el proceso es més eficiente
puesto que evita el contraflujo del polimero y/o la acumulacidén en el extremo del gas en el
proceso de formacion de la fibra. La trama o el entretejido resultante son de excelente
calidad, puesto que la trama posee una gran uniformidad, incluso a tamafios de fibras con
diametros inferiores a un micrémetro, y con menos defectos en las fibras y en la trama.

En la presente invencion se disponen unas microfibras de excelente calidad, con
una distribucidén apretada del diametro de las fibras con minimos defectos de fibras. Para
los fines de la presente, una fibra de “excelente calidad” se define predominantemente
como unas fibras con diametros inferiores a un micrémetro con una distribucion apretada
del diametro de las fibras, con defectos minimos en |a fibra como motas y polve. “Mota”
se define como una masa de polimero discontinua sin desfibrar, esencialmente esférica o
en forma de elipse o combinacicnes de las mismas, donde la dimensién mas grande de la
masa discontinua varia de 10 a 500 micrémetros. A modo de ilustracion no limitante, la
FIG. 15 es una vista representativa (500x) que muestra microfibras con motas producidas
con un equipc y unas condiciones de proceso cenvencionales para manufacturar fibras.
La mota crea y deja grandes poros y otros defectos en una trama formada por las
microfibras. La FIG. 16 es una vista representativa {500x) gue muestra las microfibras
con muy pocas o sin motas que se manufactura con un sistema de tobera operado de
acuerdo con una incorporaciéon de la presente invenciéon. Se dispone una buena
distribucion de la fibra y se obtiene una fibra de polimero y una conversidén de calidad de
la trama mas eficiente en |a trama fibrosa que aparece en la FIG. 16. El “polvo” es otro
defecto de la fibra, donde el polimero se cizalla de manera descontrolada o excesiva
formando masas de polimero esencialmente esféricas o en forma de elipse, o
combinaciones de las mismas, donde la dimension mas grande es menor a 10
micrometros. Una calidad de fibra baja e indeseada puede tener unos dizametros de fibra
de rango excesivo, o puede contener grandes cantidades de polvo o grandes cantidades
de motas. Una calidad de fibra particularmente deficiente, o el efecto de desfibrado puede
contener una mota grande, usualmente con un diametro superior a 40 micrometros, donde
la masa tiene suficiente fuerza de movimiento y energia térmica (es decir, temperatura)
para penetrar a través de |a totalidad del espesor de la trama no tejida y formar un defecto
nitido de “orificio minusculo” en la misma, la cual se puede identificar muy bien
visualmente si se examina bajo una lupa {es decir, ampliada mas de 10 veces o 10x) de la
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Por lo tanto, una trama manufacturada mediante un desfibrado de excelente
calidad, y las fibras, tiene una distribucién apretada del diametro de las fibras, no tiene o
hay una cantidad pequefa de polvo por debajo de un promedio de 10 particulas por
milimetro cuadrado, no tiene o hay una poca cantidad de mota por debajo de un promedio
de 10 particulas por milimetro cuadrado, y no tiene o hay una cantidad insignificante de
motas del tipo de penetracion y formacion de orificios mindsculos. Estas mediciones y
evaluaciones se pueden realizar mediante unos microscopios opticos con un aumento de
10X o preferiblemente con unas fotografias de un escaneo microscépico de electrones
(para ver el polvo y las motas). Con el fin de determinar un promedio, se debe tomar por
lo menos diez o preferiblemente mas de veinte muestras de una condicién de produccién
0 durante un periodo de produccion determinado y se deben evaluar en esta forma para
conocer {a presencia de polve y motas.

Las tramas fibrosas producidas de conformidad con la presente invencién pueden
incluir fibras que exhiben uno o varios diametros de fibra. Los didmetros de fibra pueden
variar desde las fibras con didametros inferiores a un micrometro hasta diametros de
microfibra. Para los fines de ia presente, “diametro de fibra" se determina mediante el
SEM y el analisis de imagen. Aunque no se limita a lo anterior, el promedio de diametro
de las fibras puede ser por ejemplo, alrededor de 0.1 a alrededor de 1 micrometros,
particularmente alrededor de 0.1 a alrededor de 0.9 micrometros y mas particularmente
alrededor de 0.3 a alrededor de 0.6 micrémetros. Las materias primas de la trama no
tejida recolectadas directamente del proceso de la presente invencion generalmente
pueden comprender méas de 35%, particularmente mas de 75%, mas particularmente mas
de 95% y mas particularmente mas de 99% de fibras de menos de un micrometro. La
desviacion estandar de la distribucién del didmetro de las fibras generalmente puede ser
menor a alrededor de 0.5 micrometros, particularmente menor a alrededor de 0.3
micréometros. Ademas, el material no tejido de la presente invencién puede exhibir unos
pesos de base que varian desde muy livianos hasta muy pesados. Por ejemplo, y no a
modo de limitacion, las telas pueden tener un peso de base gue varia entre menos de
alrededor de 5 gramos por metro cuadrado (gsm), a telas que tienen un peso de base
mayor a airededor de 200 gsm. En una incorporacion particular, las tramas de productos
no tejidos comprenden fibras con los rangos de fibras inferiores a un micréometro ya
indicados, con un peso de base de alrededor de 0.01 a 200 gsm, particularmente
alrededor de 0.1 a alrededor de 50 gsm. El peso de base de los productos de trama no
tejida puede ser variado dependiendo de la aplicacién prevista para la trama. Para unas
aplicaciones de un peso mas liviano, el peso de base de la capa de fibras con diametros
inferiores a un micrémetro puede ser, por ejemplo, menos de alrededor de 10 gsm,
dependiendo del uso de fa trama no tejida. Puede ser deseable formar una trama
mediante varias capas superpuestas. La capa de fibras con diametros inferiores a un
micrémetro se pueden combinar con una, dos 0 mas capas iguales o diferentes. Una
trama compuesta puede comprender, por ejemplo, una construccién de tres
componentes: una capa hilada y pegada / una capa de fibras con un diametro inferior a un

micrometro / una capa hilada y pegada.



Otro ejemplo de una trama compuesta puede estar conformada por una estructura
de capa hilada y pegada / una capa fundida soplada de fibras con diametros de 1-10
micrémetros / una capa de fibra de fibrilacion de pelicula fundida con un diametro inferior
a un micrometro / una capa hilada y pegada.

Los pesos de base para todas las tramas compuestas pueden variar, por ejemplo,
entre alrededor de 5 g/m’® hasta alrededor de 200 g/m? o mas, pero pueden variar
dependiendo del niumero y los tipos de capas ensambladas juntas.

Se puede producir una trama fibrosa uniforme con diametros inferiores a un
micrémetro mediante el proceso de la presente invencion. Se puede medir [a uniformidad
de la trama a traves de diversos métodos. Ademas de la tasa de mota y de polvo descrita
arriba, otros ejemplos de métricas de uniformidad incluyen un bajo coeficiente de
variacion del diametro de los poros, el peso de base, la permeabilidad del aire y/o la
opacidad. Uniformidad también puede significar ausencia de manojos de fibras o cables,
o de unos orificios visibles, u otros defectos. La uniformidad también se puede evaluar
mediante la medicion de la hidropermeabilidad u otra barrera liquida de la trama. Se
puede determinar el didmetro del poro mediante unos métodas conocidos por aguellos
con destreza en el arte. E! diametro medio del poro de una capa de fibras con diametros
inferiores a un micrometro puede ser inferior a alrededor de 15 micrometros. El
coeficiente de variacion deseado de una trama uniforme puede ser inferior al 20%. La
ausencia de manojos de fibras se puede medir al contar el nimero de cables o de
manojos de fibras en un area medida de la trama; esto se hace mejor conjuntamente con
una evaluacion de motas y de poivo. La ausencia de orificios también se puede medir al
contar el nimero de orificios que tiene un diametro que excede determinado limite en un
area medida de la trama. Se puede utilizar un microscopio optico con un aumento de 10-
100x o un microscopio de escaneo de electrones u otro medio de ampliacién.  Por
ejemplo se pueden contar los orificios si son visibles al 0jo empleando una caja de luz o si
tienen un diametro superior a los 100 micrometros.

La presente invencion se puede implementar en una amplia variedad de materiales
poliméricos y la trama no tejida se puede utilizar en una enorme gama de articulos, por si
mismos o en combinacidén con otros materiales. La tela no tejida producida de
conformidad con la invencién puede incluir una o varias capas fibrosas, al igual que
tejidos, lienzos, peliculas y combinaciones de los mismos, y se pueden utilizar en la
manufactura de numerosos productos para el aseo del hogar, la higiene personal,
médicos y demas productos terminados donde se puede utilizar una tela sin tejer. Por
ejemplo se puede emplear la trama no tejida para fiitros de gas o de liquidos, atuendos
medicos, toallitas humedas médicas, materiales de construccidn para revestimiento
termico y acustico, pafiales, pantalonciilos de entrenamiento, toallas par la incontinencia
en adultos, productos catameniales como toallas higiénicas femeninas y protectores
femeninos, tampones, articulos de aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas
de cuidado personal como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas

para el cuerpo y toallitas femeninas y combinaciones de los mismos.



Ademas la tela se puede emplear como gasa médica o como materiales
quirurgicos similares, para absorber las exudaciones provenientes de heridas y para
ayudar a retirar las filtracicnes de puntos quirtirgicos. Otros usos finales incluyen las
toallitas higiénicas antibacterianas humedas o secas, o las toallitas para la limpieza de
superficies duras; para el cuidado médico, industrial, automotriz, del hogar, de los
servicios de comida y los mercados del arte grafico que se pueden sostener faciimente en
la mano para limpiar, y demas.

El material no tejido de la presente invencion también se puede incluir en
canstrucciones adecuadas para atuendos médicos e industriales de proteccién, como
batas, ropajes, camisas, lonas, batas de laboratorio, mascaras para el rostro y similares y
cubiertas de proteccion, incluyendo cubiertas para vehiculos como autombviles,
camiones, barcos, aviones, motocicletas, bicicletas, carrbs de golf; al igual que forros para
equipos que permanecen a la intemperie como asadores, egquipos para el jardin ¢como
maquinas podadoras y arados giratorios, muebles de jardin, cubiertas para el piso,
manteles y forros para las areas de picnic. En una incorporacion particular, el material no
tejido se emplea en un articulo seleccionado entre el grupo conformado por vendajes,
pafales, pantaloncillos de entrenamiento, pafales para la incontinencia en aduitos,
productos catameniales como toallas higiénicas femeninas y protectores femeninos,
tampones, articulos de aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas de cuidado
personal como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas para el cuerpo
y toallitas femeninas y combinaciones de los mismos. Los materiales no tejidos también
pueden emplearse en articulos para la cama como protectores de colchones, cobijas,
cobertores, forros para cobija de plumas y cubrecamas. Adicionaimente tienen
aplicaciones acusticas como los componentes interiores y exteriores de los vehiculos,
como la base de los tapetes, equipos de aislamiento y cubiertas para maquinaria y para
paredes. Ademas los materiales no tejidos son Utiles en diversas aplicaciones de
filtracién, incluyendo colectores industriales de polvo y filtros para la piscina y el spa. El
material no tejido también se puede emplear en otras aplicaciones como ios separadores
de bateria o como recipientes de agentes/particulas (por ejemplo soportes para
catalizadores).

Dependiendo de la aplicacion final deseada para la tela no tejida, se pueden incluir
unos aditivos especificos directamente en et polimero fundido o se pueden aplicar
después de la formacidn de la trama. Unos ejemplos apropiados y no limitantes de dichos
aditivos comprenden unos aditivos que mejoran o impiden la absorbencia, estabilizantes
UV, retardantes de fuego, tinturas y pigmentos, fragancias, protectores para la piel,
tensoactivos, solventes industriales funcionales acuosos y no acuosos como aceites de
plantas, aceites de animales, terpenoides, aceites de silicona, aceites minerales, aceites
minerales blancos, solventes parafinicos, polibutilenos, poliisobutilenos, poliaifaclefinas y
mezclas de los mismos, toluenos, agentes secuestrantes, inhibidores de corrosion,
abrasivos, destilados del petréleo, desengrasantes y combinaciones de los mismos.



Unos aditivos adicionales incluyen una compaosicidon antibacteriana, incluyendo pero no
timitada a iodos, alcoholes como etanol o propanol, biocidas, abrasivos, materiales
metalicos como oxido de metal, sales de metal, complejos de metal, aleacicnes de metal
o mezclas de los mismos, complejos bacterioestaticos, complejos bactericidas y
combinaciones de ios mismos.

Todas las cantidades, las partes, las proporciones y los porcentajes descritos en la
presente se dan en peso, salvo si se indica en contrario. El siguiente ejemplo no limitante
ilustra la presente invencidén aun mas.

EJEMPLO

Se empleé una extrusora (6,35 centimetros de diametro, extrusora de un solo
tornille) ¥y un cuerpo convencional de fusion y soplade de boquilla (63,5 centimetros de
ancho) para proporcionar una fuente de 1800 MFR polipropilenc. La temperatura de la
extrusora fue de 343.33°C. Se montd una tobera que tenia una configuracién similar a la
FIG. 4 sobre un cuerpo convencional de fusién y soplado de bogquilla utilizando un montaje
de perno y arandela en una region superior plana en el dispositivo de ia tobera. Se
alimentd una fuente de aire presurizado desde una fuente de aire al orificio de entrada de
ia tobera mediante unas conexiones y unos sellos herméticos. La tobera tenia tas
siguientes caracteristicas geométricas (empleando la FIG. 4 como un ejemplo nho
limitante). 0,04084 centimetros como la distancia minima entre las paredes opuestas 5y
6 en la seccién del cuello 9; una pared fria convergente 5 a un angulo 8 de 1.5 grados
negativo hacia el plano bisectriz 7; una pared caliente divergente a un angulo & de 2
grados desde el plano bisectriz 7; el conducto de polimero entrando en la segunda
seccion en la segunda porcion corriente abajo de la segunda seccidon con un diametro
hidraulico de alrededor de 0,02032 centimetros orientado en un angulo y de alrededor de
32 grados con la pared caliente 6; la longitud de la superficie de fiberizacion & del
polimero era practicamente cero. La seccién convergente 8 tenia una longitud vertical de
alrededor de 0,2286 centimetros con el angulo bisectriz a de alrededor de 30 grados. La
seccion del cuello 9 tenia una longitud vertical de alrededor de 0,0254 centimetros, y la
seccién divergente 10 tenia una longitud vertical de alrededor de 0,508 centimetros. Se
introdujo el aire presurizado en el extremo de entrada (seccion convergente) de la tobera
a una velocidad de flujo de 300 scfm (pies clbicos estandar por minuto) y el aire se
encontraba a una temperatura de 26.67°C. Se recolectd y analizd un producto de trama
no tejida que reveld los siguientes atributos: 17.2 g/m® peso de base total de la
configuracion de capa hilada y pegada / capa de fibra con diametros inferiores a un
micrémetro / capa hilada y pegada; el contenido estimado de fibra producida por el
aparato de la tobera de la invencién actual fue de alrededor de 15% (2.7 g/m?); el
diametro medio de las fibras en la capa de fibras con diametros inferiores a un
micrometro: 0.45 micrometros; la desviacion estandar : 0.15 tasa de desviacién estandar /
media de distribucion del diametro de Ia fibra con didmetros inferiores a un micrémetro =

0.33 y rango del diametro de la fibra: 0.1 a 0.85 micrometros.



De lo anterior se observara que se pueden realizar numerosas modificaciones y
variaciones sin algjarse del verdadero espiritu ¥y ambito del novedoso concepto de la
presente invencién. Igualmente se debera entender que no se propone ni se debera
inferir ninguna limitacién con respecta a las incorporaciones especificas ilustradas en la
presente. La divulgacion tiene la finalidad de abarcar, con las reivindicaciones adjuntas,

todas aquellas modificaciones que caigan dentro del ambito de las reivindicaciones.
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PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN DIAMETRO
INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y ARTICULOS QUE
LOS CONTIENEN

Campo Técnico

La presente invencidon en general hace referencia a la produccién de fibras
con un diametro inferior a una micra, y mas especificamente se relaciona con un
proceso y un aparato para manufacturar fibras con un diametro inferior a una
micra mediante fa fibrilaciéon de peliculas de polimeros, y materiales no tejidos y

articulos que los incorporan.

Arte Previo

En el arte se conocen unas tecnologias que emplean hiladoras continuas y
discontinuas de filamentos, y de manera comuin se hace referencia a las mismas
como las tecnologias para procesos de extrusién por fusion y soplado o por hilado
y pegado. Un proceso de hilado y pegado comprende una masa fundida de
polimero, el cual posteriormente se extruye por presion a través de un gran
numero de orificios en una placa conocida como una matriz de extrusién o una
boquilla. Los filamentos continuos resultantes se enfrian y se estiran mediante
cualquier numero de meétodos, como los sistemas de extraccion a través de
ranuras, pistolas de atenuacién o del rodillo Godet. Los filamentos continuos se
recolectan como una trama suelta sobre una superficie foraminosa en movimiento,
como una maila en alambre o una banda transportadora. Cuando se utiliza mas
de una matriz de extrusiéon en linea con el fin de formar un tejido de multiples
capas, las tramas se recolectan sobre la superficie superior de |a trama
previamente formada.

El proceso de extrusion por fusion y soplado se relaciona con el proceso de
hilado y pegado para formar una ¢apa de una tela no tejida, mediante el cual se
extruye una masa fundida de polimero bajo presion a través de los orificios de una
matriz de extrusién o una boguilla. Un gas a alta velocidad impacta y atenla los
filamentos a medida que salen de la boquiila. La energia de este paso es tal que
el diametro de los filamentos formados se reduce considerablernente y estos se
fracturan de manera que se producen microfibras de una longitud indeterminada.
Lo anterior difiere de los procesos de hilado y pegado en los cuales se preserva la

tongitud de los filamentos.



Las compafilas que producen equipos de hilado fundido como
Reifenhduser, Ason Neumag, Nordson y Accurate Products han construido
numerosos modelos de manufactura mediante la extrusion por fusion y soplado
y/o de hilados y pegados que ofrecen una variedad de atributos deseables como
un mayor rendimiento del polimero, un mejor manejo del proceso del flujo de aire o
la distribucién del polimero y un control mejorado de las desviaciones de los
filamentos, para citar algunos. Las Patentes de Estados Unidos Nos. 4.708.619;
4.813.864; 4.820.142, 4.838.774;, 5.087.186; 6.427.745 y 6.565.344 todas las
cuales se incorporan a la presente por referencia, divulgan ejemplos de equipos
de manufactura para el procesamiento de materiales hilados y pegados o fundidos
y soplados.

La demanda de articulos producidos a partir de fibras no tejidas un diametro
inferior a una micra estd en aumento. Generalmente se entiende que las fibras
con un diametro inferior a una micra tienen menos de alrededor de 1000
nandémetros (es decir, un micrén). Las tramas de las fibras con un diametro
inferior a una micra son deseables debido a su gran area de superficie, al tamano
pequeiio de los poros y a otras caracteristicas. Las fibras con un diametro inferior
a una micra se pueden producir mediante una variedad de métodos y a partir de
una gran diversidad de materiales. Aunque se han utilizado varios métodos, cada
uno de estos metodos tiene unas desventajas y la produccién de fibras con un
diametro inferior a una micra con una buena relacién costo-efectividad ha sido
dificil. Los arreglos de equipos convencionales de hilado y pegado no pueden
ofrecer unas fibras de excelente calidad y con pocos defectos y unas tramas
predominantemente microfinas incluyendo fibras con un diametro inferior a una
micra donde fa distribucidn del tamario de las fibras es apretada.

Los métodos para producir las fibras con un diametro inferior a una micra
incluyen una clase de métodos descritos en la fibrilacion por fusion. Ejemplos no
limitantes de los métodos de fibrilacidén por fusion incluyen la extrusion por fusién y
soplado, la ruptura por fusién de fibras y la fibrilacién de la pelicula fundida. Los
metodos para producir fibras con un didmetro inferior a una micra, no a partir de
fusiones, son la fibrilacion de la pelicula, los electro-hilados y los hilados a partir de
una solucion. Otros métodos para producir fibras con un diametro inferior a una
micra incluyen hilar una fibra de dos componentes con un diametro mayor, con
una configuracién de islas en el mar, una torta segmentada u otra configuracién,
donde posteriormente se procesa la fibra para producir fibras con un diametro

inferior a una micra.



La fibrilacion por fusién es una forma general para fabricar fibras por medio
de la cual uno o varios polimeros se funde(n) y extruye(en) en diferentes
configuraciones (por ejemplo, coextrusion, peliculas o filamentos homogéneos o
de dos componentes) y luego se fibrilan o se desfibran y se convierten en
filamentos.

La fibrilacion de la pelicula fundida es otro método para producir fibras. Se
produce una pelicula fundida a partir del producto fundido y luego se emplea un
fluido para formar las fibras a partir de la pelicula fundida. Dos ejemplos de este
metodo se incluyen las Patentes de Estados Unidos de Torobin Nos. 6.315.806;
5.183.670 y 4.536.361 y las Patentes de Estados Unidos de Reneker Nos.
6.382.526; 6.520.425 y 6.695.992 asignadas a |la Universidad de Akron.

El electro-hilado es un método empleado comunmente para producir fibras
de diametro inferior a una micra. En una manifestacién de este método, un
polimero se disuelve en un solvente y se coloca en una camara sellada en un
extremo con una pequefia abertura en una porcién adelgazada en el otro extremo.
Luego se aplica una fuerza con alto voltaje entre la solucién del polimero y un
colector cerca al extremo abierto de la cAmara. Las tasas de produccion de este
proceso son muy lentas y normalmente la cantidad de fibra producida es muy baja.
Otra técnica de hilado para producir fibras con diametros inferiores a una micra es
un hilado a partir de una solucién o mediante el hilado instantaneo que emplea un
solvente.

Una de las formas para obtener una alta cizalladura de la masa fundida
para un proceso de fibrilacién de la pelicula fundida es mediante un gas de alta
velocidad (es decir cerca de las velocidades sonicas o supersonicas del gas).
Para alcanzar unas velocidades supersénicas o transénicas (cercanas a las
sonicas), usualmente el flujo tiene que converger en un cuello (la parte més
angosta de la boquilla donde la velocidad alcanza niveles sénicos) y luego se
expande en una seccion divergente. En el arte se conocen las toberas adiabaticas
(no se gana ni se pierde calor en los bordes del sistema de toberas), cumpliendo
este criterio general, e incluyen las toberas denominadas toberas de Laval. El
uso de las toberas de tipo Laval en la formacién de fibras se divulga, por ejemplo,
en la Patente de Estados Unidos Appin. Publ. No. 2004/0089981 A1 y en las
Patentes de Estados Unidos Nos. 5.075.161 y 5.260.003. Estos métodos emplean
las toberas de Laval para acelerar las velocidades del gas hasta el rango de
velocidades sonicas y/o supersénicas. Cuando una masa fundida de polimero se

expone a velocidades de gas tan altas, se rompe en mdltiples fibras finas.
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Generalmente se emplea una alimentacion concéntrica y la canalizacion del gas y
de la masa fundida de polimero en las toberas de descarga lo cual puede no ser
optimo desde el punto de vista de la complejidad de Ia disposicidn de los equipos y
del mantenimiento de los equipos, etc. Sin embargo, otras configuraciones de las
toberas, como las distribuciones no concéntricas (no anulares) de las toberas
tienen sus propios desafios. Por ejemplo en un sistema de toberas de fibras o
filamentos, donde la masa fundida de polimero y [a introduccidn del gas provienen
de unas unidades separadas pero dispuestas una lado de la otra, se tiende a ver
un problema cuando el gas de desfibrado fluye entre un extremo que tiene una
superficie o pared que se calienta a una alta temperatura {por ejemplo debido a la
introduccion del flujo de la masa fundida de polimero desde ese extremo) y una
superficie o pared de un extremo opuesto (por ejemplo un extremo por donde se
introduce el gas) que se encuentra a una temperatura menor que el extremo de la
masa fundida de polimero. En este caso, el flujo de gas tiende a volverse
inestable en la seccion divergente en las configuraciones anteriores de la tobera
como con una tobera de Laval. Lo anterior genera unos problemas de
insuficiencia de cizallado del polimero, de contraflujo del polimero o de
acumulacién en el extremo del gas con respecto al paso de gas y posteriormente
un flujo y una fiberizacion dispareja y variable, excesiva e insuficiente del polimero.
Una vez hay suficiente acumulacién de masa fundida corriente arriba en el
extremo del gas, la masa fundida de polimero se separa y tipicamente es soplado
hacia fuera como un “disparo” puesto que la masa fundida se enfria y ya no puede
formar fibras debido a un cizallamiento insuficiente del polimero. Cuando el flujo
del polimero se encuentra subalimentado, como el otro extremo de la variaciéon, el
cizallado es excesivo por lo cual se produce un polvo indeseado. Se han
requerido nuevos avances para alcanzar una produccién de fibras con un diametro
inferior a una micra de una calidad constante y excelente para articulos
desechables de forma mas eficiente, y en unos niveles de produccion significativos
desde el punto de vista comercial.

Resumen

La presente invencién se relaciona con fibras y materiales no tejidos un
diametro inferior a una micra, de gran calidad y practicamente sin defectos, que
incorporan as fibras con un didmetro inferior a una micra las cuales se producen

en un solo paso unico, la fibrilacién de la pelicula fundida, un procesc de alto
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rendimiento y un dispositivo de tobera empleado con este propdsito. Se obtienen
materiales no tejidos que comprenden un alto contenido de microfibras de
excelente calidad, que en un aspecto exceden el 99% de contenido de fibras con
un diametro inferior a una micra, con unos rendimientos de escala comercial. Con
la presente invencion también se logra un mayor cizallamiento del polimero y la
reduccion del contrafiujo del polimero o de los problemas de acumulacion que
producen unas fibras defectuosas indeseadas, como ia formacién de motas en un
sistema de tobera. En la presente invencion se disponen unos productos
microfibrosos no tejidos de excelente calidad que poseen unas propiedades de
barrera mejoradas, una suavidad, absorbencia, opacidad y/o una supeirficie grande
que son aptos para una amplia variedad de productos fibrosos industriales y para
el cuidado del consumidor.

Se encontrd un proceso para fabricar una tela no tejida para producir un
producto fibroso de excelente calidad, con un buen rendimiento de fibras con un
diametro inferior a una micra al proveer un chorro de gas presurizado que fluye a
través de un conducto de gas confinado entre una primera y una segunda pared
opuestas que definen las respectivas superficies de pared divergentes corriente
arriba y corriente abajo en las cuales se introduce la masa fundida de polimero
para proveer una pelicula de polimero extruida en una superficie de pared
calentada que impacta el chorro de gas que fluye en el conducto del gas, que es
efectivo para fibrilar la pelicula del polimero en unas fibras con diametros inferiores
a una micra. “Convergente” significa que el area en el corte transversal se reduce
en direccion del flujo del gas y “divergente” significa que el area del corte
transversal aumenta en direccién del flujo de gas. En una incorporacion, el
conducto del gas comprende una primera seccion corriente arriba en la cual el gas
ingresa desde el extremo de la alimentacién, una regién de transicién y una
segunda seccidn corriente abajo donde el gas filuye hacia un extremo de salida,
donde la regién de transicidn conecta fluidamente la primera y la segunda seccion,
y el conducto del gas se extiende en el extremo de salida de la segunda seccion.
En una incorporacion particular, la primera seccion del conducto de gas tiene un
area de corte fransversal que se reduce monétonamente desde el extremo del
suministro hasta la region de transicién, y la segunda seccion del conducto de gas
tiene un area de corte transversal que se incrementa mondtonamente desde la
region de transicion hasta el extremo de salida de la segunda seccion. Por lo
menos un chorro fluido de masa polimérica fluida pasa a través de por lo menos

un conducto de polimero pegado que termina en por o menos una abertura en por
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lo menos una de las paredes opuestas calientes. E&! polimero se calienta
suficientemente durante el transito para lograr y mantener su capacidad de fluir
hasta que se introduce en el conducto de gas. Cada chorro de masa polimérica
fluida se extruye en forma de una pelicula a través de cada abertura. Cada
pelicula de polimero extruida se une con el chorro de gas y la pelicula del polimero
se fibrila para formar fibras que comprenden fibras con diametros inferiores a una
micra que salen del extremo de salida de la segunda seccién del conducto de gas.
Para los fines de la presente, “area de corte transversal que se reduce
monétonamente” significa “area de corte transversal que se reduce estrictamente”
desde la entrada superior hacia el extremo inferior de la seccidn de la tobera
corriente arriba, y “area de corte transversal que aumenta mondtonamente”
significa “area de corte transversal que aumenta estrictamente” desde el extremo
superior hasta el extremo de salida de la seccion de la tobera corriente abajo.

Aunque no se desea limitarse por la teoria, se cree que la introduccién de
un polimero calentado como una pelicula sobre una pared de soporte calentada la
cual define en parte el conducto de gas en la tobera como se describe en la
presente, permite que sea posible mantener y controlar la uniformidad del flujo de
gas de forma mejorada de manera que el producto de la fibra fibrilada tenga una
mejor distribucidbn de tamario inclinandose hacia, o incluso exclusivamente
encontrandose en el rango de tamafio de fibra cuyo diametro sea inferior a una
micra.

En una incorporacién en particular, cada pelicula de polimero extruida se
une con el chorro de gas en la segunda seccidon del conducto de gas. Se ha
encontrado que la introduccion de la masa fundida de polimero en la segunda
seccion del sistema de toberas en una pared de soporte calentada divergente
especialmente facilita la produccion de fibras de excelente calidad y con alto
contenido de fibras con diametros inferiores a una micra y los tejidos resultantes
con unos rendimientos comerciales. En otra incorporacion, el punto donde la
pelicula de polimero extruida se une con el gas en la segunda seccion corriente
abajo para producir las fibras y telas de mejor calidad depende del tipo de gas, de
la geometria de las toberas, incluyendo los angulos y las transiciones, y la presion
del gas, y preferiblemente se sita en la parte superior de la segunda seccién
como para las condiciones de presién baja del gas; y preferiblemente se sitla en
la parte inferior, corriente abajo de la segunda seccién como para las condiciones
de presién alta del gas. En una incorporacién en particular, solamente se forma

una pelicula de polimero en por lo menos una de las paredes opuestas calientes,
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la presion del gas excede alrededor de 10psi y para la abertura para el paso del
polimero por la cual se extruye la pelicula del polimero se sitla en una segunda
porcion corriente abajo de la segunda seccién entre la regidn de transicién y el
extremo de salida de la segunda seccion. Se ha encontrado que la segunda mitad
de la segunda seccién corriente abajo puede ofrecer una regidn de velocidad de
gas donde la fibrilacion de la pelicula fundida se obtiene muy eficientemente
generando un producto de microfibra de mejor calidad.

Como otra ventaja de la presente invencién, se obtiene un mayor
rendimiento de las fibras con didmetros inferiores a una micra con una menor
demanda de gas. Una menor demanda de gas significa que es posible reducir el
consumo de energia y/o emplear unas unidades de operacion de escala mas
pequefa y de todas formas obtener unos niveles de produccién de fibra con un
diametro inferior a una micra que sean comercialmente significativos. En una
incorporacion, el chorro de gas y el chorro de la masa polimérica fluida se
introducen en la segunda seccién a una relacion de velocidad de flujo del chorro
de gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida inferior a alrededor de 40:1;
particularmente inferior a alrededor de 30:1; mas particularmente a menos de 15:1.
La relacién de flujo del chorro de gas sobre el chorro de masa polimérica fluida se
calcula en kilogramos por hora por metro de chorro de gas a través del conducto
de gas por kilogramo por hora por metro de chorro de masa polimérica fluida a
traves de todas Ias aberturas en la segunda seccién del conducto de gas.

En unas incorporaciones mas particulares, cada abertura del conducto del
polimero puede ser un corte longitudinal con un diametro hidraulico definido como
cuatro veces el area del corte transversal de [a abertura del conducto del polimero
dividido por el perimetro interno de la abertura del conducto del polimero. El
citado diametro hidraulico de cada abertura de conducto del polimero varia entre
alrededor de 0.001 pulgadas a alrededor de 0.100 pulgadas. La pelicula del
polimero generalmente tiene un espesor de pelicula del polimero que no excede el
diametro hidraulico de la abertura del conducto del polimero. La masa polimérica
fluida se puede expandir al salir por la abertura de! conducto de! polimero, por
ejemplo debido al fenémeno de esponjamiento de la boquilla, sin que se limite por
la teoria. Sin embargo, el espesor de la pelicula de la masa polimérica fluida casi
instantaneamente se reduce a menos de o queda igual al diametro hidraulico de la
abertura del conducto del polimero.

Al caracterizar la geometria del conducto de gas definido por la pared de la

tobera de la presente invencién, una primera superficie bisectriz, definida como un
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bisector angular del angulo entre la primera y la segunda pared de la primera
seccion, divide geométricamente la primera seccion en dos mitades con unos
volimenes mas o menos iguales; y una segunda superficie bisectriz, definida
como un bisector angular del angulo entre fa primera y la segunda pared en la
segunda seccion, divide geométricamente la segunda seccién en dos mitades con
unos volimenes mas o menos iguales. La superficie bisectriz puede ser plana o
curva, dependiendo de la incorporacion de la presente invencién, como sera mas
aparente a partir de las descripciones detalladas en la presente. En una
incorporacion general, el angulo de bisecciodn de la primera y de la segunda pared
con respecto a la primera superficie bisectriz varia de alrededor de 15 a alrededor
de 40 grados en la primera seccidn, y el angulo de biseccion de la primera y la
segunda pared con respecto a la segunda superficie bisectriz varia de alrededor
de 2 a alrededor de 20 grados en la segunda seccidon del conducto de gas.

Las paredes opuestas de la tobera donde se introduce el polimero en el
conducto de gas se pueden operar de manera que sean térmicamente similares o
diferentes. En una incorporacion, la primera y la segunda pared del conducto de
gas se calientan a aproximadamente la misma temperatura para obtener unos
estados térmicos simétricos con respecto a la primera y a fa segunda superficie de
biseccidn. En una incorporacion alterna, una de las paredes opuestas puede ser
una pared caliente, mientras que la otra pared es una pared fria, donde la
temperatura de |a pared caliente es por lo menos mayor que la temperatura de la
pared fria, de manera que por los menos es 50°C mas alta; y solamente la pared
caliente tiene por lo menos una abertura para el paso de la masa polimérica fluida.
En esta configuracion, las microfibras se pueden producir en un medio de la
fibrilacién de gas de fundicion caliente/‘frio” (por ejemplo, aire sin calentar) que
reduce la complejidad del proceso y los costos. En esta configuracion, la pared
caliente en la segunda seccién diverge de la primera superficie bisectriz a un
angulo que varia entre alrededor de 1 grado y 20 grados; y la pared fria en la
segunda seccion converge hacia la primera superficie bisectriz a un angulo que
varia entre alrededor de 0.1 grados y alrededor de 15 grados. La relacién entre el
angulo divergente de la pared caliente relativa a la primera superficie bisectriz y el
angulo convergente de la pared fria relativa a la primera superficie bisectriz puede
variar entre alrededor de 1:1 a alrededor de 500:1. El angulo entre la linea central
de cada conducto del polimero y la pared que contiene la abertura
correspondiente del conducto del polimero puede variar de alrededor de 10 grados

a alrededor de 100 grados. La pelicula polimérica que se extruye de cada
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abertura del conducto dei polimero puede fluir con el flujo de gas a lo largo de la
superficie de desfibrado del polimero que tiene un angulo de orientacion con
respecto a la primera superficie de biseccidon que varia entre alrededor de 90
grados medidos en el sentido de las manecillas del reloj hasta alrededor de 45
grados medidos en el sentido contrario a las manecillas del reloj. La longitud de la
superficie de desfibrado del polimero que corresponde a cada abertura del
conducto del polimero puede ser menor a alrededor de mil veces el diametro
hidraulico de la abertura correspondiente del conducto del polimero.

En otra incorporacion, la primera y la segunda pared del conducto de gas se
curvan suavemente de manera que |la curvatura de las paredes opuestas en la
primera seccion hacen una suave transicién sin ningdn borde pronunciado hacia la
curvatura de las paredes opuestas de la segunda seccion en la regién del area del
corte transversal mas pequefio del conducto de gas. Las paredes opuestas en la
segunda seccidn del conducto de gas pueden ser curvas de manera que la pared
caliente tiene una forma convexa que se curva alejandose de la segunda
superficie de biseccidn y la pared fria tiene una forma céncava que se curva hacia
la segunda superficie bisectriz como se ve en la segunda seccion en el conducto
de gas. La relaciéon del radio de curvatura de {a pared caliente frente al radio de
curvatura de la pared fria en la segunda seccidén del conducto de gas varia de
alrededor de 1:10.000 hasta alrededor de 100:1. El chorro de gas se introduce en
el conducto de gas a un caudal de masa que varia entre alrededor de 150
kilogramos por hora por metro hasta alrededor de 3500 kilogramos por hora por
metro.

lLa tobera empieada en los procesos descritos en la presente para
manufacturar telas no tejidas comprendiendo fibras con didmetros inferiores a una
micra representa otra incorporacién de la presente invencion. El dispositivo
inventivo de la tobera no se limita a ningdn tipo en particular de material polimérico
ni a un gas para la fibrilacién, y permite que el polimero se seleccione
independientemente para una aplicacién especifica entre una amplia variedad de
materiales poliméricos. Particularmente el gas para la fibrilacion es un material
gaseoso como aire, nitrégeno, vapor, etc. El gas se puede emplear como un solo
tipo del mismo o como combinacicnes de diferentes gases. Adicionalmente unos
gases adecuados pueden incluir gases reactivos o gases con componentes
reactivos, o combinaciones de los mismos. En unas incorporaciones,

generalmente el gas puede ser inerte para los materiales de las paredes de la
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tobera. Para los fines de la presente, los términos “sistema de tobera” y “tobera”
se emplean en forma intercambiable.

Las microfibras de excelente calidad dispuestas en la presente invencién se
disponen con una distribucidn apretada del diametro de las fibras con minimos
defectos de fibras. Las materias primas de productos de telas no tejidas
recolectadas directamente del proceso de la presente invencidon generalmente
pueden comprender mas de 35%, particularmente mas de 75% y adn mas
particularmente mas de 99% de fibras con diametros inferiores a una micra. La
desviacion estandar de la distribucion del diametro de la fibra normalmente puede
ser inferior a alrededor de 0.5 micras, particularmente inferior a alrededor de 0.3
micras. La presente invencién también se puede emplear en la produccion de
microfibras en una amplia variedad de materiales poliméricos. Las fibras pueden
estar compuestas por un polimero, por ejemplo seleccionado entre poliolefinas,
poliésteres, poliamidas, polimeros biodegradables, poliuretanos, poliestirenos,
resinas alquidicas, acidos polihidroxialcanoicos, adhesivos y otros compuestos
capaces de producir fibras, y combinaciones de los mismos. la tela no tejida se
puede emplear en una amplia variedad de articulos, sola o en combinacion con
otros materiales. La tela no tejida se puede utilizar, por ejemplo, en filtros,
atuendos médicos, toallitas humedas médicas, materiales de construccién para
revestimiento térmico y acustico, vendajes, ropa de proteccion, separadores de
bateria, soportes para catalizadores, pafales, pantaloncillos de entrenamiento,
pafiales para la incontinencia en adultos, productos catameniales como toallas
higiénicas femeninas y protectores femeninos, tampones, articulos de aseo
personai, articulos de cuidado personal y toallitas de cuidado personal como
toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas para el cuerpo y
toallitas femeninas y combinaciones de los mismos.

Otras caracteristicas y ventajas de la presente invencidon se haran
facilmente aparentes a partir de la siguiente descripcion detallada de los dibujos

anexos y de las reivindicaciones adjuntas.

Breve Descripcién de los Dibujos

La FIG. 1 es un corte transversal ambliado y general de un sistema de tobera de la
presente invencion, para formar fibras con un diametro inferior a una micra.
La FIG. 2 es un corte transversal tomado en la Seccidn 120 que aparece en la

FIG. 12 de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera con un solo paso
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de introduccién de la masa fundida de polimero, de acuerdo con una incorporacion
de la presente invencion para formar fibras con diametros inferiores a una micra.
La FIG. 3 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera con multiples pasos de introduccién de la masa fundida de polimero, de
acuerdo con otra incorporacion de la presente invencion para formar fibras con
diametros inferiores a una micra.

La FIG. 4 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera que incluye una pared divergente en el extremo donde se introduce el
polimero y una pared opuesta convergente en la seccion de la tobera corriente
abajo de acuerdo con otra incorporacién de la presente invencién, para formar
fibras con un didmetro inferior a una micra.

La FIG. 5 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera con unas superficies de pared curvas de acuerdo con otra incorporacion de
la presente invencion, para formar fibras con un diametro inferior a una micra.

La FIG. 6 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera que incluye una superficie de impacto definida de acuerdo con oftra
incorporacion de [a presente invencién para formar fibras con un didmetro inferior
a una micra.

La FIG. 7 es un corte transversal ampliado de una porcidn corriente abajo del
sistema de tobera de acuerdo con 1a FIG. 6.

La FIG. 8 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera con una superficie bisectriz curvilinea para el paso de gas en las secciones
corriente arriba y corriente abajo de acuerdo ¢on otra incorporacion de la presente
invencién, para formar fibras con diametros inferiores a una micra.

La FIG. 9 es un corte transversal de una incorporacion alterna del sistema de
tobera de la FIG. 8.

La FIG. 10 es un corte transversal de una incorporaciéon ilustrativa de un sistema
de tobera de otra incorporacién de la presente invencion para formar fibras con
diadmetros inferiores a una micra.

La FIG. 11 es un corte transversal de una incorporacion alterna del sistema de
tobera de la FIG. 10.

La FIG. 12 es una vista isométrica del sistema de tobera de la FIG. 1.

La FIG. 13 es una vista del plano del extremo superior de la tobera de la FIG, 12,
La FIG. 14 es una vista del plano del extremo inferior de |a tobera de la FIG. 12.

La FIG. 15 es una microfotografia SEM (500x) de la microfibras con motas.
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La FIG. 16 es una microfotografia SEM (500x= de las microfibras con muy pocas o
sin motas.

Las caracteristicas representadas en las figuras no estan dibujadas
necesariamente a escala. Los elementos representados con un ndmero en
diferentes figuras representan componentes simitares salvo si se especifica en

contrario.

Descripcidn Detallada

Aungue la presente invencion es susceptible de incorporarse de varias
formas, en los dibujos se muestra y mas adelante se describira una incorporacion
actuaimente preferida de la invencion, en el entendido que la presente divulgacion
se debera considerar una ejemplificacion de la invencion, y su intencién no es
limitar la invencién a la incorporacion especificamente ilustrada.

Con referencia a la FIG. 1, se representa un sistema general de tobera 800
para manufacturar fibras, y a modo de ejemplo, se muestra un sistema anular de
ejes asimétricos. El gas se presuriza en el elemento 700, desde donde se
alimenta el chorro de gas 3 e ingresa a una primera seccién de tobera 8 con una
geometria basicamente convergente y fluye hacia y a través de una seccién de
transicion 9, y luego el chorro de gas ingresa a y se expande en una segunda
seccién de tobera 10 que basicamente tiene una geometria divergente antes de
salir del sistema de tobera a través del plano de salida 101 hacia el entorno
atmosferico 900. La region de transicidn 9 representa una seccién de cuello
adelgazada en la tobera donde la seccidén convergente corriente arriba hace
transiciéon hacia la seccioén divergente corriente abajo. La regién de transicion o el
cuello incluye el area de corte transversal mas pequefia de la tobera. La masa
fundida de polimero se alimenta desde un cuerpo de extrusién de polimero 801 o
desde otra fuente de masa fundida de polimero al conducto del gas 802 o al
interior de la tobera 800. Como se indica por las lineas punteadas no limitantes
804-805 representadas en la figura, la masa fundida polimérica se puede introducir
en cuaiquier parte de la tobera 800 siempre que se disponga una pelicula
polimérica en una superficie de una pared interna calentada 803 de la tobera 800
impactada por el chorro de gas 3 que fluye por el conducto de gas 802, que sea
efectivo para fibrilar la pelicula polimérica en fibras con diametros inferiores a una
micra.

Con referencia a la FIG. 2, se ilustra un sistema de tobera 1 para

manufacturar microfibras, y particularmente productos no tejidos que comprenden
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fibras con diametros inferiores a una micra en forma de trama o entretejido, de
acuerdo con las incorporaciones de la presente invencién. El sistema de tobera 1
qgue se muestra en la FIG. 2 representa un conducto de gas simétrico 4, a modo
de ejemplo. Se introduce un chorro de polimero fiuido 2 en el sistema de tobera 1
a lo largo de una via curva, recta o de otra forma geométricamente aceptable 200.
Un eje o plano bisectriz imaginario 7 biseca el espacio entre las paredes opuestas
51 y 61 en la primera seccién 8 y también las paredes opuestas 5 y 6 en la
segunda seccién 10. Como se puede apreciar, si las paredes opuestas son
superficies inclinadas rectilineas (es decir generalmente planas), entonces la
bisectriz 7 es un plano, mientras que si las paredes opuestas se curvan para
formar una superficie concéntrica continua, entonces la bisectriz 7 es un eje
longitudinal. Si son paredes opuestas inclinadas basicamente planas, también se
disponen unas paredes espaciadas hacia arriba y hacia adelante y hacia atras que
conectan las paredes inclinadas opuestas (5, 6 y 51, 61) efectivas para cerrar el
conducto de gas 4 de forma hermética. Por ejemplo en la FIG. 2 se indica una
pared posterior 43. La respectiva pared anterior es similar pero no se representa
en la FIG. 2 para simplificar esta ilustracién.

Igualmente con referencia a la FIG. 2, se ilustra el mismo sistema de tobera
1 de manera gque se muestra la pared posterior 43 y una pared anterior 44. Las
paredes 43 y 44 se unen herméticamente en los extremos opuestos 1210/1211 y
1221/1222 de los componentes de la boquilla 121 y 122, respectivamente, que
incluyen las paredes opuestas descritas arriba que definen el conducto de gas que
se extiende entre la primera y la segunda seccion de la tobera. La boquilla y los
componentes de la pared externa se pueden manufacturar en un material, por
ejemplo un polimero, un metal, ceramica, etc. que se pueda formar por ejemplo
mediante moldeado, fundicién, 0 mediante una maquina, etc. para obtener la
forma adecuada, y son componentes que pueden tolerar las condiciones dei
proceso de fabricacién de microfibras, como se describe en la presente. En la
FIG. 2 la ubicacién y la configuracion de la forma de dos embudos superpuestos
definidos por las paredes opuestas se traza mediante unas lineas imaginarias en
las paredes exteriores 43 y 44 para facilitar la ilustracion, aunque se apreciara que
las paredes exteriores 43 y 44 cierran el conducto de gas 4 y el extremo posterior
y anterior opuestos de la tobera. Como se ilustra en la FIG. 12, el orificio de
entrada de la tobera superior 41 es un espacio definido por los extremos

superiores 510 y 610 de las boquillas 121 y 122, respectivamente. E| orificio de

13



salida de la tobera 42 es un espacio definido entre los extremos inferiores 500 y
600 de fas boquillas 121 y 122 respectivamente.

Las FIGs. 13 y 14 muestran un area de un corte transversal del
orificio de entrada de una tobera 1001 (indicada por el area del corte transversal
de la FIG. 13 definida entre los extremos 610 y 510) y el corte transversal del
orificio de salida de la tobera 1002 (indicada por el area de un corte transversal de
la FIG. 14 definida entre los extremos 500 y 600) de la abertura de entrada de la
tobera 41 y la abertura de salida 42, respectivamente, definida por ios
componentes de la boquilla 121 y 122. Igualmente en la FIG. 13 se muestra un
area de un corte transversal intermedio 1003 definido entre las paredes opuestas
1004 y 1005 (indicada por lineas sombreadas) ubicadas entre las entradas de la
tobera 41 y la regién de transicién 9 del orificio de salida de la tobera 42 de la
tobera. En las FIGs. 13 y 14, los bordes de la boquilla que definen el conducto del
gas que no estan visibles en esta vista normalmente estan ubicados donde lo
sefialan las lineas punteadas.

Como se ilustra, el area del corte transversal de la primera secciéon 8 se
reduce, preferiblemente de forma sustancialmente continua, en direccién corriente
abajo entre la entrada 41 a través del area intermedia 1003 y prosigue hasta
alcanzar la region de transicién 9. El area del corte transversal de la segunda
seccion 10 aumenta, preferiblemente de forma sustancialmente continua, en
direccion corriente abajo entre la region de transicion 9 a través del area
intermedia 1006 y prosigue hasta llegar a la abertura del orificio de salida 42 de la
tobera. En una incorporacién particular, la primera seccion 8 del conducto de gas
4 tiene un area de corte transversal que se reduce mondtonamente 1001 desde el
extremo de alimentacién 41 hasta el area de descarga mas bajo 410 de la primera
seccion 8, es decir el comienzo de la regidn de transicion 8, y la segunda seccién
10 del conducto de gas 4 tiene un area de corte transversal que aumenta
mondétonamente 1002 desde la entrada 420 o el comienzo de la segunda seccién
10 (es decir el extremo mas bajo de la region de transicién 9) hasta el extremo de
salida 42 de la segunda seccion 10. Igualmente estos criterios se emplean en las
siguientes incorporaciones adicionales de la presente invencion.

Haciendo referencia ahora a la FIG. 3, también se pueden introducir
multiples chorros de masa polimérica fluida 2 de forma concurrente desde
multiples conductos de introduccidon de polimero respectivos 2002a-d que fluyen
hacia el conducto de gas 4. EIl ndmero de chorros de masa polimérica fluida

solamente se limita por las restricciones practicas de un montaje de toberas
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especifico. Se introduce un chorro de gas presurizado 3 en el conducto de gas 4
que fluye en una direccion 30 desde una seccion de tobera corriente arriba 8 a
través de una region de transicion 9 hacia una seccién de tobera corriente abajo
10. La primera y la segunda pared opuesta 5, 6 comprenden una primera seccion
8 y una segunda seccion 10. La primera y la segunda pared opuesta 5, 6
convergen en la primera seccidon 8 hacia la regién de transicién o la seccion del
cuello 8, que es el corte transversal mas angosto del conducto de gas 4, medido
en una direccidén normal hacia el planc bisectriz imaginario 7 entre el orificio de
entrada de la tobera 41 y el orificio de salida de la tobera 42. Asi, la seccién del
cuello 9 conecta la primera seccion 8 con la segunda seccion 10 y conduce el gas
de una seccién a la otra. Por lo menos una de las paredes opuestas 5 o 6 diverge
del plano 7 en la segunda seccion 10. En esta ilustracion, la primera seccion 8
tiene un area de corte transversal que se reduce de manera continua y progresiva
65 medida entre las paredes opuestas 51 y 61 en la direccién del flujo del gas 30
desde el orificio de entrada 41 hasta el cuello 9. La segunda seccién 10 tiene un
area de corte transversal que aumenta de manera continua y progresiva 66,
medida entre las paredes opuestas 5 y 6 en la direccién del flujo del gas 30, desde
el cuello 9 hasta el orificio de salida 42. Estas areas de corte transversal 65 y 66
se miden normal al plano 7 entre las paredes opuestas (es decir 51, 61 0 5, 6
segun el caso) en la direccién del flujo del gas 3. Los chorros de la masa
polimérica fiuida 2 salen del conducto de introduccién del polimero 200 o de los
conductos 200a-d en los orificios de entrada del conducto de polimero y salen por
las paredes opuestas 5 y 6, y se combinan con el chorro de gas de alta velocidad
3, preferiblemente en la segunda seccion 10 del conducto del gas 4, para formar
las peliculas 11, es decir que la masa fundida de polimero que sale por las
aberturas del conducto de polimero se extiende en pequefias corrientes en forma
de una pelicula o de otra forma extiende una masa polimérica fluida. La pelicula o
las peliculas se fibrila(n) para formar fibras 12 que comprenden fibras con
diametros inferiores a una micra que se recolectan por debajo del sistema de
tobera 1 como un material de trama fibrosa o entretejido 13. La cantidad de
fibrilacion de las peliculas 11 de los chorros de masa polimérica fluida 2 puede
variar dependiendo de la ubicacién de los conductos 200a-d en el conducto de gas
4. En una incorporacion no limitante, la masa fundida de polimero fibrilada en
forma de filamentos fundidos continuos o discontinuos o de particulas fundidas,
por ejemplo debido a un excesivo cizallamiento de las peliculas 11 de los

conductos 200b y 200c se pueden combinar con las peliculas de la masa fundida
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de polimero fibrilada 11 de los conductos 200a y 200d, respectivamente. En esa
incorporacién, si los chorros de masa polimérica fluida 200b y 200c son
respectivamente de unos tipos de polimero disimiles de los chorros de masa
polimeérica fluida 200a y 200d, el material de ia trama puede estar compuesto por
fibras de multiples componentes, 0 mas especificamente de fibras de dos
componentes. Se encontrd que la introduccion de la masa fundida de polimero en
la segunda seccion del sistema de tobera sobre una pared de soporte divergente
calentada especialmente facilita la produccién de fibras con aito contenido de
fibras con diametros inferiores a una micra de excelente calidad y las tramas
resultantes con un rendimiento comercial. Las aberturas del conducto de polimero
20 en el conducto de gas 4 pueden tener unas secciones transversales ovaladas,
redondas, rectangulares o de otra forma geométrica. Puede haber una o varias
aberturas del conducto de polimero en el conducto de gas en cualquiera de las
superficies/paredes opuestas. La abertura o las aberturas en la incorporacion
preferida se encuentra(n) en los lados mas calientes, en el extremo de la masa
fundida de polimero (por ejemplo, ver la FIG. 6 descrita en mayor detalle abajo).
Haciendo de nuevo referencia a la FIG. 3, se ha encontrado que la
ubicacion de la abertura del conducto de polimero 20 para manufacturar fibras de
excelente calidad depende del tipo de gas empleado, de la geometria de las
secciones de tobera y de la presion del gas. En una incorporaciéon preferida, la
presién del gas que ingresa es relativamente baja, menor a alrededor de 10 psi, y
la pelicula polimérica extruida se une con el gas en el extremo superior (50%) de
la segunda seccién corriente abajo 10, indicada como la seccién 101, donde la
masa fundida de polimero es extruida del conducto de gas 200c. Se ha
encontrado en este caso, que la porcion superior de la segunda seccién corriente
abajo 10 puede ofrecer una regién de velocidad éptima de gas donde se logra la
fibrilacion de la pelicula fundida de forma muy eficiente, produciendo una
microfibra de mejor calidad. En consecuencia es una incorporacién preferida en el
caso de que la presion del gas que entra sobrepasa alrededor de 10 a 15 psi,
donde la pelicula polimérica extruida se une con el gas en la porcidn inferior
corriente abajo (50%) de la segunda seccién corriente abajo 10, indicada como un
remanente después de la seccién 10, en la cual la masa fundida de polimero se
extruye del conducto de gas 200a. A medida que aumenta la presién del gas, la
ubicacion preferida para unir los chorros de gas y de polimero se desplaza
corriente abajo, es decir del paso 200c al paso 200b al paso 200d y al paso 200a

para el rango mas alto de las presiones del gas.
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La trama fibrosa 13, como se muestra en las FIGs. 2-3 puede estar
compuesta por una pila de fibras sueltas o alternativamente por una trama unitaria
autoportante de fibras, dependiendo de las condiciones del proceso como
temperatura, distancia del colector 100, y demas. Las fibras también se pueden
depositar en un sustrato de trama en movimiento para formar una capa adicional.
La recoleccion de las fibras descargadas desde el sistema de tobera 1 se puede
realizar por ejemplo sobre una banda o un sustrato 300 ayudada con una banda
inferior generando vacio o un sustrato u otro medio para mantener las fibras
depositadas sobre la banda o el sustrato para un procesamiento posterior. La
estructura para la recoleccion de fibra puede ser por ejemplo una malla o una
banda transversal que hala las fibras mediante vacio, sobre la estructura.
lgualmente puede comprender una trama fibrosa preformada. Es obvio para
aquellos con destreza en el arte que el sistema de tobera puede tener
esencialmente el disefio de una ranura con ligeras modificaciones. Aunque las
FIGs. 2 y 3 muestran una tobera con una geometria esenciaimente plana y
simetrica, esto Unicamente se muestra con fines ilustrativos sencillos y no
limitantes.

La FIG. 4 muestra mas detalles de un sistema de tobera 1, y en esta
llustracion muestra un sistema donde el aparato tiene un lado mas frio que esta
unido por la primera pared opuesta mas fria 5 y un lado del aparato mas caliente
que contiene los componentes de la masa fundida de polimero que esta unido por
la segunda pared opuesta mas caliente 6. Un eje 0 un plano 7 geométricamente
biseca el espacio entre las paredes opuestas 5 y 6 en la primera seccién 8,
definiendo asi la biseccidn de contraccion o medios angulos a. Preferiblemente el
angulo de biseccion a esta entre 0.5 y 89.5 grados, mas preferiblemente entre 1 y
45 grados, y mas preferiblemente entre 15 y 40 grados. En upa de las
incorporaciones, la biseccion a es de alrededor de 30 grados. La pared opuesta 6
diverge del eje o del plano 7 en la segunda seccidn 10, mientras que toda el area
de corte transversal 66 del conducto de gas 4 en la segunda secciéon 10, medida
en direccion normal a la direccion 30 del flujo de gas 30, realmente continta
aumentando, permitiendo que el gas se expanda después de la seccion del cuello
9. La pared opuesta mas fria 5, generalmente es convergente con respecto al gje
o plano 7 a un angulo de 8. El angulo & se mide desde la pared opuesta mas
caliente 6 hasta el eje o plano bisectriz 7, y el angulo 8 se mide desde el gje o
plano 7 hasta la pared opuesta mas fria 5. Por lo tanto, el angulo 8 es cero si la

pared opuesta 5 se encuentra paralela al eje ¢ plano bisectriz 7, y es negativo si
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es convergente y es positivo si es divergente. La pared opuesta 8 tiene un angulo
divergente (3 que generalmente debera ser de alrededor de 1 grado hasta menos
de alrededor de 90 grados relativo al eje o plano 7, o preferiblemente de alrededor
de 2 hasta alrededor de menos de 20 grados. En una incorporacion, este angulo
divergente 3 es aproximadamente de 15 grados. La pared opuesta 5 tiene un
angulo divergente que debera ser inferior a alrededor de +45 grados relativo al eje
o plano 7, pero preferiblemente tiene un angulo convergente que es de alrededor
de -45 grados hasta alrededor de 0 grados. La suma de R y de 8 preferiblemente
debera ser de alrededor de 0.1 grados hasta alrededor de 30 grados. El polimero
se dirige a traves de los conductos de introduccién del polimero 200 y sale al
conducto de gas 4 a traveés de una o varias aberturas en el conducto del polimero
20 y fluye en forma de una pelicula, de unas pequefias corrientes o unos tubos
huecos, y preferiblemente forma una pelicula sobre las superficies de desfibrado
del polimero 63, también conocidas como las areas de impacto. Los conductos de
la masa fundida de polimero 200 pueden tener diferentes angulos y con respecto a
la pared opuesta mas caliente 6 en cualquier sitio desde una direccién
perpendicular (90 grados) hasta casi en sentido paralelo (que fluye en la misma
direccion) a la superficie de la pared opuesta mas caliente 6 (alrededor de 5
grados) o pueden fluir en sentido contrario a alrededor de 170 grados, pero
preferiblemente de 10 a 100 grados. La superficie de desfibrado del polimero 63
se encuentra por debajo (en el sentido del flujo del gas) de cada abertura del
conducto de polimero 20 y es una suave continuacion de la segunda pared
opuesta 6 desde antes de la introduccidén de la masa fundida de polimero 2 y
sobre la cual fluye la masa fundida de polimero antes y durante el desfibrado por
el chorro de gas 4. Si la superficie de desfibrado del polimero 63 no es una suave
continuacion de la pared opuesta mas caliente 6, entonces se puede encontrar a
un angulo 8 medido entre la superficie de desfibrado del polimero por debajo de
cada abertura del conducto del polimero en el sentido del flujo del polimero y el
respectivo conducto del polimero 2, y es menos de alrededor de 180 grados. Con
un angulo 8 de (80-y) grados o menos relativo al conducto del polimero (en una
incorporacion donde y es inferior a 90 grados), la superficie de desfibrado del
polimero 63 esencialmente se volveria cero. Ailternativamente, la orientacion de la
superficie de desfibrado del polimero se puede medir relativa al plano o eje
bisectriz 7. Cuando se mide relativa al plano o eje bisectriz 7, el dngulo de la
orientacion de la superficie de desfibrado del polimero varia de alrededor de 90

grados medido en el sentido de las manecillas del reloj a alrededor de 45 grados
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medido en el sentido contrario a las manecillas del reloj. La longitud “d" de la
superficie de desfibrado del polimero 63 es critica para un buen proceso de
desfibrado con pocos defectos en las fibras, como las motas, etc. y debera ser
inferior a alrededor de mil veces el diametro hidraulico de la respectiva abertura
del conducto del polimero 20, pero preferiblemente menor a cien veces el diametro
hidraulico de la respectiva abertura del conducto del polimero 20. Una razén para
este ejemplo de configuracion es que la pared opuesta 6 se calienta para
mantener el chorro presurizado del polimero 2 fundido y fluyendo. La pared
calentada 6 en la segunda seccién 10 del conducto del gas 4 tiene un angulo
divergente 3 menor a 45 grados desde el eje central bisectriz 7, preferiblemente
de alrededor de 1 a 20 grados. La pared opuesta sin calentar, mas fria 5 opuesta
a la pared calentada 6 en la segunda seccién 10 del conducto del gas 4 puede
tener un angulo de convergencia 8 de menos de 30 grados desde el eje central 7,
particularmente de alrededor de 0.1 a 15 grados. La proporcién R/8 del angulo
divergente & al angulo convergente 8 de las paredes opuestas 6 y 5
respectivamente, en la segunda seccion 10 del conducto del gas 4 varia entre 1:1
y 500:1. La geometria interna del corte transversal del cuello 9 puede ser de
forma rectangular si las paredes opuestas estan inclinadas (por ejemplo ver la
FIG. 2) o alternativamente puede ser redondeada si se emplean paredes curvas
opuestas que forman una frontera interna continua y curva que define el conducto
del gas. En otra incorporacidn, el conducto del gas 4 comprende un espacio
anular de corte transversal ubicado entre ias paredes 5 y 6. Las paredes de la
FIG. 4 se muestran inclinadas, planas y planares, sin embargo las paredes en las
diferentes secciones pueden ser curvas. Esto se puede hacer para las paredes 5
y 6 bien sea en la primera o la segunda seccion o en la seccién del cuello, 0 en
una combinacion de estas secciones. En la siguiente descripcion se presenta una
incorporacion particular no limitante.

Haciendo referencia a la FIG. 5 en otra incorporacion del sistema de tobera
1, las paredes opuestas 6 y 5 en la segunda seccién del conducto de gas 4 son
curvas. La porcidén curva puede tener una dimensién vertical 102 de alrededor de
0.004 pulgadas hasta alrededor de 2 pulgadas, y el conducto de la masa fundida
200 puede tener un diametro hidraulico de alrededor de 0.001 pulgadas hasta
alrededor de 0.100 pulgadas. La proporcion, r1/r2 del radio de curvatura r1 de la
pared mas caliente 6 frente al radio de la curvatura r2 de la pared mas fria en la
segunda seccion 10 del conducto de gas 4 puede variar entre 1:10.000 hasta

alrededor de 100:1.
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Haciendo referencia a la FIG. 6 en otra incorporacion del sistema de tobera
1, la geometria de la pared calentada 6 es similar a la que se describe para la FIG.
5 arriba. Sin embargo, en esta incorporacién, la seccion del cuello 9 del conducto
de gas 4 tiene una longitud mayor comparada con las incorporaciones de las FIGs
2-4. La pared 5 opuesta a la pared calentada 6 converge hacia el eje o plano
bisectriz 7 a un angulo 8 variando tipicamente entre alrededor de 0.1 grados hasta
alrededor de 15 grados. La pared calentada 6 diverge del plano 7 a un angulo B
que varia tipicamente entre alrededor de 1 hasta alrededor de 20 grados. Como
se aprecia mejor en la FIG. 7, el chorro de la masa polimérica fluida 2 ingresa a la
segunda seccion 10 del conducto de gas 4 a través de una o multiples aberturas
20 y se dirige a un angulo y que puede variar entre alrededor de 10 y alrededor de
170 grados, pero tipicamente varia entre alrededor de 30 y alrededor de 150
grados, particularmente alrededor de 60 hasta alrededor de 95 grados relativo a la
segunda pared mas caliente 6. Como se muestra, la pared calentada 16
comprende una porcion de punta 65 inmediatamente debajo del conducto de
introduccion del polimero 2. La porcion integral de punta 65 tiene una longitud de
superficie de desfibrado del polimero inferior a alrededor de 0.050 pulgadas, mas
preferiblemente menor a alrededor de 0.010 pulgadas. La porcién curva 64 se
ubica inmediatamente debajo de [a porcion de punta 65 y se aleja en forma curva
desde el eje central 7 en sentido corriente abajo 30 y la pared 5 opuesta a la pared
calentada converge hacia el plano 7 a lo largo de la porcién de pared 151 de la
misma y en una ubicacion lateralmente espaciada desde y adyacente; el extremo
inferior de la porcion de punta 152 se dobla hacia atras para formar el angulo 90+6
con el plano 7. La porcion curva 64 define la porcion de punta 65 en su extremo
superior y también ayuda a evitar la alteracién del gas en el conducto de gas 4
cerca al conducto de introduccién del polimero 2. La porcién de punta 65 aumenta
la formacién de fibras con diametros inferiores a una micra. En esta ilustracion, la
porcion de punta 865 tiene un costado 63 frente al conducto de gas 4 gque puede
ser sustancialmente plano y que define la longitud de desfibrado del polimero 3.
Cuando los angulos y, B y 8 no se encuentran entre los rangos aqui descritos, el
proceso se puede ver afectado de forma adversa. Por ejemplo puede afectar el
desfibrado, los tamafios de la fibra de forma negativa y aumentar la formacién no
deseada de motas. Como una ilustracién no limitante, la porcidn de punta 65
puede tener una longitud vertical o una longitud de impacto & de aproximadamente
0.005- 0.050 pulgadas, la porciéon curva 64 puede tener una dimensién vertical de

alrededor de 0.040 — 0.100 pulgadas o mayor, y el conducto de la masa fundida 2
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puede tener un diametro hidraulico de alrededor de 0.001 a alrededor de 0.010
pulgadas, y preferiblemente de 0.002 a alrededor de 0.008 pulgadas.

Haciendo referencia a las FIGs. 8 y 9, la primera y la segunda pared (5,6 vy
51, 61) del conducto de gas 4 de estas configuraciones alternas de la tobera 1 son
suavemente curvas de manera que la curvatura de las paredes opuestas 5 6 en la
primera seccidén 8 hacen una suave transicién hacia la regién de transicion 9 del
conducto de gas 4 sin ningun borde pronunciado hacia la curvatura de las
siguientes paredes opuestas 51, 61 en la segunda seccion 10 donde se introduce
el polimero 2 en esta ilustracién. Las paredes opuestas en la segunda seccién 10
del conducto de gas 4 son curvas de manera que la pared caliente 6 tiene una
forma convexa que se aleja de la superficie curvilinea bisectriz 7 y la pared fria 5
tiene una forma concava que se curva hacia la superficie curvilinea bisectriz 7
como se ve en |la segunda seccion 10 en el conducto de gas 4. La proporciéon del
radio de curvatura de la pared caliente 6 frente al radio de curvatura de la pared
fria 5 en la segunda seccién 10 del conducto de gas 4 puede variar de alrededor
de 1:10.000 hasta alrededor de 100:1; particularmente de alrededor de 1:4 a
alrededor de 1:1; y mas particularmente de alrededor de 1:2 hasta alrededor de
1:1. El radio de curvatura de la primera y la segunda pared 51, 61 en la primera
seccion 8 puede variar de alrededor de 1% hasta alrededor de 1000% de la
longitud de la primera y la segunda pared 5, 6 en la segunda seccién 10 del
conducto de gas 4. Cada abertura de introduccion de polimero 20 particularmente
se puede ubicar en la pared caliente 6 en la segunda seccion 10. Cada abertura
de polimero 20 también se puede ubicar entre alrededor de 20% y alrededor de
80% de la longitud curvilinea de |a pared caliente 6 en la segunda seccion 10 del
conducto de gas 4. La pelicula de polimero se puede extruir en la segunda
seccion 10 a través de cada abertura de polimerc 20 a un dngulo que varia desde
alrededor de 20 grados hasta alrededor de 160 grados con respecto a la tangente
en la pared caliente 6 en la segunda seccion 10 del conducto de gas 4.

Haciendo referencia a las FIGs. 10-11, la primera y la segunda pared (5, 6 y
51, 61) del conducto de gas 4 de estas configuraciones alternas de la tobera 1
estan inclinadas y son planares y la regién de transicion 9 es una configuracion
asimétrica doblada, ubicada entre la seccidon corriente arriba 8 y la seccidon
corriente abajo 10 donde se introduce el polimero 2 en esta ilustracion.

Los dispositivos de tobera empleados para practicar los procesos descritos
en la presente se pueden configurar como un cartucho que se puede montar sobre

unos dispositivos convencionales de boquillas.
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Las boquillas convencionales pueden variar. Sin embargo se puede seguir
la practica estandar de maquina en la industria para montar el cartucho que
incorpora la tobera inventiva a una boquilla. Por ejemplo la boquilla que tiene la
tobera se puede montar en una boquilla con un arreglo tradicional de perno vy
superficies planas/formadas. Si se requiere una arandela/empaque, se forma el
canal mediante una maquina en la parte superior de la boquilla y/o el lugar se
define para cada boquilla especifica. Por ejemplo el sistema de tobera de la
presente invencion puede adaptarse para que encaje en el cuerpo de extrusion
inferior de un equipo convencional de hilado fundido, por ejemplo equipos
suministrados por proveedores como Reifenhauser, Ason-Neumag, Lurgi Zimmer,
Accurate Products, Nordson e Implanti. Se puede administrar gas presurizado al
sistema de tobera mediante distribuidores de gas empleados en combinacion con
cuerpos de extrusidon en un equipo convencional o comercial, o a través de otra
fuente de gas comprimido alimentado al orificio de entrada de la tobera mediante
unos ductos y conexiones herméticos.

Para implementar los procesos de la invencién empleando unos sistemas
de tobera y un equipo de soporte como se ilustrd arriba, el polimero generalmente
se calienta hasta que forme un liquido y fluya facilmente. Como se indica en las
figuras, la masa fundida de polimero se introduce en la segunda seccion 10 del
conducto de gas 4 del sistema de tobera 1 a través de la abertura 20 y forma una
pelicula a medida que desciende por ia superficie de la pared 4 ubicada debajo de
la abertura 20, como se describe arriba. Para formar la masa fundida de polimero,
el polimero se calienta suficientemente para formar un flujo de polimero fundido.
A modo de ejemplo y no de limitacion, el polimero fundido puede tener una
viscosidad en el punto de desfibrado en la tobera como un valor numérico positivo
inferior a 30 Pa-s, particularmente menos de 20 Pa-s y puede variar de 0.1 a 20
Pa-s y particularmente de 0.2 a 15. Estas viscosidades se dan sobre una tasa de
cizallado que varia de alrededor de 100 hasta alrededor de 100.000 por segundo
(a2 240°C). Generalmente el polimero fundido esta a una presion que excede la
presion atmosférica en el momento que pasa a través de la luz en la boquilla del
polimero y se infroduce en el conducto de gas del disefio de la tobera.

Las tasas de flujo de masa fundida apropiadas y éptimas de! polimero de
partida empleado para obtener la masa fundida de polimero pueden variar
dependiendo del tipo de polimero empleado y de otras condiciones del proceso
como las propiedades del flujo de gas. En el caso de polipropileno con una

temperatura de transicién vitrea de aproximadamente menos 18°C, una velocidad
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de flujo de masa fundida apropiada puede variar entre alrededor de 35 a mas de
2000 decigramos por minuto, preferiblemente no mayor a 1800. La velocidad de
flujo de masa fundida se mide mediante el ASTM método D-1238. Si el polimero
empleado es polipropileno, puede tener un indice de polidispersidad (PDI) que
varia entre por ejemplo alrededor de 2.0 hasta alrededor de 4.0. Para los fines de
ia presente, el PDI es una medida de la distribucién de los pesos moleculares en
determinada muestra de polimero, donde el PDI calculado es el pesc molecular
promedio en peso dividido por el peso molecular promedio en nimero.

El resultado del polimero en el proceso inventivo y el aparato dependeran
en gran medida del polimero especifico empleado, del disefio de la tobera y de la
temperatura y presion del polimero. El resultado total del polimero del sistema de
tobera 1 es méas de alrededor de 1 kg/hr/m, particularmente puede variar entre 1y
200 kg/hrim, mas particularmente de 10 a 200 kg/hr/m y mas particularmente entre
25y 70 kg/hr/m. Por cada orificio, el resultado de! polimero puede ser mas de
alrededor de 1, particularmente mas de alrededor de 50 y mas particularmente
mas de alrededor de 1000 gramos por minuto por orificio. Puede haber varias
luces de introduccion u orificios operando al mismo tiempo para incrementar la
cantidad total de produccién. La produccion, junto con la presion, la temperatura y
la velocidad se miden en el orificio de salida de la boguilla. También se puede
emplear una cortina de gas u otro chorro de gas auxiliar para afectar el patrén de
rociado de las fibras con diametros inferiores a una micra de dos 0 mas toberas.
Este chorro de gas o cortina puede ayudar a proteger las formaciones de rociado
entre las toberas adyacentes y puede ayudar a comprimir el patrén de rociado. La
cortina de gas o el chorro pueden mejor la uniformidad de la trama.

El sistema de la tobera inventiva no se limita a ningun tipo particular de
polimero y permite seleccionar el polimero independientemente para una
aplicacion especifica, entre una amplia variedad de materiales poliméricos. Unos
materiales poliméricos apropiados para la formacion de las tramas fibrosas de la
presente invencion son aquellos polimeros capaces de desfibrarse en microfibras
empleando las toberas de la presente invencién. Estos polimeros incluyen, pero
no se limitan a polimeros seleccionados entre el grupo compuesto por poliolefinas,
poliésteres, poliamidas, polimeros biodegradables, poliuretanos, poliestirenos,
resinas alquidicas, acidos polihidroxialcanoicos, adhesivos y ofros compuestos
capaces de producir fibras, y combinaciones de los mismos. Ejemplos particulares
de materiales poliméricos son por ejemplo los polipropilenos. Los polimeros se

pueden seleccionar ademas entre homopolimeros, copolimeros y conjugados y
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pueden incluir aquellos polimeros que tienen incorporados unos aditivos de
fundicién o unos agentes tensoactivos o pigmentos. Se puede emplear mas de un
tipo de polimero a la vez mediante el uso de multiples conductos de polimero
200a-d como se ilustra en la FIG. 3. En dicha incorporacién, se puede producir
una trama 13 que comprende multiples componentes de fibras con diametros
inferiores a una micra, como se describe mas arriba.

El fluido gaseoso se puede introducir en el sistema de tobera a una
temperatura inferior a la de la masa fundida de polimero, y particularmente por
debajo de 100°C, mas particularmente de menos de 50°C o de lo contrario a
temperatura ambiente (por ejemplo alrededor de 30°C o menos). El fluido
gaseoso también se puede calentar, aungue no se requiere para los procesos de
la presente invencién. Ejemplos no limitantes de fluidos gaseosos para el
desfibrado son gases como aire, nitrégeno, vapor, etc. Adicionalmente unos
gases apropiados pueden incluir gases réactivos o gases con componentes
reactivos o combinaciones de los mismos. La presién del fluido gaseoso para el
desfibrado (es decir de fibrilacién) es una presién positiva suficiente para soplar
las fibras con diametros inferiores a una micra y puede ser ligeramente superior a
la presion de la masa fundida de polimero cuando se extruye a través de la luz por
la cual se introduce en el conducto de gas del sistema de tobera. El fluido
gaseoso para el desfibrado generalmente tendra una presion por debajo de 1000
psi, particularmente sera menor a 100 psi, mas particularmente sera de alrededor
de 15 hasta airededor de 80 psi. La velocidad de flujo del gas es suficiente para
cizallar la pelicula de polimero a una tasa suficiente que fibrila. La velocidad de
flujo del gas a través del sistema de tobera generalmente se encuentra en el rango
comprendido entre 150 kilogramos por hora por metro hasta alrededor de 3500
kilogramos por hora por metro, particularmente de 600 a 2000 kilogramos por hora
por metro, mas particularmente de 1000 a 1800 kilogramos por hora por metro.
En terminos de fiujo de masa de gas, medido como una unidad de masa de gas
que fluye por unidad de tiempo por unidad de area, el flujo de gas varia entre
alrededor de 15 kg/s/m? hasta alrededor de 1500 kg/s/im? dependiendo de la
separacion de las paredes opuestas § y 6 en la seccion del cuello 9 y de la
velocidad de flujo de gas empleada. Para los fines de la presente, el corte
transversal de la region de transicion 9 de la tobera 1 generalmente se emplea
para los célcuios del flujo de la masa de gas.

Como un beneficio de la presente invencidn, se obtiene un mayor

rendimiento de las fibras con diametros inferiores a una micra con una menor
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demanda de gas, razon por la cual es factible reducir e! consumo de energia y/o
emplear unas unidades de operaciéon de escala mas pequena y de todas formas
obtener unos niveles de produccion de fibra con un diametro inferior a una micra
que sean comercialmente significativos. En una incorporacion, el chorro de gas y
el chorro de la masa polimérica fluida se introducen en la segunda seccién a una
relacion de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el chorro de la masa
polimerica fluida inferior a alrededor de 40:1; particularmente inferior a alrededor
de 30:1; mas particularmente a menos de 15:1. En una incorporacion, la relacién
de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida
puede ser incluso menor de 10:1. La velocidad de flujo de masa del chorro de gas
al chorro de la masa polimérica fluida se calcula en kilogramos por hora por metro
de chorro de gas a través del conducto de gas por kilogramo por hora por metro
de chorro de masa polimérica fluida a través de todas las aberturas en la segunda
seccion. De manera equivalente, la relacién de velocidad de' flujo del chorro de
gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida es menor a alrededor de 20:1,
mas preferiblemente menos de alrededor de 10:1 y méas preferiblemente menor a
alrededor de 7:1. La relacién de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el
chorro de la masa polimérica fluida se calcula como kg/s/im? de flujo de masa de
gas a través del conducto de gas sobre los kg/s/m? de la masa polimérica fluida
que fluye en todas las aberturas de polimero de la segunda seccion del conducto
de gas. Por lo tanto se logra un mejor desempefio mediante un proceso mas
eficiente a menor costo que produce unas microfibras de mejor calidad o unas
tramas fibrosas de fibras con diametros inferiores a una micra con una produccion
comercialmente viable. Entre otras ventajas, el proceso es mas eficiente puesto
que evita el contraflujo del polimero y/o la acumulacion en el extremo del gas en el
proceso de formacién de la fibra. La trama o el entretejido resultante son de
excelente calidad, puesto que la trama posee una gran uniformidad, incluso a
tamarios de fibras con didametros inferiores a una micra, y con menos defectos en
las fibras y en la trama.

En la presente invencion se disponen unas microfioras de excelente
calidad, con una distribucion apretada del diametro de las fibras con minimos
defectos de fibras. Para los fines de la presente, una fibra de “excelente calidad”
se define predominantemente como unas fibras con diametros inferiores a una
micra con una distribucion apretada del didmetro de las fibras, con defectos
minimos en la fibra como motas y polvo. “Mota” se define como una masa de

polimero discontinua sin desfibrar, esencialmente esférica o en forma de elipse o
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combinaciones de las mismas, donde la dimensién mas grande de la masa
discontinua varia de 10 a 500 micrones. A modo de ilustraciéon no limitante, la
FIG. 15 es una vista representativa (500x) que muestra microfibras con motas
producidas con un equipc y unas condiciones de proceso convencionales para
manufacturar fibras. La mota crea y deja grandes poros y otros defectos en una
trama formada por las microfibras. La FIG. 16 es una vista representativa (500x)
que muestra las microfibras con muy pecas o sin motas que se manufactura con
un sistema de tobera operado de acuerdo con una incorporacion de la presente
invencién. Se dispone una buena distribucién de la fibra y se obtiene una fibra de
polimero y una conversién de calidad de la trama mas eficiente en ia trama fibrosa
que aparece en la FIG. 16. El “polvo” es otro defecto de la fibra, donde el polimero
se cizalla de manera descontrolada o excesiva formando masas de polimero
esencialmente esféricas o en forma de elipse, 0 combinaciones de las mismas,
donde la dimensién mas grande es menor a 10 micrones. Una calidad de fibra
baja e indeseada puede tener unos didmetros de fibra de rango excesivo, o puede
contener grandes cantidades de polvo o grandes cantidades de motas. Una
calidad de fibra particutarmente deficiente, o el efecto de desfibrado puede
contener una mota grande, usualmente con un diametro superior a 40 micrones,
donde ia masa tiene suficiente fuerza de movimiento y energia térmica (es decir,
temperatura) para penetrar a través de la totalidad del espesor de la trama no
tejida y formar un defecto nitido de “orificioc mintsculo” en la misma, la cual se
puede identificar muy bien visualmente si se examina bajo una lupa (es decir,
ampliada mas de 10 veces o 10x) de la trama. Por lo tanto, una trama
manufacturada mediante un desfibrado de excelente calidad, y las fibras, tiene una
distribucion apretada del didametro de las fibras, no tiene o hay una cantidad
pequefia de polvo por debajo de un promedio de 10 particutas por milimetro
cuadrado, no tiene o hay una poca cantidad de mota por debajo de un promedio
de 10 particulas por milimetro cuadrado, y no tiene o hay una cantidad
insignificante de motas del tipo de penetracién y formacion de orificios minasculos.
Estas mediciones y evaluaciones se pueden realizar mediante unos microscopios
Opticos con un aumento de 10X o preferiblemente con unas fotografias de un
escaneo microscopico de electrones (para ver el polvo y las motas). Con el fin de
determinar un promedio, se debe tomar por lo menos diez o preferiblemente mas
de veinte muestras de una condicion de produccion o durante un periodo de
produccion determinado y se deben evaluar en esta forma para conocer la

presencia de polvo y motas.
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Las tramas fibrosas producidas de conformidad con la presente invencion
pueden incluir fibras que exhiben uno o varios didmetros de fibra. Los diametros
de fibra pueden variar desde las fibras con diametros inferiores a una micra hasta
diametros de microfibra. Para los fines de la presente, “didmetro de fibra" se
determina mediante el SEM y el analisis de imagen. Aungue no se limita a lo
anterior, el promedio de diametro de las fibras puede ser por ejempio, alrededor de
0.1 a alrededor de 1 micrén, particularmente alrededor de 0.1 a alrededor de 0.9
micrén y mas particularmente alrededor de 0.3 a alrededor de 0.6 micrén. Las
materias primas de la trama no tejida recolectadas directamente del proceso de la
presente invencion generalmente pueden comprender mas de 35%,
particularmente mas de 75%, mas particularmente mas de 95% y mas
particularmente mas de 99% de fibras de menos de una micra. La desviacién
estandar de [a distribucion del didametro de las fibras generalmente puede ser
menor a alrededor de 0.5 micron, particularmente menor a alrededor de 0.3
micron. Ademas, el material no tejido de la presente invencién puede exhibir unos
pesos de base que varian desde muy livianos hasta muy pesados. Por ejemplo, vy
no a modo de limitacion, las telas pueden tener un peso de base que varia entre
menos de alrededor de 5 gramos por metro cuadrado (gsm), a telas que tienen un
peso de base mayor a alrededor de 200 gsm. En una incorporacion particular, las
tramas de productos no tejidos comprenden fibras con los rangos de fibras
inferiores a una micra ya indicados, con un peso de base de alrededor de 0.01 a
200 gsm, particularmente airededor de 0.1 a alrededor de 50 gsm. El peso de
base de ios productos de trama no tejida puede ser variado dependiendo de la
aplicacion prevista para la trama. Para unas aplicaciones de un peso mas liviano,
el peso de base de la capa de fibras con diametros inferiores a una micra puede
ser, por ejemplo, menos de alrededor de 10 gsm, dependiendo del uso de la trama
no tejida. Puede ser deseable formar una trama mediante varias capas
superpuestas. La capa de fibras con didmetros inferiores a una micra se pueden
combinar con una, dos 0 mas capas iguales o diferentes. Una trama compuesta
puede comprender, por ejemplo, una construccién de tres componentes: una capa
hilada y pegada / una capa de fibras con un didmetro inferior a una micra / una
capa hilada y pegada. Otro ejemplo de una trama compuesta puede estar
conformada por una estructura de capa hilada y pegada / una capa fundida
soplada de fibras con didmetros de 1-10 micrones / una capa de fibra de fibrilacion
de pelicula fundida con un diametro inferior a una micra / una capa hilada y

pegada.
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Los pesos de base para todas las tramas compuestas pueden variar, por
ejemplo, entre alrededor de 5 gsm hasta alrededor de 200 gsm o mas, pero
pueden variar dependiendo del nimero y los tipos de capas ensambladas juntas.

Se puede producir una trama fibrosa uniforme con diametros inferiores a
una micra mediante el proceso de la presente invencion. Se puede medir la
uniformidad de la trama a través de diversos métodos. Ademas de la tasa de
mota y de polvo descrita arriba, otros ejemplos de métricas de uniformidad
incluyen un bajo coeficiente de variacién del diametro de los poros, el peso de
base, la permeabilidad del aire y/o la opacidad. Uniformidad también puede
significar ausencia de manojos de fibras o cables, o de unos orificios visibies, u
otros defectos. La uniformidad también se puede evaluar mediante la medicion de
la hidropermeabilidad u otra barrera liquida de la trama. Se puede determinar el
didametro del poro mediante unos métodos conocidos por aquellos con destreza en
el arte. El diametro medio dei poro de una capa de fibras con diametros inferiores
a una micra puede ser inferior a alrededor de 15 micrones. El coeficiente de
variacion deseado de una trama uniforme puede ser inferior al 20%. La ausencia
de manojos de fibras se puede medir al contar el nUmero de cables o de manojos
de fibras en un area medida de la trama; esto se hace mejor conjuntamente con
una evaluacion de motas y de polvo. La ausencia de orificios también se puede
medir al contar el nimero de orificios que tiene un diametro que excede
determinado limite en un area medida de la trama. Se puede utilizar un
microscopio optico con un aumento de 10-100x o un microscopio de escaneo de
electrones u otro medio de ampliacién. Por ejemplo se pueden contar los orificios
si son visibles al ojo empleando una caja de luz o si tienen un diametro superior a
los 100 micrones.

La presente invencion se puede implementar en una ampiia variedad de
materiales polimericos y la trama no tejida se puede utilizar en una enorme gama
de articulos, por si mismos o0 en combinacién con otros materiales. La tela no
tejida producida de conformidad con la invencién puede incluir una o varias capas
fibrosas, al igual que tejidos, lienzos, peliculas y combinaciones de los mismos, y
se pueden utilizar en la manufactura de numerosos productos para el aseo del
hogar, la higiene personal, médicos y demas productos terminados donde se
puede utilizar una tela sin tejer. Por ejemplo se puede emplear la trama no tejida
para filtros de gas o de liquidos, atuendos médicos, toallitas humedas médicas,

materiales de construccién para revestimiento térmico y acustico, panales,
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pantaloncillos de entrenamiento, toallas par la incontinencia en adultos, productos
catameniales como toallas higiénicas femeninas y protectores femeninos,
tampones, articulos de aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas de
cuidado personal como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas
para el cuerpo y toallitas femeninas y combinaciones de los mismos. Ademas la
tela se puede emplear como gasa médica o como materiales quirtirgicos similares,
para absorber las exudaciones provenientes de heridas y para ayudar a retirar las
filtraciones de puntos quirirgicos. Ofros usos finales incluyen las toallitas
higiénicas antibacterianas humedas o secas, o las toallitas para ia limpieza de
superficies duras, para el cuidado médico, industrial, automotriz, del hogar, de los
servicios de comida y los mercados del arte grafico que se pueden sostener
facilmente en la mano para limpiar, y demas.

El material no tejido de la presente invencion también se puede incluir en
construcciones adecuadas para atuendos médicos e industriales de proteccion,
como batas, ropajes, camisas, lonas, batas de laboratorio, mascaras para el rostro
y similares y cubiertas de proteccion, incluyendo cubiertas para vehiculos como
automoviles, camiones, barcos, aviones, motocicletas, bicicletas, carros de golf; al
igual que forros para equipos que permanecen a la intemperie como asadores,
equipos para el jardin como maquinas podadoras y arados giratorios, muebles de
jardin, cubiertas para el piso, manteles y forros para las areas de picnic. En una
incorporaciéon particular, el material no tejido se emplea en un articulo
seleccionado entre el grupo conformado por vendajes, paiales, pantaloncilios de
entrenamiento, pafiales para la incontinencia en aduitos, productos catameniales
como toallas higiénicas femeninas y protectores femeninos, tampones, articulos
de aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas de cuidado personal
como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas para el cuerpo y
toallitas femeninas y combinaciones de los mismos. Los materiales no tejidos
también pueden emplearse en articulos para la cama como protectores de
colchones, cobijas, cobertores, forros para cobija de plumas y cubrecamas.
Adicionalmente tienen aplicaciones acusticas como los componentes interiores y
exteriores de los vehiculos, como la base de ios tapetes, equipos de aistamiento y
cubiertas para maquinaria y para paredes. Ademas los materiales no tejidos son
utiles en diversas aplicaciones de filtracion, incluyendo colectores industriales de
polvo y filtros para la piscina y el spa. El material no tejido también se puede
emplear en otras aplicaciones como los separadores de bateria o como

recipientes de agentes/particulas (por ejemplo soportes para catalizadores).
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Dependiendo de la aplicacion final deseada para la tela no tejida, se pueden
incluir unos aditivos especificos directamente en el polimero fundido o se pueden
aplicar después de la formacion de la trama. Unos ejemplos apropiados y no
limitantes de dichos aditivos comprenden unos aditivos que mejoran o impiden la
absorbencia, estabilizantes UV, retardantes de fuego, tinturas y pigmentos,
fragancias, protectores para la piel, tensoactivos, solventes industriales
funcionales acuosos y no acuosos como aceites de plantas, aceites de animales,
terpenoides, aceites de silicona, aceites minerales, aceites minerales blancos,
solventes parafinicos, polibutilenos, poliisobutilenos, polialfaclefinas y mezclas de
los mismos, toluenos, agentes secuestrantes, inhibidores de corrosion, abrasivos,
destilados del petréleo, desengrasantes y combinaciones de los mismos. Unos
aditivos adicionales incluyen una composicion antibacteriana, incluyendo pero no
limitada a iodos, alcoholes como etanol o propanol, biocidas, abrasivos, materiales
metalicos como éxido de metal, sales de metal, complejos de metal, aleaciones de
metal o mezclas de los mismos, complejos bacterioestaticos, complejos
bactericidas y combinaciones de los mismos.

Todas las cantidades, las partes, las proporciones y los porcentajes
descritos en la presente se dan en peso, salvo si se indica en contrario. El
siguiente ejemplo no limitante ilustra la presente invencion adn mas.

EJEMPLO

Se empled una extrusora (2.5 pulgadas de diametro, extrusora de un solo
tornillo) y un cuerpo convencional de fusién y soplado de boquilla (25 pulgadas de
ancho) para proporcionar una fuente de 1800 MFR polipropileno. La temperatura
de la extrusora fue de 650°F. Se montd una tobera que tenia una configuracion
similar a la FIG. 4 sobre un cuerpo convencionai de fusién y soplado de boquilla
utiizando un montaje de perno y arandela en una regién superior plana en el
dispositivo de la tobera. Se alimenté una fuente de aire presurizado desde una
fuente de aire al orificio de entrada de la tobera mediante unas conexiones y unos
sellos herméticos. La tobera tenia las siguientes caracteristicas geométricas
(empleando la FIG. 4 como un ejemplio no limitante). 0.016 pulgadas como la
distancia minima entre las paredes opuestas 5 y 6 en la seccion del cuello 9; una
pared fria convergente 5 a un angulo & de 1.5 grados negativo hacia el piano
bisectriz 7, una pared caliente divergente a un angulo 3 de 2 grados desde el
plano bisectriz 7; el conducto de polimero entrando en la segunda seccion en la
segunda porcion corriente abajo de la segunda seccién con un diametro hidraulico

de alrededor de 0.008 pulgadas orientado en un angulo y de alrededor de 32
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grados con la pared caliente 6; la longitud de la superficie de fiberizacion & del
polimero era practicamente cero. La seccidn convergente 8 tenia una longitud
vertical de alrededor de 0.090 pulgadas con el angulo bisectriz a de alrededor de
30 grados. La seccion del cuello 9 tenia una longitud vertical de alrededor de
0.010 pulgadas, y la seccion divergente 10 tenia una longitud vertical de alrededor
de 0.200 pulgadas. Se introdujo el aire presurizado en el extremo de entrada
(seccidén convergente) de la tobera a una velocidad de flujo de 300 scfm (pies
cubicos estandar por minuto) y el aire se encontraba a una temperatura de 80°F.
Se recolectd y analizd un producto de trama no tejida que reveld los siguientes
atributos:  17.2 gsm peso de base total de la configuracién de capa hilada y
 pegada / capa de fibra con didmetros inferiores a una micra / capa hilada y
pegada, el contenido estimado de fibra producida por el aparato de la tobera de ia
invencién actual fue de alrededor de 15% (2.7 gsm); el diametro medio de las
fibras en la capa de fibras con diametros inferiores a una micra: 0.45 micron; la
desviacion estandar : 0.15 tasa de desviacion estandar / media de distribucién del
diametro de la fibra con diametros inferiores a una micra = 0.33 y rango del
diametro de la fibra: 0.1 a 0.85 micrones.

De lo anterior se observarda que se pueden realizar numerosas
modificaciones y variaciones sin alejarse del verdadero espiritu y ambito del
novedoso concepto de la presente invencion. Igualmente se debera entender que
no se propone ni se deberda inferir ninguna limitacion con respecto a las
incorporaciones especificas ilustradas en la presente. La divulgacion tiene la
finalidad de abarcar, con las reivindicaciones adjuntas, todas aquellas

modificaciones que caigan dentro del ambito de las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

Un aparate para formar fibras con diametros inferiores a un micrémetro, que

comprende:

Una primera y una segunda pared opuestas que definen un conducto de gas,
donde por lo menos una de las paredes se puede calentar, donde el citado
conducto de gas se puede operar para recibir gas presurizado proveniente de una
fuente de gas presurizado y para llevar el gas presurizado como un chorro de gas
en una direccion de corriente arriba hacia corriente abajo entre la primera y la
segunda pared opuestas, donde el citado conducto de gas comprende una primera
seccion corriente arriba a fa cual ingresa el gas desde un extremo de suministro,
una region de transicién, y una segunda seccién corriente abajo donde el gas fluye
hacia un extremo de salida, donde la regién de transicion conecta de forma fluida
la primera seccidn con la segunda seccion, y el conducto de gas termina en el
extremo de salida de la segunda seccion , y donde la citada primera seccién del
conducto de gas tiene un area de corte transversal que se reduce desde el
extremo de suministro hacia la regiéon de transicion, y la citada segunda seccién
del conducto de gas tiene un area de corte transversal que aumenta desde la

region de transicion hacia el extremo de salida de la segunda seccion; y

Por lo menos un conducto de polimero pegade que se puede operar para recibir el
polimero fundido de una extrusora de polimero y para llevar el polimero fundido
por lo menos como un chorro fluido de masa polimérica fluida a por lo menos una
de las citadas paredes calientes en el conducto de gas, donde el conducto de
polimero termina en por o menos una abertura en por lo menos una de las citadas
paredes opuestas calientes, donde cada citada abertura se puede operar para
extruir el chorro de masa polimérica fluida en forma de una pelicula sobre una
pared que se puede calentar donde ia pelicula se puede unir con el chorro de gas
del conducto de gas para fibrilar la pelicula de polimero y formar fibras que
comprenden fibras con diametros inferiores a una micra que salen del extremo de
salida de |a segunda seccién del conducto de gas.

El aparato de la reivindicacién 1, en donde por lo menos una abertura del conducto
de polimero desde donde se extruye la pelicula del polimero se ubica en la
segunda seccion del conducto de gas.
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E! aparato de la reivindicacién 1, en donde por lo menos una abertura del conducto
de polimero desde donde se extruye la pelicula del polimero se ubica en la parte
inferior, en la mitad corriente abajo de la segunda seccidon como se determina
relativa a la longitud del conducto del polimero incluyendo la pared calentada y que
tiene al menos una aberiura del conducto de polimero, en donde dicha longitud se

extiende entre la regidén de transicion y el extremo de salida de la segunda seccién.

El aparato de la reivindicacién 1, en donde la citada primera seccién del conducto
de gas tiene un area de corte transversal que se reduce monétonamente desde el
extremo de suministro hacia la regién de transicion, y la citada segunda seccion
del conducto de gas tiene un area de corte transversal que aumenta
mondtonamente desde la regidn de transicién hacia el extremo de salida de la
segunda seccion

El aparato de la reivindicacion 1, en donde: una primera superficie bisectriz
imaginaria, definida como un primer bisector angular de un primer espacio entre la
primera y la segunda pared de la primera seccién, divide geométricamente ia
primera seccion en dos mitades con unos volimenes mas o menos iguales y
primer y segundo angulos de biseccion definidos entre el primer bisector angular y
la primera pared y segunda pared, respectivamente; y una segunda superficie
bisectriz imaginaria, definida como un segundo bisector angular de un segundo
espacio definido entre la primera y la segunda pared en la segunda seccion, divide
geométricamente la segunda seccion en dos mitades con unos volimenes mas o
menos iguales y un tercer y cuarto angulos de biseccion definidos entre el segundo
bisector angular y la primera y segunda pared, respectivamente.

El aparato de la reivindicacién 5, en donde el primer y segundo angulos de
biseccion de la primera y segunda pared con respecto a la primera superficie
bisectriz imaginaria varian cada uno entre 15 a 40 grados en la primera seccion del
conducto de gas, y en donde el tercer y cuarto angulos de biseccién de la primera
y segunda pared con respecto a la segunda superficie bisectriz imaginaria varian
cada uno entre 2 y 20 grados en la segunda seccién de! conducto de gas.

El aparato de la reivindicacién 5, en donde la pared que se puede calentar en la
segunda seccidn diverge de la segunda superficie bisectriz imaginaria a un angulo
de divergencia que varia entre 1 grado y 20 grados; y la otra pared opuesta en la
segunda seccion converge hacia la segunda superficie bisectriz imaginaria a un
angulo que varia entre 0,1 grados y 15 grados.
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10.

11.

12.

13.

El aparato de la reivindicacion 7, en donde la relacion entre el angulo divergente
de la citada pared caliente relativa a la segunda superficie bisectriz imaginaria y el
angulo convergente de la otra pared opuesta relativa a la segunda superficie
bisectriz imaginaria varia entre 1.1 a 500:1.

El aparato de la reivindicacién 5, en donde el aparato se puede operar de tal
manera que la pelicula polimérica que se extruye de cada abertura del conducto
del polimero fluye con el flujo de gas a lo largo de la superficie de fibrilacion del
polimero que tiene un angulo de orientacion con respecto a la segunda superficie
de biseccion imaginaria que varia entre 90 grados medidos en el sentido de las
manecillas del reloj hasta 45 grados medidos en el sentido contraric a las
manecillas del reloj.

El aparato de la reivindicacion 9, en donde la longitud de ia superficie de fibrilacion
del polimero que corresponde a cada abertura del conducto del polimero es menor
de mil veces el diametro hidraulico de la abertura correspondiente del conducto del
polimero.

El aparato de la reivindicacion 5, en donde [a primera superficie bisectriz
imaginaria es una primera superficie bisectriz curvilinea imaginaria, y la segunda
superficie bisectriz imaginaria es una segunda superficie bisectriz curvilinea
imaginaria , y en donde las paredes opuestas de la segunda seccién del conducto
de gas son curvas en donde la pared que puede ser calentada tiene una forma
convexa que se curva alejandose de la segunda superficie bisectriz curvilinea
imaginaria y la otra pared pared opuesta tiene una forma céncava que se curva
hacia la segunda superficie bisectriz curvilinea imaginaria como se ve desde
dentro de la segunda seccion en el conducto de gas.

El aparato de la reivindicacion 11, en donde la relacion del radioc de curvatura de la
pared caliente frente al radic de curvatura de la pared opuesta en la segunda
seccidn del conducto de gas varia de 1:10.000 hasta 100:1.

El aparato de la reivindicacion 1, en donde la primera y la segunda pared del
conducto de gas se curvan suavemente de manera que la curvatura de las
paredes opuestas en la primera seccion hacen una suave transicion sin ningun
borde pronunciado hacia la curvatura de las paredes opuestas de la segunda
seccion en la regién de transicion del conducto de gas.



14,

15.

16.

17.

18.

19.

20.

El aparato de la reivindicacion 1, en donde el aparatc se puede operar de tal
manera que la pelicula de polimero se forma Unicamente en una de la pared
opuesta que puede sr calentada, y cada uno de las mencionadas aberturas de los
conductos de polimero de los cuales se extruye la pelicula de polimero se ubican
en una mitad superior de la segunda seccion determinada relativa a la longitud de
la pared que puede ser calentada entre la regién de transicidén y el extremo de
salida de la segunda seccién.

El aparato de la reivindicacion 1, en donde la abertura del conducto de polimero
comprende una hendidura con un didametro hidraulico definido como cuatro veces
el area de corte transversal de la hendidura dividida por el perimetro interior de ia
hendidura, dicho diametro hidraulico de la hendidura varia de 0.00254 centimetros
a 0.254 centimetros.

El aparato de la reivindicacion 1, en donde e! &nguto definido entre ia linea central
de cada conducto de! polimero y la pared que se puede calentar y que contiene la
abertura correspondiente del conducto del polimero puede variar de 10 grados a
100 grados.

El aparato de la reivindicacion 1, en donde la pared que se puede calentar se
calienta hasta una temperatura que es de 50°C mayor que la otra pared cpuesta, y
unicamente [a pared que puede ser calentada tiene al menos una de las
mencionadas aberturas del conducto de polimero.

El aparato de la reivindicacion 1, en donde un plano bisectriz imaginario divide en
dos el espacio entre |a primer y segunda pared en la primera y segunda seccion,
en donde la primera y segunda pared del conducto de gas pueden ser calentadas
a la misma temperatura de operacidén para proveer estados termaies simétricos
con respecto al plano bisectriz imaginario.

El aparato de la reivindicacion 5, en donde la primera superficie bisectriz
imaginaria es un primer plano bisectriz imaginario, y la segunda superficie bisectriz
imaginaria es un segundo plano bisectriz imaginario.

El aparato de la reivindicacion 6, en donde la primera superficie bisectriz
imaginaria es un primer plano bisectriz imaginario, y la segunda superficie bisectriz
imaginaria es un segundo plano bisectriz imaginario.



Extracto

Un proceso y un aparato para producir fibras con un diametro inferior a una micra,
y mas especificamente un proceso y aparato para manufacturar fibras con un
diametro inferior a una micra mediante la fibrilacién de peliculas de polimeros, y

materiales no tejidos y articulos que los incorporan.
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Privacy Act Statement

1.

T T

f The Privacy Act of 1974 (P.L. 93-578) requires that you be given certain informatfon in connection with your sutarission of the attached form related fo

"2 patent application or patent. Accondingly, pursuant 1 the requiremants of the Act, please be advised that: (1) the general authority for the coklection
{ofthis Information Is 35 U.5.C. 2(b)Y2); {2) furnishing of the information seolicited is voluntary; and (3) the principal purpose for which lhe information s

“Jused by the U.S. Patent and Trademark Office 18 to process and/or examine your submizsion related 1o a patent application or patsnl, If you do not
Yumish the requested Infarmation, the U.S, Patent and Tradomark Office may nat be &bile to process andfor examine your submission, which may

| resuilt in tarmination of proceedings or abandonment of the application or expiration of the patent,

The information provided by you In this form will be subject to the following routing uses:

The Information on this form will ba treated confldentially to the extent allowed under the Freedom of Information Act (5 1J.5.C. 562)
and the Privacy Act (5 U.5.C. 552a). Records from this systam of records may be disclosed to the Department of Jfustice to determine ,
whether the Freadom of Information Act requires disciosure of these records.

A record from this system of records may be disclosed, as a-moutine use, In the course of prasaning avidence to & court, magistrate, or
&dministrative tribunal, including disclosures to nppasing counsel In the course of settiement negotiations.

A record in this system of records may be disciosed, as a routine use, to a Member of Congress submitting a request involving an

Indlvidual, 1o whom the record pertains, when the individual has requested sssistance from the Membar with respect to the subject matter of
the record,

Arecord In this system of records may be disclosed, as a outine use, to a confractor of the Agenicy having need for the information in
order to perform a contract. Reciplents of information shall be required (o comply with the requirements of the Privacy Act of 1874, as
amended, pursitant to 5 U.6.C. 552a(m).

A record retated to an tntsmational Application filed under the Patent Cooperation Treaty In this system of records may be discosad,
&8 g routine use, to the Intemational Bureau of the Woil intelleciual Properly Organizalion, pursuant to the Pateni Cooperation Treaty.

Arecord in this system of racords may be disclosed, es 8 rutine use, to another federal agency for purposes of Nalional Sscurity
meview (35 L1.5.C. 181) and for review pursuant to the Atomic Energy Act (42 U.S.C. 218(c)).

A record from this system of reconds may be disclosed, as a routine use, to the Administrator, General Senvices, or hismher designee,
during an Inspection of records conducted by GSA as part of that agency’s respansibillty to recommend improvements in records
managemert practicas and programs, under autharity of 44 U.8,C. 2804 ang 2906. Such disclosure sha!l be mads in Bccordance with the
GSA ragulations goveming Inspsction of records for Lhiz purpose, and any cther relevant {Le., GSA or Commerce) directive. Such
disclosure shall not be used to make determinations abow! individuals.

Aecord from this system of records may be disckesed, as a routine use, to the public after either publication of tha application pursuany
to 35 L.8.C. 122(b} or Issuance of a patent pursuant to 35 U.S.C. 151, Furthar, & record may be disclosed, subject to the limitations of 37
CFR 1.14, as 4 routine use, fo the public if the record was filed in an application which became abandoned or in which the procesdings were

terminated and which appiication is raferenced by etther a published application, an application open 1o publc Inspections or an issugd
palent

A record from this system of records may be disclosed, as a routine use, to 8 Fedegal, State, or local law enforcement agency, if the
USPTO becomes aware of & violation or potential violation of law os regulation.
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formed filaments are greatly reduced in diameter and are fractured so that microfibers

A3

Dkt. No. 062206 CRF

PROCESS Ai\lD APPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICRON FIBERS, AND
NONWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

Technical Field

- [6001] The present invention generally relates to producing sub-micron fibers,

and more specifically relates to a process and apparatus for effecting formation of sub-
micron fibers by fibriilation of polymer films, and nonwoven materials and articles
tncorporating them,

Background Art
[0002) Continuous and discontinuous filament spinning technologies are known
in art, and are commonly referred to as spunmelt technologies. Spunmelt
technologies include both the meitblown or spunbond processes. A spunbond process
involves supplying a molten polymer, which is then extruded under pressure through a
large number of orifices in a plate known as a spinneret or die. The resulting
continuous filaments are quenched and drawn by any of a number of methods, such

- as slot draw systems, attenuator guns, or Godet rolls. The continuous filaments are

collected as a loose web upoen a moving foraminous surface, such as a wire mash
conveyor belt. When more than one spinneret is used in line for the purpose of

forming a multi-layered fabric, the subsequent webs are collected upon the uppermost

surface of the previously formed web.

t0003] The melt-blown pfocess is related to means of the spunbond process for

- forming a layer of a nonwoven fabric, wherein, a molten polymer is extruded under

pressure through orifices in a spinneret or die. High velocity gas impinges upon and :
attenuates the filaments as they exit the die. The energy of this step is such that the ‘L

--1-
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. described by melt fibrillation. Non limiting examples of mslt fibrillation methods include
" melt blowing, melt fiber bursting, and melt film fibrilation. Methods of producing sub-
. micron fibers, not from melts, are film fibrillation, elettro-spinning, and solution

- diameter bi-component fiber in an islands-in-the-sea, segmented pie, or other

of indeterminate length are praduced. This differs from the spunbond process

whereby the continuity of the filaments is preserved.
'. [0004) Spunmelt equipment manufacturing companies, such as Reifenhauser,

Ason Neumag, Nordson, and Accurate Products have engineered numerous
meltblown and/or spunbond manufacturing models that offer a variety of desirable
attributes, such as increased polymer throughputs, betier management of process air

. flow or polymer distribution, and improved control of filament deviations, to name a

few. U.S. Patent Numbers 4,708,619; 4,813,864; 4,820,142; 4,838,774; 5,087,186;
6,427,745; and 6,565,344, all of which are incorporated herein by referencs, disclose
examples of manufacturing equipment for the processing of spunbond.or meitblown
materials.

[0005] There is an increasing demand for articles produced from nonwoven
containing sub-micron fibers.. The diamsters of sub-micron fibers are generally
understood to be less than about 1000 nanometer (i.¢., one micron). The sub-micron
fibers webs are desired due to their high surface area, low pore size, and other

~ characteristics. The sub-micron fibers can be produced by a variety of methods and

from a variety of materials. Although several methods have been used, there are
drawbacks to each of the methods and producing cost effective sub-micron fibers has
been difficult. Conventional spunmeit equipment arrangements can not provide high
quality, low defect fibers and webs that are predominantly microfine including
submicron diameter fibers with narrow fiber size distributions.

[0006] Methods of producing sub-micron fibers include a class of methods

spinning. Other methods of producing sub-micron fibers include spinning a larger

configuration where the fiber is then further processed so that sub-micron fibers resuit.

-
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[0007] Meit fibrillation is a general class of making fibers defined in that one or
more polymers are molten and extruded into many possible configurations (e.g. co-

_extrusion, homogenedus or bicomponent films or filaments) and then fibrillated or
- fiberized into filaments.

[0008] Melt film fibrillation is another method to produce fibers. A meit film is
produced from the melt and then a fluid is used to form fibers from the melt film. Two
examples of this method include Torobin's U.S. Pat. Nos. 6,315,806; 5,183,670; and
4,536,361, and Reneker's U.S. Pat. Nos. 6,382,528, 6,520,425 and 6,695,992,
assigned to the University of Akron.

) [0009] Electrospinning is a commonty used method of producing sub-micron
. fibers. In ohe manifestation of this method, a polymer is dissolved in a solvent and

placed in a chamber sealed at one end with a small opening in a necked down portion
at the other end. A high voltage potential is then applied between the polymer solution
and a collector near the open end of the chamber. The production rates of this process
are very slow and fibers are typically produced in small quantities. Another spinning
technique for producing sub-micron fibers is solution or flash spinning which utilizes a
solvent.

~ [0010] One of the ways to achieve high melt shear for a melt film fibrillation

process is through high-speed gas (i.e., close to sonic or supersonic gas velocities).
To obtain supersonic or transonic (close to sonic) velocities, flow typically needs to
converge to a throat (narrowest part of the nozzle where the velocity reaches sonic
levels) and then expands in a diverging section. Adiabatic nozzles (no heat gained or
lost through the boundaries of the nozzle system) meeting these general criteria are
known in the art, and include so-called Laval nozzles. Use of Laval type nozzles in
fiber formation are disclosed, e.g., in U.S. Pat. Appln. Pub). No. 2004/0099981 A1,

~ and U.3. Pat. Nos. 5,075,161 and 6,260,003. These methods utilize Laval nozzles to

speed up the gas velocitles to sonic and/or supersonic range. When polymer melt is
exposed to such high gas velocities, it bursts into multiplicity of fipe .ﬂj_‘lpers They
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generally use concentric input and channeling of gas and polymer melt in the
discharge nozzles, which can be non-optimal from standpeints of aquipment lay-out
complexity and e.quipment maintenance, etc. However, other nozzle configurations,
such as non-concentric {(non-annular) layouts of nozzles pose chalienges of their own.
For instance, in a fiber or filament nozzle system where polymer melt and gas
introduction proceed from separate side-by-side units, a problem tends to arise when
the fiberizatlon gas flows between a side with a surface or wall that is heated to a high
temperature (e.g., due to polymer melt flow introduction from that side) and a surface

. or wall of an opposing side (for example, an gas introduction side) that is at a lower
. temperaturs than the polymer melt side. In such a scenario, gas flow tents to become

unstable in the diverging section in prior nozzle configurations such as with a Laval
nozzle. This leads to problems of lack of polymer shear, polymer back-flow or build-up
into the gas side of the gas passage, and subsequently an unevenly varying excessive
and diminishing polymer flow and fiberization. After sufficient melt build up occurs
upstream into the gas side, polymer melt separates and is typically blown out as a
"shot,” since the meit locally cools down and can no longer form fibers due to

~ insufficient shearing of polymer. When the polymer flow starves as the other end of

those variation, the shearing is excessive leading to undesired dust. New advances
have been needed to allow production of consistently high quality sub-micron fibers for
disposable articles in a more efficient manner at commercially-significant output levels.
Summary
'[001 1] The present invention is directed to high quality, low defect sub-micron
fibers and nonwovens incorporating the sub-micron fibers that are produced in a
unique single step, melt film fibrillation, high throughout process, and a nozzle device
used for this purpose. Nonwoven products are attained that contain high quality
microfiber content, which in one aspect exceeds 99% sub-micron fiber content, at
commercial scale throughputs. Increased polymer shear and reduction of polymer

-4

Copy provided by USPTO trom the IFW Imags Database on 091“25;2007

AN A s e e fee e




. bounded polymer passage which ends in at least one opening in at least one of the

§.-. stream and the polymer film is fibrillated to form fibars comprising sub-micron fibers

shot development within a nozzle system, are also achieved by the present invention.
" With the present invention, high quality, microfibrous nonwoven products having
improved barrier properties, softness, absorbency, opacity andfor high surface area
are provided that are suitable for a large variety of industriai and consumer care
fibrous products.
10012] A process for making a nonwoven web has been found for producing
high quality, high output sub-micron fiber product by providing a pressurized gas
stream flowing within a gas passage confined between first and second opposing walls
which define respective upstream converging and downstream diverging wall surfaces
into which polymer melt is introduced to provide an extruded polymer film on a heated
wall surface that is impinged by the gas stream flowing within the gas passage,
effective to fibrillate the polymer film inte sub-micron diameter fibers. "Converging"
means that the cross-sectional area decreases in the direction of gas flow; and
"diverging” means that the cross-sectional area increases In the direction of gas flow.
In one embodiment, the gas passage comprises a first, upstream section into which
the gas enters from a supply end, a transition region, and a second, downstream
section in which the gas flows to an exit end, wherein the transition region fluidly
connects the first section to the second section, and the gas passage ends af the exit
end of the second section. In a particular embodiment, the first section of the gas
passage has a monotonically decreasing cross-sectional area from the supply end to |
the transition region, and the second section of the gas passage has a monotonically
increasing cross-sectional area from the transition region to the exit end of the second
sécﬁon. At least one flowing polymer fluld stream is transmitted through at least one

apposing heated walls. Polymer is heated sufficiently in transit to make and keep it
. flowable until introduced into the gas passage. Each polymer fluid stream extrudes in
the form of a film from each opening. Each extruded polymer film joins with the gas
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'- | and Is preferably located in the upper half of the second section such as for low gas
E - pressure conditions, and is preferably located in the lower, downstream half of the

'-"ﬁ " only one polymer film forms on at least one of the opposite heated walls, the gas
- pressure exceeds about 10psi, and @ach polymer passage opening from which

. _' pqumer film extrudes is located in a second, downstream half of the second section

§_  found that the second half of the downstream second section can provide an optimal

exiting from the exit end of the second section of the gas passage. For purposes
herein, "monotonically decreasing cross-sectional area” means "strictly decreasing

cross-sectional area” from thé upper (jnlet) end to tha lower end of the upstream

nozzle section, and "monotonically increasing cross-sectional area” means "strict
y g

increasing cross-sectional area™ from the upper end to the exit end of the downstream
section of the nozzle,

. [0013] Although not desiring to be bound to any theory, it is thought that the

introduction of heated polymer as a film on a heated support wall which in part defines
the gas passage within the nozzle as described herein makes it possible to maintain
and control gas flow uniformity in an enhanced manner such that the fibrillated fiber
product has improved size distribution that is weighted towards or is even exclusively
in the sub-micron fiber size range.

[0014] In a particular embodiment, each extruded polymer film joins with the gas
stream in the second section of the gas passage. The introduction of the polymer melt
in the second section of the nozzle system on a heated diverging support wall has
been found to especially facilitate production of high quality, high content sub-micron
fivers and resulting webs at commercial throughputs. In a further embodiment, the

. location where the extruded polymer film joins with the gas in the second, downstream é_

saction in order to produce the best quality fibers and web depends on the type of gas,
the nozzle geometry, including angles and transitions, and the pressure of the gas,

second section such as for high gas pressure conditions. In a particular embodiment,

between the transition region and the exit end of the second section. It has been
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gas velocity region where melt film fibrillation is accomplished very efficiently, yielding
higher quality microfiber product.

[0015] As another advantage of the present invention, increased sub-micron
fiber output is obtained with lower gas demand. Lowered gas demand makes it
possible to reduce energy consumption and/or use smaller scale unit operations to still
provide commercially significant sub-micron fiber output levels. In one embodiment,

. the gas stream and polymer fiuid stream are introduced into the second section at a

gas stream/polymer fluid stream mass flow rate ratio less than about 40:1, particulary
less than about 30:1; more particularly less than about 15:1. The gas stream fo
polymer fluid stream mass fiow ratio is calculated as kilogram per hour per meter of
gas stream through the gas passage to kilogram per hour per meter of polymer fiuid
stream through all the polymer openings in the second section of the gas passage.
[0016] In more particular embediments, each polymer passage opening may be
a slit with a hydraulic diameter defined as four times cross-sectional area of the
palymer passage opening divided by inner perimeter of the polymer passage opening,
said hydraulic diameter of each polymer passage opening ranging from about 0.001
inch to about 0.100 inch. The polymer film generally has a polymer film thickness not
exceeding the hydrauiic diameter of the polymer passage opening. The polymer fluid
may expand upon exiting the polymer passage opening, for example, due to die swell
phenomenon without being limited by theory. However, the polymer fiuid film
thickness almost instantaneously becomes lesser than or equal to the hydraulic
diameter of the polymer passage opening.

[0017) In characterizing the geometry of the wall-defined gas passage of the
nozzle of the present invention, a first bisecting surface, defined as an angular bisector
of the angle between the first and second wails in the first section, geometrically
divides the first section into two halves with about equal volumes, and a second
bisecting surface, defined as an anguiar bisector of the angle between the first and
second walls in the second section, geometrically divides the second section Into two




_halves with about equal volumes. The bisecting surface may be planar or curvilinear,

-+ - depending on the embodiment of the present invention, as will be more apparent from
. the detailed descn‘ptiohs herein. In a general embodiment, the bisection angle of the
first and the second walls with respect to the first bisecting surface ranges from about
. 15 to about 40 degrees in the first section, and the bisection angle of the first and the
 second walls with respect 1o the second bisecting surface ranges from about 2 to

- about 20 degrees in the second section of the gas passage.

{0018] The opposing walls of nozzle where polymer is introduced into the gas
passage may be operated such that they are thermally similar or different. In one
. embodiment, the first and second walls of the gas passage are heated 1o

:f approximately the same temperature to provide symmetric thermal statés with respect
T tothefirst and the second bisecting surfaces. in an alternative embodiment, one of the
-opposing walls may be a hot-wall while the other wall is a cold wall, wherein
temperature of the hot wall is at least higher than the cold wall, such as at least 50°C
- . higher, and only the hot wall has at least one polymer fluld passage opening. In this
) | configuration, the microfibers may be produced in a hot melt”cold” gas (e.g., unheated
(3 air) fibrillation environment that reduces process complaxity and costs, In this
embodiment, the hot wall in the second section diverges away from the first bisecting
surface at an angle that ranges from about 1 degree to 20 degrees, and the cold wall
- inthe second section converges towards the first bisecting surface at an angle that
ranges from about 0.1 degree to about 15 degrees. The ratio between the diverging

- angle of the hot wall relative to the first bisecting surface and the converging angile of

| ~ the cold wall relative to the first bisecting surface may range from about 1:1 to about
500:1. The angle between centerline of each polymer passage and the wall containing
the carresponding polymer passage opsning may range from about 10 degrees to

. about 100 degrees. The polymer film extruding from each polymer passage opening

: may flow with the gas flow along a polymer fiberization surface, which has an

© orientation angle with respect to the first bisecting surface ranging from about 90

‘8— fEi‘;‘:‘; a
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degrees measured In clockwise direction to about 45 degrees measured in
counterclockwise direction. The length of the polymer fiberization surface
corresponding to each polymer passage opening may be less than about one
thousand times the hydraulic diameter of the corresponding polymer passage opening.
[0019] In another embodiment, the first and second walls of the gas passage
are smoothly curved such that the curvature of the opposing walls in the first section
smoothly transitions without any sharp edges into the curvature of the opposing walls
In the second sectlon in the region of smallest cross-section area of the gas passage.
The opposing walls in the second section of the gas passage may be curved such that
the hot wall has a convex shape that curves away from the second bisecting surface
and the cold wall has a concave shape that curves towards the second bisecting
surface as viewed from within the second section in the gas passage. The ratio of the
radius of curvature of the hot wall to the radius of curvature of the cold wall in the
second section of the gas passage rangas from about 1:10,000 to about 100:1. The

- gas stream Is introduced into the gas passage at a mass flow rate ranging from about
150 kilogram per hour per meter to about 3500 kilogram per hour per meter.
- [0020] The nozzle used in the processes described herein for making nonwoven
. webs comprising sub-micron fibers represents another embodiment of the present

invention. The inventive nozzle device is not limited to any particular type of polymer
material or fibrillating gas and allows for the polymer to be independently selected for a

. specific application from amongst a wide variety of polymeric materials, Particularly the
§. fibrillating gas is a gaseous material such as air, nitrogen, steam, etc, The gas may be

used as a single type thereof or as combinations of different gases. Additionally

 suitable gases may include reactive gases or gases with reactive components, or

combinations thereof. In embodiments, the gas generally may be inert to the nozzle

wall materials. For purposes herein, the terms “nozzle system® and "nozzle" are used
interchangeably.




[0021] The high quality microfibers provided by the present invention are
provided within narrow fiber size distributions with minimal fiber defects. The raw
“nonwoven web product ‘mateﬁals directly collected from the process of the present
invention generally may comptise more than 35%, particularly more than 75%, and
more particularly more than 98% sub-micron fibers. The standard deviation of fiber
diameter distribution generally may be less than about 0.5 micron, particularly less
-than about 0.3 micron. The present invention also may be used in production of
microfibers in the range of meltblown fibers. The present invention can be
implemented on a wide variety polymer materials. The fibers may be comprised of a
polymer, e.g., selected from amongst potyolefins, polyesters, polyamides,
biodegradabte polymers, polyurethanes, polystyrenes, alkyd resins, poly-

B hydroxyalkanoic acids, adhesives and other compounds capable of making fibers, and

combinations thereof. The nonwoven web may be used in & wide variety of articles by
itself or in combination with other materials. The nonwoven web may be used, for
example, in filters, medical apparel, medical cleaning wipes, housewrap construction
materials, bandages, protective clothing, battery separators, catalyst carrier, diapers,
training pants, adult incontinence pads, catamenials products such as feminine care
-pads and pantiliners, tampons, personal cleansing articles, personal care articles, and
- personal care wipes such as baby wipes, facial wipes, body wipes and feminine wipes,
and combinations thereof.
[0022] Other features and advantages of the present invention will become

: o readily apparent from the following detailed description, the accompanying drawings,
£ and the appended claims.
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_forming sub-micron fibers.

B[ief Description of the Drawings

[0023] FIG. 1 is an enlarged generalized sectional view of a nozzle system of
tha present invention for forming sub-micron fibers.
[0024] FIG. 2 is a sectional view taken at Section 120 shown in FIG. 12 of an

Mustrative embediment of a nozzle system with a single polymer melt introduction
passage according to an embadiment of the present inverition for forming sub-micron
fibers.

{0025] FIG. 3 Is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system with multiple polymer melt introduction passages according to another
embodiment of the present invention for forming sub-micron fibers.

fe026] FIG. 4 Is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system including a divergent wall on the polymer introduction side and an opposing
convergent wall in the downstream nozzle section according to a|nother embodiment of
the present invention for forming sub-micron fibers.

{0027} FIG. 5 Is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system with curved wall surfaces according to another embodiment of the present
invention for forming sub-micron fibers,

[0028] FIG. 6 Is a sectlonal vlew of an illustrative embodiment of a nozde
system including a defined impirigement surface according to another embodiment of
the present invention for forming sub-micron fibers.

16029} FIG. 7 is an enlarged sectional view of & downstream portion of the
nozzle system according to FIG. 6.

-~ [0030] FIG. 8 is a sectlonal view of an illustrative embodiment of a nozzle

system with a curvilinear bisecting surface for the gas passage in the upstream and

- downstream sections according to another embodiment of the present invention for

-11-

Copy provided by UBPTO from the IF¥/ Image Database on 06/26/2007




" [0031] FIG. 9 is a sectional view of an altemative embodiment of the nozzle
system of FIG. 8. A .
10032] FIG. 10is é sectionat view of an illustrative embodiment of a nozzle
system of another embodiment of the present invention for forming sub-micron fibers.
10033} FIG. 11 is a sectional view of an alternative embodiment of the nozzle
system of FIG. 10.
[0034] FIG. 12 is an isomsetric view of the nozzle system of FIG. 1.
[0035] FIG. 13 is a plan view of the top side of the nozzle of FIG. 12.
[0036] FIG. 14 is a plan view of the bottom side of the nozzle of FIG. 12.
[0037] FIG. 15 is an SEM microphotograph (500x) of microfibers - with shot.
[0038] FIG. 16 is an SEM microphotograph {500x) of microfibers with very little
or no shot,
{0038] The features depicted in the figures are not necessarily drawn to scale.

Similarly numbered elements in different figures represent similar components unless
indicated otherwise.
Detailed Description
[o040] While the present invention is susceptible of embodiment in various
forms, there is shown In the drawings and will hereinafter be described a presently
preferred ambodiment of the invention, with the understanding that the present
disclosure is to be considered as an exemplification of the invention, and is not
intended to Himit the invention to the specific embodiment illustrated.
~ [0041] Referring to FIG. 1, a general nozzle system 800 is depicted for making
. fibers, and by way of example, an annular, axisymmetric system Is shown. Gas Is
pressurized in element 700, from which gas stream 3 is supplied and enters a first
'nozzle section 8 having a generally converging geometry and flows towards and
through a transition region 9, and then the gas stream enters into and expands in a
- second nozzle section 10 having generally diverging geometry before leaving the
nozzle system through the exit plane 101 into the atmospharic environment 900, The
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; ~ fransition region 9 represents a narrowed throat section of the nozzle in which the

upstream converging section is transitioned into the downstream diverging section.
The transition région or thro:;t includes the smallest cross-sectional area of the nozzle.
Polymer meit is fed from a polymer extrusion body 801 or other molten polymer source
to the gas passage 802 or interior of the nozzle 800. As indicated by the non-limiting
dashed lines 804-805 depicted in the figure, polymer melt can be introduced anywhere
. in the nozzle 800 provided that a polymer film is provided on an inner heated wall
surface 803 of the nozzle 800 that is impinged by the gas stream 3 flowing within the
gas passage 802, effective to fibrillate the polymer film into sub-micron diameter fibers.
[0042]) Referring to FIG. 2, a nozde system 1 is ifustrated for making
‘mlcrofibers, and particularly nonwoven products comprising sub-micron diameter

. fibers in web or mat form, according to embodiments of the praesent invention. The
nopzzle system 1 shown in FIG. 2 depicts a symmetric gas passage 4, by way of
example. A polymer fluid stream 2 is introduced into nozzle system 1 along a curved,

13 _ straight or other geometrically-suitable polymer passageway 200. An imaginary

bisecting axis or plane 7 gecmetrically bisects the space between the opposing walls
51 and 61 in the first section 8, and also the opposing walls 5 and 6 in second section
10. As can be appreciated, if the opposing walls ara rectilinear {i.e., generally planar)
sloped surfaces, then the bisector 7 Is a plane, while if the cpposing walls curve to
provide a continuous concentric surface, then the bisector 7 Is a longitudinal axis. if
- they are opposing sloped generally planar walls, then space-apart upright forward and
reatward sidewalls are also provided that connect the opposing sloped walls (5, 6, and
81, 61), effeclive to complete the enclosure of gas passage 4 in an fluid-tight manner.
For example, a rear side wall 43 is Indicated in FIG. 2. The corresponding forward side
wall is similar but not shown in FIG. 2 to simplify this Hlustration.
[0043] With further reference to FIG. 12, the same nozzle system 1 is iflustrated
In a manner showing rear side wall 43 and a forward side wall 44. The walls 43 and 44
are joined in a fluid-tight manner to opposite ends 1210/1211 and 1221/1222 of die




components 121 and 122, respectively, which include the above-described opposing
walls that define the gas passage extending through thé first and second sections of
the nozzle. The die and end wall components can be made of material, e.g., polymer,
metal, ceramic, etc., that can be shaped, e.g., by molding, casting, machining, etc. into
the appropriate shapes, and are components which can tolerate the microfiber
productior process conditions, such as described herein. In FIG. 12, the location and

t° shape of the stacked dual-funne! shape defined by the opposing walls is traced with

imaginary lines at the end walls 43 and 44 fo facilitate the illustration, although it will be
appreciated that the end walls 43 and 44 close off the gas passage 4 and the rearward
and forward opposite ends of the nozzle. As illustrated in FIG. 12, the upper nozzle
inlet 41 is space definad between upper adges 510 and 610 of dies 121 and 122,

" respectively. The nozzle exit 42 is space defined between lower edges 500 and 600 of
dies 121 and 122, respectively.

[0044] FIGS. 13 and 14 show a nozzle inlet cross-sectional area 1001

j i ~ {indicated by cross-sectioned area in FIG. 13 defined between edgss 610 and 510}

and nozzle exit cross-sectional area 1002 (indicated by cross-sectioned area in FIG.
14 defined between edges 500 and 600) of the nozzie inlet opening 41 and exit
openhing 42, respectively, defined by the die components 121 and 122. Also shown in
FIG. 13 is an intermediate cross-sectional area 1003 defined between opposing wall
locations 1004 and 1005 (indicated by hatched lines) located between nozzle inlet 41
and the transition reglon 9 of the nozzle, Also shown in FIG. 14 is an intermediate
cross-sectional area 1006 defined between opposing wall locations 1007 and 1008
(indicated by hatched lines) located between the transition region 9 and the nozzle exit
42 of the nozzle. In FIGS, 13 and 14, die edges defining fhe gas passage that are not
visible in the given view have locations indicated generally by dashed lines.

[0045) As illustrated, the cross-sectional area of the first section 8 is decreasing,
preferably at least substantially continuously, in the downstream direction between the
Inlet 41 through intermediate area 1003 and further until reaching the transition region
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9. The cross-sectional area of the second section 10 is increasing, preferably at least
substantlally oontinuously. in the downstream direction between the transition region 9
through intermediate area 1006 and further until reaching the exit opening 42 of the
nozzle. In a particular embodiment, the first section 8 of the gas passage 4 has a
monotonically decreasing cross-sactional area 1001 from the supply end 41 to the
lower discharge end 410 of the first section 8, i.e., the beginning of the transition
region 9, and the second section 10 of the gas passage 4 has a monotonically
increasing cross-sectional area 1002 from the entrance 420 or beginning of the
second section 10 (i.e., the lower end of transition region 9} to the exit end 42 of the
second section 10. These criteria also are used in the following additional
embodiments of the present invention.
[0046] Referring now to FIG. 3, multiple polymer fluid streams 2 also may be
introduced concurrently from multiple corresponding polymer introduction passages
200a-d that feed into gas passage 4. The number of polymer fluid streams is not
- limited other than by practical consiraints of a given nozzle set-up. A pressurized gas
stream 3 is introduced within gas passage 4 and flows in a direction 30 from upsiream
nozzie section 8 through transition region 9 to.downstream nozzle section 10. The first
and second opposing walls 5, 6 comprise first section 8 and a second section 10. The
first and second opposing walls 5, 8 converge in the first section 8 towards the
transition region or throat section 9, which is the narrowest cross-section of the gas
passage 4, as measured in a direction normal to the imaginary bisecting plane 7
between nozzle inlet 41 and nozzie exit 42. Thus the throat section 8 connects the first
section 8 to the second section 10 and conduits gas from one section to the other. At
Jeast one of the opposing walls 5 or 8 diverges from plane 7 in the second section 10.
In this illustration, the first section 8 has a continuously, progressively decreasing
cross-sectional area 65 measured between the opposing walls 51 and 61 in the gas
flow direction 30 from inlet 41 to throat 9. The second section 10 has continuously,
progressively increasing cross-sectional area 66 measured betwegn opposing 5 and 6
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in the gas flow direction 30 from throat 9 to exit 42. These cross-sectional areas 65
and 66 are measured normal to the plane 7 between the opposing walls (i.e., 51,61 ar
5, 6, as applicable) in the direction of the gas flow 3. The polymer fluid streams 2 leave
the polymer introduction passage 200 or passages 200a-d at the polymer passage
openings 20 and flow out on the opposing walls § and 6, and are combined with the
high velocity gas stream 3, preferably in the second section 10 of the gas passage 4,
to form films 11, i.e., polymer melt exiting the polymer passage openings spreads into
rivulets in the form of a film or otherwise uniformly spread out polymer fluid. The fiim
or films are fibrilfated to form fibers 12 comprising sub-micron diameter fibers that are
collected below the nozzle systemn 1 as a fibrous web or mat material 13. The amount
of fibrillation of films 11 from polymer fluid streams 2 may be different depending on
the location of passages 200a-d in the gas passage 4. In a non-limiting embodiment,

1 fibritated polymer melt in the form of continuous or discrete melt filaments or melt

particles, e.g., due to excessive shearing of films 11 from passages 200b and 200c,
may combine with fibrillated polymer melt films 11 from passages 200a and 200d,
respactively. In such embodiment, if poiymer fluid streams 200b and 200¢ are
respectively of dissimilar polymer types from polymer fluid streams 200a and 200d, the
fibrous web material may comprise of mulfi-component fibers, or more specificalty
bicomponent fibers. The introduction of the polymer melt in the second section of the
nozzle system on a heated diverging support wall has been found to especially

- facilitate production of high quality, high content sub-micron fibers and resulting webs

at commercial throughputs. The polymer passage openings 20 into the gas passage 4
can have oval, round, rectangular or other geometric cross-sections. There may be

. single or multiple palymer passagoe openings into the gas passage on either opposing

surface/wall. The single or multiple openings in the preferred embodiment are on the

. hotter sides, the polymer meft-side (e.g., see FIG. 6 described in greater detail below).




- [0047] Referring again to FIG. 3, it has been found that the location of the
polymer passage opening 20 for making high quality fibers depends on the type of gas
used, the geometry of the nozzle sections, and the pressure of the gas. In one
preferred embodiment, the prassure of the entering gas is relatively low, less than
about 10 psi, and the extruded polymer film joins with the gas in the upper half (50%)

. of the second, downstream section 10, indicated as section 101, in which polymer mslt
. is extruded from gas passage 200¢. It has been found in this case that the upper half
of the downstream second section 10 can provide an opfimal gas velocity region
where melt film fibrillation is accomplished very efficiently, yielding higher quality
microfiber product. Consequently, it.is a preferred embodiment in the case of pressure
of the entering gas, exceeding about 10 to 15 psi, that the extruded polymer film joins

- with the gas in the lower, downstream half (50%) of the second, downstream section

- 10, Indicated as remalinder after section 101, in which polymer meslt is extruded from

- gas passage 200a. As the gas pressure Is increased, the preferred location for joining
the gas and polymer streams moves downstream, i.e. from passage 200c to passage
200b to passage 200d and to passage 200a for the highest range of gas pressures.
[0048] The ftbrous web 13, such as shown in FIGS. 2-3, may be comprised of a
pile of loose fibers or alternatively a self-supporting unitary web of fibers, depending on
process conditions such as temperature, collector distance 100, and so forth. The
fibers may also be deposited on a moving substrate web to form an additional layer.

* Collection of the fibers discharged from the nozzle system 1 may be done, s.g., ontc a
belt or substrate 300 aided by a vacuum underneath the belt or substrate or other
means to keep the fibers deposited on the belt or substrate until further processing.
The fiber collecting structure may be, e.g., a mesh or belt across which a vacuum pulis
~ the fibers onto the structure. it can also comprise a preformed fibrous web. Itis

. obvious to those skilled in the art that the nozzle system can be of essentially slot
design or of annular design with minor modifications. Although FIGS. 2 and 3 show a

A7
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: ~ nozzle with essentially flat and symmetric geometry, that is shown only for simple non-
imiting illustration purposes. )
[0049] FIG. 4 Showé more details of a nozzle system 1, and In this illustration
shows a system with a colder apparatus side that is bounded by the colder first
opposing wall 5, and a hotter apparatus side containing the polymer melt components
. that is bounded by the hotter second opposing wall 6. An axis or plane 7 geometrically
5 bisects the space between the opposing walls 5 and 8 in the first section 8, thus also
‘ defining the contraction bisection or half-angles a. Preferably, the bisection angle « is
between 0.5 and 89.5 degrees, more preferably between 1 and 45 degrees, and most
I preferably between 15 and 40 degrees. In one of the embodiments the bisettion o Is

“ about 30 degrees. The opposing wall § diverges from the axis or plane 7 in the second g
: - section 10, while the overall cross-sectional area 66 of the gas passage 4 in the ‘
¥ second section 10, as measured-in a direction normal to the direction 30 of gas flow,
actually still increases, aliowing the gas to expand after the throat section 9. The
opposing colder wall § is generally converging with respect to the axis or plane 7 at an
~ angle 6. The angle B is measured from the hotter opposing wall 6 to the bisecting axis
" orplane 7, and the angle 0 Is measured from the axis or plane 7 to the colder

opposing wall 5. Therefore, the angle 9 is zero if the opposing wall § is paralle! to the
~ bisecting axis or plane 7, and negative if it is converging, and positive if it is diverging.
The opposing wall 6 has a diverging angle B that should generally be from about 1 i
degree to less than about 80 degrees relative to the axis or plane 7, or preferably from ‘
about 2 to less than about 20 degrees. In one embodiment this diverging angle B is

#  approximately 15 degrees. The opposing wall § has a diverging angle that should be

'~ less than about +45 degrees relative to the axis or plane 7, but preferably has a
converging angle that is from about -45 degrees to about zero degree. The sum of p

;. and 0 should preferably be from about 0.1 degree to about 30 degrees. Polymer is
3 directed through the polymer introduction passages 200 and exiting into the gas




passage 4 through one or more polymer passage openings 20 and flowing in the form
of film, rivulets, or hollow tubes, and prefarably film, onto the polymer fiberlzation
surfaces 63, also referred to as impingement surfaces. The polymer melt passages
200 can be at various angles y with respect to the hotter cpposing wall 6, anywhere
from perpendicular (90 degrees) to almost paralle! (co-flowing) to the hotter opposing
wall surface 6 (about 5 degrees) or counterflowing at about 170 degrees, but
preferably from 10 to 100 degrees. The polymer flberization surface 63 is present
below (in the direction of gas flow) each polymer passage opening 20 and has a
smooth continuation of the second opposing wall 6 from before the introduction of the
potymer melt 2, and on which the polymer melt flows out before and during fiberization
by the gas stream 4. If the polymer fiberization surface 63 is not a smooth continuation
of the second opposing hotter wall 6, then it can be at an angle ¢ that is measured
between the polymer fiberization surface below each polymer passage opening in the
direction of polymer flow and the respective polymer passage 2, and Is less than about
180 degrees. With an angle ¢ of (30 - y) degrees or lesser relative to polymer passage
(in an embodiment with y less than 90 degrees), the polymer fiberization surface 63
would essentially become zero. Alternatively, the orientation of the polymer fiberization
surface may be measured relative to the bisecting plane or axis 7. When measured
relative to the bisecting plane or axis 7, the polymer fiberization surface orientation
angle ranges from about 90 degrees measured in clockwise direction to about 45
degrees measured in counterclockwise direction. The length 8" of the polymer
fiberization surface 63 is critical for a good fiberization process with few fiber defects
such as shot efc., and should be less than about one thousand times the hydraulic
diameter of the respective polymer passage opening 20, but preferably less than one
hundred times the hydraulic diameter of the respective polymer passage opening 20.
A reason for this configuration example is that the opposing wall 6 is heated to keep
the pressurized polymer stream 2 molten and flowing. The heated wall 6 in the second
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' the central, bisecting axis 7, preferably from about 1 to 20 degrees. The colder,
unheated wall 5 opposite to the heated wall § in the second section 10 of the gas

.- passage 4 may havé a cohvergi;g angle 0 of Jess than 30 degrees from the central

3 axis 7, particularly from about 0.1 to 15 degrees. The ratio, p/9, of the diverging angle

1 p to the converging angle © of the opposing walls 6 and 5, respectively, in the second

section 10 of the gas passage 4 ranges between 1:1 to 500:1. The cross-sectional

inner geometry of the throat 9 may be, e.g., rectangular shaped if the opposing walls

are sloped (e.g., see FIG. 2), or alternatively may be rounded if curved opposing walls

are used that form a continuous curved inner boundary defining the gas passage. In

’ another embodiment, the gas passage 4 comprises an annular cross-sectional space

] located between walls 5 and 6. The walls in FIG. 4 are shown as sloped, flat and

planar, however the walls In the varicus sections may be curved. This may be done for

~walls 5 and & in either the first, or the second or the throat sections, or a combination

- of them, A particular, non-limiting embodiment is presented in the following

'. * description.
~ [0050] Referring to FIG. 5, in another embodiment of the nozzle system 1, the

. opposing walls 6 and 5 in the second section 10 of the gas passage 4 are curved. The

curved portion may have a vertical dimension 102 of about 0.004 inch to about 2 inch,

and the melt passage 200 may have a hydraulic diameter of about 0.001 Inch to 0.100

“* inch. The ratio, r1/rz, of the radius of curvature ry of the hotter wall 6 to the radius of
curvature r; of the colder wall in the second section 10 of the'gas passage 4 may
range between 1:10,000 to about 100:1.

.[0051] Referring to FIG. 6, in another embodiment of the nozzle system 1, the
geometry of the heated wall 6 is similar to that described in connection with FIG. 5
above. However, in this embodiment, the throat section 9 of the gas passage 4 has
greater length in comparison to the embodiments of FIGS. 2-4. The wall 5 opposite to

the heated wall 6 converges towards the bisecting axis or plane 7 at an angle 8

typically ranging from about 0.1 degree to about 15 degrees. The hea
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diverges from the plane 7 at an angle p typically ranging from about 1 to about 20
degrees. As best seen in FIG. 7, the polymer fluid stream 2 enters the second section
10 of the gas passage 4 through one or a multiplicity of openings 20, and is directed at
an angle y that can range from about 10 to 170 degrees, but is typically ranging from
about 30 to about 150 degrees, particularly about 60 to about 85 degrees, relative to
the second, hotter wall 6. As shown, the heated wall 16 comprises a tip portion 65

" ImmedIately below a polymer introduction passage 2. The integral tip portion 65 has a
polymer fiberization surface length less than about 0.050 inch, more preferably less
than about 0.010 inch. The curved portion 64 is located immediately below the tip
portion 85 curves away from the central axis 7 in the downstream direction 30, and the
wall 5 opposite to the heated wall converges towards plane 7 along wail portion 151
thereof and at a location laterally spaced from and adjacent the lower end of tip portion
152 s bent back to form the angle 80+6 with plane 7. The curved portion 64 defines
the tip portion 65 at its upper end and also helps prevent gas disruption within the gas
passage 4 near the polymer introduction passage 2. The tip portion 65 enhances sub-
micron fiber formation. In this illustration, the tip portion 65 has a side 63 facing the
gas passage 4 that may be substantially flat and defines the polymer fiberization
‘Iength 5. When angles v, B and 0 are not in the ranges prescribed herein, the process
may be adversely impacied. For instance, it can negatively impact fiberization, fiber
sizes, and increase undesirable shot formation. As a non-limiting illustration, the tip

¢ - portion 65 may have a vertical length or impingement length 3 of approximately 0.005 -

0.050 inch, the curved portion 64 may have a vertical dimension of about 0.040 - 0.100
inch or greater, and the melt passage 2 may have a hydraulic diameter of about 0.001
to about 0.010 inch, and preferably from 0.002 to about 0.008 inch.

~ [0052] Referring to FIGS. 8-9, the first and second walls {5, 6, and 51, 61) cf the
.. gas passage 4 of these alternate configurations of nozzle 1 are smoothly curved such
:f._ that the curvature of the opposing walls 5, 6 in the first section 8 smoothly transitions

in the transition region 9 of the gas passage 4 without any sharp edges into the
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3 ~ curvature of the opposing walls 51, 61 in the second section 10 where polymer 2 is

introduced in this illustration. The opposing walls in the second section 10 of the gas
passage 4 are curved such that the hot wail 6 has a convex shape that curves away

" from the curvilinear bisecting surface 7 and the cold wall 5 has a concave shape that
“- curves towards the curvilinear bisecting surface 7 as viewed from within the second

section 10 in the gas passage 4. The ratio of the radius of curvature of the hot wall 6
_to the radius of curvature of the cold wall 5 in the second section 10 of the gas
passage 4 may range from about 1:10,000 to about 100:1, particularty about 1:4 to
about 1:1, and more particularly about 1:2 to about 1:1. The radii of curvature of the
first and the second walls 51, 61 in the first sacond section 8 may range from about
1% to about 1000% of the length of the first and the second walls 5, 6 in the second
section 10 of the gas passage 4. Each polymer introduction opening 20 particularly
may be located in the hot wall 6 In the second section 10. Each polymer opening 20
also may be located between about 20% to about 80% of the curvilinear length of the
hot wall 6 in the second section 10 of the gas passage 4. The polymer film can be
extruded into the second section 10 through each polymer opening 20 at angle
ranging from about 20 degrees to about 160 degrees with respeci to the tangent at the
hot wall 6 in the second section 10 of the gas passage 4.

[0053] Referring to FIGS. 10-11, the first and second walls (5, 6, and 51, 61) of
the gas passage 4 of these alternate configurations of nozzle 1 are sloped and planar
and the transition region 9 is an asymmetric bent configuration located between the
upstream section 8 and downstream section 10 where polymer 2 is introduced in this
ilustration.

. [0054] The nozzle devices used to practice the processes described herein are

configurable to be a cartridge that is mountable to conventional die bodies.

Conventional die bodies may vary, Howaver, industry standard machine practice can
be followed to mount the cartridge embodying the inventive nozzle to a die body. For
example, the die bearing the nozzle can be mounted to a die body with a conventional




bolt arrangement and flat/shaped surfaces. !f a gasket/seal is needed, the channel is
machined in the fop of the dle a!'ld!or the location is defined per specific die body. For
example, the nozzle system of tl'we present invention may be adapted to fit the lower
extrusion body of standard meltspun equipment, e.g., equipment supplied by suppliers
such as Reifenhauser, Ason-Neumag, Lurgi Zimmer, Accurate Products, Nordson, and
Impianti. Pressurized gas may be supplied to the nozzle system via gas manifolds
used in combination with extruder bodies in conventional or commercial equipmant or
via another source of compressed gas fed to the nozzle inlet via air-tight fluid conduits
and connections.

[0055] To implement the processes of the invention using the nozzle systems
and support equipment illustrated above, the polymer generally is heated until it forms
a liquid and flows easily. As indicated in the figures, the polymer meit is introduced into
the sacond section 10 of the gas passage 4 of the nozzle system 1 via cpening 20,
and forms a flim as it descends along the wall surface 6 where located below the
opening 20, such as described above. To form the polymer melt, the polymer is heated
sufficiently to form a molien polymer flow. By way of example and not limitation, the

. melted polymer may have a viscosity at the point of fiberization in the nozzle as a
positive numerical value less than 30 Pa-s, particularly less than 20 Pa-s, and may
range from 0.1 to 20 Pa-s, and particularly from 0.2 to 15. These viscosities are given
over a shear rate ranging from about 100 to about 100,000 per second {at 240°C}. The
melted polymer generally Is at a pressure exceeding atmospheric pressure at the time
is conducted through the gap In the polymer die and is introduced Into the gas
passage of the nozzie design.

[0056] The suitabla and optimal melt flow rates of the starting polymer material
used to provide tha polymer melt may vary depending on the type of polymer material
used and other process conditions such as the gas flow properties. In the instance of
polypropylene having a glass transition temperature of approximately minus 18°C, a
suitable melt flow rate may range, e.g., from about 35 to greater than 2000 decigram




per minute, preferably not greater than 1800, The melt flow rate is measured using
ASTM method D-1238. i the polymer material used is polypropylene, it may have a

. polydispersity index (PDI) that ranges, e.g., from about 2.0 to about 4.0. For

purposes herein, PDI is a measure of the disiribution of molecular weights in a given
polymer sample, where the PDI calculated is the weight average molecular weight
divided by the number average molecular weight.

[0057] The polymer throughput in the inventive process and apparatus will
primarily depend upon the specific polymer used, the nozzle design, and the
temperature and pressure of the polymer. The aggregate polymer throughput of the
- nozzle system 1 is more than about 1. kg/hr/m, particularly may range from A to 200
kg/hr/m, more particularly from 10 to 200 kg/hr/m, and most pariculary between 25
and 70 kg/hrim. Per orifice, the polymer throughput can be more than about 1,
particularly more than about 50, and more particularly more than about 1000 gram per
minute per orifice. Therg can be several introduction gaps or orifices operating at one
titne to increase the total production throughput. The throughput, along with pressure,
| ‘temperature, and velocity, are measured at the die orifice exit. An gas curtain or other
ancillary gas stream can also be used to affect the spray pattern of sub-micron fibers
from two or more nozzles. This gas stream or curtain may aid in shiselding the spray
formations between adjacent nozzles or may aid in compressing the spray pattem.
The gas curtain or stream may improve the uniformity of the web.

[0058] The Inventive nozzle system is not limited to any particular type of

: ~ polymer material and allows for the polymer to be independently selected for a specific

product application from amongst a wide varisty of polymeric materials. Suilable
polymeric materials for formation of the fibrous webs of the present invention are those
polymers capable of being fibrillated into microfibers using the nozzles of the present
invention. These polymers include, but are not limited to polymers selected from the
group consisting of polyolefins, polyesters, polyamides, biodegradable polymers,
polyurethanes, polystyrenes, alkyd resins, poly-hydroxyalkanoic acids, adhesives or




other compounds capable of making fibers, and combinations thereof. Particular
examples of the polymeric materials are, e.g., polypropylenes. The polymers may be
further selected from homopolymers; copolymers, and conjugates and may include
those polymers having incorporated melt additives or surface-active agents or
pigments. More than one polymer type may be used at one time via the use of
multiple polymer passages 200a-d as illustrated in FIG 3. In such embodiment, a web
13 comprising multicomponent sub-micron fibers may be produced, as described
earlier.
[0059] The gaseous fluid may be introduced into the nozzle system at a
temperature less than that of the polymer melt, and particutarly below 100°C, mors
particularly less than 50°C, or otherwise at room temperature (e.g., about 30°C, or A
less). The gasecus fluid also may be heated, although not required for processes of '
" the present invention. Non-limiting examples of the fiberizing gaseous fiuid are gases
such as air, nitrogen, steam, etc. Additionally suitable gases may include reactive
gases or gases with reactive components, or combinations thereof. The pressure of
the fiberizing (i.e., fibrillating) gaseous fluid is a positive pressure sufficient to biow the L
sub-micron fibers and can be slightly above the pressure of the melted polymer as it is
extruded out of the gap from which it is introduced into the gas passage of the nozzle
system. The fiberizing gaseous fluid will generally have a pressure below 1000 psi,
particutarly will be less than 100 psi, more particularly will be from about 15 to about
80 psi. The gas flow rate used is sufficient to shear the polymer film at a sufficient rate
to fibrilate. The gas flow rate through the nozzle system generally is In the range of
150 kilogram per hour per meter to about 3500 kilogram per hour per meter,
particularly 600 fo 2000 kilogram per hour per meter; more particularly 1000 to 1800
. Kilogram per hour per meter. In terms of gas mass flux, measured as unit mass of gas
~ flowing per unit time per unit area, tha gas flow ranges from about 15 kg/s/m? to aboul
_ 1500 kg/s/m? depending on the separation between the opposing walls 5 and 6 in
throat section 9 and gas flow rate used. For purposes herein, the cross-g
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transition region 9 of the nozzle 1 generally is used for the calculations of gas mass

flux.

[0060] As one benéﬁt of the present invention, increased sub-micron fiber
output is obtained with lower gas demand, making it feasible to reduce energy
consumption and/or use smaller scale unit operations to still provide commercially
significant sub-micron fiber output levels. In one embodiment, the gas stream and

. polymer fiuid stream are introduced into the second section at a gas stream/polymer

fiuid stream mass flow rate ratic generally less than about 40:1, particularly less than
about 30:1; more particularly less than about 15:1. In one embodiment, the gas

stream to polymer fluid stream mass.flow ratio may be even less than 10:1. The gas
stream to polymer fluid stream mass flow ratio is calculated as kilogram per hour per

- meter of gas stream through the gas passage to kilogram per hour per meter of
- polymer fluid stream through all the polymer openings in the second section.

Equivalently, the gas stream to polymer fluid stream mass fiux ratio is less than about
20:1, more preferably less than about 10:1, and most preferably less than about 7:1.
The gas stream/polymer fluid stream mass flux ratio is calculated as kg/s/m? of gas
mass flux through the gas passage to the kg/s/m? of polymer fluid mass flux flowing
through all the polymer openings in the second section of the gas passage. Therefore,
Improved performance is provided via a more efficient, lower cost process delivering

- higher quality microfiber or sub-micron fiber webs at commercially viable outputs.

Among other advantages, the process is more efficient as it prevenis polymer back
flow and/or build-up on the gas-side in the fiber forming process. The resuiting product
web or mat is high quality, as the web possesses good uniformity even at sub-micron
fiber sizes, and with less fiber and web defects.

{o061] High quality microfibers are provided by the present invention within
nammow fiber size distributions with minimal fiber defects. For purposes herein, a "high

“quality” fiber is defined as predominantly sub-micron fibers in a narrow fiber diameter

distribution with minimal fiber defects such as shot and dust. “Shot” is defins:
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unfiberized discrete, largely spherical or ellipsoidal or combinations thereof polymer
mass with the Iargqst dimensio_r] of the discrete mass ranging from 10 to 500 microns.
By way of non-limiting illuétration, FIG. 15 is a representative view (500x) showing
microfibers with shot produced with standard fiber making equipment and process
conditions. The shot creates and leaves large pores and other defects in web formed
by the microfibers. FIG. 16 is a representative view (560x) showing microfibers with
very little or no shot made with a nozzle system operated according fo an embodiment
of the present invention. A good fiber distribution is provided and more efficient
polymer-fiber and web quality conversion is attained in the fibrous web shown in FIG,
16. "Dust’ is another fiher defect, where polymer is sheared uncontrolled or
excessively to largely spherical or ellipsoldal or combinations thereof polymer mass
with the largest dimension of less than 10 micron. An undesired, low quality of fiber
may have an excesslve range of fiber diameters, or contain large amount of dust or
large amountis of shot. A particularly low quality of fiber, or effect of fiberization, can
contain large shot, typically greater than 40 micron in diameter, wherein the mass has
enough momentum and thermal energy (i.e., temperature) to penstrate through the
entire thickness of the nonwoven web fo form a distinct "pin hole™ defect thersin that
can be visually identified well under magnified examination (i.e., over 10 times or 10X)
of the web. Therefore, a web made from high quality fiberization, and fibers, has a
narrow fiber diameter distribution, no or only a low amount of dust below an average of
10 particles per square-miliimeter, no or a low amount of shot below an average of 10
particles per square-millimeter, and no or negligible amount of penetrating and pin-
hole creating type of shot. These measurements and evaluations can be done using
optical microscopes with magnification of 10X or preferably 100X (for shot), and with
scanning electron microscopa photographs {for dust and shot}. To determine an
average, at least ten or preferably over twenty samples need to be taken from a
production condition or a selected production perod and evaluated in this manner for
dust and shot.
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- [0062] The fibrous webs produced in accordance with the present invention may
include fibers exhibiting one or more fiber diameters. The fiber diameters ¢an range
from sub-micron ﬁﬁer diémetel:s up to microfiber diameters. For purposes herein "fiber
diameter” is determined by SEM with image analysis. Although not limited thereto, the
average fiber diameters may be, e.g., about 0.1 to about 1 micron, particularly about
0.1 to about 0.9 micron, and more particularly about 0.3 to about 0.6 micron. The raw
nonwoven web product materials directly collected from the process of the present
invention generally may comprise more than 35%, particularly more than 75%, more
particularly more than 95%, and more particularly more than 98% sub-micron fibers.
The standard deviation of fiber diameter distribution generally may be less than about
0.5 micron, particularly less than about 0.3 micron. Further, the nonwoven fabric of the
present invention may exhibit basis weights ranging from very light io very heavy. For
example, and not by way of limitation, the fabrics may have a basis weight ranging
from less than about 5§ grams per square meter (gsm), to fabrics having a basis weight
greater than about 200 gsm. In a particular embodiment, nonwoven product wabs
comprising fibers in the indicated submicron fiber ranges have a basis weight of from
about 0.04 to 200 gsm, parlicularly about 0.1 to about 50 gsm. The basis weight of the
nonwoven web products may be varied depending on the web application envisioned.
For some lighter weight applications, the basis weight of the sub-micron fiber layer B
may be, for example, less than about 10 gsm, depending upon use of the nonwoven
web. It may be desirable to form a web of several superposed layers. The sub-micron
fiber layer may be combined with one, two, or more same or different layers. A
composite web could comprise, for example, a spunbond layer/sub-micron fiber
layer/spunbond layer three-component construction. Another sxample composite web
could be comprised of a spunbond layer/1-10 micron fiber meltblown layer/sub-micron
meklt-film-fibrillation fiber layer/spunbond layer construction. Basis weights for the total

composite webs may range, for example, from about 5 gsm to about 200 or more gsm,
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[0063] A uniform sub-micron fiber web can be produced by the process of the
present invention. Web uniform_:rty can be measured through several methods. In
addition to the shot and dust rate described above, other examples of uniformity
metrics include low cosfficient of variation of pore diameter, basis weight, air
permeability, and/or opacity. Uniformity can also mean lack of fiber bundles or roping,
or visible holes, or other such defects. Uniformity may also be evaluated by the
hydrohead or other fiquid barrier measuremsnt of the web. Pore diameter can be
determined by methods known to those skilled in the art. The mean pore diameter of
the sub-micron fiber layer may be less than about 15 microns. The desired coefficient
of variation for a uniform web can be less than 20%. The fack of roping can be
measured by counting the number of ropes or bundles of fibers in a measured area of
the web; this is best done jointly with a shot and dust evaluation. The lack of holes can
also be measured by counting the number of holes having a diameter above a certain
threshold in a measured area of the web. An optical microscope with 10-100X
magnification, or scanning electron microscope or other enlargement means can be
used. For example, the holes may be counted if they are visibla to the naked eye using
a light box, or are more than 100 microns in diameter.

[0064) The present invention ¢an be implemented on a wide vatiety polymer
materials and the nonwoven web may be used in a wide variety of articles by itself or
in combination with other materals. The nonwoven fabric produced in accordance with
the invention may inciude one or more fibrous layers, as well as wovens, scrims, films,
and combinations thereof, and may be utilized in the manufacture of numerous home
cleaning, personal hyglene, medical, and other end use producis where a nonwoven
fabric can be employed. The nonwoven web may be used, for example, in gas or liquid
filters, medical apparel, medica! cleaning wipes, hdusewrap construction materials,
diapers, training pants, adult incontinence pads, catamenials products such as
feminine care pads and pantiliners, tampons, personal cleansing articles, personal

care articles, and perscnal care wipes such as baby wipes, faclal wipag, body wipes
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- and feminine wipes, and combinations thereof. In addition, the fabric may be utilized
as medical gauze, or similar absorbent surgical materials, for absorbing wound
exudates and assisting in the f:emoval of seepage from surgical sites. Other end uses
Include wet or dry hygienic, antl-microbial, or hard surface wipes for medical,
industrial, automotive, home care, food service, and graphic arts markets, which can
be readily hand-held for cleaning and the like.

[0065) The nonwoven of the present invention also may be included in
constructs suitable for medical and industrial protective apparel, such as gowns,
drapes, shirts, bottom weights, lab coats, face masks, and the like, and protective
covers, including covers for vehicles such as cars, trucks, boats, airplanes,
motorcycles, bicycles, golf carls, as well as covers for equipment often left outdoors
like grills, yard and garden equipment, such as mowers and roto-tillers, lawn fumiture,
floor coverings, table cloths, and picnic area covers. In particutar embodiment, the
nonwoven is used in an article selected from the group consisting of bandages,
diapers, training pants, adult incontinence pads, catamenials products such as
feminine care pads and pantiliners, tampons, personal cleansing articles, personal
care articles, and personal care wipes such as baby wipes, facial wipes, body wipes
and feminine wipes, and combinations thereof. The nonwoven may also be used in top
of bed applications, including mattress protectors, comforters, quilts, duvet covers, and
bedspreads. Additionally, acoustical applications, such as interior and exterior
automotive components, carpet backing, insulative and sound dampening appliance
and machinery wraps, and wall coverings. The nonwoven is further advantageous for
various filtration applications, including bag house, plus pool and spa filters. The
nonwoven also may be used in other applications, such as battery separators, or as
agent/particle carriers (e.g., catalyst carriers).

[0066] Depending on the desired end use application of the nonwoven fabric,
specific additives may be included directly into the polymeric melt or applied after
formation of the web. Suitable non-limiting examples of such additives include

30-

Copy provided by USPTO from the IFW Image Databace on 09/25/2007




absorbency enhancing or deterring additives, UV stabilizers, fire retardants, dyes and
pigments, fragrances, skin protectant. surfactants, aqueous or non-aqueous functional
industriat solvents éuch as, pla;rt oils, enimal oils, terpenoids, silicon oils, mineral pils,
white mineral olls, paraffinic solvents, polybutylenes, polyisobutylenes,
polyalphaolefins, and mixtures thereof, toluenes, sequestering agents, corrosion
inhibitors, abrasives, petroleum distillates, degreasers, and the combinations thereof.
Additional additives include antimicrobial composition, including, but not limited to
iodines, alcohols, such as such as ethanol or propanol; blocides, abrasives, metallic
materials, such as metal oxide, metal salt, metal complex, metal alioy or mixtures
thereof, bacteriostatic complexes, bactericidal complexes, and the combinations
thereof.

[0067} Ali amounts, parts, ratios, and percentages described herein are by
weight unless otherwise indicated. The following non-limiting exampile further
MNustrates the present invention.

[0068] EXAMPLE

[0069] An extruder (2.5 inch diameter, single screw extruder) and a
conventional meilt blown die body (25 inch width) were used to provide a source

of 1800 MFR polypropylene. The extruder temperature was 650°F. A nozzle generally
having the configuration of FIG, 4 was mounted to a conventional extruder die body
using a conventional gasketed bolt mount at an upper flat surface region on the nozzle
device. A source of pressurized air was fed from an air supply to the inlet of the nozzle
via alr-tight connections and seals. The nozzle had the following geometrical features
(using FIG 4 as a non-limiting example): an 0.016 inch as the minimum distance
between opposing walls 5 and 6 in the throat section 9; cold wall 5 converging at an
angle 0 of negative 1.5 degrees towards the bisecting plane 7; hot wall diverging away
at an angle p of 2 degrees from the bisecting plane 7; the polymer passage entered
the second section in the second, downstream half of the second section and had a
hydraulic diameter of about 0.008 inch and was oriented at an angle y of about 32

-31-
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" degrees with the hot wall 6; the polymer fiberization surface length 5 was almost zero.

The converging section 8 had a vertical length of about 0.090 inch with the bisection
angle o about 30 degrees. The throat section 9 had a vertical length of about 0.010
inch, and the diverging section 10 had a vertical length of about 0.200 inch. The
pressurized air was introduced into the inlet end (converging section) of the nozzle at a
flow rate of 300 scfm (standard cubic feet per minute) and at an air temperature of
80°F. A nonwoven web product was collected and analyzed which revealed that it had
the following product attibutes: 17.2 gsm basis weight total of the spunbond-
layer/submicron-fiber fayer/spunbond-layer construction; estimated fiber contant
produced from the nozzle apparatus of current invention was about 15% (2.7 gsm ); .
Mean diameter of the fibers in the submicron-fiber layer: 0,45 micron; standard
deviation: 0.15; ratio of standard deviation/mean of submicron fiber diameter 2
distribution= 0.33; and fiber diameter range: 0.1 to 0.85 microns.
[0070] From the foregoing, it will be observed that numerous modifications and
variafions can be affected without departing from the true spirit and scope of the novel .
concept of the present invention. Itis t¢ be understood that no limitation with respect
1o the specific embodiments illustrated herein is intended or should be inferred. The
disclosure Is intended to cover, by the appended claims, all such modifications as fall
within the scope of the claims.
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Claims

1. A process for making a nonwoven web, comprising:

a pressurizéd gas streaiﬁ which flows within a gas passage that is confined
between first and second opposing walls, of which at least one of the opposing walls is
heated,;

said gas passage comprising a first, upstream section into which the gas enters
from a supply end, a transition region, and a second, downstream section in which the
gas flows to an exit end, wherein the transition region fluidly connects the first section
to the second section, and the gas passage ends at the exit end of the second section,
and wherein said first section of the.gas passage having a decreasing cross-sectional
area from ths supply end to the transition region, and said second section of the gas
passage having an increasing cross-secticnal area from the transition region to the
axit end of the second section;.

at least one polymer fluid stream flowing through at least one bounded polymer
passage which ends in at least one opening in at leasi one of said opposing heated
walls, wharein each palymer fluid stream extrudes in the form of a film from each said
opening; and

each extruded polymer film joining with the gas stream and the polymer film
being fibrillated to form fihers comprising sub-micron diameter fibers exiting from the
exit end of said second section of the gas passage.

2. The process of claim 1, wherein the gas stream is introduced into the
gas passage at a mass flow rate ranging from about 150 kilogram per hour per mater
to about 3500 kilogram per hour.per meter.

3 The process of claim 1, wherein gas stream and polymer fluid stream are

introduced at a gas stream/polymer fluid stream mass flow rate ratio less than
about 40:1.

4, The process of claim 1, wherein the gas stream at the eniry of the gas
passage is at a temperature less than 50°C. ’R;}t:\
.{i:: fr:'.‘a ! ity ;7'-':‘:::__
! Hng, A 2
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5, The process of claim 1, wherein the nonwoven web material comprises
more than 35% sub-micron diameter fibers.

6. The nonwoven wéb of claim 1, wherein the standard deviaiion of fibar
diamater distribution is less than about 0.5 micron.

7. The nonwoven web of claim 1, wherein the standard deviation of fiber
diameter distribution is less than about 0.3 micron.

8. The process of claim 1, wherein the fibers are comprised of a polymer
selected from the group consisting of polyolefins, polyesters, polyamides,
biodegradable polymers, polyurethanes, polystyrenes, alkyd resins, poly-
hydroxyalkanoic acids, and combinations thereof.

9. A process for making a nonwoven web, comprising:

a pressurized gas siream which flows within a gas passage that is confined
between first and second opposing walls, of which at least one of the opposing walls Is
heated;

said gas passage oomprisiﬁg a first, upstream section into which the gas enters
from a supply end, a transition region, and a second, downstream section in which the
gas flows to an exit end, wherein the transition region fluidly connects the first section
to the second ssction, and the gas passage ends at the exit end of the second section,
and wherein said first section of the gas passage having a monotonically decreasing
cross-sectional area from the supply end to the transition region, and said second
section of the gas passage having a monotonically increasing cross-sectional area
from the transition region 1o the exit end of the second section;

at least one polymer fluid stream flowing through at least one bounded polymer
passage which ends in at least one opening in at least one of said opposing heated
walls, wherein each polymer fluid stream extrudes in the form of a film from each said
opening; and
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each extruded polymer film joining with the gas stream in the second section of
the gas passage, and the polygner film being fibrillated to form fibers comprising sub-
micron fibers exiting from the exit end of said second section of the gas passage.

10.  The process of claim 9, wherein each polymer passage opening is a slit
with a hydraulic diameter defined as four times cross-sectional area of the polymer
passage opening divided by inner perimeter of the polymer passage opening, said
hydraulic diameter of each polymer passage opening ranging from about 0.001 inch to
about 0.100 inch.

11.  The process of claim 10, wherein the polymer film has a polymer fitm
thickness not exceeding the hydraulic diameter of the polymer passage opening.

12.  The process of claim 11, wherein a first bisecting surface, defined as an
angular bisector of the angle between the first and second walls, geometrically divides
the first section Into two hatves with about equal volumes, and a second bisecting
surface, defined as an angular bisector of the angle between the first and second
walls, geometrically divides the second section into two halves with about equal
volumes.

13.  The process of claim 12, wherein the bisection angle of the first and the
second walls with respect to the first bisecting surface ranges from about 15 to about
40 degrees in the first section, and where the bisection angle of the first and the
second walls with respect to the second bisecting surface ranges from about 2 to
about 20 degress in the second section of the gas passage.

14.  The process of claim 13, wherein the first and second walls of the gas
passage are heated to about a same temperature to provide symmetric thermal states
with respect to the first and the second bisecting surfaces.

-35-
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15.  The process of claim 14, wherein only one polymer film forms on at least
one of the opposite heated walls, and each polymer passage opening from which
polymer film extrudes is |ocated' in the upper half of the second section as determined
relative to the length of the polymer passage-including heated wall that extends
between the transition region and the exit end of the second section.

16.  The process of claim 15, wherein the first and second walls of the gas
passage are smoothly curved such that the curvature of the epposing walls in the first
section smoothly transitions without any sharp edges into the curvature of the
opposing walls in the second section in the transition region of the gas passage.

17.  The process of claim 11, where one of the opposing wails is a hot wall
and the other wall is a cold wall, wherein temperature of the hot wall is at least 50°C
higher than the cold wall, and only the hot wall has at least one polymer fluid passage
opening.

18. The process of claim 17, wherein the bisection angle of the first and the
second walls with respect to the first bisecting surface in the first section ranges from
about 15 to about 40 degrees.

19,  The process of claim 18, where the hot wall in the second section
diverges away from the first bisecting surface at an angle that ranges from about 1
degree to 20 degrees, and the cold wall in the second section converges towards the
first bisecting surface at an angle that ranges from about 0.1 degres to about 15
degrees.

20. The process of Claim 18, wherein the ratio betwesn the diverging angle
of the hot wall relative to the first bisecting surface and the converging angle of the
cold wall relative to the first bisecting surface ranges from about 1:1 to about 500:1.

21.  The process of claim 9, wherein the angle between canterline of each
polymer passage and the wall containing the corresponding polymer passage opening
ranges from about 10 degrees to about 100 degrees.
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22.  The process of claim 21, wherein the polymer film extruding from each
polymer passage opening ﬂ0w§ with the gas flow along a polymer fiberization surface,
which has an orientation angle with respect to the first bisecting surface ranging from
about 90 degrees measured in clockwise direction to about 45 degrees measured in
counterclockwise direction.

23. The process of claim 22, wherein length of the polymer fiberization
surface comesponding to each polymar passage opening is less than about one
thousand times the hydraulic diameter of the corresponding polymer passage opening.

24. The process of claim 23, wherein the first and second walls of the gas
passage are smoothly curved such that the curvature of the cpposing walls in the first
section smoothly transitions without any sharp edges info the curvature of the
opposing walls in the second section In tha transition ragion of the gas passage

25. The process of claim 24, wherein the opposing walls in the second
saction of the gas passage are curved such that the hot wall has a convex shape that
curves away from the second bisecting surface and the cold wall has a concave shape
that curves towards the second bisecting surface as viewed from within the second
gection in the gas passage.

26. The process of claim 18, wherein tha ratio of the radius of curvature of
the hot wall to the radius of curvature of the cold wall in the second seciion of the gas
passage ranges from about 1:10,000 to about 100:1.

27.  The process of claim 11, wherein the nbnwoven web comprises of more
than 99% fibers with diameter less than about 1 micron.

28. The process of claim 11, wherein the gas stream is introduced into the
gas passage at a mass flow rate ranging from ahout 150 kilogram per hour per meter
to about 3500 kilogram per hour per meter.

28. The process of claim 11, wherein gas stream and polymer fluid stream
are introduced into the second section at a gas stream/polymer fluid stream mass flow

rate ratio less than about 40:1.
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30. The process of claim 11, wherein the gas stream at the entry of the gas
passage is at a temperature less than 50°C.

31. The process of cléim 11, wherein the nonwoven web material comprises
more than 35% sub-micron fibers.

32. The process of claim 11, further comprising providing a plurality of
different polymer materials as different polymer fluid streams flowing through separate
bounded polymer passages which end in an opening in at least one of sald opposing
heated walls, wherein the different polymer fluid streams extrude in the form of a films
from each said opening, wherein the nonwoven web material comprises multi-
component fibers.

33. A nonwoven web product of the process of claim 9.

34. A nonwoven web product of the process of claim 9, wherein the standard
deviation of fiber diameter distribution is less than about 0.5 micren,

35. A nonwoven web product of the process of claim 9, wherein the standard
deviation of fiber dilameter distribution is less than about 0.3 micron.

36. A nonwoven web product of the process of claim 9, wherein the fibers
are comprised of a polymer selacted from the group consisting of polyolefins,
polyesters, polyamides, bicdegradable polymers, polyurethanes, poiystyrenes. alkyd
resins, poly-hydroxyalkanoic acids, and combinations thersof.

37.  An article comprising the nonwoven web product of claim 33.

38. The atticle of claim 37, wherein the article is selected from the group
consisting of filters, medical apparel, medical cleaning wipes, housewrap construction
materials, bandages, protective clothing, battery separators, catalyst carriers, diapers,
training pants, aduft incontinence pads, catamenials products such as faminine carg
pads and pantiliners, tampons, personal cleansing articles, personal care articles, and
personal care wipes such as bahy wipes, facial wipes, body wipes and feminine wipes,
and combinations thereof.
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39.  An apparatus for forming fibers of sub-micron size, comprising:

first and second o_pposlng walls defining a gas passage, of which at least
one of the walls is heatab!e, wﬁerein said gas passage being operable to receive
pressurized gas from a pressurized gas source and to conduct the pressurized gas as
a gas stream in an upstream to a downstream direction within the nozzle, wherein said
gas passage comprises a first, upstream section into which the gas enters from a
supply end, a transition region, and a second, downstream section in which the gas
flows to an exit end, wherein the transition region fluidly connects the first section to
the second section, and the gas passage ends at the exit end of the second section,
and wherein said first section of the gas passage having a decreasing cross-sectional
area from tha supply end to the transition region, and said second section of the gas
passage having an ingreasing cross-sectional area from the transition region to the
axit end of the second section;

at least one bounded polymer passage operable to receive molten
polymer from a polymer extruder and to conduct the molten polymer as at least one
flowable polymer fluid stream to at least ona of said heated walls in the gas passage,
wherein the polymer passage ends in at least one opening in at least cne of said
opposing heatable walls, wherein each said opening is operable to extrude polymer
fluid stream in the form of a film onto a heatable wall wherein the film is joinable with
the gas stream of the gas passage to fibrillate the polymer film to form fibers
comprising sub-micron fibers that exit from the exit end of said second section of the
gas passage.

40.  The nozzle of claim 39, wherein the at least one polymer passage

opening from which polymer film extrudes Is located in the second section of the gas
passage.

-39.
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41.  The nozzle of claim 39, wherein the at least one polymer passage
opening from which polymer film extrudes is located in a lower, downstream half of the
second section as determined ‘irelative 1o the length of the polymer passage-inciuding
heated wall that extends between the transition region and the exit end of the second
section.
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Abstract

A process and apparatus for producing sub-micron fibers, and more specifically a
process and apparatus for effecting formation of sub-micron fibers by fibrillation of
polymer films, and nonwoven materials and articles incorporating them.
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TRADUCCION DEL INGLES AL ESPANOL del documento de prioridad
relacionado con la Solicitud de Paterite de los Estados Unidos de América No.
11/550,624 titulada:

PROCESQ Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN DIAMETRO INFERICR
A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y ARTICULCS QUE LOS CONTIENEN

ANEXOS. La solicitud de Patente de los Estados Unidos No. 11/550,624 arriba
mencionada y Certificacion del Comisionado de Patentes y Marcas de los
Estados Unidos.

LOS ESTADOS UNIDGS DE AMERICA
A TODO AQUEL QUE PUEDA LLEGARLE LA PRESENTE:

DEPARTAMENTO:DE COMERCIO DE ESTADCS UNIDOS
o
Oficina de Ma(rcas y Patentes de Estados Unidos

Septiembre 26, 2007

ESTE ES PARA CERTIFICAR QUE EL ANEXO ES UNA COPIA VERDADERA
DE LOS ARCHIVOS DE LA OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS
ESTADOS UNIDOS DE TALES DOCUMENTOS DE LA SOLICITUD PARA
PATENTE IDENTIFICADA ABAJO LA CUAL CUMPLIO CON LOS
REQUERIMIENTOS PARA OTORGARSELE UNA FECHA DE
PRESENTACION BAJO 35 USC 111

NUMERO DE SOLICITUD: 11/550,624
FECHA DE PRESENTACION: Octubre 18, 2006
s

EL CODIGO DE PAIS Y NUMERO DE PRIORIDAD DE LA SOLICITUD PARA
SER UTILIZADOS EN LA PRESENTACION EN EL EXTERIOR BAJO LA
CONVENCION DE PARIS ES US11/550,624

Por autoridad dei
Subsecretaric de Comercio para la Propiedad Intelectual
y Director de la Oficina de Marcas y Patente de Estados Unidos
Hay un sello que dice:
Oficina de Marcas y (firma)
Patentes de Estados Unidos E. BORNETT
Departamento de Comercf‘('):__; : Funcionario que Certifica
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Witness my hand and official seal, this the odad dayof ¢ dober 200 7.

(Official Seal) %Aﬁu@/mk
st A

otary Public

My commission expires: (j% &t & oy

i fiTe Totocopia que coin '
elangmuiqueseharemdoalnmo. o

29 JUL; 201
TARIA CUARENTA ()

o BOFOMG, DT  Colombig

Dnna Patnc:a Ma.rtfnez
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UNITEP STATES PATENT AND TEADEMARK O¥IICE

Unter SECRETARY OF COMMERGE FOR INTELLETTUAL PROPERTY AND
DIRECTOR OF ‘THO LINITED BTATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE

JANURRY 24, 2007

FTAS * *
VALERIE CALLOWAY, EBSQ. 7003071 1 5A
POLYMER GRODP, INC. * 00071158
9335 HARRIS CORNERS FARKWAY
SOITE 300

CHARLOTTE, NC 2B269

UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE
WOTICE OF RECORDATION OF ASSIGNMENT DOCUMENT

THE ENCLOSED DOCIMENT HAS BEEN RECCRDED BY THE ASSIGNMENT DIVISION OF
THE U.5. PATENT AND TRADEMARK OFFICE. A COMPLETE MICROFIIM GOPY IS
AVAILABLE AT THE ASSIGRMENT SEARCH ROCM ON THE REEL AND FRAME NUMBER
REFERENCED BELOW.

FLEASE REVIEW ALL INFORMATION CONTAINED ON THIS NOTICE. THE

INFORMATICN CONTRINED OW THIS RECAORDATION NOTICE REFLECTS THE DATA

PRESEWT IN THE PATENT AND TRADEMARK ASSIGMMENT SYSTEM. IF YOU SHOULD

FIND ANY ERRORS OR HAVE QUESTIONS CONCERNING THIS NOTICE, YOU MAY

CONTACT THE EMPLOYEE WHOSE NAME APPEARS ON THIS NOTICE AT 571-272-3350.
PLEASE SEND REQUEST FOR CORRECTION TO: U.S. PATENT AND TRADEMARK OFFICE,
MAIL STQF: ASSIGNMENT SERVICES BRANCH, P.O. BOX 1450, ALEXANDRIAR, VA 22313,

RECORDATION DATE: 01/22/2007 REEL/FRAME: 01879470835
NIMBER OF PAGES: b

BRIEF: ASSIGNMENT OF ASSIGNOR'S INTEREST {SEE DOCOMENT FOR DETAILS).
DOCKET WIMBER: 062206CFR

ASSIGNOR:

CHHAERA, RAJEEV DOC DATE: 01/08B/2007
ASSIGNOR:

AYDORE, SAVAS DOC DATE: 01/09/2007
ASSIGNOR:

ISELE, OLAF ERIK ALEXANDER DOC DATE: 01/10/2007
ASSIGNOR:

XU, HAN DOC DATE: 01/10/2007

P.0O. Box 1450, Alexandra, Virginls 22818-1450 - www.usrro.oav

En !a Norcrfa (umnfn da

"li\’

elongmulthn remdon

10 Qir :olndda toh
lovistg,

29 JuL; 20y E
NOTARIA CUA ARENTA

B Bogoni 0.C, (o!‘omblo (E)
fang l‘1trxc:a Martinez
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018794/0935 PRGE 2

AESIGHEE:
POLYMER GROUP, INC.
9335 HARRIS COBRNERS BEAREWAY
SDITE 300
CHARLOTTE, NORTH CARQLINA 28269

SERTATL NUMBER: 11550624 FILING DATE: 10/18/2006

PATENT NUMBER: ISSUE DATE:

TITLE: PROCESS AND APPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICRON FIBERS, AND
NONWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

VIOLET MCCQY, EXAMINER
ASSIGNMENT SERVICES BRANCH
PUBLIC RECORDS DIVISION
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F;r“m ?‘;&}555 RECORDATION FORM COVER SHEET 119, DEPARTMENT OF
, LB, Patont and Tradarlhrk Oftfon
DMB No. 05810027 (eep, BS/2004) PATENTS ONLY Atty. Docket:
Tab eafngs HCX D ¥ <+ ¥ L4 ¥ ¥ W
Toma at Patperts and T Plonse reoond 18 stinghiad GAZING GXxATWTH OF sofry thomol.
. 2. Nitmo and atidress of recehing party{es)
1. Nams of commylny party(las} Name: P, G ;
Rajeey CHHABRA Internal Address:
Savas AYDORE
Olal Erfk Aloxemder ISELE
Han XU
Aaomondranets) of vy o etntedt [ vos (3] #o
3. Nolure of conveyance: . “
%] Assignment ] Merger
Steat Address;
[ sooutty Agresment [T Ghange of Name
(3 ctner
:_Jenuary B, 2077 Joumy 8, 2007 Janyary | City: Chaitedlo _ State: NG 21,
102007, el i 95007 it Aot vamefs) B adirssfs) iscned? [} Jlo 1] Mo

4. Agplicatan aumber(s) or patent number(s):
Y Els docurent 5 biaing flee! togathar with & new applkedon, the execulion date of ths eppisation Js:

A Patant Apphcation No.(s)  11/660,624 ‘ B. Paleni No.{s)

Adtidongt rumbers ntschoo? ] Yes  [x] ¥e
5, Name end oddress of parly to whom comerpondence

conosming docsment should ba matied: 8, Totel number of applicitions urc patenty
N i invoheed:
arms Vilario Caffourny, Faq.
Povmer Grouw, fng. 7. Titalden [F7CFR34%, v na 34
Payment by credft cand. Forrn PTO-2 o
Intzmal Address: DER20GCRE B ltnched.

E] Autherbood i ta charged € deposh -

Straot Address:_9335 Hamls Comms Pafovay dafitiencies In tha sbuve fea.

8y 300 Py y——p——cv— '
Ciy: Chadetn _ Stste: NG Ap pgogy | SOdE06
' um:bdmlmmmcﬂmh::wulfpuyhum qocniet)

DO MOT USE THIS SPACE
3. Blaternen and signalure. !
Tothe beg of my knowledge end beﬂef me!omgomymofmaﬁmiatma i eomec] and eny afinohed ool
I8 & lrae ooy of the oflginal docurn
R. He. 38 amuen i,
Namo of Person Sigriryg . Signature

Tot! number of papas Inskiding mrmmmm documerts: (B
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i, B
Mmm:wm ‘
facsimile transmitted 1o the Unitod States Patent and Tradems

1 hereby certtfy cha s cg
No., (571) 273-0140 on Jandm




Attoruey Docket 062206CRF

We, MICHAEL H. JOHNSON, of Mooresville, North Carolina, TIMOTHY
KRAUSE, of Mooresville, North Carolina, MICHAEL W, HAYES, of Buena Vista,
Virginia, RAJEEV CHHABRA, of Mason, Chio, SAVAS AYDORE, of West Chester,
Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER ISELE, of West Chester, Ohio, and HAN XU, of
West Chester, Ohio, for good and valuable consideration, receipt of which is hereby
acknowledged, have assigned and do hereby assign to POLYMER GRCUP, INC., a
Delaware corporation, having its princaipal place of business at 9335 Harris Corners
Farkway, Sujte 300, Charlotte, North Carolina 28269, its successors, assigns and Jegal
representatives, the entire right, title and interest, in and to all subject matter
invented by us and disclosed in the application for Letters Patent of the United
States entitled

PROCESS AND APPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICROM FIBERS, AND
NONWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

United States Application Number 11/530,624, filed October 18, 2006; and in and to
all Letters Patent and all Convention and Treaty rights of all kinds, including the
right to claim priority from said application, and all rghts in and to any
continuation, continuation-in-part, and divisional application therefrom, and any
reissue or re-examination as o any Letters Patent issning therefrom, in all countries
throughout the world, for all such subject matter described therein, including all
rights of action and rights to recover damages for past infringements. We agree to
sign all documents necessary to secure all sajd Letters Patent and rights, and request
issuance of all said Letters Patent to the above assignee in accordance with this

assignment.

, 2007 :

Michael H. Johnson
State of )
) s
County of )
Ihereby certify that before me in the County of : , in the

State of , personally appeared MICHARL H. JOHNSON,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by im on the dale appearing at the foot thereof.

, 2007

Notary Public
My Commission Expireg




_, 2007

Timothy Krause
State of )
} s
County of }
Lhereby certify that before me in the County of ,in the
State of, . personally appeared TIMOTHY KRAUSE,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
cath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

_ 2007
Notary Public
My Commission Expires:
2007
Michael W, Hayes
State of )
) 8
County of )
I hereby certify that before me in the County of. ,in the
State of__ , personally appeared MICIHAEL W, HAYES,

personelly known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof,

;2007

Notary Public
My Commission Expires;




Jaw 8, , 2007 Rongery M’

Rajeev Chhabra

State of Ohte

)

) s
County of () utler )

I hereby certify that before me in the County of BUL‘H er ,in the
Swteof__(thio , pexsonally appeared RAJEEV CHHABRA,
personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and uader w&:{‘:;;;‘r_%:.;:x
oath acknowledged that the foregoing assigmment was duly signed, sealed, msﬁ{%ﬁ i ,3;‘:' ‘.‘:‘
delivered by him on the date appearing at the foot thereof. ;‘fo “:'Ex @Egﬂ‘\n\a\
¢

Janvainy 2007 77{‘“ »

" Notary Pablic ;.
OMEFTACERROSOY, o, LY B ol 20,300l
My Commiasion Expires Faby, 20, 2007 .

01 /038 » 2007 Sowasg, %go’gm ;2&
Savas Aydore

Smteof OFD )

} s
Coundy of Buirer )
T hereby certify that before me in the County of __ RUTLEA . inihe
State of O Ho ; personally appeared SAVAS AYDORE,
personally known by me, who then and there was duly swomn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

ol] 04




Olgf Brik Alexander Iscle

|f[(0( 2007 & gv\qt( &Mﬂrzh/{ﬂf

State of Oh:ol - )
fhy i ) &
County of M )

T hereby certify that before me in the County of, But/&V" _in the
State of __ (O hieo , personally appeared OLAF ERIK ALEXANDER
1sELE, personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and
under oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed,
and delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007 %/M M’.’FM

=" Notary Public
My Commission Expires: JR0-2007
DIANE FRANGES ROBINSON
Notary Pubii, State of Ohlo

My Comsnission Expires Feb, 20, 2007

, 2007 j iy H.LA/’D

HanXu~
State of 0 h o )
} ss
Contyof Ruller }
1 hereby certify that before me in the County of ?Du'f ler ,in the
Stateof . (hieo , personally appeared HAN XU, pessonally

known by me, who then and there was duly sworn by me, and under cath

acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, seeled, and delivered
by him on the date appearing at the foot thereof.

Ja . 2007 @/@% %f,&f%ﬂ%&;

Ul S Notary Public i
AN . .
PAZN My Commission Bxpires: gf 0020077
§ 7 Tl ome, Y DIANE CES%BTN'SON

Natary Pulstic, State of Chio




TRADUCCION AL ESPANOL del Documento de Cesién a POLYMER GROUP
INC.,, firnado por el cedente y el cesionario.

ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
DEPARTAMENTO DE ESTADO

APOSTILLA

{Convencién do la Haya del 5 de Octubre 1961)
1. Pais: Estados Unidos de América

2. Este documento piblico ha sido firado por SANDRA A, KUMM

3. actuando en capacidad de NOTARIO PUBLICO
COMISION VENCE 8/8/2011

4. lleva el selloftimbre de ~ CONDADO DE GASTON, CAROLINA DEL
NORTE

CERTIFICADO
5. en Ralsigh, Carolina dei Norte
6. el 9no DIA DE OCTUBRE DE 2007

7. por el Secretario de Estado o Secretario de Estado Encargado, Estado de
Carolina del Norte

8. No. 23428
Q. Sello/Timbre

Hay un sello que dice: 10. Firma

DEPARTAMENTOQ DE ESTADO DEL
ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
{firma)
Por: Hayley Haynes
Secretario de Estado Encargado

_ (firma)
Secretario de Estado




COPIA VERDADERA

Yo, Jennifer Mayhorn, por el presente juro o afirmo que la anexa es una copia
verdadera de la Cesion USSN 11/550,624 y que esta copia no contiene
alteraciones del original.

(fima)

{Firma del Principal)

Carolina del Norte
Condado de Mecklenburg

Yo, Sandra A. Kumm, un Notario Pdblico para el Condado de Gaston, Carolina

del Norte, certifico que Jennifer Mayhorn personalmente comparecié ante mi este
dia y reconocié la debida ejecucién del instrumento satiente. (tengo conocimiento
personal de la identidad del principal.)

En testimonio mi firma y sello oficial, este 2do dia de Octubre, 2007.

(Selle Oficial) (firma)

Notario Piblico

Mi comisién vence: Ag_osto 8 2011




OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADOS UNIDOS
BAJO EL SECRETARIO DE COMERCIO PARA LA PROPIEDAD INTELECTUAL
DIRECTOR DE LA OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADOS UNIDOS

ENERO 24, 2007
PTAS

VALERIE CALLOWAY, ESQ.
POLYMER GROUP, INC,

9335 HARRIS CORNERS PARKWAY
SUITE 300

CHARLOTTE, NC 28269

OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADOS UNIDOS
NOTA DE ESCRITURA DE DOCUMENTO DE CESION

EL DOCUMENTO ADJUNTC HA SIDO CERTIFICADO POR LA DIVISION DE
CESIONES DE LA OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADOS
UNIDOS. UNA COPIA COMPLETA EN MICROFILM ESTA DISPONIEBLE EN
EL CUARTO DE BUSQUEDA DE CESIONES EN EL ROLLO Y CUADRO AL
LOS CUARLES SE HACE REFERENCIA ABAJQ.

FAVOR REVISAR TODA LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE
DOCUMENTO. LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE DOCUMENTO DE
ESCRITURA REFLEJA LOS DATOS PRESENTADOS EN EL SISTEMA DE
CESION DE PATENTES Y MARCAS. SI ENCUENTRA CUALQUIER ERROR O
TIENE PREGUNTAS CON RESPECTO A ESTE DOCUEMENTO, PUEDE
CONTACTAR AL EMPLEADO CUYO NOMBRE APARECE EN ESTE DOCUMENTO
EN EL 703-308-9723. FAVOR MANDAR LA PETICION DE CORRECCION
A: OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE E.U., PARADA DE CORREOS:
DIVISION DE SERVICIOS DE CESIONES, CASILLA POSTAL 1450,
ALEXANDRIA, VA 22314,

FECHA DE ESCRITURIZACION: 01/22/2007 ROLLO/CUADRO:
018794/0935
NOMERO DE PAGINAS: S

BREVE: CESION DEL INTERES DEL CEDENTE (VER DOCUMENTO PARA
MAS DETALLES) .

EXPEDIENTE NOMERO: D62206CRF

CEDENTE:

CHHABRA, RAJEEV FECHA DEL DOC: 01/08/2007
CEDENTE:

AIDORE, SAVAS FECHA DEL DOC: 01/09%/2007
CEDENTE:

ISELE, OLAF ERIK ALEXANDER FECHA DEL DOC: 01/10/2007

CEDENTE :
X0, HAN FECHA DEL DOC: 01/10/2007




CESIONARTIO:
POLYMER GROUP, INC.
3335 HARRIS CORNERS PARKWAY
SUITE 300
CHARLOTTE, NORTH CAROLINA 28269

NUMERO SERIAL:11550624 FECHAR DE PRESENTACION:10/18/2008
NOMERO DE PATENTE: FECHA DE CONSESION:

TITULO: PROCESC Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON OUN
DIAMETRC INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

VIOLET MCCOY, EXAMINADORA
DIVISION DE CESIONES
OFICINA DE REGISTROS PUBLICOS




HOJA DE PORTADA DEL FORMULARIO BE REGISTRO
SOLAMENTE PATENTES

Comisionade Asistonte para patentes: Por favor archive log documentos originales anexos o copias de los mismos

1. Nombre de la(s} parte(s} cedente(s): 2. Nombre y direccion de la(s) parta(s)
Rajeev CHABRA receplora(s)
Savas AYDORE
O?afa Edc Algcander \SELE Narbre: Polymer Group, Inc.
Han XU Direceitin: 9335 Hams Corners Parkway,
(50 aneral)nombrfs) asonales) da paels) exdonsfs)? 6 X Sulte 300
3. Naturaleza del traspaso: Ciudad: Charlolte  Estado: NC
X Casitn Fusién ZIP: 287269
Acuerdo de Seguridad ¢Se angxan Nombris} y direccion{as) adidonekes)? ., Si X No
Cambio de Nombre
Otro:

Fecha ds Efecucion; Enero 8, 2007; Enero 9, 2007; Enero
10, 2007 y Enero 10, 2007, respectivamante

4. Numero(s) de soficitud (g5} o patenle:

A, Soliind de patente Nojs): 11/550,624 B. Patenta Nofs).

1 5e anaxa nivmaros adionales? S X Ko

5. Nombre y direccion da la perte a quien se le debe [ B. Numero folal de  solicludes y patantes
enviar la correspondencia: involucradas: 1

7. Taiifa tola) (37 CER 3.41): 340.00
Nombre: Valerle Calloway, Esq.

Palymer Group, Inc. X Paga con Tadefa de Crédito. Se anexa formata
Direccitn tnferne;  062206CRF PTOZI86
Dirgeoron: 9335 Hanis Comers Parkway

Suite 300 % Aulorizado a pagarse 2 una cuenia de dgpdsito
Ciudag: Charlotto Estado: NC le 28269 cualquier deficlencla da ta taza de arriba

8. Nimero de cuenta de Depdstio:
50-0825

NO USE ESTE ESPACIO

9, Declaracion y firma,

hasla donde se y creo, la informacion anterlor es verdadara y corecla ¥ cualgquier copia anexa es una copla verdadera
del documentae original,

Ramon R. Hoch (Req, No. 34,108} (Firmna) Ensro 22. 2007
Nombre de la persona que firma Firma Fecha

Numerg total de péginas que oérnprenden portada, anexos y decumento: §

Yo certifico que esta correspondencia se esta transmitiendo por fax a la Oficina de Marcas y
Patentes de los Estados Unidos, Fax No. {(571) 237.0140 el 22 de Energ, 2007

Coty D_Wilks {firma)
Nombre (Imprenta) Firma




Expediente de Abogado 062206CRF
CESION

Nosotros, MICHAEL H. JOHNSON, de Mooresville, Carolina del Norte,
TIMOTHY KRAUSE, de Mooresville, Carolina del Norte, MICHAEL W. HAYES, de
Buena Vista, Virginia, RAJEEV CHHABRA, de Mason, Ohio, SAVAS AYDORE,
de West Chester, Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER ISELE, de West Chester, Ohio
y HAN XU, de West Chester, Ohio, para buena y valiosa consideracién, recibo de
lo cual se reconoce aqui, hemos cedido y por el presente cedemos a POLYMER
GROUP, INC., una corporacién de Delaware, con su principal lugar de negocios
en 9335 Harris Corners Parkway, Suite 300, Charlotte, Carolina del Norte 28269,
Sus sucesores, cesionarlos y representantes legales, el completo derecho, titulo e
interés, en y para toda la materia inventada por nosotros y revelada en la solicitud
de Patente de los Estados Unidos titulada

PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

Solicitud de Patente de los Estados Unidos Numero 11/550,624, presentada el 18
de Octubre, 2008, y en y para todas las Patentes y todos los derechos de
Convenciones y Tratados de todos los tipos, incluyendo el derecho a reivindicar
pricridad de dicha solicitud, y todos los derechos en y para cualquier solicitud de
continuacion, continuacidn parcial, y divisional de la misma, y cualquier solicitud
de reexpedicion o reexaminacion frente a cualquier Patente que surja de las
mismas, en todos los paises del mundo, para toda la materia alli descrita,
incluyendo todos los derechos de accién y derechos a recibir indemnizacién por
dafios por violaciones pasadas. Acordamos firmar todos los documentos
necesarios para asegurar todos los derechos de Patente mencionados, y
solicitamos la concesion de dichas Patentes al cesionario mencionado arriba de
acuerdo con esta cesion.




Enero 8, 2007 {firma) _
Rajeev Chhabra

Estado de Ohio )
) s8
Condado de Butler )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Butler, en el
Estado de Qhip, comparecié RAJEEV CHHABRA, personalmente conocido por
mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento
reconocié que el instrumento saliente fue debidamente firnado, sellado, v
entregado por el en |a fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 8, 2007 {firma)
Notario Plblico Hay un sello que dice:
Mi Comision Vence: Feb. 20, 2007

SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice; ESTADO DE QHIO

DJANE FRANCES ROBINSON
Notario P(blico, Estado de Ohio
Mi Comisién Vence Feb, 20, 2007

Enero 9, 2007 {firma)
Savas Aydore
Estado de Ohio )
) ss
Condado de Butler )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Cohdado de Butler, en el
Estado de Qhio, comparecié SAVAS AYDORE, personalmente conocido por mi
quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento
reconocio que el instrumento saliente fue debidamente firmado, sellado, y
entregado por el en la fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 9, 2007 {firma)
Notario Pblico Hay un sello que dice:
Mi Comisién Vence: Feb. 20, 2007
SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADO DE QOHIO

DONITA KONRAD
Notario Plblico, Estado de Ohio
Mi Comision Vence
Mayo 9, 2010




Enero 10, 2007 {firma)
Olaf Eric Alexander Isele

Estado de Ohio )
} ss
Condado de Butler )

Por &l presente yo certifico que ante mi en el Condado de Butler, en el
Estado de Ohio, comparecié OLAF ERIC ALEXANDER ISELE, personalmente
conocido por mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo
juramento reconocié que el instrumento saliente fue debidamente firmado,
sellado, y entregado por el en la fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 10, 2007 (firma)

Notario Pdblico Hay un sello que dice:
Mi Comision Vence: Feb. 20, 2007

SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADO DE QOHIO

DIANE FRANCES ROBINSON
Notario Publico, Estade de Ohio
Mi Comisidn Vence Feb. 20, 2007

Enero 10, 2007 {firma) _
Han Xu

Estado de Ohic )
) ss
Condado de Butler )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Butler, en &
Estado de Ohio, comparecio HAN XU, personalmente conocido por mi, quien en
ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento reconocié que el
instrumento saliente fue debidamente firmado, sellado, y entregado por el en la
fecha que aparece al pie de la misma.

Energ 10, 2007 {firma)
Notario Plblico Hay un sello que dice:
Mi Comisién Vence: Feb. 20, 2007

* SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADO DE OHIO

DIANE FRANCES ROBINSON
Notario Publico, Estado de Ohio
Mi Comision Vence Feb. 20, 2007

[§X



A0S 29

N RT Departient of The
CAROLINA Sy et Siaee

APOSTILLE
{Convention de La Haye 5 octobre 1961)

1. COUNTRY: UNITED STATES OF AMERICA

2. This Public Document
has been signed by SANDRA A. KUMM

3. acting in the capacity of _NOTARY PUBLIC
COMMISSION EXPIRES 8/872011
4. bears the seal/stamp of _COUNTY OF GASTON, NORTH CAROLINA

CERTIFIED
at Raleigh, North Carolina
the _9TH DAY OF OCTOBER, 2007

by Secretary of State or Deputy Secretary of State, State of North Carolina
No._23429

o N o

9. Seal/Stamp 10. Signature




TRUE COPY

I, ;Eoumcw MJUJ "lmrn- , do hereby swear or affirm that the attached is a true
copy of UeeN 1/ss O b2y Aﬁﬂ'@hmd‘“ and that this copy contains no

alterations from the original.
(Princiffal’s SM"A‘

Narth Carolina

CUll.[lty of / :ig;&é[gg bu%
L Sadea . Kumrn.,aNotary Public for _Chefon, County,

North Carolina, do hereby certify that ~J ena, fer personally
appeared before me this day and acknowledged the due execution of the foregoing
instrument. (I have personal knowledge of the identity of the principle.)

Witness my hand and official seal, this the o2, day of (30 4pber~ 200 7.

{Official Seal) .
Notaty Public

My commission expires: /] ,5?,! et & Jow
.,o ’
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UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE

UNDER SECREVARY OF COMYERCE FOR INTELLESTUAL PROPERTY AMD
DRECTCA OF THE UNTED STATES PATRNT AND TrRabBaari OFRCE

JANUARY 24, 2007

VALERIE CALLOWAY, ESQ. FAS *700307117A*

POLYMER GRODP, INC. * 7000 ITA
9335 HARRIS CORNERS PARKWAY
5UITE 300

CHARLOTTE, NC 2ZB26%

UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE
NOTICE OF RECORDATION OF ASSIGNMENT DOCUMENT

THE ENCLOSED DOCUMENT HAS BEEN RECORDED BY THE ASSIGMMENT DIVISION OF
THE U.S. PATENT AND TRADEMARK OFFICE. A COMPLETE MICROFIIM COPY TS
AVAILABLE AT THE ASSIGNMENT SEARCH ROOM ON THE REEL AND FRAME NUMBER
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Attorney Docket 062206CRF

We, MICHAEL H. JOHNSON, of Mocresville, North Carolina, TIMOTHY
KRAUSE, of Mooresville, North Carolina, MICHAEL W. HAYES, of Buena Vista,
Virginia, RAJEEV CHHABRA, of Mason, Ohio, SAVAS AYDORE, of West Chester,
Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER ISELE, of West Chester, Qhio, and HAN XU, of
West Chester, Ohio, for good and valuable consideration, receipt of which is hereby
acknowledged, have assigned and do hereby assign to POLYMER GROUF, INC., a
Delaware corporation, having its principal place of business at 9335 Haxris Corners
Parkway, Suite 300, Charlotte, North Carolina 28269, its successors, assigns and legal
representatives, the entire right, title and interest, in and to all subject matter
invented by us and disclosed in the application for Letters Patent of the United
States entitled

PROCESS AND APPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICROM FIBERS, AND
NONWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

United States Application Number 11/550,624, filed Qctober 18, 2006; and in and to
all Letters Patent and all Convention and Treaty rights of all kinds, including the
right to claim priority from said application, and ail rights in and to any
continuation, continuation-in-part, and divisional application therefrom, and any
reissue or re-examination as to any Letters Patent issuing therefrom, m all countries
throughout the world, for all such subject matter described therein, including all
rights of action and rights to recover damages for past infringements. We agree to
sign all documents necessary to secure all said Letters Patent and rights, and request
issuance of all said Letters Patent to the above assignee in accordance with this
assignment.

Jgﬂw I , 2007 MQQJ'O?D\MW

Michael H. Johnson{
state of North Coviing,
) ss

County of _Lredel! )

Ihereby certify that before me in the County of_L¥<clel/ _ inthe
State of , personally appeared MICHAEL H. JOHNSON,
personally known by me, who then and there was duly sworn by e, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

SR Doscssstl Rodtcs

ary Pubio, North Cargli
I H_HAH

fredefl County
My Commission Explres Dec. 8,




: 75D
§ Tt 206712007 (?}Lwo%u»—c’
! ‘Firfiothy Krause

State of Norehr Carelina }
) ) =
County of /“(’ck lenboce g )
1 hereby cerb‘;y that before me in the County of /’v’fc’c‘ k/m/:urg inthe
State of Noc2h Carafine. ; personally appeared TIMOTHY KRAUSE,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under

cath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof,

Sonanry 5 oo (gt Telira.
{Notaxf Public ¢

iy,

OFFI0IAL BEAL
Nolsry Publl, North Qureling
Ciounty of Mockdenturg
5 JENNIFER MAYHOHN
" My Commisslon Bxplies Aug, 34, 1010

My Commission Expires: /ﬁ-’ﬁv A8, 210

;ﬁumy ) , 2007 WK/K/

Mjehael W. Hayes v

sateof Nordh (arplinea. )
) s
County of | reected | )

Lheseby certify that before me in the County of=Lt EFef [ , in the
State of_A/? , persenally appeared MICHAEL W, HAYES,
personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date apperring at the foot theteof.

Lan (1 0 I naselle UKD IS

Notary Public

My Commission Exuplres"uc Er za)r)

P OFFICIAL SEAL
g Nolary Public, Nerth Caraling

% DAN ,
A




, 2007
Rajeev Chhabra
State of )
) s
County of }
Thereby certify that before me in the County of ;i the
State of , personally appeared RAJERY CHIMABRA,

personally kmown by me, who then and there was duly sworn by me, and under

ocath acknowledged that the foregoing assigrnment was duly signed, sealed, and
defivered by him on the date appearing at the foot thereof,

, 2007

Notary Publie
My Commission Expires:

, 2007
Savas Aydare
State of )
) s
County of )
Thereby certify that before me in the County of ,in the
State of , personally appearsd SAVAS AYDORE,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof,




o 46

, 2007
QOlaf Brik Alexander Isele
State of )
) s
County of )
Thereby certify that before me in the County of___ ,in the
State of , personally appeared OLAF ERIK ALEXANDER

IsuLE, personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and
under oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed,
and delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007
Notary Public
My Comumission Bxpires:
, 2007
Han Xu
State of )]
) s
County of )
Thereby certify that before me in the County of , in the
State of__ , personally appeared HAN XU, personally

known by me, who then end there was duly sworn by me, and under path

acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and delivered
by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007




TRADUCCION AL ESPANOL del Documento de Cesibn a POLYMER GROUP
INC., firmade por el cedente y el cesionario.

ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
DEPARTAMENTO DE ESTADO

APOSTILLA

(Convencion de fa Haya del 5 de Octubrs 1961)
1. Pais; Estados Unidos de América

2. Este documento publico ha sido fimado por SANDRA A, KUMM

3. actuando en capacidad de NOTARIO PUBLICO
COMISION VENCE 8/8/2011

4, lleva el selloimbre de  CONDADO DE GASTON, CAROLINA DEL
NORTE

CERTIFICADO
5. en Raleigh, Carolina del Norte
6. el 9no DIA DE OCTUBRE DE 2007

7. por el Secretario de Estado o Secretario de Estado Encargado, Estado de
Carolina del Norte

8. No. 23429

9, Sello/Timbre

Hay un sello que dice: 10.  Firma

DEPARTAMENTO DE ESTADOQ DEL
ESTADO DE CARCLINA DEL NORTE

(firma)
Por: Hayley Haynes

Secretario de Estado Encargado

(fima)
Secretario de Estado




/&%

COPIA VERDADERA

Yo, Jennifer Mavhorn, por el presente juro o afirmo que la anexa es una copia
verdadera de la Cesion USSN 11/550624 y que esta copia no contiene
alteraciones dei original.

{firma)
(Firma del Principal)

Carolina de! Noite
Condado de Mecklenburg

Yo, Sandra A. Kumm, un Notario Pablico para el Condado de Gaston, Carolina
del Norte, certifico que Jennifer Mayhorn personalmente comparecié ante mi este

dia y reconocié la debida ejecucién del instrumento saliente. (tengo conocimiento
personal de la identidad del principal.)

En testimonio mi firma y sello oficial, este 2do dia de Octubre, 2007.

(Sello Cficial) {firma)

Notario Plblico

Mi comisién vence: Agosto 8, 2011




OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADOS UNIDOS
BAJO FL SECRETARIO DE COMERCIO PARA LA PROPIEDAD INTELECTUAL
DIRECTOR DE LA QFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADOS UNIDOS

ENERC 24, 2007

PTAS

VALERIE CALLOWAY, ESQ.
POLYMER GROUP, INC.

9335 HARRIS CORNERS PARKWAY
SUITE 300

CHARLOTTE, NC 28259

OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADOS UNIDOS
NOTA DE ESCRITURA DE DOCUMENTO DE CESION

EL DOCUMENTO ADJUNTQ HA SIDO CERTIFICADC POR LA DIVISION DE
CESTIONES DE LA OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADOS
UNIDOS. UNA COPIA COMPLETA EN MICROFILM ESTA DISPONIEBLE EN
EL CUARTO DE BOSQUEDA DE CESIONES EN EL ROLLO ¥ CUADRO AL
LOS CUARLES SE HACE REFERENCIA ABAJO.

FAVOR REVISAR TODA LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE
DOCUMENTO. LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE DOCUMENTO DE
ESCRITURA REFLEJA LOS DATOS PRESENTADOS EN EL SISTEMA DE
CESION DE PATENTES Y MARCAS., SI ENCUENTRA CUALQUIER ERRCR Q
TIENE PREGUNTAS CON RESPECTO A ESTE DOCUEMENTO, PUEDE
CONTACTAR AL EMPLEADO CUYO NOMBRE APARECE EN ESTE DOCUMENTO
EN EL 703-308-9723. FAVOR MANDAR LA PETICION DE CORRECCION
A: OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE E.U., PARADA DE CORREODS:
DIVISION DE SERVICIOS DE CESIOQONES, CASILLA POSTAL 1450,
ALEXANDRIZA, VA 22314.

FECHA DE ESCRITURIZACION: 01/22/2007 ROLLO/CUADRO:
018794/0990
NUMERO DE PAGINAS: &

BREVE: CESION DEL INTERES DEL CEDENTE (VER DOCUMENTO PARA
MAS DETALLES) .

EXPEDIENTE NUMERO: 062206CRF

CEDENTE

JOHNSON, MICHAEL H. FECHA DEL DOC: 01/11/2007
CEDENTE:

KRAUSE, TIMOTHY FECHA DEL DOC: 01/05/2007
CEDENTE:

HAYES, MICHABL W. FECHA DEL DOC: 01/10/2007

CESIONARIOC:




POLYMER GROUP, INC.

9335 HARRIS CORNERS PAREWAY
SUITE 200

CHARLOTTE, NORTH CAROLINA 28269

NOMERO SERIAL:11550624 FECHA DE PRESENTACION:10/18/2006
NOMERQ DE PATENTE: FECHA DE CONSESION:

TITULO: PROCESC ¥ APARATC PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERICR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

VIOLET MCCOY, EXAMINADORA
DIVISION DE CESIONES
OFICINA DE REGISTROS POBLICOS




HOJA DE PORTADA DEL FORMULARIO DE REGISTRO
SOLAMENTE PATENTES

Comisionado Asistents para patentes: Por favor archive los documentos originales anexes ¢ copias de los mismos

1. Nombre de la(s) parte{s) cedente(s); 2. Nombre y direccibn de 'a(s} paris(s)
Michael H. JOHNSON receplora(s)
Eg?;gvﬁml;ﬂsgs Nombre: Polymer Group, ing.
Direcelon: 9335 Harris Comers Parkway,
15 anexain) nombrofe) adiciosalfes) de perte(s) cedoni=(s}? _Si X No Sulls 300
3. Naturalsza del raspaso:
X Cesion Fusidn Ciudaa: Charlotte Estado: NC
Acuerdo de Sequridad 2r: 28269
Carnbio de Nombre 4 Se anexan Nombre{s) y directidn(es) adicionales)? _SI X No
Chro:

Fecha de Ejecucion: Enaro 11, 2007, Enero 5, 2007; y
Enero 11, 2007, respectivamente

4. Numero(s) de solicltud (es} o patente:

A Soficitud de patanta Nols).: 11/550,624 8. Patente Nofs).

28 enexa nomencs adiclonates? __ §i X o

5. Nombre y direccin de la parle a quien se le deba [ 6. Numero total de soficitudes y patentes
enviar la comrespondencia; involucradas: 1

7. Tanfa tofal (37 CF.R 3.41); §40.00
Nombre; Valerie Calloway, Esq.

Polymer Group, Inc. ¥ Pago con Taneta de Crédilo. Se anexa formato

Direccion Interna:  062206CRF PTOZ388

Direccion: 9335 Harris Comers Parkway .
Suite 300 % Auto_nzado a pagarse a una cuenta de depdsito

Ciudad; Charlotie Estado: NC  Zip: 28269 cuaicuios deficiencia de la taza de arrta

8. Nimero de cuenla de Depostio;
50-0925

NO USE ESTE ESPACI)

8. Declaracitn y firma.

haslz donde s ¥ creo, Ia informacién anerior es verdadera y cofrecta y cualquier copla anexa es una copla verdadera
del documento ariginal,

Ramon R _Hoch {Req. No. 34,108} ime Engro 22, 2007
Nombre de la persona que firma Fima Fecha

Nomero total de paginas que comprenden portada, anexcs y documente: 5

Yo certlfico que esta correspondencia se esta transmitiendo por fax a 'a Oficina de Marcas y
Patentes de tos Estados Unidos, Fax No. (571) 237-0140 el 22 de Enero, 2007

Coty D. Wilks {firra)
Nombre (Imprenta) Firma




Expediente de Abogado 062206CRF
CESION

Nosotros, MICHAEL H. JOHNSOCN, de Mooresville, Carolina del Norts,
TIMOTHY KRAUSE, de Mooresville, Carolina del Norte, MICHAEL W. HAYES, de
Buena Vista, Virginia, RAJEEV CHHABRA, de Mason, Ohio, SAVAS AYDORE,
de West Chester, Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER ISELE, de West Chester, Ohio
y HAN XU, de West Chester, Chio, para buena y valiosa consideracion, recibo de
lo cuai se reconoce aqui, hemos cedido y por el preserte cedemos a POLYMER
GROUP, INC., una corporacion de Delaware, con su principal lugar de negocios
en 9335 Harris Corners Parkway, Suite 300, Charlotte, Carolina del Norte 28266,
Sus sucesores, cesionarios y representantes legales, el completo derecho, titulo e
interés, en y para toda la materia inventada por nosotros y revelada en la solicitud
de Patente de los Estados Unidos titulada

PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

Solicitud de Patente de los Estados Unidos Nimero 11/550,624, presentada ! 18
de Octubre, 2006; y en y para todas las Patentes y todos los derechos de
Convenciones y Tratados de todos los tipos, incluyendo el derecho a relvindicar
prioridad de dicha solicitud, y todos los derechos en y para cualquier solicitud de
continuacién, continuacién parcial, y divisional de la misma, y cualquier solicitud
de reexpedicion o reexaminacién frente a cualquier Patente que surja de las
mismas, en todos los paises del mundo, para toda la materia alll descrita,
incluyendo todos los derechos de accién y derechos a recibir indemnizacién por
dafios por violaciones pasadas. Acordamos firmar tedos los documentos
necesarios para asegurar todos los derechos de Patente mencionados, y
solicitamos la coneesién de dichas Patentes al cesionario mencionado arriba de
acuerdo con esta cesion.

ke



Enero 11, 2007 {fimma}
Michael H. Johnson

Estado de Carolina del Norte )
} ss
Condado de Iredell )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Iredell, en el
Estado de Carolina del Norte, compareciéo MICHAEL H, JOHNSCN,
personalmente conocido por mi, quien en ese lugar vy dia fue debidamente jurado
por ml, y bajo juramento reconocid que el instrumento saliente fue debidamente
firmado, sellado, y entregado por el en la fecha que aparece al pie de |a misma.

Enerc 11, 2007 (firma)
Notario Pablico
Mi Comisién Vence: Dic. 8, 2007

Hay un sello gue dice:

SELLO OFICIAL
Notario Publica, Carolina del Norte
DANIELLE H. RAHTES
Condado de Iredell
Mi Comisién Vence Dic. 8, 2007

Enero 5, 2007 ffirma)
Timothy Krause
Estado de Carolina del Norte )
) ss
Condado de Meckienburg )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Mecklenburg, en
el Estado de Carolina del Norte, comparecio TIMOTHY KRAUSE, personalmente
conocido por ml, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo
juramento reconocié que el instrumentoe saliente fue debidamente fimado,
sellado, y entregado por el en la fecha que aparece al pie de la misma,

Enero 5 2007 (firma)
Notario Pablico
Mi Comision Vence: Ago. 23, 2010

Hay un sello gue dice:

SELLO OFICIAL
Notario Pablico, Carclina del Norte
Condado de Mecklenburg
JENNIFER MAYHORN
Mi Comisién Vence Ago. 23, 2010




Enero 11, 2007 {firma)
Michael W. Hayes

Estado de Carofina del Norte )
) ss
Condado de Iradell )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Iredell, en el
Estado de Ohio, comparecié MICHAEL W. HAYES, personalmente conocido por
mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento
reconocié que el instrumento saliente fue debidamente firmado, sellado, y
entregado por ¢l en la fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 11, 2007 (firmax)
Notaria Pdblico
Mi Comisidn Vence: Dic. 8, 2007

Hay un sello que dice:

SELLO OFICIAL
Notaric Pablico, Carelina del Norte
DANIELLE H. RAHTES
Condado de Iredell
Mi Comisién Vence Dic. 8, 2007




Depa.rtrnent of The

® N o o

APOSTILLE
(Convention de La Haye 5 octobre 1961)

’S
COUNTRY: UNITED STATES:OF AMERICA

This Public Document
has been signed by SANDRA A. KUMM

acting in the capacity of _NOTARY PUBLIC .
COMMISSION EXPIRES 8/8/2011
bears the seal/stamp of _COUNTY OF GASTON, NORTH CAROLINA

CERTIFIED
at Raleigh, North Carolina

the _9TH DAY OF OCTOBER, 2007

by Secretary of State or Deputy Secretary of State, State of North Caro

No. 23427

Seal/Stamp 10. Signature

Secretary of State




Brigard «Castro

BOGOTA -COLOMBIA

PODER bt

Yo (nogoiroe)
domicizdals) en

Nombro{amos} a0 JUAN PABLO CADENA SARMIENTO
yis CARLOS M. PALACIO EASTMAN yfo MARTIN E
TORRES CARDOZO de Bonotd, Calombis, spoderadcs
werdadercy ylegales can poder espelal, srnplio ¥ suficlente,
pots feeabor d= a3 ofidnesy y autoridades colbmbionass
sdminslrativas, juticlalas y de politia, en cushyier stdivia
o recurso, |a obtencidn de prlent=s de nvencidn, tegistros
do marcas, dsefios indusiriales, models de  ufidad,
depésites da nombrea comerdiales, kemas comendsles y
engofias, ragistos 8o darechos de ayftr y cordratos sobrg
los mmos obtencldn de cerlficagos de oblentor ds
vonedades  vegeteles, es! como  sus  pofmoges,
renavaciones, anotaciones de trespeso, cambios de nombre,
domicio vio direcckin; elabivar, ramiter y regisliad contralos
de heencla y Fesncizs de amtequiera chises; imisrveni
Aomo demandanta o oomd damintade on cualguier
Insangs Y resurse AND CUAUR juez, Comoracion
funcioratio plticn o sutedidad en actionas judicisles,
adminstrativas y do policia teles como;  oposiciones al
registrs de martas; aociones de caducidad, cancelacén y
ruidad: acdones telvindicetorias, scciones derivedas de b
chipnalin o exploiadde do  liconcles; eoconss  de
compelencis  destegl demandas pengles; asccones de
indomnizanidn de perjuicios, reclames y observegiones a
sofickudes do potentes disenos inchustisles, modebos de
uffidod, en of slerciclo do medides cautelares v en otvas
sedones o medidas simEsres

A gste cfeclo, lofs) facolio(amos) para elevar solicludes,
formuda duseripciones, ersnisndas, protestas,
deciaracionts,  opadkiones  cancalaconss,  nuidadas,
apelacionss ¥ rethmos, pagor impussios  cuolas y
gravamenes prastiffoa por o by ranonclar o deaislir &
demwchos poncedidos © e cuso de concesion; reckir toda
tase de documentos y wvalores, dendo o descamo
ragpective, y. &0 ganers!, para dar ante diches sulorkiades
fodou Jo§ pesos necesanios al efecio Indicada y tormer todas
Iz medides que crayeren conducenies sl esgusrdo de mis
{muestros intergses), con todas les demée facultades legates
feceaarias

Esta pader comprenda k. faculiod de ralffcar o confimar o
ml (nuestrs) nombre lo actuado as! comd s faculed de
desgistlr, trarslglt, compromeder, ¥ ke de sustituide en loddo o
en parte y ravoesr susiiucionss, Askniumo nombrofames)
2 JUAN PABLO CADENA SARMIENTO yo CARLOS H,
PALACK) EASTMAN o MARTIN E, TORRES CARDOZO,
dornicliacdels) en la Garera 7 No. T1-21, Torfe B Flso 4,
mis {nuestrem) epoderados en Colombia, con faculledes
piva recRa nofificacionas y designar apoderades judinsies o
exirajuditiale

Otorgada y frmado en

hay &e de 00_
Fima

Nambra

Cargo

En lﬂ Kotarla Cugr
€0%j6 la presente f

eito de esle Gireuly o
6/ 1c0pia que oindda
el t.mgum! quase hotenido ol vist, -

§ 29 0 20

NOTARIA CUARE

= 8000H, D.C, Colombig

Diana Patricia Ma;l-l:l;z__

NTA (E}

? POWER OF ATFORNEY

I (We) POLYMER GROUP, INC.
dormiched iy CHARLOTTE, NORTH CAROLINA, U S A

Haroby appoints JUAN PABLO CADENA SARMIENTO
andior CARLOS H. PALAGIO EASTMAN and/or MARTIN
E. TORRES CARDOZO. of Bogot: Calomiia, my (our)
e and lawdul! atiomeys with spedsl, smple and sufficient
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neCessary kgl poviers

This powier (helites the facaty to ratlly of condirm destst,
£oatie And oormpramisa on my (o) beholl, and to subsiitula
fHis power in whols ar in gan acd to revoka substiutons. AL
the same Gine | (We} hemby appoiot JUAN PABLO
CADENA SARNIENTO endior CARLOS H, PALACKD
EASTMAN sndor MARTIN £ TORRES CARDOZO,
domkiled In Carrers 7 Mo T1-21, Tore B, Piso 4, my (ou)
aitomeyis) I foct, with poveers o recsive nofificelions and
fo designete judcla! and extraiudicial altameys

Geaniind and signad in Chariotie Morth Carding, USA
o
this £ — day of October 2007

swraneV 00 (2l

Name: vealorg Callvway
Tile: Acyistand Sacretary & Chief intalleciual Propesty Coesel

¥



.—on - de - ._ﬂe

CERTIFICADO NOTARIAL. (SOCIEDAD) . » 7

Hoy de . de
personalmente comparecid ante mi

a quien conozco, y de quien me consta que firma el ahterior
documento, debidamente juramentado declard y dijo que é
(ella) es

de

Sociedad legalmente constituida para un periodo de
duracién que atin no ha terminado; que el declarante esta
autorizado por dicha compania para conferir este poder; que
el sello estampado por él al pie de tal poder, en nombre ¥
representacion de la expresada compafila, es el sello cficial
de ella; y que el objeto -para el cual se confiere este

instrumento esta comprendido dentro del objeto social de la

sociedad.

El suscritc Notario hace constar que tuvo a la vista las
pruebas de la existencia de la sociedad.

Estado de
con fecha

Y que quien confiere el presente poder es su representante.

- Notario Pablico (sello)

CERTIFICADO NOTARIAL
PERSONA NATURAL

, Comparecié{eron) ahte mi

@ quien (es) conozco y me cdnsta que es(son) fa(s)
persona(s) firmante(s) del _documento que precede y
quien(es) declara(n) que otorgan el mismo para los fines y
propodsitos que en él se exprasan, - -

Notario Publico (sello)

LEGALIZACION POR APOSTILLA ES REQUEB!DA.

expressed.

Y

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

On this 2nd day of October of 2007 personally appeared
before me

Valerie Calloway

to me known, and knowr to me to be the person who
signed the foregoing instrument who being by me duly

- sworn did depose and say that he (she) is the Assistant

Secretary and Chief Intellectual Property Counsel

of Polymer Group, Inc.

Which is legally constituted for a term not yet expired, that
deponent is authorized by said Company to confer this
Power of Attorney: that the seal affixed hereunto by the
deponent in the name and on behalf of said Corporation is

the corporate seal thereof: and that the purpose for which

this instrument is granted

is included within the corporate

purpose of company.

The undersigned Notary Public attests that he has seen the
documents that prove the existence of the company,

State of North Cariina
under date of October 2, 2007

and that he (she) whq'grants the present power of attorney
is its Representative, .

ublic Notary (Seal)

OTARIAL CERTIFICATE
NATURAL PERSON

On this 2nd day of October of 2007, ‘

personally appeared before me Valerie Calloway-

who is(are) known.to me and who | attest executed the
foregoing document and he (they) declared he (they)
grant(s) the document for the uses and purposes therein

. SANDRAA. KUMM
Notary Publig, North Carolina
Gaston County

My Commissian Expires
e Z

v

Notary Public (Seal)

LEGALIZATION BY APOSTILLE IS REQUIRED.
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TRADUCCION AL ESPANOL del Documento de Poder. otorgado por POLYMER
GROUP INC . CON dormclllo en 9335 Harrrs Corners Parkway, Suite 300,
Charlotte Carollna del Norte'rEstados Unidos de América.

ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
DEPARTAMENTO DE ESTADO -

APOSTILLA
(Convencién de la Haya del 5 de Octubre 1961 )

1. Pais: Estados Unidos de América

2. Este documento publico ha sido firmado por SANDRA A. KUMM

3. actuando en capacidaii de NOTARIO PUBLICO
COMISION VENCE 8/8/2011

4, lleva el selloltlmbre de  CONDADO DE GASTON, CAROLINA DEL
NORTE

CERTIFICADO

5. en Raleigh, Caroli'ha del Norte

6. el 9no DIA DE OCTUBRE DE 2007

7. por el Secretario de Estado 0 Secretario de Estado Encarga
Carolina del Norte '

8. No. 23427 _

9. Sello/Timbre
Hay un sello que dice: 10.  Firma

DEPARTAMENTO DE ESTADO DEL
'ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE

(firma)
- Por: Hayley Haynes

Secretario de Estado Encargado

(firma)
Secretario de Estado



Héy un sello que dice:

SANDRA A. KUMM
Notario Publico, Carolina de] Norte
Condado de Gaston
Mi Comisidén Vence
Agosto 8, 2011
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Nombre: JUAN PABLO CADENA SARMIENTO
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PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN DIAMETRO
INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y ARTICULOS QUE
LOS CONTIENEN

Campo Técnico

La presente invencion en general hace referencia a la produccion de fibras
con un diametro inferior a una micra, y mas especificamente se relaciona con un
proceso y un aparato para manufacturar fibras con un didmetro inferior a una
micra mediante la fibrilacion de peliculas de polimeros, y materiales no tejidos y

articulos que los incorporan.

Arte Previo

En el arte se conocen unas tecnologias que emplean hiladoras continuas y
discontinuas de filamentos, y de manera comuin se hace referencia a las mismas
como [as tecnologias para procesos de extrusion por fusién y soplado o por hilado
y pegado. Un proceso de hilado y pegado comprende una masa fundida de
polimero, el cual posteriormente se extruye por presiéon a través de un gran
namero de orificios en una placa conocida como una matriz de extrusién o una
boquilla. Los filamentos continuos resultantes se enfrian y se estiran mediante
cualquier namero de meétodos, como los sistemas de extraccién a través de
ranuras, pistolas de atenuacidn o del rodillo Godet. Los filamentos continuos se
recolectan como una trama suelta sobre una superficie foraminosa en movimiento,
como una malla en alambre o una banda transportadora. Cuando se utiliza mas
de una matriz de extrusiéon en linea con el fin de formar un tejido de multiples
capas, las tramas se recolectan sobre la superficie superior de la trama
previamente formada.

El proceso de extrusion por fusidon y soplado se relaciona con el proceso de
hitado y pegado para formar una capa de una tela no tejida, mediante el cual se
extruye una masa fundida de polimero bajo presidn a través de los orificios de una
matriz de extrusién o una boquilla. Un gas a alta velocidad impacta y atenia los
filamentos a medida que salen de la boquilla. La energia de este paso es tal que
el diametro de los filamentos formados se reduce considerablemente y estos se
fracturan de manera que se producen microfibras de una longitud indeterminada.
Lo anterior difiere de fos procesos de hilado y pegado en los cuales se preserva la
longitud de los filamentos.



Las compafiias que producen equipos de hilado fundido como
Reifenhauser, Ason Neumag, Nordson y Accurate Products han construido
numerosos modelos de manufactura mediante la extrusién por fusién y soplado
y/o de hilados y pegados que ofrecen una variedad de atributos deseables como
un mayor rendimiento del polimero, un mejor manejo del proceso del flujo de aire o
la distribucion del polimero y un control mejorado de las desviaciones de los
filamentos, para citar algunos. Las Patentes de Estados Unidos Nos. 4.708.619;
4.813.864; 4.820.142; 4.838.774; 5.087.186; 6.427.745 y 6.565.344 todas las
cuales se incorporan a la presente por referencia, divulgan ejemplos de equipos
de manufactura para el procesamiento de materiales hilados y pegados o fundidos
y soplados.

La demanda de articulos producidos a partir de fibras no tejidas un diametro
inferior @ una micra esta en aumento. Generalmente se entiende que las fibras
con un didmetro inferior a una micra tienen menos de alrededor de 1000
nanometros (es decir, un micrén). Las tramas de las fibras con un diametro
inferior a una micra son deseables debido a su gran area de superficie, al tamafio
pequeio de los poros y a otras caracteristicas. Las fibras con un diametro inferior
a una micra se pueden producir mediante una variedad de métodos y a partir de
una gran diversidad de materiales. Aungue se han utilizado varios métodos, cada
uno de estos metodos tiene unas desventajas y la produccidén de fibras con un
diametro inferior a una micra con una buena relacién costo-efectividad *ha sido
dificil. Los arreglos de equipos convencionales de hilado y pegado no pueden
ofrecer unas fibras de excelente calidad y con pocos defectos y unas tramas
predominantemente microfinas incluyendo fibras con un didmetro inferior a una
micra donde la distribucion del tamafio de las fibras es apretada.

Los meétodos para producir las fibras con un diametro inferior a una micra
incluyen una clase de métodos descritos en Ia fibrilacion por fusion. Ejemplos no
limitantes de los métodos de fibrilacion por fusidn incluyen la extrusidén por fusién y
soplado, la ruptura por fusion de fibras y la fibrilaciéon de la pelicula fundida. Los
metodos para producir fibras con un diametro inferior a una micra, no a partir de
fusiones, son la fibrilacién de la pelicula, los electro-hilados y los hilados a partir de
una solucion. Otros métodos para producir fibras con un didametro inferior a una
micra incluyen hilar una fibra de dos componentes con un didmetro mayor, con
una configuracion de islas en el mar, una torta segmentada u otra configuracién,
donde posteriormente se procesa la fibra para producir fibras con un diametro

inferior a una micra.



La fibrilacidn por fusion es una forma general para fabricar fibras por medio
de la cual uno o varios polimeros se funde(n) y extruye(en) en diferentes
configuraciones (por ejemplo, coextrusion, peliculas o filamentos homogéneos o
de dos componentes) y luego se fibrilan 0 se desfibran y se convierten en
filamentos.

La fibrilacion de la pelicula fundida es otro método para producir fibras. Se
produce una pelicula fundida a partir del producto fundido y luego se emplea un
fluido para formar las fibras a partir de la pelicula fundida. Dos ejemplos de este
método se incluyen las Patentes de Estados Unidos de Torobin Nos. 6.315.806;
5.183.670 y 4.536.361 y las Patentes de Estados Unidos de Reneker Nos.
6.382.526; 6.520.425 y 6.695.992 asignadas a la Universidad de Akron.

El electro-hilado es un método empleado comunmente para producir fibras
de diametro inferior a una micra. En una manifestacién de este método, un
polimero se disuelve en un solvente y se coloca en una camara sellada en un
extremo con una pequefa abertura en una porcién adelgazada en el otro extremo.
Luego se aplica una fuerza con alto voltaje entre la solucién del polimero y un
colector cerca al extremo abierto de la camara. Las tasas de produccion de este
proceso son muy lentas y normalmente la cantidad de fibra producida es muy baja.
Otra técnica de hilado para producir fibras con diametros inferiores a una micra es
un hilado a partir de una solucién o mediante el hilado instantaneo que emplea un
solvente.

Una de las formas para obtener una alta cizalladura de la masa fundida
para un proceso de fibrilacion de la pelicula fundida es mediante un gas de alta
velocidad (es decir cerca de las velocidades sonicas o supersénicas del gas).
Para alcanzar unas velocidades supersénicas © transénicas (cercanas a las
sonicas), usualmente el flujo tiene que converger en un cuello (la parte mas
angosta de la boguilla donde la velocidad alcanza niveles sénicos) y luego se
expande en una seccion divergente. En el arte se conocen las toberas adiabaticas
(no se gana ni se pierde calor en los bordes del sistema de toberas), cumpliendo
este criterio general, e incluyen las toberas denominadas toberas de Laval. El
uso de las toberas de tipo Laval en la formacion de fibras se divulga, por ejemplo,
en la Patente de Estados Unidos Appin. Publ. No. 2004/0099981 A1 y en las
Patentes de Estados Unidos Nos. 5.075.161 y 5.260.003. Estos métodos emplean
las toberas de Laval para acelerar las velocidades del gas hasta el rango de
velocidades sdnicas y/o supersédnicas. Cuando una masa fundida de polimero se

expone a velocidades de gas tan altas, se rompe en multiples fibras finas.
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Generalmente se emplea una alimentacidén concéntrica y la canalizacién del gas y
de la masa fundida de polimero en las toberas de descarga lo cual puede no ser
optimo desde el punto de vista de la complejidad de la disposicion de los equipos y
de! mantenimiento de los equipos, etc. Sin embargo, otras configuraciones de las
toberas, como las distribuciones no concéntricas (no anulares) de las toberas
tienen sus propios desafios. Por ejemplo en un sistema de toberas de fibras o
filamentos, donde la masa fundida de polimero y la introduccién del gas provienen
de unas unidades separadas pero dispuestas una lado de la otra, se tiende a ver
un problema cuando el gas de desfibrado fluye entre un extremo que tiene una
superficie o pared que se calienta a una alta temperatura (por ejemplo debido a la
introduccidon del flujo de la masa fundida de polimero desde ese extremo) y una
superficie o pared de un extremo opuesto (por ejemplo un extremo por donde se
introduce el gas) que se encuentra a una temperatura menor que el extremo de la
masa fundida de polimero. En este caso, el flujo de gas tiende a volverse
inestable en la seccion divergente en las configuraciones anteriores de la tobera
como con una tobera de Laval. Lo anterior genera unos problemas de
insuficiencia de cizallado del polimero, de contraflujo del polimero o de
acumulacion en el extremo del gas con respecto al paso de gas y posteriormente
un flujo y una fiberizacion dispareja y variable, excesiva e insuficiente del polimero.
Una vez hay suficiente acumulacién de masa fundida corriente arriba en el
extremo del gas, la masa fundida de polimero se separa y tipicamente es soplado
hacia fuera como un “disparo” puesto que la masa fundida se enfria y ya no puede
formar fibras debido a un cizallamiento insuficiente de! polimero. Cuando el flujo
del polimero se encuentra subalimentado, corﬁo el otro extremo de la variacion, el
cizallado es excesivo por lo cual se produce un polvo indeseado. Se han
requerido nuevos avances para alcanzar una produccion de fibras con un didmetro
inferior a una micra de una calidad constante y excelente para articulos
desechables de forma mas eficiente, y en unos niveles de produccion significativos

desde el punto de vista comercial.
Resumen

La presente invencion se relaciona con fibras y materiales no tejidos un
diametro inferior a una micra, de gran calidad y practicamente sin defectos, que
incorporan las fibras con un diametro inferior a una micra las cuales se producen

en un solo paso Unico, la fibrilacidon de la pelicula fundida, un proceso de alto
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rendimiento y un dispositivo de tobera empleado con este propdsito. Se obtienen
materiales no tejidos que comprenden un alto contenido de microfibras de
excelente calidad, que en un aspecto exceden el 99% de contenido de fibras con
un didmetro inferior a una micra, con unos rendimientos de escala comercial. Con
la presente invencion también se logra un mayor cizallamiento del polimero y ia
reduccion del contraflujo del polimero o de los problemas de acumulaciéon que
producen unas fibras defectuosas indeseadas, como la formacion de motas en un
sistema de tobera. En la presente invencién se disponen unos productos
microfibrosos no tejidos de excelente calidad que poseen unas propiedades de
barrera mejoradas, una suavidad, absorbencia, opacidad y/o una superficie grande
gue son aptos para una amplia variedad de productos fibrosos industriales y para
el cuidado del consumidor.

Se encontrd un proceso para fabricar una tela no tejida para producir un
producto fibroso de excelente calidad, con un buen rendimiento de fibras con un
diametro inferior a una micra al proveer un chorro de gas presurizado que fluye a
traves de un conducto de gas confinado entre una primera y una segunda pared
opuestas que definen las respectivas superficies de pared divergentes corriente
arriba y corriente abajo en las cuales se introduce la masa fundida de polimero
para proveer una pelicula de polimerc extruida en una superficie de pared
calentada que impacta el chorro de gas que fluye en el conducto del gas, que es
efectivo para fibrilar la pelicula del polimero en unas fibras con diametros inferiores
a una micra. “Convergente” significa que el area en el corte transversal se reduce
en direccion del flujo del gas y "divergente” significa que el area del corte
transversal aumenta en direccion del flujo de gas. En una incorporacion, el
conducto del gas comprende una primera seccidn corriente arriba en la cual el gas
ingresa desde el extremo de la alimentacion, una regién de transicién y una
segunda seccion corriente abajo donde el gas fluye hacia un extremo de salida,
donde la region de transicion conecta fluidamente la primera y la segunda seccién,
y el conducto del gas se extiende en el extremo de salida de la segunda seccidn.
En una incorporacion particular, la primera secciéon del conducto de gas tiene un
area de corte transversal que se reduce monédtonamente desde el extremo del
suministro hasta la region de transicion, y la segunda seccidon del conducto de gas
tiene un area de corte transversal que se incrementa monétonamente desde |a
region de transicion hasta el extremo de salida de Ia segunda seccién. Por lo
menos un chorro fluido de masa polimérica fluida pasa a través de por lo menos

un conducto de polimero pegado que termina en por lo menos una abertura en por
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lo menos una de las paredes opuestas calientes. E! polimero se calienta
suficientemente durante el transito para lograr y mantener su capacidad de fluir
hasta que se introduce en el conducto de gas. Cada chorro de masa polimérica
fluida se extruye en forma de una pelicula a través de cada abertura. Cada
pelicula de polimero extruida se une con el chorro de gas y la pelicula del polimero
se fibrila para formar fibras que comprenden fibras con didmetros inferiores a una
micra que salen del extremo de salida de la segunda seccion del conducto de gas.
Para los fines de la presente, “area de corte transversal que se reduce
mondtonamente” significa “area de corte transversal que se reduce estrictamente”
desde la entrada superior hacia el extremo inferior de la seccién de la tobera
corriente arriba, y “area de corte transversal que aumenta mondtonamente”
significa “area de corte transversal que aumenta estrictamente” desde el extremo
superior hasta el extremo de salida de la seccidn de la tobera corriente abajo.

Aunque no se desea limitarse por la teoria, se cree que la introduccion de
un polimero calentado como una pelicula sobre una pared de soporte calentada la
cual define en parte el conducto de gas en la tobera como se describe en la
presente, permite que sea posible mantener y controlar la uniformidad del flujo de
gas de forma mejorada de manera que el producto de la fibra fibritada tenga una
mejor distribucion de tamarfio inclindndose hacia, o incluso exclusivamente
encontrandose en el rango de tamafio de fibra cuyo diametro sea inferior a una
micra.

En una incorporacién en particular, cada pelicula de polimero extruida se
une con el chorro de gas en la segunda seccidén del conducto de gas. Se ha
encontrado que la introduccion de la masa fundida de polimero en la segunda
seccion del sistema de toberas en una pared de soporie calentada divergente
especialmente facilita la produccion de fibras de excelente calidad y con alto
contenido de fibras con diametros inferiores a una micra y los tejidos resultantes
con unos rendimientos comerciales. En otra incorporacion, el punto donde la
pelicula de polimero extruida se une con el gas en la segunda seccion corriente
abajo para producir las fibras y telas de mejor calidad depende del tipo de gas, de
la geometria de las toberas, incluyendo los angulos y las transiciones, y la presion
del gas, y preferiblemente se sitia en la parte superior de la segunda seccidn
como para las condiciones de presién baja del gas; y preferiblemente se sitia en
la parte inferior, corriente abajo de la segunda seccién como para las condiciones
de presion alta del gas. En una incorporacién en particular, solamente se forma

una pelicula de polimero en por lo menos una de las paredes opuestas calientes,
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la presidon del gas excede alrededor de 10psi y para la abertura para el paso del
polimero por ia cual se extruye la pelicula del polimero se sitia en una segunda
porcion corriente abajo de la segunda seccion entre la region de transicion y el
extremo de salida de la segunda seccion. Se ha encontrado que la segunda mitad
de la segunda seccion corriente abajo puede ofrecer una region de velocidad de
gas donde la fibrilaciébn de la pelicula fundida se obtiene muy eficientemente
generando un producto de microfibra de mejor calidad.

Como otra ventaja de la presente invencion, se obtiene un mayor
rendimiento de las fibras con diametros inferiores a una micra con una menor
demanda de gas. Una menor demanda de gas significa que es posible reducir el
consumo de energia y/o emplear unas unidades de operacion de escala mas
pequefa y de todas formas obtener unos niveles de produccion de fibra con un
didmetro inferior a una micra que sean comercialmente significativos. En una
incorporacion, el chorro de gas y el chorro de la masa polimérica fluida se
introducen en la segunda seccién a una relacién de velocidad de flujo del chorro
de gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida inferior a alrededor de 40:1;
particularmente inferior a alrededor de 30:1; mas particularmente a menos de 15:1.
La relacién de flujo del chorro de gas sobre el chorro de masa polimérica fluida se
calcula en kilogramos por hora por metro de chorro de gas a través del conducto
de gas por kilogramo por hora por metro de chorro de masa polimérica fluida a
través de todas las aberturas en la segunda seccion del conducto de gas.

En unas incorporaciones mas particulares, cada abertura del conducto del
polimero puede ser un corte longitudinal con un didmetro hidraulico definido como
cuatro veces el area del corte transversal de la abertura del conducto del polimero
dividido por el perimetro interno de la abertura del conducto del polimero. El
citado diametro hidraulico de cada abertura de conducto del polimero varia entre
alrededor de 0.001 pulgadas a alrededor de 0.100 pulgadas. La pelicula del
polimero generalmente tiene un espesor de pelicula del polimero que no excede el
diametro hidraulico de la abertura del conducto de! polimero. La masa polimérica
fluida se puede expandir al salir por la abertura del conducto del polimero, por
ejemplo debido al fendmeno de esponjamiento de la boquilla, sin que se limite por
la teoria. Sin embargo, el espesor de la pelicula de la masa polimérica fluida casi
instantaneamente se reduce a menos de o queda iguai al didmetro hidraulico de la
abertura del conducto del polimero.

Al caracterizar la geometria del conducto de gas definido por la pared de la

tobera de la presente invencién, una primera superficie bisectriz, definida como un
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bisector angular del angulo entre la primera y la segunda pared de la primera
seccion, divide geométricamente la primera seccion en dos mitades con unos
volimenes mas o menos iguales; y una segunda superficie bisectriz, definida
como un bisector angular del angulo entre la primera y la segunda pared en la
segunda seccidn, divide geométricamente la segunda seccion en dos mitades con
unos volimenes mas o menos iguales. La superficie bisectriz puede ser plana o
curva, dependiendo de la incorporaciéon de la presente invencién, como sera mas
aparente a partir de las descripciones detalladas en la presente. En una
incorporacién general, el angulo de biseccion de la primera y de la segunda pared
con respecto a la primera superficie bisectriz varia de alrededor de 15 a alrededor
de 40 grados en la primera seccidn, y el angulo de biseccion de la primera y la
segunda pared con respecto a la segunda superficie bisectriz varia de alrededor
de 2 a alrededor de 20 grados en la segunda seccidn del conducto de gas.

Las paredes opuestas de la tobera donde se introduce el polimero en el
conducto de gas se pueden operar de manera que sean térmicamente similares o
diferentes. En una incorporacion, la primera y la segunda pared del conducto de
gas se calientan a aproximadamente la misma temperatura para obtener unos
estados térmicos simétricos con respecto a la primera y a la segunda superficie de
biseccién. En una incorporacion alterna, una de las paredes opuestas puede ser
una pared caliente, mientras que la otra pared es una pared fria, donde la
temperatura de la pared caliente es por lo menos mayor que la temperatura de la
pared fria, de manera que por los menos es 50°C mas alta; y solamente la pared
caliente tiene por lo menos una abertura para el paso de la masa polimerica fluida.
En esta configuracion, las microfibras se pueden producir en un medio de la
fibrilacién de gas de fundicién caliente/*frio” (por ejemplo, aire sin calentar) que
reduce ia complejidad del proceso y los costos. En esta configuracion, la pared
caliente en la segunda seccién diverge de la primera superficie bisectriz a un
angulo que varia entre alrededor de 1 grado y 20 grados; y la pared fria en'la
segunda seccion converge hacia la primera superficie bisectriz a un angulo que
varia entre alrededor de 0.1 grados y alrededor de 15 grados. La relacién entre el
angulo divergente de la pared caliente relativa a la primera superficie bisectriz y el
angulo convergente de la pared fria relativa a la primera superficie bisectriz puede
variar entre alrededor de 1:1 a alrededor de 500:1. El angulo entre la linea central
de cada conducto del polimero y la pared que contiene la abertura
correspondiente del conducto del polimero puede variar de alrededor de 10 grados

a alrededor de 100 grados. La pelicula polimérica que se extruye de cada
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abertura del conducto del polimero puede fluir ¢on el flujo de gas a lo largo de la
superficie de desfibrado del polimero que tiene un angulo de orientacion con
respecto a la primera superficie de biseccién que varia entre alrededor de 90
grados medidos en el sentido de las manecillas del reloj hasta alrededor de 45
grados medidos en el sentido contrario a las manecillas del reloj. La longitud de la
superficie de desfibrado del polimero que corresponde a cada abertura del
conducto del polimero puede ser menor a alrededor de mil veces el diametro
hidraulico de la abertura correspondiente del conducto del polimero.

En otra incorporacion, la primera y la segunda pared del conducto de gas se
curvan suavemente de manera que la curvatura de las paredes opuestas en la
primera seccion hacen una suave transiciéon sin ningin borde pronunciado hacia la
curvatura de las paredes opuestas de la segunda seccién en la regién del area del
corte transversal mas peguefio del conducto de gas. Las paredes opuestas en la
segunda seccion del conducto de gas pueden ser curvas de manera que la pared
caliente tiene una forma convexa que se curva alejandose de la segunda
superficie de biseccion y la pared fria tiene una forma concava que se curva hacia
la segunda superficie bisectriz como se ve en la segunda seccién en el conducto
de gas. La relacion del radio de curvatura de la pared caliente frente al radio de
curvatura de la pared fria en la segunda seccion del conducto de gas varia de
alrededor de 1:10.000 hasta alrededor de 100:1. El chorro de gas se introduce en
el conducto de gas a un caudal de masa que varia entre alrededor de 150
kilogramos por hora por metro hasta alrededor de 3500 kilogramos por hora por
metro.

La tobera empleada en los procesos descritos en la presente para
manufacturar telas no tejidas comprendiendo fibras con diametros inferiores a una
micra representa ofra incorporacion de la presente invencién. El dispositivo
inventivo de la tobera no se limita a ningan tipo en particular de material polimérico
ni a un gas para la fibrilacion, y permite que el polimero se seleccione
independientemente para una aplicacidon especifica entre una amplia variedad de
materiales poliméricos. Particularmente el gas para la fibrilacién es un material
gaseoso como aire, nitrégeno, vapor, etc. El gas se puede emplear como un solo
tipo del mismo o como combinaciones de diferentes gases. Adicionalmente unos
gases adecuados pueden incluir gases reactivos ¢ gases con componentes
reactivos, o combinaciones de los mismos. En wunas incorporaciones,

generalmente el gas puede ser inerte para los materiales de las paredes de Ia
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tobera. Para los fines de la presente, los términos “sistema de tobera” y “tobera”
se emplean en forma intercambiable.

Las microfibras de excelente calidad dispuestas en la presente invencién se
disponen con una distribucion apretada del diametro de las fibras con minimos
defectos de fibras. Las materias primas de productos de telas no tejidas
recolectadas directamente del proceso de la presente invenciéon generalmente
pueden comprender mas de 35%, particularmente mas de 75% y ain mas
particularmente mas de 99% de fibras con diametros inferiores a una micra. La
desviacion estandar de la distribucion del diametro de la fibra normalmente puede
ser inferior a alrededor de 0.5 micras, particularmente inferior a alrededor de 0.3
micras. La presente invencién también se puede emplear en la produccion de
microfibras en una amplia variedad de materiales poliméricos. Las fibras pueden
estar compuestas por un polimero, por ejemplo seleccionado entre poliolefinas,
poliésteres, poliamidas, polimeros biodegradables, poliuretanos, poliestirenos,
resinas alquidicas, acidos polihidroxialcanoicos, adhesivos y otros compuestos
capaces de producir fibras, y combinaciones de los mismos. La tela no tejida se
puede emplear en una amplia variedad de articulos, sola o en combinaciéon con
otros materiales. La tela no tejida se puede utilizar, por ejemplo, en filtros,
atuendos medicos, toallitas himedas médicas, materiales de construccién para
revestimiento térmico y acustico, vendajes, ropa de proteccion, separadores de
bateria, soportes para catalizadores, panales, pantaloncillos de entrenamiento,
panales para la incontinencia en aduitos, productos catameniales como toallas
higiénicas femeninas y protectores femeninos, tampones, articulos de aseo
personal, articulos de cuidado personal y toallitas de cuidado personal como
toallitas para bebé, toallitas para ia limpieza facial, toallitas para el cuerpo y
toaliitas femeninas y combinaciones de los mismos.

Otras caracteristicas y ventajas de la presente invencion se haran
facilmente aparentes a partir de la siguiente descripcion detallada de los dibujos

anexos y de las reivindicaciones adjuntas.

Breve Descripcion de los Dibujos

La FIG. 1 es un corte transversal ampliado y general de un sistema de tobera de la
presente invencidn, para formar fibras con un diametro inferior a una micra.
La FIG. 2 es un corte transversal tomado en la Seccion 120 que aparece en la

FIG. 12 de una incorporacion ilustrativa de un sistema de tobera con un solo paso
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de introduccidon de la masa fundida de polimero, de acuerdo con una incorporacion
de la presente invencion para formar fibras con didmetros inferiores a una micra.
La FIG. 3 es un corte transversal de una incorporacién ilustrativa de un sistema de
tobera con multiples pasos de introduccion de la masa fundida de polimero, de
acuerdo con ofra incorporacion de la presente invencion para formar fibras con
diametros inferiores a una micra.

La FIG. 4 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera que incluye una pared divergente en el extremo donde se introduce el
polimero y una pared opuesta convergente en la seccién de la tobera corriente
abajo de acuerdo con otra incorporacién de la presente invencion, para formar
fibras con un diametro inferior a una micra.

La FIG. 5 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera con unas superficies de pared curvas de acuerdo con otra incorporacion de
la presente invencion, para formar fibras con un diametro inferior a una micra.

La FIG. 6 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera que incluye una superficie de impacto definida de acuerdo con ofra
incorporacién de la presente invencién para formar fibras con un diametro inferior
a una micra.

La FIG. 7 es un corte transversal ampliado de una porcion corriente abajo del
sistema de tobera de acuerdo con la FIG. 6.

La FIG. 8 es un corte transversal de una incorporacion ilustrativa de un sistema de
tobera con una superficie bisectriz curvilinea para el paso de gas en las secciones
corriente arriba y corriente abajo de acuerdo con otra incorporacidn de la presente
invencion, para formar fibras con diametros inferiores a una micra.

La FIG. 9 es un corte transversal de una incorporacion alterna del sistema de
tobera de la FIG. 8.

La FIG. 10 es un corte transversal de una incorporacion flustrativa de un sistema
de tobera de otra incorporacion de la presente invencion para formar fibras con
diametros inferiores a una micra.

La FIG. 11 es un corte transversal de una incorporacion alterna del sistema de
tobera de la FIG. 10.

La FIG. 12 es una vista isométrica del sistema de tobera de la FIG. 1.

La FIG. 13 es una vista del plano del extremo superior de la tobera de la FIG. 12.
La FIG. 14 es una vista del plano del extremo inferior de la tobera de la FIG. 12.

La FIG. 15 es una microfotografia SEM (500x) de ia microfibras con motas.
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La FIG. 16 es una microfotografia SEM (500x= de las microfibras con muy pocas o
sin motas.

Las caracteristicas representadas en las figuras no estan dibujadas
necesariamente a escala. Los elementos representados con un nimero en
diferentes figuras representan componentes similares salvo si se especifica en

contrario.

Descripcidn Detallada

Aunque la presente invencion es susceptible de incorporarse de varias
formas, en los dibujos se muestra y mas adelante se describira una incorporacion
actualmente preferida de la invencion, en el entendido que la presente divuigacion
se debera considerar una ejemplificacion de la invencion, y su intencién no es
limitar la invencion a la incorporacién especificamente ilustrada.

Con referencia a la FIG. 1, se representa un sistema general de tobera 800
para manufacturar fibras, y a modo de ejempio, se muestra un sistema anular de
ejes asimétricos. E! gas se presuriza en el elemento 700, desde donde se
alimenta el chorro de gas 3 e ingresa a una primera seccion de tobera 8 con una
geometria basicamente convergente y fluye hacia y a través de una seccion de
transicion 9, y luego el chorro de gas ingresa a y se expande en una segunda
seccion de tobera 10 que basicamente tiene una geometria divergente antes de
salir del sistema de tobera a través del plano de salida 101 hacia el entorno
atmosférico 900. La region de transicion 9 representa una seccion de cuello
adelgazada en la tobera donde la seccion convergente corriente arriba hace
transicion hacia la seccion divergente corriente abajo. La regidn de transicién o el
cuello incluye el area de corte transversal mas pequefia de la tobera. La masa
fundida de polimero se alimenta desde un cuerpo de extrusidén de polimero 801 o
desde otra fuente de masa fundida de polimero al conducto del gas 802 o al
interior de la tobera 800. Como se indica por las lineas punteadas no limitantes
804-805 representadas en la figura, la masa fundida polimérica se puede introducir
en cualquier parte de la tobera 800 siempre que se disponga una pelicula
polimérica en una superficie de una pared interna calentada 803 de la tobera 800
impactada por el chorro de gas 3 que fluye por el conducto de gas 802, que sea
efectivo para fibrilar la pelicula polimérica en fibras con diametros inferiores a una
micra.

Con referencia a la FIG. 2, se ilustra un sistema de tobera 1 para

manufacturar microfibras, y particularmente productos no tejidos que comprenden
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fibras con diametros inferiores a una micra en forma de trama o entretejido, de
acuerdo con las incorporaciones de la presente invencidn. El sistema de tobera 1
que se muestra en la FIG. 2 representa un conducto de gas simétrico 4, a modo
de ejemplo. Se introduce un chorro de polimero fluido 2 en el sistema de tobera 1
a lo largo de una via curva, recta o de otra forma geométricamente aceptable 200.
Un eje o plano bisectriz imaginario 7 biseca el espacio entre las paredes opuestas
51 y 61 en la primera seccion 8 y tambien las paredes opuestas 5y 6 en la
segunda seccion 10. Como se puede apreciar, si las paredes opuestas son
superficies inclinadas rectilineas (es decir generalmente planas), entonces la
bisectriz 7 es un piano, mientras que si las paredes opuestas se curvan para
formar una superficie concéntrica continua, entonces la bisectriz 7 es un eje
longitudinal. Si son paredes opuestas inclinadas basicamente planas, también se
disponen unas paredes espaciadas hacia arriba y hacia adelante y hacia atras que
conectan las paredes inclinadas opuestas (5, 6 y 51, 61) efectivas para cerrar el
conducto de gas 4 de forma hermética. Por ejemplo en la FIG. 2 se indica una
pared posterior 43. La respectiva pared anterior es similar pero no se representa
en la FIG. 2 para simplificar esta ilustracion.

lgualmente con referencia a la FIG. 2, se ilustra el mismo sistema de tobera
1 de manera que se muestra la pared posterior 43 y una pared anterior 44. Las
paredes 43 y 44 se unen herméticamente en los extremos opuestos 1210/1211 y
1221/1222 de los componentes de la boquilla 121 y 122, respectivamente, que
incluyen las paredes opuestas descritas arriba que definen el conducto de gas que
se extiende entre la primera y la segunda seccion de la tobera. La boguilla y los
componentes de la pared externa se pueden manufacturar en un material, por
ejemplo un polimero, un metal, ceramica, etc. que se pueda formar por ejemplo
mediante moldeado, fundicién, o mediante una maquina, etc. para obtener la
forma adecuada, y son componentes que pueden tolerar las condiciones del
proceso de fabricacidon de microfibras, como se describe en la presente. En la
FIG. 2 la ubicacién y la configuracién de la forma de dos embudos superpuestos
definidos por las paredes opuestas se traza mediante unas lineas imaginarias en
las paredes exteriores 43 y 44 para facilitar |a ilustracion, aunque se apreciara que
las paredes exteriores 43 y 44 cierran el conducto de gas 4 y el extremo posterior
y anterior opuestos de la tobera. Como se ilustra en la FIG. 12, el orificio de
entrada de la tobera superior 41 es un espacio definido por los extremos
superiores 510 y 610 de las boquiltas 121 y 122, respectivamente. E! orificio de
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salida de la tobera 42 es un espacio definido entre los extremos inferiores 500 y
600 de las boquillas 121 y 122 respectivamente.

Las FIGs. 13 y 14 muestran un area de un corte transversal del
orificio de entrada de una tobera 1001 (indicada por el area del corte transversal
de la FIG. 13 definida entre los extremos 610 y 510) y el corte transversal del
orificio de salida de la tobera 1002 (indicada por el area de un corte transversal de
la FIG. 14 definida entre los extremos 500 y 600) de la abertura de entrada de la
tobera 41 y la abertura de salida 42, respectivamente, definida por los
componentes de la boquilla 121 y 122. Igualmente en la FIG. 13 se muestra un
area de un corte transversal intermedio 1003 definido entre las paredes opuestas
1004 y 1005 (indicada por lineas sombreadas) ubicadas entre las entradas de la
tobera 41 y la region de transicion 9 del orificio de salida de la tobera 42 de la
tobera. En las FIGs. 13 y 14, los bordes de la boquilla que definen el conducto del
gas que no estan visibles en esta vista normalmente estan ubicados donde lo
sefalan las lineas punteadas.

Como se ilustra, el area del corte transversal de la primera seccién 8 se
reduce, preferiblemente de forma sustancialmente continua, en direccion corriente
abajo entre la entrada 41 a través del area intermedia 1003 y prosigue hasta
alcanzar la region de transicion 9. El area del corte transversal de la segunda
seccidon 10 aumenta, preferiblemente de forma sustancialmente continua, en
direccion corriente abajo entre la regién de transicidon 9 a través del area
intermedia 1006 y prosigue hasta llegar a la abertura del orificio de salida 42 de la
tobera. En una incorporacién particular, la primera seccion 8 del conducto de gas
4 tiene un area de corte transversal que se reduce monétonamente 1001 desde el
extremo de alimentacidén 41 hasta el area de descarga mas bajo 410 de la primera
seccion 8, es decir el comienzo de la region de transicién 9, y ia segunda seccion
10 del conducto de gas 4 tiene un area de corte transversal que aumenta
mondtonamente 1002 desde la entrada 420 o el comienzo de la segunda seccion
10 (es decir el extremo mas bajo de la region de transicion 9) hasta el extremo de
salida 42 de la segunda seccion 10. Igualmente estos criterios se emplean en las
siguientes incorporaciones adicionales de la presente invencién.

Haciendo referencia ahora a la FIG. 3, también se pueden introducir
muiltiples chorros de masa polimérica fluida 2 de forma concurrente desde
multiples conductos de introduccién de polimero respectivos 2002a-d que fluyen
hacia el conducto de gas 4. El numero de chorros de masa polimerica fluida

solamente se limita por las restricciones practicas de un montaje de toberas
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especifico. Se introduce un chorro de gas presurizado 3 en el conducto de gas 4
que fluye en una direcciébn 30 desde una seccién de tobera corriente arriba 8 a
través de una regién de transicidn 9 hacia una seccién de tobera corriente abajo
10. La primera y la segunda pared opuesta 5, 6 comprenden una primera seccién
8 y una segunda seccién 10. La primera y la segunda pared opuesta 5, 6
convergen en la primera seccion 8 hacia la region de transiciéon o la seccion del
cuello 9, que es el corte transversal mas angosto del conducto de gas 4, medido
en una direccidn normal hacia el plano bisectriz imaginario 7 entre el orificio de
entrada de la tobera 41 y el orificio de salida de la tobera 42. Asi, la seccion del
cuello 9 conecta la primera seccidon 8 con la segunda seccion 10 y conduce el gas
de una seccion a la otra. Por lo menos una de las paredes opuestas 5 o 6 diverge
del plano 7 en la segunda seccién 10. En esta ilustracién, la primera seccion 8
tiene un area de corte transversal que se reduce de manera continua y progresiva
65 medida entre las paredes opuestas 51 y 61 en la direccion del flujo del gas 30
desde el orificio de entrada 41 hasta el cuello 9. La segunda seccién 10 tiene un
area de corte transversal que aumenta de manera continua y progresiva 66,
medida entre las paredes opuestas 5 y 6 en la direccion del flujo del gas 30, desde
el cuello 9 hasta el orificio de salida 42. Estas areas de corte transversal 65 y 66
se miden normal al plano 7 entre las paredes opuestas {(es decir 51, 61 0 5, 6
segun el caso) en la direccion del flujo del gas 3. Los chorros de la masa
polimérica fluida 2 salen del conducto de introduccién del polimero 200 o de los
conductos 200a-d en los orificios de entrada del conducto de polimero y salen por
las paredes opuestas 5 y 6, y se combinan con el chorro de gas de alta velocidad
3, preferiblemente en la segunda seccién 10 del conducto del gas 4, para formar
las peliculas 11, es decir que la masa fundida de polimero que sale por las
aberturas del conducto de polimero se extiende en peguefas corrientes en forma
de una pelicula o de ofra forma extiende una masa polimérica fluida. La pelicula o
las peliculas se fibrila(n) para formar fibras 12 que comprenden fibras con
diametros inferiores a una micra que se recolectan por debajo del sistema de
tobera 1 como un material de trama fibrosa o entretejido 13. La cantidad de
fibrilacion de las peliculas 11 de los chorros de masa polimérica fluida 2 puede
variar dependiendo de la ubicacién de los conductos 200a-d en el conducto de gas
4. En una incorporacion no limitante, la masa fundida de polimero fibrilada en
forma de filamentos fundidos continuos o discontinues o de particulas fundidas,
por ejemplo debido a un excesivo cizallamiento de las peliculas 11 de los

conductos 200b y 200c se pueden combinar con ias peliculas de la masa fundida
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de polimero fibrilada 11 de los conductos 200a y 200d, respectivamente. En esa
incorporacion, si los chorros de masa polimérica fluida 200b y 200c son
respectivamente de unos tipos de polimero disimiles de los chorros de masa
polimérica fluida 200a y 200d, el material de la trama puede estar compuesto por
fibras de mlltiples componentes, o0 mas especificamente de fibras de dos
componentes. Se encontrd que Ja introduccion de la masa fundida de polimero en
la segunda seccidn del sistema de tobera sobre una pared de soporte divergente
calentada especialmente facilita la produccion de fibras con alto contenido de
fibras con diametros inferiores a una micra de excelente calidad y las tramas
resultantes con un rendimiento comercial. Las aberturas del conducto de polimero
20 en el conducto de gas 4 pueden tener unas secciones transversales ovaladas,
redondas, rectangulares o de otra forma geométrica. Puede haber una o varias
aberturas del conducto de polimero en el conducto de gas en cualquiera de las
superficies/paredes opuestas. La abertura o las aberturas en la incorporacion
preferida se encuentra(n) en los lados mas calientes, en el extremo de la masa
fundida de polimero (por ejemplo, ver la FIG. 6 descrita en mayor detalle abajo).
Haciendo de nuevo referencia a la FIG. 3, se ha encontrado que la
ubicacién de la abertura del conducto de polimero 20 para manufacturar fibras de
excelente calidad depende del tipo de gas empleado, de la geometria de las
secciones de tobera y de la presién del gas. En una incorporacion preferida, la
presion del gas que ingresa es relativamente baja, menor a alrededor de 10 psi, y
la pelicula polimérica extruida se une con el gas en el extremo superior (50%) de
la segunda seccion. corriente abajo 10, indicada como la seccion 101, donde la
masa fundida de polimero es extruida del conducto de gas 200c. Se ha
encontrado en este caso, que la porcidn superior de la segunda seccidon corriente
abajo 10 puede ofrecer una regién de velocidad optima de gas donde se logra la
fibrilacion de la pelicula fundida de forma muy eficiente, produciendo una
microfibra de mejor calidad. En consecuencia s una incorporacion preferida en el
caso de que la presion del gas que entra sobrepasa alrededor de 10 a 15 psi,
donde la pelicula polimérica extruida se une con el gas en la porcién inferior
corriente abajo (50%) de la segunda seccién corriente abajo 10, indicada como un
remanente después de la seccion 10, en la cual la masa fundida de polimero se
extruye del conducto de gas 200a. A medida que aumenta la presion del gas, la
ubicacion preferida para unir los chorros de gas y de polimero se desplaza
corriente abajo, es decir del paso 200c al paso 200b al paso 200d y al paso 200a

para el rango mas alto de las presiones del gas.
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La trama fibrosa 13, como se muestra en las FIGs. 2-3 puede estar
compuesta por una pila de fibras sueltas o alternativamente por una trama unitaria
autoportante de fibras, dependiendo de las condiciones del proceso como
temperatura, distancia del colector 100, y demas. Las fibras también se pueden
depositar en un sustrato de trama en movimiento para formar una capa adicional.
l.a recoleccion de las fibras descargadas desde el sistema de tobera 1 se puede
realizar por ejemplo sobre una banda o un sustrato 300 ayudada con una banda
inferior generando vacio o un sustrato u otr6 medio para mantener las fibras
depositadas sobre la banda o el sustrato para un procesamiento posterior. La
estructura para la recoleccién de fibra puede ser por ejemplo una malla o una
banda transversal que hala las fibras mediante vacio, sobre la estructura.
Igualmente puede comprender una trama fibrosa preformada. Es obvio para
aquellos con destreza en el arte que el sistema de tobera puede tener
esencialmente el disefio de una ranura con ligeras modificaciones. Aunque las
FIGs. 2 y 3 muestran una tobera con una geometria esencialmente plana y
simetrica, esto Unicamente se muestra con fines ilustrativos sencillos y no
limitantes.

La FIG. 4 muestra mas detalles de un sistema de tobera 1, y en esta
itustraciéon muestra un sistema donde el aparato tiene un lado mas frio que esta
unido por la primera pared opuesta mas fria 5 y un lado del aparato mas caliente
que contiene los componentes de la masa fundida de polimero que esta unido por
la segunda pared opuesta mas caliente 6. Un eje o un plano 7 geométricamente
biseca el espacio entre las paredes opuestas 5 y 6 en la primera seccién 8,
definiendo asi la biseccién de contraccion o medios angulos a. Preferiblemente el
angulo de biseccion a esta entre 0.5 y 89.5 grados, mas preferiblemente entre 1 y
45 grados, y mas preferiblemente entre 15 y 40 grados. En una de ias
incorporaciones, la biseccion a es de alrededor de 30 grados. La pared opuesta 6
diverge del eje o del plano 7 en la segunda seccidn 10, mientras que toda el area
de corte transversal 66 del conducto de gas 4 en la segunda seccion 10, medida
en direccion normal a la direccion 30 del flujo de gas 30, realmente continGa
aumentando, permitiendo que el gas se expanda después de la seccion del cuello
9. La pared opuesta mas fria 5, generalmente es convergente con respecto al eje
o plano 7 a un angulo de 8. El angulo B se mide desde la pared opuesta mas
caliente 6 hasta el eje o plano bisectriz 7, y el angulo © se mide desde el eje o
plano 7 hasta la pared opuesta mas fria 5. Por lo tanto, el angulo 9 es cero si la

pared opuesta 5 se encuentra paralela al eje o plano bisectriz 7, y es negativo si
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es convergente y es positivo si es divergente. La pared opuesta 6 tiene un angulo
divergente B que generalmente debera ser de alrededor de 1 grado hasta menos
de alrededor de 90 grados relativo al eje o plano 7, o preferiblemente de alrededor
de 2 hasta alrededor de menos de 20 grados. En una incorporacion, este angulo
divergente {8 es aproximadamente de 15 grados. La pared opuesta 5 tiene un
angulo divergente que debera ser inferior a alrededor de +45 grados relativo al eje
o plano 7, pero preferiblemente tiene un éngulo convergente que es de airededor
de -45 grados hasta alrededor de 0 grados. La suma de B y de 8 preferiblemente
debera ser de alrededor de 0.1 grados hasta alrededor de 30 grados. EI polimero
se dirige a través de ios conductos de introduccion del polimero 200 y sale al
conducto de gas 4 a través de una o varias aberturas en el conducto del polimero
20 y fluye en forma de una pelicula, de unas pequefias corrientes 0 unos tubos
huecos, y preferiblemente forma una pelicula sobre las superficies de desfibrado
del polimero 63, también conocidas como las areas de impacto. Los conductos de
la masa fundida de polimero 200 pueden tener diferentes angulos y con respecto a
la pared opuesta mas caliente 6 en cualquier sitio desde una direccion
perpendicular (90 grados) hasta casi en sentido paralelo (que fluye en la misma
direccién) a la superficie de la pared opuesta mas caliente 6 (alrededor de 5
grados) o pueden fluir en sentido contrario a alrededor de 170 grados, pero
preferiblemente de 10 a 100 grados. La superficie de desfibrado del polimero 63
se encuentra por debajo (en el sentido del flujo del gas) de cada abertura del
conducto de polimero 20 y es una suave continuacion de la segunda pared
opuesta 6 desde antes de la introduccidon de la masa fundida de polimero 2 vy
sobre la cual fluye la masa fundida de polimero antes y durante el desfibrado por
el chorro de gas 4. Si la superficie de desfibrado del polimero 63 no es una suave
continuacion de la pared opuesta mas caliente 6, entonces se puede encontrar a
un angulo 8 medido entre la superficie de desfibrado del polimero por debajo de
cada abertura del conducto del polimero en el sentido del flujo del polimero y el
respectivo conducto del polimero 2, y es menos de alrededor de 180 grados. Con
un angulo 6 de (80-y) grados © menos refativo al conducto del polimero (en una
incorporacion donde y es inferior a 90 grados), la superficie de desfibrado del
polimero 63 esencialmente se volveria cero. Alternativamente, la orientacion de la
superficie de desfibrado del polimero se puede medir relativa al plano o eje
bisectriz 7. Cuando se mide relativa al plano o eje bisectriz 7, el angulo de la
orientacion de la superficie de desfibrado del polimero varia de alrededor de 90

grados medido en el sentido de las manecillas del reloj a alrededor de 45 grados
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medido en el sentido contrario a las manecillas del reloj. La longitud “3" de la
superficie de desfibrado del polimero 63 es critica para un buen proceso de
desfibrado con pocos defectos en las fibras, como las motas, etc. y debera ser
inferior a alrededor de mil veces el diametro hidraulico de la respectiva abertura
del conducto del polimero 20, pero preferiblemente menor a cien veces el diametro
hidraulico de la respectiva abertura del conducto del polimero 20. Una razdn para
este ejemplo de configuracion es que la pared opuesta 6 se calienta para
mantener el chorro presurizado del polimero 2 fundido y fluyendo. La pared
calentada 6 en la segunda seccion 10 del conducto del gas 4 tiene un angulo
divergente B menor a 45 grados desde el eje central bisectriz 7, preferiblemente
de alrededor de 1 a 20 grados. La pared opuesta sin calentar, mas fria 5 opuesta
a la pared calentada 6 en la segunda seccion 10 del conducto del gas 4 puede
tener un angulo de convergencia 8 de menos de 30 grados desde el eje central 7,
particularmente de alrededor de 0.1 a 15 grados. La proporcién /8 del angulo
divergente [ al angulo convergente © de las paredes opuestas 6 y 5
respectivamente, en la segunda seccién 10 del conducto del gas 4 varia entre 1:1
y 500:1. La geometria interna del corte transversal del cuello 9 puede ser de
forma rectangular si las paredes opuestas estan inclinadas (por ejemplo ver la
FIG. 2) o alternativamente puede ser redondeada si se emplean paredes curvas
opuestas que forman una frontera interna continua y curva que define el conducto
del gas. En otra incorporacién, el conducto del gas 4 comprende un espacio
anular de corte transversal ubicado entre las paredes 5 y 6. Las paredes de la
FIG. 4 se muestran inclinadas, planas y planares, sin embargo las paredes en las
diferentes secciones pueden ser curvas. Esto se puede hacer para las paredes 5
y 6 bien sea en la primera o la segunda seccidon o en la seccién del cuello, 0 en
una combinacion de estas secciones. En la siguiente descripcion se presenta una
incorporacion particular no limitante.

Haciendo referencia a la FIG. 5 en otra incorporacion del sistema de tobera
1, las paredes opuestas 6 y 5 en la segunda seccién del conducto de gas 4 son
curvas. La porcion curva puede tener una dimensién vertical 102 de alrededor de
0.004 pulgadas hasta alrededor de 2 pulgadas, y el conducto de la masa fundida
200 puede tener un diametro hidraulico de alrededor de 0.001 pulgadas hasta
alrededor de 0.100 pulgadas. La proporcién, r1/r2 del radio de curvatura r1 de la
pared mas caliente 6 frente al radio de la curvatura r2 de la pared mas fria en la
segunda seccion 10 del conducto de gas 4 puede variar entre 1:10.000 hasta

alrededor de 100:1.
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Haciendo referencia a la FIG. 6 en otra incorporacion del sistema de tobera
1, la geometria de la pared calentada 6 es similar a la que se describe para ia FIG.
5 arriba. Sin embargo, en esta incorporacion, la seccién del cuelio 9 del conducto
de gas 4 tiene una longitud mayor comparada con las incorporaciones de las FIGs
2-4. la pared S5 opuesta a la pared calentada 6 converge hacia el eje 0 plano
bisectriz 7 a un angulo 8 variando tipicamente entre alrededor de 0.1 grados hasta
alrededor de 15 grados. La pared calentada 6 diverge del plano 7 a un angulo R
que varia tipicamente entre alrededor de 1 hasta alrededor de 20 grados. Como
se aprecia mejor en la FIG. 7, el chorro de la masa polimérica fiuida 2 ingresa a la
segunda seccidn 10 del conducto de gas 4 a través de una o multiples aberturas
20 y se dirige a un angulo y que puede variar entre alrededor de 10 y alrededor de
170 grados, pero tipicamente varia entre alrededor de 30 y alrededor de 150
grados, particularmente alrededor de 60 hasta alrededor de 95 grados relativo a la
segunda pared mas caliente 6. Como se muestra, la pared calentada 16
comprende una porcion de punta 65 inmediatamente debajo del conducto de
introduccién del polimero 2. La porcién integral de punta 65 tiene una longitud de
superficie de desfibrado del polimero inferior a alrededor de 0.050 pulgadas, mas
preferiblemente menor a alrededor de 0.010 pulgadas. La porcidén curva 64 se
ubica inmediatamente debajo de la porcidon de punta 65 y se aleja en forma curva
desde el eje central 7 en sentido corriente abajo 30 y la pared 5 opuesta a la pared
calentada converge hacia el plano 7 a lo largo de la porcion de pared 151 de la
misma y en una ubicacidn lateralmente espaciada desde y adyacente; el extremo
inferior de la porcién de punta 152 se dobla hacia atras para formar el angulo 90+6
con el planc 7. La porcion curva 64 define la porcion de punta 65 en su extremo
superior y también ayuda a evitar la alteracién del gas en el conducto de gas 4
cerca al conducto de introduccién del polimero 2. La porcién de punta 65 aumenta
la formacion de fibras con didmetros inferiores a una micra. En esta ilustracion, la
porcidn de punta 65 tiene un costado 63 frente al conducto de gas 4 que puede
ser sustancialmente plano y que define la longitud de desfibrado del polimero &.
Cuando los anguios y, & y 8 no se encuentran entre los rangos aqui descritos, el
proceso se puede ver afectado de forma adversa. Por ejemplo puede afectar el
desfibrado, los tamarios de la fibra de forma negativa y aumentar la formacion no
deseada de motas. Como una ilustracién no limitante, la porcién de punta 65
puede tener una longitud vertical o una longitud de impacto © de aproximadamente
0.005- 0.050 pulgadas, la porcién curva 64 puede tener una dimensién vertical de

alrededor de 0.040 — 0.100 pulgadas o mayor, y el conducto de la masa fundida 2
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puede tener un diametro hidraulico de alrededor de 0.001 a alrededor de 0.010
pulgadas, y preferiblemente de 0.002 a alrededor de 0.008 pulgadas.

Haciendo referencia a las FIGs. 8 y 8, la primera y la segunda pared (5,6 y
51, 61) del conducto de gas 4 de estas configuraciones alternas de ia tobera 1 son
suavemente curvas de manera que la curvatura de las paredes opuestas 5, 6 en la
primera seccion 8 hacen una suave transicién hacia la regiéon de transicion 9 del
conducto de gas 4 sin ningun borde pronunciado hacia la curvatura de las
siguientes paredes opuestas 51, 61 en la segunda seccion 10 donde se introduce
el polimero 2 en esta ilustraciéon. Las paredes opuestas en la segunda seccion 10
del conducto de gas 4 son curvas de manera que la pared caliente 6 tiene una
forma convexa que se aleja de la superficie curvilinea bisectriz 7 y la pared fria 5
tiene una forma concava que se curva hacia la superficie curvilinea bisectriz 7
como se ve en la segunda seccidén 10 en el conducto de gas 4. La proporcion del
radio de curvatura de la pared caliente 6 frente al radio de curvatura de la pared
fria 5 en la segunda seccidon 10 del conducto de gas 4 puede variar de alrededor
de 1:10.000 hasta alrededor de 100:1; particularmente de alrededor de 1:4 a
alrededor de 1:1; y mas particularmente de alrededor de 1:2 hasta alrededor de
1:1. El radio de curvatura de la primera y la segunda pared 51, 61 en la primera
seccion 8 puede variar de alrededor de 1% hasta alrededor de 1000% de la
longitud de la primera y la segunda pared 5, 6 en la segunda seccién 10 del
conducto de gas 4. Cada abertura de introduccion de polimero 20 particularmente
se puede ubicar en la pared caliente 6 en Ia segunda seccion 10. Cada abertura
de polimero 20 también se puede ubicar entre alrededor de 20% y alrededor de
80% de la longitud curvilinea de la pared caliente 6 en la segunda seccion 10 del
conducto de gas 4. La pelicula de polimero se puede extruir en la segunda
seccion 10 a través de cada abertura de polimero 20 a un angulo que varia desde
alrededor de 20 grados hasta alrededor de 160 grados con respecto a la tangente
en la pared caliente 6 en la segunda seccién 10 del conducto de gas 4.

Haciendo referencia a las FIGs. 10-11, la primera y la segunda pared (5, 6 y
21, 61) del conducto de gas 4 de estas configuraciones alternas de la tobera 1
estan inclinadas y son planares y la regién de transicion 9 es una configuracién
asimétrica doblada, ubicada entre la seccidn corriente arriba 8 y la seccion
corriente abajo 10 donde se introduce el polimero 2 en esta ilustracion.

Los dispositivos de tobera empleados para practicar los procesos descritos
en la presente se pueden configurar como un cartucho que se puede montar sobre

unos dispositivos convencionales de boquillas.
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Las boquillas convencionales pueden variar. Sin embargo se puede seguir
la practica estandar de maquina en la industria para montar el cartucho que
incorpora la tobera inventiva a una boquilla. Por ejemplo la boquilla que tiene la
tobera se puede montar en una boquilla con un arreglo tradicional de perno y
superficies planasfformadas. Si se requiere una arandela/lempaque, se forma el
canal mediante una maquina en la parte superior de la boquilla y/o el lugar se
define para cada boquilla especifica. Por ejemplo el sistema de tobera de la
presente invencion puede adaptarse para que encaje en el cuerpo de extrusion
inferior de un equipo convencicnal de hilado fundido, por ejemplo equipos
suministrados por proveedores como Reifenhauser, Ason-Neumag, Lurgi Zimmer,
Accurate Products, Nordson e Implanti. Se puede administrar gas presurizado al
sistema de tobera mediante distribuidores de gas empleados en combinaciéon con
cuerpos de extrusién en un equipo convencional ¢ comercial, o a través de otra
fuente de gas comprimido alimentado al crificio de entrada de la tobera mediante
unos ductos y conexiones herméticos.

Para implementar los procesos de la invencidn empleando unos sistemas
de tobera y un equipo de soporte como se ilustré arriba, el polimero generalmente
se calienta hasta que forme un liquido y fluya facilmente. Como se indica en las
figuras, la masa fundida de polimero se introduce en la segunda secciéon 10 del
conducto de gas 4 del sistema de tobera 1 a través de la abertura 20 y forma una
pelicula a medida que desciende por la superficie de la pared 4 ubicada debajo de
la abertura 20, como se describe arriba. Para formar la masa fundida de polimero,
el polimero se calienta suficientemente para formar un flujo de polimero fundido.
A modo de ejemplo y no de limitacion, el polimero fundido puede tener una
viscosidad en el punto de desfibrade en la tobera como un valor numérico positivo
inferior a 30 Pa-s, particularmente menos de 20 Pa-s y puede variar de 0.1 a 20
Pa-s y particularmente de 0.2 a 15. Estas viscosidades se dan sobre una tasa de
cizallado que varia de alrededor de 100 hasta alrededor de 100.000 por segundo
(a 240°C). Generalmente el polimero fundido esta a una presion que excede la
presidon atmosférica en el momento que pasa a través de la luz en la boquilla del
polimero y se introduce en el conducto de gas del disefio de la tobera.

Las tasas de flujo de masa fundida apropiadas y optimas del polimero de
partida empleado para obtener la masa fundida de polimero pueden variar
dependiendo del tipo de polimero empleado y de otras condiciones del proceso
como las propiedades del flujo de gas. En el caso de polipropileno con una

temperatura de transicion vitrea de aproximadamente mencs 18°C, una velocidad
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de flujo de masa fundida apropiada puede variar entre alrededor de 35 a mas de
2000 decigramos por minuto, preferiblemente no mayor a 1800. La velocidad de
flujo de masa fundida se mide mediante el ASTM método D-1238. Si el polimero
empleado es polipropileno, puede tener un indice de polidispersidad (PDI) que
varia entre por ejemplo alrededor de 2.0 hasta alrededor de 4.0. Para los fines de
la presente, el PD| es una medida de la distribucién de los pesos moleculares en
determinada muestra de polimero, donde el PD! calculado es el peso molecular
promedio en peso dividido por el peso molecular promedio en niumero.

El resultado del polimero en e! proceso inventivo y el aparato dependeran
en gran medida del polimero especifico empleado, del disefo de la tobera y de la
temperatura y presion del polimero. El resultado total del polimero del sistema de
tobera 1 es mas de alrededor de 1 kg/hr/m, particularmente puede variar entre 1 y
200 kg/hr/m, mas particularmente de 10 a 200 kg/hr/m y més particularmente entre
25 y 70 kg/hrim. Por cada orificio, el resultado del polimero puede ser mas de
airededor de 1, particularmente mas de alrededor de 50 y mas particularmente
mas de alrededor de 1000 gramos por minuto por orificio. Puede haber varias
luces de introduccién u orificios operando al mismo tiempo para incrementar la
cantidad total de produccién. La produccion, junto con la presion, la temperatura y
[a velocidad se miden en el orificio de salida de la boquilla. También se puede
emplear una cortina de gas u otro chorro de gas auxiliar para afectar e! patrén de
rociado de las fibras con diametros inferiores a una micra de dos o mas toberas.
Este chorro de gas o cortina puede ayudar a proteger las formaciones de rociado
entre las toberas adyacentes y puede ayudar a comprimir el patrén de rociado. La
cortina de gas o el chorro pueden mejor la uniformidad de la trama.

E! sistema de la tobera inventiva no se limita a ningun tipo particular de
polimero y permite seleccionar el polimero independientemente para una
aplicacion especifica, entre una amplia variedad de materiales poliméricos. Unos
materiales poliméricos apropiados para la formacion de las tramas fibrosas de la
presente invencion son aquellos polimeros capaces de desfibrarse en microfibras
empleando las toberas de la presente invencion. Estos polimeros inciuyen, pero
no se limitan a polimeros seleccionados entre el grupo compuesto por poliolefinas,
poliésteres, poliamidas, polimeros biodegradables, poliuretanos, poliestirenos,
resinas aiquidicas, acidos polihidroxialcanoicos, adhesivos y otros compuestos
capaces de producir fibras, y combinaciones de los mismos. Ejemplos particulares
de materiales polimericos son por ejempio los polipropilenos. Los polimeros se

pueden seleccionar ademds entre homopolimeros, copolimeros y conjugados y
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pueden incluir aquellos polimeros que tienen incorporados unos aditivos de
fundicién o unos agentes tensoactivos o pigmentos. Se puede emplear mas de un
tipo de polimero a la vez mediante el uso de multiples conductos de polimero
200a-d como se ilustra en la FIG. 3. En dicha incorporacion, se puede producir
una trama 13 que comprende muitiples componentes de fibras con diametros
inferiores a una micra, como se describe mas arriba.

El fluido gaseoso se puede introducir en el sistema de tobera a una
temperatura inferior a la de la masa fundida de polimero, y particularmente por
debajo de 100°C, mas particularmente de menos de 50°C o de lo contrario a
temperatura ambiente (por ejemplo alrededor de 30°C o menos). El fluido
gaseoso también se puede calentar, aunque no se requiere para los procesos de
la presente invenciébn. Ejemplos no limitantes de fluidos gasecsos para el
desfibrado son gases como aire, nitrégeno, vapor, etc. Adicionalmente unos
gases apropiados pueden incluir gases reactivos ¢ gases con componentes
reactivos o combinaciones de los mismos. La presién del fluido gaseoso para el
desfibrado (es decir de fibrilacion) es una presion positiva suficiente para soplar
las fibras con didmetros inferiores a una micra y puede ser ligeramente superior a
la presion de la masa fundida de polimero cuando se extruye a través de la luz por
la cuai se introduce en el conducto de gas del sistema de tobera. E! fluido
gaseoso para el desfibrado generalmente tendra una presién por debajo de 1000
psi, particularmente serda menor a 100 psi, mas particularmente sera de alrededor
de 15 hasta alrededor de 80 psi. La velocidad de flujo del gas es suficiente para
cizallar la pelicula de polimero a una tasa suficiente que fibrila. La velocidad de
flujo del gas a través del sistema de tobera generalmente se encuentra en el rango
comprendido entre 150 kilogramos por hora por metro hasta alrededor de 3500
kilogramos por hora por metro, particularmente de 600 a 2000 kilogramos por hora
por metro, mas particularmente de 1000 a 1800 kilogramos por hora por metro.
En téerminos de flujo de masa de gas, medido como una unidad de masa de gas
que fluye por unidad de tiempo por unidad de area, el flujo de gas varia entre
alrededor de 15 kg/s/m? hasta alrededor de 1500 kg/s/m? dependiendo de la
separacion de las paredes opuestas 5 y 6 en la seccion del cuello 9 y de la
velocidad de flujo de gas empleada. Para los fines de la presente, el corte
transversal de la regién de transicién 9 de la tobera 1 generalmente se emplea
para los calculos del flujo de la masa de gas.

Como un beneficio de la presente invencién, se obtiene un mayor

rendimiento de las fibras con didametros inferiores a una micra con una menor
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demanda de gas, razdn por la cual es factible reducir el consumo de energia y/o
emplear unas unidades de operacién de escala mas pequefia y de todas formas
obtener unos niveles de produccién de fibra con un diametro inferior a una micra
que sean comercialmente significativos. En una incorporacion, el chorro de gas y
el chorro de la masa polimérica fluida se introducen en la segunda seccién a una
relacion de velocidad de. flujo del chorro de gas sobre el chorro de la masa
polimérica fluida inferior a alrededor de 40:1; particularmente inferior a alrededor
de 30:1; mas particularmente a menos de 15:1. En una incorporacion, la relacion
de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida
puede ser incluso menor de 10:1. La velocidad de flujo de masa del chorro de gas
al chorro de la masa polimérica fluida se calcula en kilogramos por hora por metro
de chorro de gas a través del conducto de gas por kilogramo por hora por metro
de chorro de masa polimérica fluida a través de todas las aberturas en |la segunda
seccion. De manera equivalente, la relacidn de velocidad de flujo del chorro de
gas sobre el chorro de la masa polimérica fluida es menor a alrededor de 20:1,
mas preferiblemente menos de alrededor de 10:1 y mas preferiblemente menor a
alrededor de 7:1. La relacién de velocidad de flujo del chorro de gas sobre el
chorro de la masa polimérica fluida se calcula como kg/s/m? de flujo de masa de
gas a través del conducto de gas sobre los kg/s/m? de la masa polimérica fluida
que fluye en todas las aberturas de polimero de la segunda seccidon del conducto
de gas. Por lo tanto se logra un mejor desempefio mediante un proceso mas
eficiente a menor costo que produce unas microfibras de mejor calidad o unas
tramas fibrosas de fibras con didametros inferiores a una micra con una produccion
comercialmente viable. Entre otras ventajas, el proceso es mas eficiente puesto
que evita el contraflujo del polimero y/o la acumulacién en el extremo del gas en el
proceso de formacioén de la fibra. La trama ¢ el entretejido resultante son de
excelente calidad, puesto que la trama posee una gran uniformidad, incluso a
tamafios de fibras con didmetros inferiores a una micra, y con menos defectos en
las fibras y en la trama.

En la presente invencion se disponen unas microfibras de excelente
calidad, con una distribucion apretada de! diametro de las fibras con minimos
defectos de fibras. Para los fines de la presente, una fibra de “excelente calidad”
se define predominantemente como unas fibras con diametros inferiores a una
micra con una distribucién apretada del diametro de las fibras, con defectos
minimos en la fibra como motas y polvo. “Mota” se define como una masa de

polimero discontinua sin desfibrar, esencialmente esférica o en forma de elipse o
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combinaciones de las mismas, donde la dimension mas grande de la masa
discontinua varia de 10 a 500 micrones. A modo de ilustracidén no limitante, la
FIG. 15 es una vista representativa (500x) que muestra microfibras con motas
producidas con un equipo y unas condiciones de proceso convencionales para
manufacturar fibras. La mota crea y deja grandes poros y otros defectos en una
trama formada por las microfibras. La FIG. 16 es una vista representativa (500x)
que muestra las microfibras con muy pocas ¢ sin motas que se manufactura con
un sistema de tobera operado de acuerdo con una incorporacién de la presente
invencién. Se dispone una buena distribucion de la fibra y se obtiene una fibra de
polimero y una conversién de calidad de la trama mas eficiente en la trama fibrosa
que aparece en la FIG. 16. El “polvo” es otro defecto de la fibra, donde el polimero
se cizalla de manera descontrolada o excesiva formando masas de polimero
esencialmente esféricas o en forma de elipse, 0 combinaciones de las mismas,
donde la dimensiébn mas grande es menor a 10 micrones. Una calidad de fibra
baja e indeseada puede tener unos diametros de fibra de rango excesivo, o puede
contener grandes cantidades de polvo o grandes cantidades de motas. Una
calidad de fibra particularmente deficiente, o el efecto de desfibrado puede
contener una mota grande, usualmente con un diametro superior a 40 micrones,
donde la masa tiene suficiente fuerza de movimiento y energia térmica (es decir,
temperatura) para penetrar a través de la totalidad del espesor de la trama no
tejida y formar un defecto nitido de “orificio mindsculo” en la misma, la cual se
puede identificar muy bien visualmente si se examina bajo una lupa (es decir,
ampliada mas de 10 veces o 10x) de la trama. Por lo tanto, una trama
manufacturada mediante un desfibrado de excelente calidad, y las fibras, tiene una
distribucion apretada del diametro de las fibras, no tiene o hay una cantidad
pequena de polvo por debajo de un promedio de 10 particulas por milimetro
cuadrado, no tiene o hay una poca cantidad de mota por debajo de un promedio
de 10 particulas por milimetro cuadrado, y no tiene o hay una cantidad
insignificante de motas del tipo de penetracion y formacién de orificios minusculos.
Estas mediciones y evaluaciones se pueden realizar mediante unos microscopios
opticos con un aumento de 10X o preferiblemente con unas fotografias de un
escaneo microscopico de electrones (para ver el polvo y las motas). Con el fin de
determinar un promedio, se debe tomar por lo menos diez o preferiblemente mas
de veinte muestras de una condicion de produccién o durante un periodo de
produccion determinado y se deben evaluar en esta forma para conocer la

presencia de polvo y motas.
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Las tramas fibrosas producidas de conformidad con la presente invencién
pueden incluir fibras que exhiben uno o varios didametros de fibra. Los diametros
de fibra pueden variar desde las fibras con diametros inferiores a una micra hasta
diametros de microfibra. Para los fines de la presente, “diametro de fibra" se
determina mediante el SEM y el analisis de imagen. Aungue no se limita a lo
anterior, el promedio de didmetro de las fibras puede ser por ejemplo, alrededor de
0.1 a alrededor de 1 micrén, particularmente alrededor de 0.1 a alrededor de 0.9
micron y mas particularmente alrededor de 0.3 a alrededor de 0.6 micrén. Las
materias primas de la trama no tejida recolectadas directamente del proceso de la
presente invencion generalmente pueden comprender mas de 35%,
particularmente mas de 75%, mas paricularmente mas de 95% y mas
particularmente mas de 99% de fibras de menos de una micra. La desviacion
estandar de la distribucién del diametro de las fibras generalmente puede ser
menor a alrededor de 0.5 micrén, particularmente menor a alrededor de 0.3
micrén. Ademas, el material no tejido de la presente invencion puede exhibir unos
pesos de base que varian desde muy livianos hasta muy pesados. Por ejemplo, y
no a modo de limitacion, las telas pueden tener un peso de base que varia entre
menos de alrededor de 5 gramos por metro cuadrado (gsm), a telas que tienen un
peso de base mayor a alrededor de 200 gsm. En una incorporacion particular, las
tramas de productos no tejidos comprenden fibras con los rangos de fibras
inferiores a una micra ya indicados, con un peso de base de alrededor de 0.01 a
200 gsm, particularmente alrededor de 0.1 a alrededor de 50 gsm. El peso de
base de los productos de trama no tejida puede ser variado dependiendo de la
aplicacion prevista para la trama. Para unas aplicaciones de un peso mas liviano,
el peso de base de la capa de fibras con diametros inferiores a una micra puede
ser, por ejemplo, menos de alrededor de 10 gsm, dependiendo del uso de la trama
no tejida. Puede ser deseable formar una trama mediante varias capas
superpuestas. La capa de fibras con didmetros inferiores a una micra se pueden
combinar con una, dos 0 mas capas iguales o diferentes. Una trama compuesta
puede comprender, por ejemplo, una construccién de tres componentes: una capa
hilada y pegada / una capa de fibras con un diametro inferior a una micra / una
capa hilada y pegada. Otro ejemplo de una trama compuesta puede estar
conformada por una estructura de capa hilada y pegada / una capa fundida
soplada de fibras con diametros de 1-10 micrones / una capa de fibra de fibrilacion
de pelicula fundida con un didmetro inferior a una micra / una capa hilada y

pegada.
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Los pesos de base para todas las tramas compuestas pueden variar, por
ejemplo, entre alrededor de 5 gsm hasta alrededor de 200 gsm o mas, pero
pueden variar dependiendo del numero y los tipos de capas ensambladas juntas.

Se puede producir una trama fibrosa uniforme con diametros inferiores a
una micra mediante el proceso de la presente invencién. Se puede medir la
uniformidad de la trama a través de diversos métodos. Ademas de la tasa de
mota y de polvo descrita arriba, otros ejemplos de métricas de uniformidad
incluyen un bajo coeficiente de variacién del diametro de los poros, el peso de
base, la permeabilidad del aire y/o la opacidad. Uniformidad también puede
significar ausencia de manojos de fibras o cables, o de unos orificios visibles, u
otros defectos. La uniformidad también se puede evaluar mediante la medicién de
la hidropermeabilidad u otra barrera liquida de la trama. Se puede determinar el
didmetro del poro mediante unos métodos conocidos por aguellos con destreza en
el arte. El diametro medio del poro de una capa de fibras con didmetros inferiores
a una micra puede ser inferior a alrededor de 15 micrones. El coeficiente de
variacion deseado de una trama uniforme puede ser inferior al 20%. La ausencia
de manojos de fibras se puede medir al contar e! nimero de cables 0 de manojos
de fibras en un area medida de la trama; esto se hace mejor conjuntamente con
una evaluacién de motas y de polvo. La ausencia de orificios también se puede
medir al contar el nimero de orificios que tiene un didmetro que excede
determinado limite en un area medida de la trama. Se puede utilizar un
microscopio éptico con un aumento de 10-100x o un microscopio de escaneo de
electrones u otro medio de ampliacién. Por ejemplo se pueden contar los orificios
si son visibles al ojo empleando una caja de luz o si tienen un diametro superior a
los 100 micrones.

La presente invencion se puede implementar en una amplia variedad de
materiales poliméricos y la trama no tejida se puede utilizar en una enorme gama
de articulos, por si mismos o en combinacion con otros materiales. La tela no
tejida producida de conformidad con la invencién puede incluir una o varias capas
fibrosas, al igual que tejidos, lienzos, peliculas y combinaciones de los mismos, y
se pueden utilizar en la manufactura de numerosos productos para el aseo del
hogar, la higiene personal, médicos y demas productos terminados donde se
puede utilizar una tela sin tejer. Por ejemplo se puede emplear la trama no tejida
para filtros de gas o de liquidos, atuendos médicos, toallitas hitmedas médicas,

materiales de construccidn para revestimiento térmico y aclstico, pafiales,
28



pantaloncillos de entrenamiento, toallas par la incontinencia en adultos, productos
catameniales como toallas higienicas femeninas y protectores femeninos,
tampones, articulos de aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas de
cuidado personal como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas
para el cuerpo y toallitas femeninas y combinaciones de los mismos. Ademas la
tela se puede emplear como gasa médica o como materiales quirargicos similares,
para absorber las exudaciones provenientes de heridas y para ayudar a retirar las
filtraciones de puntos quirdrgicos. Otros usos finales incluyen las toallitas
higiénicas antibacterianas hiumedas o secas, o las toallitas para la limpieza de
superficies duras; para el cuidado médico, industrial, automotriz, del hogar, de los
servicios de comida y los mercados del arte grafico que se pueden sostener
facilmente en la mano para limpiar, y demas.

El material no tejido de la presente invencién también se puede incluir en
construcciones adecuadas para atuendos meédicos e industriales de proteccion,
como batas, ropajes, camisas, lonas, batas de laboratorio, mascaras para el rostro
y similares y cubiertas de proteccién, incluyendo cubiertas para vehiculos como
automoviles, camiones, barcos, aviones, motocicletas, bicicletas, carros de goif; al
igual que forros para equipos que permanecen a la intemperie como asadores,
equipos para el jardin como maquinas podadoras y arados giratorios, muebles de
jardin, cubiertas para el piso, manteles y forros para las areas de picnic. En una
incorporacién particular, el material no tejido se emplea en un articulo
seleccionado entre el grupo conformado por vendajes, pafales, pantaloncillos de
entrenamiento, pafales para la incontinencia en adultos, productos catameniales
como toallas higiénicas femeninas y protectores femeninos, tampones, articulos
de aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas de cuidado personal
como toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas para el cuerpo y
toallitas femeninas y combinaciones de los mismos. Los materiales no tejidos
también pueden emplearse en articulos para la cama como protectores de
colchones, cobijas, cobertores, forros para cobija de plumas y cubrecamas.
Adicionalmente tienen aplicaciones acusticas como los componentes interiores y
exteriores de los vehiculos, como la base de los tapetes, equipos de aislamiento y
cubiertas para maquinaria y para paredes. Ademas los materiales no tejidos son
utiles en diversas aplicaciones de filtracion, incluyendo colectores industriales de
polvo y filtros para la piscina y el spa. El material no tejido también se puede
emplear en otras aplicaciones como los separadores de bateria o como

recipientes de agentes/particulas (por ejemplo soportes para catalizadores).
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Dependiendo de [a aplicacién final deseada para la tela no tejida, se pueden
incluir unos aditivos especificos directamente en el polimero fundido o se pueden
aplicar después de la formacion de la trama. Unos ejemplos apropiados y no
limitantes de dichos aditivos comprenden unos aditivos que mejoran o impiden la
absorbencia, estabilizantes UV, retardantes de fuego, tinturas y pigmentos,
fragancias, protectores para la piel, tensoactivos, solventes industriales
funcionales acuosos y no acuosos como aceites de plantas, aceites de animales,
terpenoides, aceites de silicona, aceites minerales, aceites minerales blancos,
solventes parafinicos, polibutilenos, poliisobutilenos, polialfaclefinas y mezclas de
los mismos, toluenos, agentes secuestrantes, inhibidores de corrosion, abrasivos,
destilados del petrdleo, desengrasantes y combinaciones de los mismos. Unos
aditivos adicionales incluyen una composicion antibacteriana, incluyendo pero no
limitada a iodos, alcoholes como etanol o propanol, biocidas, abrasivos, materiales
metalicos como 6xido de metal, sales de metal, complejos de metal, aleaciones de
metal o mezclas de los mismos, complejos bacterioestaticos, complejos
bactericidas y combinaciones de los mismos.

Todas las cantidades, las partes, las proporciones y los porcentajes
descritos en la presente se dan en peso, salvo si se indica en contrario. El
siguiente ejemplo no limitante ilustra la presente invencién adn mas.

EJEMPLO

Se empled una extrusora (2.5 pulgadas de diametro, extrusora de un solo
tornillo) y un cuerpo convencional de fusion y soplado de boquilla (25 pulgadas de
ancho) para proporcionar una fuente de 1800 MFR polipropileno. La temperatura
de la extrusora fue de 650°F. Se monto una tobera que tenia una configuracion
similar a la FIG. 4 sobre un cuerpo convencional de fusién y soplado de boquilla
utilizando un montaje de perno y arandela en una regién superior plana en el
dispositivo de la tobera. Se alimenté una fuente de aire presurizado desde una
fuente de aire al orificio de entrada de la tobera mediante unas conexiones y unos
sellos herméticos. La tobera tenia las siguientes caracteristicas geométricas
(empleando la FIG. 4 como un ejemplo no limitante): 0.016 pulgadas como la
distancia minima entre las paredes opuestas 5 y 6 en la seccién del cuello 9; una
pared fria convergente 5 a un angulo 6 de 1.5 grados negativo hacia el plano
bisectriz 7; una pared caliente divergente a un angulo R de 2 grados desde el
plano bisectriz 7; el conducto de polimero entrando en la segunda seccién en la
segunda porcién corriente abajo de la segunda seccién con un diametro hidraulico

de alrededor de 0.008 pulgadas orientado en un angulo y de alrededor de 32
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grados con la pared caliente 6; la longitud de la superficie de fiberizacién & del
polimero era practicamente cero. La seccién convergente 8 tenia una longitud
vertical de alrededor de 0.090 pulgadas con el angulo bisectriz a de alrededor de
30 grados. La seccion del cuello 9 tenia una longitud vertical de alrededor de
0.010 pulgadas, y la seccidn divergente 10 tenia una longitud vertical de alrededor
de 0.200 pulgadas. Se introdujo el aire presurizado en el extremo de entrada
(seccion convergente) de la tobera a una velocidad de fiujo de 300 scfm (pies
cubicos estandar por minuto) y el aire se encontraba a una temperatura de 80°F.
Se recolectd y analizd un producto de trama no tejida que reveld los siguientes
atributos:  17.2 gsm peso de base total de la configuracion de capa hilada y
pegada / capa de fibra con diametros inferiores a una micra / capa hilada y
pegada, el contenido estimado de fibra producida por el aparato de la tobera de |a
invencion actual fue de alrededor de 15% (2.7 gsm); el didmetro medio de las
fibras en la capa de fibras con diametros inferiores a una micra: 0.45 micrén; la
desviacion estandar : 0.15 tasa de desviacion estandar / media de distribucion del
didametro de la fibra con diametros inferiores a una micra = 0.33 y rango del
diametro de la fibra: 0.1 a 0.85 micrones.

De lo anterior se observara que se pueden realizar numerosas
modificaciones y variaciones sin alejarse del verdadero espiritu y ambito del
novedoso concepto de a presente invencion. Igualmente se debera entender que
no se propone ni se deberd inferir ninguna limitacion con respecto a las
incorporaciones especificas ilustradas en la presente. La divulgacion tiene la
finalidad de abarcar, con las reivindicaciones adjuntas, todas aquellas

modificaciones que caigan dentro del ambito de las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

Un producto de trama no tejida que comprende al menos una trama fibrosa que
contiene fibras con tamafos infericres a un micrémetro, en donde las fibras con
tamafio inferior a un micrometro comprenden un producto de pelicula de polimero
fibrilado fundido obtenido a través de un caudal de polimero de 10 Kg/h/m hasta
200 Kg/h/m y tiene una desviacion estandar de la distribucion del diametro de la
fibra inferior a 0,5 micrémetros |, la trama fibrosa tiene una cantidad de mota por
debajo de un promedio de 10 particulas de mota por milimetro cuadrado, en donde
la mota comprende masas poliméricas discretas en formas esféricas, elipsoidales
0 combinaciones de estas con el tamafio mas grandes variando entre 10
micrometros a 500 micrometros, y la trama fibrosa tiene un diametro medio de

poro de menos de 15 micrémetros.

El producto de trama no tejida de la reivindicacién 1, en donde las fibras con
tamanio inferior a un micrometro de la citada trama fibrosa tiene una desviacion

estandar de la distribucién del diametro de Ia fibra inferior a 0,3 micrémetros.

El producto de trama no tejida de la reivindicacion 1, en donde las fibras con
tamafio inferior a un micrémetro tienen un diametro de fibra promedio de 0,1

micrémetros hasta 0,9 micrémetros.

El producto de trama no tejida de la reivindicacién 1, en donde el 35% o mas del
producto de trama no tejida esta comprendido de fibras con tamafio inferior a un

rmicrometro.

. El producto de trama no tejida de la reivindicacién 1, en donde el 75% o mas del
producto de trama no tejida esta comprendido de fibras con tamano inferior a un

micrometro.

El producto de trama no tejida de la reivindicacién 1, en donde el 95% o mas del
producto de trama no tejida esta comprendido de fibras con tamario inferior a un

micrémetro.

El producto de trama no tejida de la reivindicacién 1, en donde el producto de
trama no tejida tiene un peso base de 0,01 g/m? hasta 200 g/m”.

El producto de trama no tejida de la reivindicacién 7, en donde el producto de
trama no tejida tiene un peso base de 0,1'g/m? hasta 50 g/m%



9.

10.

11.

12.

13.

El producto de trama no tejida de la reivindicacion 1, en donde las fibras con
tamario inferior a un micrometro comprenden un polimerc seleccionado del grupo
compuesto por poliolefinas, poliésteres, poliamidas, polimeros biodegradables,
poliuretanos, poliestirenos, resinas alquidicas, acidos polihidroxialcanocicos, y

combinaciones de los mismos.

El producto de trama no tejida de la reivindicacion 1, en donde el mencionado
caudal de polimero es de 25 Kg/h/m hasta 70 Kg/h/m.

Un articuio que comprende un producto de trama no tejida de acuerdo a la

reivindicacion 1 en combinacion con al menos una capa diferente.

Un articulo de acuerdo a la reivindicacién 11, en donde dicha capa diferente
comprende una capa hilada.

El articulo de la reivindicacion 11, donde el articulo se selecciona entre el grupo
compuesto por filtros, atuendos médicos, toallitas himedas médicas, materiales de
construccion para revestimiento térmico y acustico, vendajes, ropa de proteccion,
separadores de bateria, soportes para catalizadores, panales, pantaloncillos de
entrenamiento, pafales para la incontinencia en adultos, productos catameniales
como toallas higiénicas femeninas y protectores femeninos, tampones, articulos de
aseo personal, articulos de cuidado personal y toallitas de cuidado personal como
toallitas para bebé, toallitas para la limpieza facial, toallitas para el cuerpo y

toallitas femeninas y combinaciones de los mismos
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Extracto

Un proceso y un aparato para producir fibras con un didametro inferior a una micra,
y mas especificamente un proceso y aparato para manufacturar fibras con un
diametro inferior'a una micra mediante la fibrilacion de peliculas de polimeros, y

materiales no tejidos y articulos que los incorporan.
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Dkt. No. 062206 CRF

~ PROCESS AND AFl‘PARATUS FOR PRODUCING SUB-MICRON FIBERS, AND
' NONWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

Technical Field

. [0c01] The present invention generally relates to producing sub-micron fibers,

and more specifically relates to a process and apparatus for effecting formation of sub-
micron fibers by fibrillation of polymer films, and nonwoven materials and articles
incorporating them.

Background Art
[0002] Continuous and discontinuous filament spinning technologies are known
in art, and are commonly referred to as spunmelt technologies. Spunmelt
technologies include both the meitblown or spunbond processes. A spunbond process
Involves supplying a molten polymer, which is then extruded under pressure through a
large number of orifices in a plate known as a spinneret or die. The resuiting
continuous filaments are quenched and drawn by any of a number of methods, such
as slot draw systems, attenuator guns, or Godet rolls. The continuous filaments are
collected as a loose web upon a moving foraminous surface, such as a wire mesh
conveyor belt. When more than one spinneret is used in line for the purpose of

farming a muiti-layered fabric, the subsequent webs are collected upon the uppermost

surface of the previously formed web.

[0003} The melt-blown pfocess is related to means of the spunbond process for

" forming a tayer of a nonwoven fabric, wherein, a moiten polymer is extruded under

p"ressure through orifices in a spinneret or die. High velocity gas impinges upon and
attenuates the filaments as they exit the denergy of this step is such that the

~ formed filaments are greatly reduceXin gf; el?, And are fractured so that microfibers

V4

Copy provided by USPTO trom the IFW Image Datdl

‘3," 00/25/2007

P




of indeterminate length are produced. This differs from the spunbond process
whereby the continuity of_ thge_ filaments is preserved.

_[o004) Spunmeli equipment manufacturing companies, such as Reifenhauser,

Ason Neumag, Nordson, and Accurate Products have engineered numerous
meltblown and/or spunbond manufacturing models that offer a variety of desirable
attributes, such as increased polymer throughputs, better management of process air

- flow or polymer distribution, and improved control of filament deviations, to name a

few. U.S. Patent Numbers 4,708,619; 4,813,864; 4,820,142; 4,838,774; 5,087,186;
6,427,745; and 6,565,344, all of which are incorporated herein by reference, discloss
examples of manufacturing equipment for the processing of spunbond .or meltblown
materials.

[0005] There is an increasing demand for articles broduced from nanwoven
containing sub-micron fibers. The diameters of sub-micron fibers are generally
understood to be less than about 1000 nanometer (i.e., one micron}. The sub-micron
fibers webs are desired due to their high surface area, low pore size, and other

- characteristics. The sub-micron fibers can be produced by a variety of methods and

from a variety of materials. Although several methods have been used, there are
drawbacks to each of the methods and producing cost sffective sub-micron fibers has
been difficult. Conventional spunmelt equipment arrangements can not provide high
quality, low defect fibers and webs that are predominantly microfine including
submicron diameter fibers with narrow fiber size distributions.

[0006] Methods of producing sub-micron fibers include a class of methods
described by melt fibrillation. Non limiting examples of melt fibrillation methods include

- melt blowing, melt fiber bursting, and melt film fibrillation. Methods of producing sub-
. micron fibers, not from melts, are film fibrillation, electro-spinning, and solution
- spinning. Other methods of producing sub-micron fibers include spinning a larger

; Z
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. and U.S. Pat. Nos. 5,075,161 and 5,260,003 These methods utilize Laval nozzles to

 [0007] Melt fibrillation is a general class of making fibers defined in that one or

more polymers are molten and extruded into many possible configurations {e.g. co-

_extrusion, homogenedi:s or bicomponent films or filaments) and then fibtillated or
- fiberized into filaments.

[0008] Melt film fibriflation is another method to producs fibers. A melt film is
produced from the melt and then a fluid is used to form fibers from the melt film. Two
examples of this method include Torobin's U.S. Pat. Nos. 8,315,806; 5,183,870; and
4,536,361, and Reneker's U.S. Pat. Nos. 6,382,528, 6,520,425 and 6,695,002,
assigned to the University of Akron.

' [0009] Electrospinning is a commonly used method of producing-sub-micron
. fibers. In one manifestation of this method, a polymer is dissolved in a solvent and

placed in a chamber sealed at one end with a small opening in a necked down portion
at the other end. A high voltage potential is then applied between the polymer solution
and a collector near the apen end of the chamber. The production rates of this process
are very slow and fibers are typically produced in small quantities. Another spinning
technique for producing sub-micron fibers is solution or fiash spinning which utilizes a
solvent.

- [0010] One of the ways to achigve high melt shear for a melt film fibrillation

process is through high-speed gas (i.e., close to sonic or supersonic gas velocities).
To obtain supersonic or transonic (close to sonic) velocities, flow typically needs to
converge to a throat (narrowest part of the nozzle where the velocity reaches sonic
levels) and then expands in a diverging section. Adiabatic nozzles {no heat gained or
lost through the boundaries of the nozzle system) meeting these general criteria are

. known in the ant, and include so-called Laval nozzles. Use of Laval type nozzles in

fiber formation are disclosed, e.g., in U.S. Pat. Appin. Publ. No. 2004/0098981 A1,
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generally use concentric input and channeling of gas and polymer melt in the
discharge nozzles, which can be non-optimal from standpoints of equipment lay-out
complexity and équipmént halntenance, etc. However, other nozzle configurations,
such as non-concentric {(hon-annular) layouts of nozzles pose challenges of their own.
For instance, in a fiber or filament nozzle system where polymer melt and gas
introduction proceed from separate side-by-side units, a problem tends to arise when
the fiberization gas flows between a side with a surface or wall that is heated to a high
temperature (e.g., due to polymer melt flow introduction from that side) and a surface

. orwall of an opposing side (for example, an gas introduction side) that is at a lower
. temperature than the polymer melt side. In such a scenario, gas flow tentls to become

unstable in the diverging section in prior nozzle configurations such as with a Laval
nozzle. This leads to problems of lack of polymer shear, polymer back-flow or build-up
into the gas side of the gas passage, and subsequently an unevenly varying excessive
and diminishing polymer flow and fiberization. Afier sufficient melt bulld up occurs
upstream into the gas side, polymer melt separates and is typically blown out as a
"shot,” since the melt locally cools down and can no longer form fibers due to

~ insufficient shearing of polymer. When the polymer flow starves as the other end of

those variation, the shearing is excessive leading to undesired dust. New advances

have been needed to allow production of consistently high quality sub-micron fibers for

disposable articies in a more efficient manner at commercially-significant output levels.
Summary

[0011] The present invention is directed to high quality, low defect sub-micron

fibers and nonwovens incorporating the sub-micron fibers that are produced in a

~ unique single step, melt film fibrillation, high throughout process, and a nozzle device

used for this purpose. Nonwoven products are attained that contain high quality
microfiber content, which in one aspect exceeds 99% sub-micron fiber content, at
commercial scale throughputs. increased pg

ear and reduction. of polymer

.
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shot development within a nozzle system, are also achieved by the present invention.

- With the present invention, high quality, microfibrous nonwoven products having

improved barrier properties, softness, absorbency, opacity and/or high surface area
are provided that are suitable for a large variety of industrial and consumer care
fibrous products.

[0012] A process for making a nonwoven web has been found for producing

- high quality, high output sub-micron fiber product by providing a pressurized gas

stream flowing within a gas passage confined betwsen first and second opposing walls
which define respective upstream converging and downstream diverging wall surfaces
into which polymer mett is introduced to provide an extruded polymer film on a heated
wall surface that Is impinged by the gas stream flowing within the gas passage,
effective to fibrillate the polymer film into sub-micron diameter fibers. "Converging"
means that the cross-sectional area decreases in the direction of gas flow; and
"diverging” means that the cross-sectional area increases in the direction of gas flow.
In one embodiment, the gas passage comprises a first, upstream section into which
the gas enters from a supply end, a transition region, and a second, downstream
section in which the gas flows to an exit end, wherein the transition region fluidly
connects the first section to the second section, and the gas passage ends at the exit
end of the second section. In a particular embodiment, the first section of the gas
passage has a monotonically decreasing cross-sectional area from the supply end to
the transition region, and the second section of the gas passage has a monotonically

increasing cross-sectional area from the transition region to the exit end of the second

section. At least one flowing polymer fluld stream is transmitted through at least one

~ bounded polymer passage which ends in at least one opening in at least one of the
opposing heated walls. Polymer is heated sufficiently in transit to make and keep it

.flowable until introduced into the gas passage. Each polymer fluid stream extrudes in
the form of a film from each opening. Each extpyded polymer film joins with the gas

.




I:  only one polymer film forms on at least cne of the opposite heated walls, the gas
. pressure exceeds about 10psi, and each polymer passage opening from which
k. polymer film extrudes is located in a second, downstream half of the second section

T

. and is preferably located in the upper half of the second section such as for low gas
- pressure conditions, and is preferably located in the lower, downstream haif of the

exiting from the exit end of the second section of the gas passage. For purposes
herein, "monotonically decreasing cross-sectional area™ means "strictly decreasing

cross-sectional area” from the upper (jnlet} end to the lower end of tha upstream

nozzle section, and "monotonically increasing cross-sectional area™ means "strictly

increasing cross-sectional area” from the upper end to the exit end of the downstream
section of the nozzle.

. [0013] Although not desiring to be bound to any theory, it is thought that the

Introduction of heated polymer as a film on a heated support wall which in part defines
the gas passage within the nozzle as described herein makes it possible to maintain
and control gas flow uniformity in an enhanced manner such that the fibriilated fiber
product has improved size distribution that is weighted towards or is even exclusively
in the sub-micron fiber size range.

[0014] In a particular embodiment, sach extruded polymer film joins with the gas
stream in the second section of the gas passage. The introduction of the polymer melt
in the second section of the nozzle systern on a heated diverging support walt has
been found to especially facilitate production of high quality, high content sub-micron
fibers and resulting webs at commercial throughputs. in a further embodiment, the

. location where the extruded polymer film joins with the gas in the second, downstream |

section in order to produce the best quality fibers and web depends on the type of gas,
the nozzle geometry, Including angles and transitions, and the pressure of the gas,

second section such as for high gas pressure conditions. In a particular embodiment,

between the transition region and the gxit end of the second section. It has been
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gas velocity region where melt film fibrillation is accomplished very efficiently, yielding
higher quality microfiber product.

[0015] As another advantage of the present invention, increased sub-micron
fiber oulput is obtained with lower gas demand. Lowered gas demand makss it
possible to reduce energy consumption and/or use smaller scale unit operations to still
provide commercially significant sub-micron fiber output levels. In one embodiment,

. the gas stream and polymer fluid strearn are introduced into the second section ata

gas stream/polymer fluid stream mass flow rate ratio less than about 40:1, particularly
less than about 30:1; more particularly Jess than about 15:1. The gas stream to
polymer fluid stream mass flow ratio fs calculated as kilogram per hour per meter of
gas straam through the gas passage to kilogram per hour per meter of polymer fluid
stream through all the polymer openings in the second section of the gas passage.
[0016] In more particular embodiments, each polymer passage opening may be
a slit with a hydraullc diameter defined as four times cross-sectional area of the
palymer passage opening divided by inner perimeter of the polymer passage opening,
said hydraulic diameter of each polymer passage opening ranging from about 0.001
inch to about 0.100 inch. The polymer fitm generally has a polymer film thickness not
axceeding the hydraulic diameter of the polymer passage opening. The polymer fluid
may expand upon exiting the polymer passage opening, for example, due to die swell
phenomenon without being limited by theory. However, the polymer fiuid film
thickness almost instantaneously becomes lesser than or equal 1o the hydraulic
diameter of the polymer passage opening.

[0017] In characterizing the geometry of the wall-defined gas passage of the
nozzle of the present invention, a first bisecting surface, defined as an angular bisector
of the angle between the first and second walls in the first section, geometrically
divides the first section into two haives with about equal volumes, and a second

bisecting surface, defined as an angular bisegfysgf the angle between the first and
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s . “halves with about equal volumes. The bisecting surface may be planar or curvilinear,
: depending on the embodiment of the present invention, as will be more apparent from
; ;I‘ .. the detalled descriptioﬁs herein. in a general embodiment, the bisection angle of the
- first and the second walls with respect to the first bisecting surface ranges from about

15 to about 40 degrees in the first section, and the bisection angle of the first and the
second wails with respect to the second bisecting surface ranges from about 2 to
about 20 degrees in the second section of the gas passage.
foo18] The opposing walls of nozzle where polymer is introduced into the gas
passage may be operated such that they are thermally similar or different. In one
. embodiment, the first and second walls of the gas passage are heated .10
‘approximately the same temperature to provide symmetric thermal states with respect
 to the first and the second bisecting surfaces. In an alternative embodiment, one of the
-opposing walls may be a hot-wall while the other wall is a cold wail, wherein
temperature of the hot wall is at least higher than the cold wall, such as at least 50°C
- higher, and only the hot wall has at least one polymer fluld passage opening. In this
.‘.,‘ v - configuration, the microfibers may be produced in a hot melt/cold” gas (e.g., unheated
air) fibrillation environment that reduces process complexity and costs, In this
embodiment, the hot wall in the second section diverges away from the first bisecting
surface al an angle that ranges from about 1 degree to 20 degrees, and the cold wall
- In the second section converges towards the first bisecting surface at an angle that
ranges from about 0.1 degree to about 15 degrees. The ratio between the diverging

‘. angle of the hot wall relative to the first bisecting surface and the converging angle of

~ the cold wall relative to the first bisecting surface may range from about 1:1 to about

: E. - 500:1. The angle between centerline of each polymer passage and the wall containing
" the corresponding polymer passage opening may range from about 10 degrees to

' about 100 degrees. The polymer film extruding from each polymer passage opening

may flow with the gas flow along a polympgfiberization surface, which has an

f  orientation angle with respect to the

i




degrees measured In clockwise direction to about 45 degrees measured in
counterclockwisg direction. The length of the polymer fiberization surface
corresponding to each polymer passage opening may be less than about one
thousand times the hydraulic diameter of the corrasponding potymer passage opening.

s B e e

[0019] In another embodiment, the first and second walls of the gas passage
are smoothly curved such that the curvature of the opposing walls in the first section
smoothly transitions without any sharp edges into the curvature of the opposing walls
In the second section in the region of smallest cross-section area of the gas passage.
The opposing walls in the second section of the gas passage may be curved such that
the hot wall has a convex shape that curves away from the second bisecting surface
and the cold wall has a concave shape that curves towards the second bisecting
surface as viewed from within the second section in the gas passage. The ratio of the
radius of curvature of the hot wall to the radius of curvature of the cold wall in the
second section of the gas passage ranges from about 1:10,000 to about 100:1. The
gas stream is introduced into the gas passage at a mass flow rate ranging from about

2 150 kilogram per hour per meter to about 3500 kilogram per hour per meter.

3 | {0020] The nozzle used in the processes described herein for making nonwoven

- webs comprising sub-micron fibers represents another embodiment of the present
invention. The inventive nozzle device is not limited to any particular type of polymer

material or fibrillating gas and allows for the polymer to be independently selected for a
. specific application from amongst a wide variety of polymeric materials. Particularly the
fibriliating gas is a gaseous material such as air, nitrogen, steam, etc. The gas may be
used as a single type thereof or as combinations of different gases. Additionally

" suitable gases may Include reactive gases or gases with reactive components, or

" combinations thereof. In embodiments, the gas generally may be inert to the nozzle
wall materials. For purposes hereinghe tg { 8
interchangeably. / ;
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[0021] The high quality microfibers provided by the present invention are

. _provided within narrow fiber s_i_ze distributions with minimal fiber defects. The raw
E - nonwoven web product materials directly collected from the process of the present

invention generally may comprise more than 35%, particularly more than 75%, and
more particularly more than 99% sub-micron fibers. The standard deviation of fiber
diameter distribution generally may be less than about 0.5 micron, particularly less
than about 0.3 micron. The present invention also may be used in production of
microfibers in the range of meltblown fibers. The present invention can be
implemented on a wide variety polymer materials. The fibers may be comprised of a
polymer, ©.9., selected from amongst polyolefins, polyesters, polyamides,
biodegradable polymers, polyurethanes, polystyrenes, alkyd rasins, poly-

' hydroxyalkanoic acids, adhesives and other compounds capable of making fibers, and

combinations thereof. The nonwoven web may be used in a wide variety of articles by
itself or in combination with other materials. The nonwoven web may be used, for
example, in filters, medical apparel, medical cleaning wipes, housewrap construction
materials, bandages, protective clothing, battery separators, catalyst carrier, diapers,
training pants, adult incontinence pads, catamenials products such as feminine care

-pads and pantiliners, tampons, personal cleansing articles, personal care anticles, and
- personal care wipes such as baby wipes, facial wipes, body wipes and feminine wipes,

and combinations thereof.
[0022] Cther features and advantages of the present invention will become

- readily apparent from the following detailed description, the accompanying drawings,
£ and the appended claims.
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. downstream sections according to another emy
_forming sub-micron fibers,

Brief Description of the Drawings

[0023] FIG. 1is an enlarged generalized sectional view of a nozzle system of
the prasent invention for forming sub-micron fibers.
[0024] FIG. 2 is a secticnal view taken at Section 120 shown in FIG. 12 of an

iustrative embodiment of a nozzle system with a single polymer mett introduction
passage according to an embodiment of the present invention for forming sub-micron
fibers.

[0025] FIG. 3 is a seclional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system with multiple polymer meit introduction passages according to another
embodiment of the present invention for forming sub-micron fibers.

[0026] FIG. 4 is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system including a divergent wall on the polymer introduction side and an opposing

- convergent wall in the downstream nozzle section according to another embodiment of

the present invention for forming sub-micron fibers.

[0027] FIG. § is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system with curved wall surfaces accond'ing to another embodiment of the present
invention for forming sub-micron fibers.

{c028] FIG. 6 is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle
system including a defined impingement surface according to another embodiment of
the present invention for forming sub-micron fibers.

[0029] FIG. 7 is an enlarged sectional view of & downstream portion of the
nozzle system according to FIG. 6.

- [0030] FIG. 8 is a sectional view of an illustrative embodiment of a nozzle

system with a curvilinear bisecting surface for the gag passage in the upstream and
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# " [0034]
[0032]
[0033]

[0034]
[0035]
[0036]
[0037]
[0038)

[0039)

[0040)

[0041]

or no shot.

FIG. 9 is a sectional view of an altemative embodiment of the nozzle

system of FIG. 8.

FIG. 10 isa sectional view of an illustrative embodiment of a nozzie

L system of another embodiment of the present invention for forming sub-micron fibers.

FIG. 11 is a sectional view of an alternative embodiment of the nozzls

system of FIG. 10.

FIG. 12 is an isometric view of the nozzle system of FIG, 1.

FIG. 13 is a plan view of the top side of the nozzle of FIG. 12.

FIG. 14 is a plan view of the bottom side of the nozzle of FIG. 12.

FIG. 15 is an SEM microphotograph {500x) of microfibers with shot.
FIG. 16 is an SEM microphotograph (500x) of microfibers with very little

The features depicted in the figures are not necessarily drawn to scale.

Similarly numbered elements in different figures represent similar components unless
indicated otherwise.

Detailed Description
While the present invention is susceptible of embodiment in various

F: .. forms, there is shown in the drawings and will hereinafter be described a presently
E preferred embodiment of the invention, with the understanding that the present
disclosure is to be considered as an exemplification of the invention, and is not
intended to limit the Invention to the specific embodiment lllustrated.

Referring to FIG. 1, a general nozzle system 800 is depicted for making

~ fibers, and by way of example, an annular, axisymmetric system is shown. Gas is
‘pressurized in element 700, from which gas stream 3 is supplied and enters a first
‘nozzle section 8 having a generally converging geometry and flows towards and
through a transition region 9, and then the gas sfream enters into and expandsin a
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transitlon region 9 represents a narrowed throat section of the nozzle in which the
upstream converging section is transitioned into the downstream diverging section.

_ The transition région or throa;t includes the smallest cross-sectional area of the nozzle.
Polymer melt is fed from a polymer extrusion bedy 801 or other molten polyrmer source
to the gas passage 802 or interior of the nozzle B0O. As indicated by the non-limiting
dashed fines 804-805 depicted in the figure, polymer maelt can be Introduced anywhere
in the nozzle 800 provided that a polymer film is provided on an inner heated wall
surface 803 of the nozzle 800 that is impinged by the gas stream 3 flowing within the
gas passage 802, effective to fibrillate the polymer film inte sub-micron diameter fibers.
[0042] Referring to FIG. 2, a nozzle system 1 is illustrated for making
microfibars, and particularly nonwoven products comprising sub-micron diamster

: fibers in web or mat form, according to embodiments of the presant invention. The
nozzle system 1 shown in FIG. 2 depicts a symmetric gas passage 4, by way of
example. A polymer fluid stream 2 is introduced into nozzle system 1 along a curved,

~ straight or other geometrically-suitable polymer passageway 200. An imaglnary
bisecting axis or plane 7 geomefrically bisects the space between the opposing walls
51 and 61 in the first section 8, and also the opposing walls 5 and 6 in second section

. 10. As can be appreciated, if the opposing walls are rectilinear {i.e., generally planar)

sloped surfaces, then tha bisector 7 is a plane, while if the opposing walls curve to

provide a continuous concentric surface, then the bisector 7 is a longitudinal axis. If
they are opposing sloped generally planar walls, then space-apart upright forward and
rearward sidewalis are also provided that connect the opposing sloped walls (5, 8, and

51, 61), effective to complete the enclosure of gas passage 4 in an fluid-tight manner.

For example, a rear side wall 43 is indicated in FIG. 2. The corresponding forward side

wall is similar but not shown in FIG. 2 to simplify this illustration.

[0043] With further reference to FIG. 12, the sams nozzle system 1 Is illustrated

in a manner showing rear side wall 43 and affexyard side wall 44, The walls 43 and 44

‘:.

are joined in a fluid-tight manner to op




4. shape of the stacked dual-funnel shape defined by the opposing walls is traced with

¥ . (indicated by cross-sectioned area in FIG. 13 defined between edges 610 and 510)

~ components 121 and 122, respectively, which include the above-described opposing
walls that define the gas passage extending through the first and second sections of

the nozzle. The die and end wall components can be made of material, e.g., polymer,
metal, ceramic, etc., that can be shaped, e.9., by molding, casting, machining, etc. into
the appropriate shapes, and are components which can tolerate the microfiber
production process conditions, such as described herein, Ih FIG. 12, the location and

imaginary lines at the end walls 43 and 44 to facllitate the illustration, although it will be i
appreciated that the end walls 43 and 44 close off the gas passage 4 and the rearward r
and forward opposite ends of the nozzle. As illustrated in FIG. 12, the upper nozzle |
inlet 41 is space defined between upper edges 510 and 610 of dies 121 and 122, i '.'
" respectively. The nozzle exit 42 is space defined between lower edges 500 and 600 of
dies 121 and 122, respectively.

[o044) FiGS. 13 and 14 show a nozzle inlet cross-sectional area 1001

and nozzle exit cross-sectional area 1002 (indicated by cross-sectioned area in FIG.
14 defined between edges 500 and 600) of the nozzle inlet opening 41 and exit
opening 42, respectively, defined by the die components 121 and 122. Also shown in
FIG. 13 is an intermediate cross-sectional area 1003 defined between opposing wall
lecations 1004 and 1005 {indicated by hatched lines) located between nozzle inlet 41
and the transition region 9 of the nozzle. Also shown in FIG. 14 is an intermediate
cross-sectional area 1006 defined between opposing wall locations 1007 and 1008
{(indicated by hatched lines) located between the transition region 8 and the nozzle exit
42 of the nozzle. In FIGS. 13 and 14, die edges defining the gas passage that are not
visible in the given view have locations indicated generally by dashed linss.

[0045] As illustrated, the cross-sectional area of the first section 8 is decreasing,
preferably at least substantially continuously, in the downstream direction between the i
inlet 41 through Intermediate area 1003 and further until reaching the transition region it




" 9. The cross-sectional area of the second section 10 is increasing, preferably at least

substantially continuously, in the downstream direction between the transition region 9
through intermediate area 1006 and further until reaching the exit opening 42 of the
nozzle. In a particular embodiment, the first section 8 of the gas passage 4 has a
monotonically decreasing cross-sectional area 1001 from the supply end 41 fo the
lower discharge end 410 of the first section 8, i.e., the beginning of the transition
region 9, and the second section 10 of the gas passage 4 has a monotonically
increasing cross-sectional area 1002 from the entrance 420 or beginning of the
second section 10 (i.e., the lower end of transition region 9} to the exit end 42 of the
second section 10. These criteria also are used in the following additional-
embodiments of the present inventlon.

{o046] Referring now to FIG. 3, muitiple polymer fluid streams 2 also may be
introduced concurrently from multiple corresponding polymer introduction passages
200a-d that feed into gas passage 4. The number of polymer fluid streams (s not
limited other than by practical constraints of a given nozzle set-up. A pressurized gas
stream 3 is introduced within gas passage 4 and flows in a direction 30 from upstream
nozzle section 8 through transition region 9 to downstream nozzle section 10. The first
and second opposing walls 5, 6 comprise first section 8 and a second section 10. The
first and second opposing walls 5, 8 converge in the first section 8 towards the
transition region or throat section 9, which is the narmowest cross-section of the gas
passage 4, as measured in a direction normal to the imaginary bisecting plane 7
between nozzle inlet 41 and nozzle exit 42. Thus the throat sectlon 9 connects the first
section 8 to the second section 10 and conduits gas from one section to the other. At

Jeast one of the opposing walls 5 or 6 diverges from plane 7 in the second section 10,

In this illustration, the first section 8 has a continuously, progressively decreasing
cross-sectional area 65 measured between the opposing walls 51 and 61 in the gas
flow direction 30 from inlet 41 to throat 8. The second section 10 has continuously,

d between opposing 5 and 6

progressively increasing cross-sectional area 66
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in the gas flow direction 30 from throat 9 to exit 42. These cross-sectional areas 65
and 66 are measured normal o the plane 7 between the opposing walls {i.e., 51, 61 or

~ 6, 6, as applicable} in the direction of the gas flow 3. The polymer fluid streams 2 leave

the polymer introduction passage 200 or passages 200a-d at the polymer passage
openings 20 and flow out on the opposing walls § and 6, and are combined with the
high velocity gas stream 3, preferably in the second section 10 of the gas passage 4,
to form films 11, i.e., poiymer melt exiting the polymer passage openings spreads into
rivulets in the form of a film or otherwise uniformly spread out polymer fluid. The fim
or films are fibrillated to form fibers 12 comprising sub-micron diameter fibers that are
collected below the nozzle system 1 as a fibrous web or mat material 13 The amount
of fibriflation of fitms 11 from palymer fluid streams 2 may be different depending on
the location of passages 200a-d in the gas passage 4. In a non-limiting embodiment,

"} fibriitated polymer mett in the form of continuous or discrete melt filaments or meit

particles, o.9., due to excessive shearing of films 11 from passages 200b and 200c,
may combine with fibrillated polymer melt films 11 from passages 200a and 200d,
respectively, In such embodiment, if polymer fluid streams 200b and 200¢ are
respectively of dissimilar polymer types from polymer fluid streams 200a and 200d, the
fibrous web material may comprise of multi-component fibers, or more specificaily
bicomponent fibers. The introduction of the polymer melt in the second section of the
nozzle system on a heated diverging support wall has been found to especially

facilitate production of high quality, high content sub-micron fibers and resulting webs

at commercial throughputs. The polymer passage openings 20 into the gas passage 4
can have oval, round, rectangular or other geometric cross-sections. There may be
single or multiple polymer passage openings into the gas passage on either opposing
surface/wall. The single or multiple openings in the preferred embodiment are on the

‘ - . hotter sides, the polymer melt-side {€.g., see FIG. 6 described in greater detail below).
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: - [0047] Referring again to FIG. 3, it has been found that the location of the i
polymer passage opening 20 for making high quality fibers depends on the type of gas
used, the geometry of the ﬁozzle sections, and the pressure of the gas. in one
preferred embodiment, the pressure of the entering gas is relatively low, less than
about 10 psi, and the extruded polymer film joins with the gas in the upper half (50%)

. of the second, downstream section 10, indicated as section 101, in which polymer melt ,
. is extruded from gas passage 200c. It has been found in this case that the upper half ‘
- of the downstream second section 10 can provide an optimal gas velocity region H
. - where melt film fibriflation is accomplished very efficiently, yielding higher quality

" microfiber product. Consequently, it Is a preferred embodiment in the case of pressure
of the entering gas, exceeding about 10 to 15 psi, that the extruded polymer film joins
~ with the gas in the lower, downstream half (50%) of the second, downstream section

- 10, Indicated as remainder after section 101, in which polymer melt is extruded from
gas passage 200a, As the gas pressure is increased, the preferred location for joining
the gas and polymer streams moves downstream, i.e. from passage 200c¢ to passage
200b to passage 200d and to passage 200a for the highest range of gas pressures.
[0048] The fibrous web 13, such as shown in FIGS. 2-3, may be comprised of a
~ pile of ioose fibers or altematively a self-supporting unitary web of fibers, depending on
process conditions such as temperature, collector distance 100, and so forth. The

. fibers may also be deposited on a moving substrate web to form an additional layer.
Callection of the fibers discharged from the nozzle system 1 may be done, e.g., onto a G
belt or substrate 300 aided by a vacuum undemeath the belt or substrate or other

means to keep the fibers deposited on the belt or substrate until further processing. ¥
The fiber collecting structure may be, e.g., a mesh or beit across which a vacuum pulls .
' the fibers onto the structure. It can also comprise a preformed fibrous web. It is ;
~ obvious to those skilled in the art that the nozzle system can be of essentially slot i
h FIGS. 2 and 3 show a "

design or of annular design with minor modifications. A
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" nozzle with essentially fiat and symmetric geometry, that is shown only for simple non-
limiting illustration purposes. B
[0049] FIG. 4 ‘showé more details of a nozzle system 1, and In this illustration
shows a system with a colder apparatus side that is bounded by the colder first
opposing wall 5, and a hotter apparatus side containing the polymer meit components
-%. thatis bounded by the hotter second opposing wall 6. An axis or plane 7 geometrically

" bisects the space between the opposing walis 5 and 6 in the first section 8, thus also

af: ' defining the contraction bisection or half-angles o. Preferably, the bisection angle « Is

" between 0.5 and 89.5 degrees, more preferably between 1 and 45 degrees, and most
preferably between 15 and 40 degrees. In one of the embodiments the bisection a is

section 10, while the overall cross-sectional area 66 of the gas passage 4 in the
second section 10, as measured in a direction normal to the direction 30 of gas flow,
actually still increases, allowing the gas to expand after the throat section 9. The

#7 - opposing colder wall 5 is generally converging with respect to the axis or plane 7 at an

,': angle 6. The angle p is measured from the hotter opposing wall 6 to the bisecting axis
g orplane 7, and the angle 9 is measured from the axis or plane 7 to the colder

: - opposing wall 5, Therefore, the angle 9 is zero if the opposing wall 5 is paraliel to the

3 bisecting axis or plane 7, and negative if it is converging, and positive if it Is diverging.
The opposing wall 6 has a diverging angle § thai should generally be from about 1

about 2 to less than about 20 degrees. In one embodiment this diverging angle p is
approximately 15 degrees. The opposing wall 5 has a diverging angie that should be
less than about +45 degrees relative to the axis or plane 7, but preferably has a
converging angle that is from about -45 degrees to about zero degree. The sum of B
and 9 should preferably be from about 0.1 degree to about 30 degrees. Polymer is
directed through the polymer introduction passages 200 and exiting into the gas

-18-

about 30 degrees. The opposing wall 8 diverges from the axis or plane 7 in the second

degree to less than about 90 degress relative to the axis or plane 7, or preferably from
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passage 4 through one or more polymer passage openings 20 and flowing in the form
of film, rivulets, or hollow tu_!?es, and preferably film, onto the polymer fiberization
surfaces 63, also referred to as impingement surfaces. The polymer melt passages
200 can be at various angles y with respect to the hotter opposing wall 6, anywhere
from perpendicular (90 degrees) to almost paralle! (co-flowing) to the hotter opposing
wall surface 6 (about 5 degrees) or counterflowing at about 170 degrees, but
preferably from 10 to 100 degrees. The polymer fiberization surface 63 is present
below (in the direction of gas flow) each polymer passage opening 20 and has a
smooth continuation of the second opposing wall 6 from befare the introduction of the
polymer melt 2, and on which the polymer melt flows out before and during fiberization
by the gas stream 4. If the polymer fiberization surface 63 is not a smooth continuation
of tha second opposing hotter wall 6, then it can be at an angle ¢ that is measured
between the polymer fiberization surface below each polymer passage opening in the
direction of polymer flow and the respective polymer passage 2, and is less than about
180 degrees. With an angle ¢ of (90 - y) degrees or lesser relative to polymer passage
(in an embodiment with y less than 90 degrees), the polymer fiberization surface 63
would essentially become zero. Alternatively, the orientation of the polymer fiberization
surface may be measured refative to the bisecting plane or axis 7. When measured
relative to the bisecting plane or axis 7, the polymer fiberization surface orientation
angle ranges from about 90 degrees measured in clockwise direction to about 45
degrees measured in counterclockwise direction. The length 8" of the polymer
fiberization surface 63 is critical for a good fiberization process with few fiber defects
such as shot etc., and should be less than about one thousand times the hydraulic
diameter of the respective polymer passage opening 20, but preferably less than one
hundred times the hydraulic diameter of the respective polymer passage opening 20.
A reason for this configuration exampie is that the opposing wall 6 is heated to keep
the pressurized polymer stream 2 molten and flowing. The heated wall 6 in the second
section 10 of the gas passage 4 has a diverging angle  of less than 45 degrees from
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¥  located between walls 5 and 6. The walls in FiG. 4 are shown as sloped, flat and

" inch. The ratio, ri/rz, of the radius of curvature ry of the hotter wall 6 to the radius of

' the central, bisecting axis 7, preferably from about 1 to 20 degrees. The colder,
unheated wall 5 opposite to the heated wall 6 in the second section 10 of the gas
passage 4 may havé a cohvergi};g angle 0 of less than 30 degrees from the central
axis 7, particularly from about 0.1 to 15 degrees. The ratio, B/8, of the diverging angle
f to the converging angle 6 of the opposing walls 6 and 5, respectively, In the second
section 10 of the gas passage 4 ranges between 1:1 to 500:1. The cross-sectional
Inner geometry of the throat 9 may be, e.g., rectangular shaped if the opposing walls
are sloped {e.9., see FIG. 2), or alternatively may be rounded if curved opposing walls
are used that form a continuous curved inner boundary defining the gas passage. In
another embodiment, the gas passage 4 comprises an annular cross-sectienal space

planar, however the walls in the various sections may be curvaed, This may be done for
walls 5 and 8 in either the first, or the second or the throat sections, or a combination

- of them. A particular, non-limiting embodiment is presented in the following

. description.

© [0050] Referring to FIG. 5, in another embodiment of the nozzle system 1, the
opposing walls 6 and 5 in the second section 10 of the gas passage 4 are curved. The
curved portion may have a vertical dimension 102 of about 0.004 inch to about 2 inch,
and the melt passage 200 may have a hydraulic diameter of about 0.001 Inch to 6.100

curvature rp of the colder wall In the second section 10 of the'gas passage 4 may
range between 1:10,000 to about 100:1.

-[0051] Referring to FIG. 8, in another embodiment of the nozzfe system 1, the
geometry of the heated wall 6 is similar to that described in connection with FIG. 5
above. However, in this embodiment, the throat section 9 of the gas passage 4 has
greater length in comparison to the embodiments of FIGS. 2-4. The wall § opposite to
the heated wall 6 converges towards the bisecting axis or plane 7 at an angle §

- typically ranging from about 0.1 degree to about 15 degrees. The heated wall 6
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diverges from the plane 7 at an angle p typlcally ranging from about 1 to about 20
degrees. As best seen in FIG. 7, the polymer fluid stream 2 enters the second section
10 of the gas passage 4 through one or a multiplicity of openings 20, and is directed at
an angle y that can range from about 10 to 170 degreas, but Is typically ranging from
about 30 to about 150 degrees, particularly about 60 to about 95 degrees, relative to
the second, hotter wall 6. As shown, the heated wall 16 comprises a tip portion 65

" immediately below a polymer intreduction passage 2. The integral tip portion 65 has a
polymer fiberization surface length less than about 0.050 inch, more preferably less
than about 0.010 inch. The curved portion 64 is located immediately below the tip
portion 85 curves away from the central axis 7 in the downstream direction 30, and the
wall 5 opposite to the heated wall converges towards plane 7 along wall portion 151
theraof and at a location laterally spaced from and adjacent the lower end of tip portion
152 is bent back to form the angle 80+6 with plane 7. The curved portion 64 defines
the tip portion 65 at its upper end and also helps prevent gas disruption within the gas
passage 4 near the polymer introduction passage 2. The tip portion 65 enhances sub-
micron fiber formation. In this illustration, the tip portion 65 has a side 63 facing the :
- gas passage 4 that may be substantially flat and defines the polymer fiberization
' 'Iength 5. Whean anglas y, B and © are not in the ranges prescribed herein, the process
may be adversely impacted. For instance, it can negatively impact fiberization, fiber
sizes, and increase undesirable shot formation. As a non-limiting iliustration, the tip
portion 65 may have a vertical length or impingement length & of approximately 0.005 -
0.050 inch, the curved portion 64 may have a vertical dimension of about 0.040 - 0.100
Inch or greater, and the melt passage 2 may have a hydraulic diameter of about 0.001
to about 0.010 inch, and preferably from 0.002 to about 0.008 inch.

. [0082] Referring to FIGS. 8-9, the first and second walls (5, 6, and 51, 61) of the
. gas passage 4 of these alternate configurations of nozzle 1 are smoothly curved such
that the curvature of the opposing walls 5, 6 in the first section 8 smoothly transitions _
in the transition region 9 of the gas passage 4 without any sharp edges into the i
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‘curvature of the opposing walls 51, 61 in the second section 10 where polymer 2 is
introduced in this illustration. Thg opposing walls in the second section 10 of the gas

passage 4 are curved such that the hot wall 6 has a convex shape that curves away _
" from the curvilinear bisecting surface 7 and the cold wall 5 has a concave shape that : t
- curves towards the curvilinear bisecting surface 7 as viewed from within the second ;
section 10 in the gas passage 4. The ratio of the radius of curvature of the hot wall 6 i
“to the radius of curvature of the cold wall 5 in the second section 10 of the gas Tk
passage 4 may range from about 1:10,000 to about 100:1, particularly about 1:4 to

about 1:1, and more particularly about 1:2 to about 1:1. The radii of curvature of the
| ~ first and the second walls 51, 61 in the first second section 8 may range from about
1% to about 1000% of the length of the first and the second walls 5, 6 in the second
section 10 of the gas passage 4. Each polymer introduction opening 20 parlicularly

may be located in the hot wall 6 in the second section 10. Each polymer opening 20
also may be located between about 20% to about 80% of the curvilinear length of the

hot wall 6 in the second section 10 of the gas passage 4. The polymer film can be o
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extruded into the second section 10 through each polymer opening 20 at angle

it it

AT

ranging from about 20 degress to about 160 degrees with respect to the tangent at the
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hot wall 6 in the second section 10 of the gas passage 4.

[0053] Referring to FIGS. 10-11, the first and second walls (5, 6, and 51, 61) of
the gas passage 4 of these altemnate configurations of nozzle 1 are sloped and planar M
and the transition region 9 is an asymmetric bent configuration located between the f- T-:a
upstream section 8 and downstream section 10 where polymer 2 Is introduced in this -
illustration.

. [o054) The nozzle devices used to practice the processes desctibed hersin are [
configurable to be a cartridge that s mountabls to conventional die bodies.
Conventional die bodies may vary. However, industry standard machine practice can F
bs foliowed to mount the cartridge embodying the inventive nozzle to a die body. For

example, the die bearing the nozzle can be mounted to a die body with a conventional




A bolt arangement and flat/shaped surfaces. If a gasket/seal is needed, the channel is
machined in the top of the die and/or the location is defined per specific die body. For

K example, the nozzle system of the present invention may be adapted to fit the lower
extrusion body of standard meltspun equipment, e.g., equipment supplied by suppliers
such as Reifenhauser, Ason-Neumag, Lurgi Zimmer, Accurate Products, Nordson, and
Impianti. Pressurized gas may be supplied to the nozzle system via gas manifolds
used in combination with extruder bodies in conventional or commercial equipment or
via another source of compressed gas fed to the nozzle inlet via air-tight fluid conduits

e
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and connections.
[0055] To implement the processes of the invention using the nozzle systems i‘
and support equipment illustrated above, the polymer generally is heated until it forms ‘
a liquid and flows easily. As indicated in the figures, the polymer melt is introduced inte ’ S
tha sacond section 10 of the gas passage 4 of the nozzle system 1 via opening 20, )
and forms a film as It descends along the wall surface 6 where located below the
opening 20, such as described above. To form the polymer melt, the polymer is heated
sufficiently to form a molten polymer flow. By way of axample and not [imitation, the

. melted polymer may have a viscosity at the point of fiberization in the nozzle as a ' .
positive humerical value less than 30 Pa-s, particularly less than 20 Pa-s, and may 1
range from 0.1 to 20 Pa-s, and particularly from 0.2 to 15. These viscosities are given =
over a shear rate ranging from about 100 to about 100,000 per second (at 240°C). The

- melted polymer generally is at a pressure exceeding atmosphetic pressure at the time

is conducted through the gap in the polymer die and is introduced Into the gas

. passage of the nozzle design.

[0056] The suitable and optimal melt flow rates of the starting polymer material

used to provide the polymer melt may vary depending on the type of polymer material

used and other process conditions such as the gas flow properties. In the instance of )
polypropylene having a glass transition temperature of approximately minus 18°C, a
suitable melt flow rate may range, e.g., from about 35 to greater than 2000 decigram '
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per minute, preferably not greater than 1800. The melt flow rate is measured using
ASTM method D-1 238. if the pq]ymer material used is polypropylene, it may have a
polydispersity index (PDI) that ranges, e.g., from about 2.0 to about 4.0. For
purposes herein, PDI is a measure of the distribution of molecular weights in a given
polymer sample, where the PDI calculated is the weight average molecular weight
divided by the number average molecular weight.

[0057] The polymer throughput in the inventive process and apparatus will
primarily depend upon the specific polymer used, the nozzle désign, and the
temperature and pressure of the polymer. The aggregate polymer throughpit of the

. nozzle system 1 is more than about 1. kg/br/m, particularly may range from A to 200
kg/r/m, more particularly from 10 to 200 kg/hr/m, and most particularly between 25
and 70 kg/hr/m. Per orifice, the polymer throughput can be more than about 1,

& particularly more than about 50, and more particularly more than about 1000 gram per
minute per orifice. There can be several introduction gaps or orifices operating at one
time to increase the total production throughput. The throughput, along with pressure,
temperature, and velocity, are measured at the die orifice exit. An gas curtain or other
anciliary gas stream can also be used to affect the spray pattern of sub-micron fibers

- ~ from two or more nozzles. This gas stream or curtain may aid in shislding the spray

formatlons between adjacent nozzles or may aid in compressing the spray pattem.
The gas curtain or stream may improve the uniformity of the web.

[0058] The inventive nozzle system is not limited to any particular type of
polymer material and allows for the polymer to be independently selected for a specific
product application from amongst a wide variety of polymeric materals. Suitable
polymeric materials for formation of the fibrous wabs of the present invention are those
" polymers capable of being fibrillated into microfibers using the nozzles of the present
invention. These polymers include, but are not limited to polymers selected from the

L group consisting of polyolefins, polyesters, polyamides, biodegradable palymers,

polyurethanes, polystyrenes, alkyd resins, poly-hydroxyalkancic acids, adhesives or
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other compounds capable of making fibers, and combinations thereof. Particular
examples of the polymeric materials are, e.g., polypropylenes. The polymers may be
further selected from homopolymers; copolymers, and conjugates and may include
those polymers having incorporated meit additives or surface-active agents or
pigments. More than one polymer type may be used at one time via the use of
multiple polymer passages 200a-d as illustrated in FIG 3. In such embodiment, 2 web
13 comprising multicomponent sub-micron fibers may be produced, as described
eariier.

[0059] The gaseous fluid may be introduced into the nozzle system at a
temperature less than that of the polymer melt, and particularly below 100°C, more
particularly less than 50°C, or otherwise at rcom temperature (e.g., about 30°C, or
less). The gaseous fluid also may be heated, although not required for processes of

~ the present invention. Non-limiting examples of the fiberizing gaseous fluid are gases

such as air, nitrogen, steam, etc. Additionally suitable gases may include reactive
gases or gases with reactive components, or combinations thereof. The pressure of
the fiberizing (i.e., fibrillating) gaseous fluid is a positive pressure sufficient to blow the
sub-micron fibers and can be slightly above the prassure of the melted polymer as it is
extruded out of the gap from which it is introduced into the gas passage of the nozzle
system. The fiberizing gaseous fluid will generally have a pressure below 1000 psi,
particularly will be less than 100 psi, more particularly will be from about 15 to about
80 psi. The gas flow rate used is sufficient to shear the polymer film at a sufficient rate
to fibriltate. The gas flow rate through the nozzle system generally is in the range of
150 kilogram per hour per meter to about 3500 kilogram per hour per meter,

- particularly 800 fo 2000 kilogram per hour per meter; more particularly 1000 to 1800

kilogram per hour per mater. In terms of gas mass flux, measured as unit mass of gas

flowing per unit time per unit area, the gas flow ranges from about 15 kg/s/m? to about
- 1500 kg/s/m? depending on the separation between the opposing walls 5 and 6 in

throat section 8 and gas flow rate used. For purposes herein, the cross-section of the
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transition region 9 of the nozzle 1 generally is used for the calculations of gas mass
flux. _ _ ~
[0060] As one benefit of the present Invention, increased sub-micron fiber
output Is obtained with lower gas demand, making it feasible to reduce energy
consumption and/or use smeller scale unit operations to still provide commercially
significant sub-micron fiber output levels. In one embodiment, the gas stream and

~ polymer fiuid stream are introduced into the second section at a gas stream/polymer
fluid stream mass flow rate ratio ganerally less than about 40:1, particularly less than
about 30:1; more particularly less than about 15:1. In one embodiment, the gas
stream to polymer fluid stream mass-flow ratio may be even less than 10:1. The gas
stream to polymer fluid stream mass flow ratio is calculated as kilogram per hour per

- meter of gas stream through the gas passage to kilogram per hour per meter of
polymer fluid stream through all the polymer openings in the second section.
Equivalently, the gas stream to polymer fluid stream mass flux ratio is less than about
20:1, more preferably less than about 10;1, and most preferably less than about 7:1.
The gas stream/polymer fluid stream mass flux ratio is calculated as kg/s/m? of gas
mass flux through the gas passage to the kg/s/m? of polymer fiuld mass flux flowing
through all the polymer openings in the second saction of the gas passage. Therefore,
improved performance is provided via a more efficient, lower cost process deliveting
higher quality microfiber or sub-micron fiber webs at commercially viable outputs,
Among other advantages, the process is more efficient as it prevents polymer back
flow and/or build-up on the gas-side in the fiber forming process. The resuiting product
web or mat is high quality, as the web possesses good uniformity even at sub-micron
fiber sizes, and with less fiber and web defects.
[o061] High quality microfibers are provided by the present invention within
narrow fiber size distributions with minimal fiber defects. For purposes herein, a "high

"quality” fiber is defined as predominantly sub-micron fibers in a narrow fiber diameter

distribution with minimai fiber defects such as shot and dust, “Shot” is defined as




unfiberized discrete, largely spherical or ellipsoidal or combinations thereof polymer
mass with tha Iargqst dimensio_q of the discrate mass ranging from 10 to 500 microns.
By way of non-limiting Hlustration, FIG. 15 is a representative view (500x) showing
microfibers with shot produced with standard fiber making equipment and process
conditions. The shot creates and leaves large pores and other defects in web formed
by the microfibers. FIG. 16 is a representative view (500x) showing microfibers with
very little or no shot made with a nozzle system operated according to an embodiment
of the present invention. A good fiber distribution is provided and more efflcient
polymer-fiber and web quality conversion is attained In the fibrous web shown in FIG.
16. "Dust’ is ancther fiber defect, where polymer is sheared uncontrolled or
excessively to largely spherical or ellipsaidal or combinations thereof polymer mass
with the largest dimension of less than 10 micron. An undesired, low quality of fiber
may have an excessive range of fiber diameters, or contain large amount of dust or
large amounis of shot, A particularly low quality of fiber, or effect of fibarization, can
contain large shot, typically greater than 40 micron In diamster, wherein the mass has
enough momentum and thermal energy (i.e., temperature) {o penetrate through the
entire thickness of the nonwoven web fo form a distinct "pin hole” defect therein that
can be visually identffied well under magnified examination (i.e., over 10 times or 10X)
of the web. Therefore, a web made from high quality fiberization, and fibers, has a
narrow fiber diameter distribution, no or only a low amount of dust below an average of
10 particles per square-millimeter, no or a low amount of shot below an average of 10
particles per square-millimeter, and no or negligible arnotnt of penetrating and pin-
hole creating type of shot. These measurements and evaluations can be done using
optical microscopes with magnification of 10X or preferably 100X (for shot), and with
scanning electron microscope photographs {for dust and shot). To determine an

" average, at least ten or preferably over twenty samples need to be taken from a

production condition or a selected production period and evaluated in this manner for
dust and shot.
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- [6062] The fibrous webs produced in accordance with the prasent invention may
include fibers exhibiting one or more fiber diameters. The fiber diameters can range
from sub-micron ﬁber diameters up to microfiber diameters. For purposes herein "fiber
diameter” is determined by SEM with image analysis. Aithough not limited thereto, the
avarage fiber diameters may be, e.9., about 0.1 to about 1 micron, particularly about
0.1 to about 0.9 micron, and more particularly about 0.3 to about 0.6 micron. The raw
nonwoven web product materials directly collected from the process of the present
invention generally may comprise more than 35%, particularly more than 75%, more
particularly more than 95%, and more particularty more than 99% sub-micron fibers.
The standard deviation of fiber diameter distribution generally may be less than about
0.5 micron, particularly less than about 0.3 micron. Further, the nonwoven fabric of the
present invention may exhibit basis welghts ranging from very light to very heavy. For
example, and not by way of limitation, the fabrics may have a basis weight ranging
from less than about § grams per square meter {(gsm), to fabrics having a basis weight
greater than about 200 gsm. In a particular embodiment, nonwoven product webs
comyprising fibers in the indicated submicron fiber ranges have a basis weight of from
about 0.01 to 200 gsm, particularly about 0.1 to about 50 gsm. The basis weight of the
nonwoven web products may be varied depanding on the web application envisioned. -
For some lighter weight applications, the basis weight of the sub-micron fiber layer |
may be, for example, lass than about 10 gsm, depending upon use of the nonwoven
web. it may be desirable to form a web of several superposad layers. The sub-micron
fiber layer may be combined with one, two, or more same or different layers. A
composite web could comprise, for example, a spunbond layer/sub-micron fiber
layer/spunbond layer three-component construction. Ancther example composite web
could be comprised of a spunbond layer/1-10 micron fiber meltblown layerfsub-micron
met-film-fibrillation fiber layer/spunbond layer construction. Basis weights for the total
composite webs may range, for example, from about 5 gsm to about 200 or more gsm,
but may vary depending on the number and types of layers assembled together.
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[0063] A uniform sub-micron fiber web can be produced by the process of the
present invention. \_Neb uniformity can be measured through several methods. In
additton to the shot and dust ra’;e described above, other examples of uniformity
metrics includa low coefficient of varlation of pore diameter, basis weight, air
pemmeability, and/or opacity. Uniformity can also mean lack of fiber bundies or roping,
or visible holes, or other such defects. Uniformity may also be evaluated by the
hydrohead or other liquid barrier measurement of the web. Pore diameter can be
determined by metheds known to those skilied in the art. The mean pore diameter of
the sub-micron fiber layer may be less than about 15 microns. The desired coefficient
of variation for a uniform web can be less than 20%. The lack of roping can be
measured by counting the number of ropes or bundles of fibers In a measured area of
the web; this is bast done jointly with a shot and dust evaluation. The lack of holes can
also be measured by counting the number of holes having a diameter above a certain
threshold in a measured area of the web. An optical microscope with 10-100X .
magnification, or scanning electron microscope or other enlargement means can be ‘
used. For example, the holes may be counted if they are visible to the naked eye using ._
a light box, or are more than 100 microns in diameter. *
[0064] The present invention can be implemented on a wide variety polymer )
materials and the nonwoven web may be used in a wide variety of articles by itself or
in combination with other materals. The nonwoven fabric produced in accordance with
the invention may include one or more fibrous layers, as well as wovens, scims, films,
and combinations thereof, and may be utilized in the manufacture of numerous homs
cleaning, personal hygiene, medical, and other end use products where a nonwoven
fabric can be employed. The nonwoven web may be used, for example, in gas or liquid
filters, medical apparel, medical cleaning wipes, housewrap construction materials,
diapers, training pants, adult incontinence pads, catamenials products such as
feminine care pads and pantiliners, tampons, personal ¢leansing articles, personal

e

care articles, and personal ¢care wipes such as baby wipes, facial wipes, body wipes




and feminine wipes, and combinations thereof. In addition, the fabric may be utilized
as medicai gauze, or similar absorbent surgical materials, for abserbing wound
exudates and assisting in the &emoval of seepage from surgical sites, Other end uses
include wet or dry hygienic, antl-microbial, or hard surface wipes for medical,
industrial, automotive, home care, food service, and graphic arts markets, which can
be readily hand-held for cleaning and the like.

[00865] The nonwoven of the present invention also may be included in
constructs suitable for medical and industrial protective apparel, such as gowns,
drapes, shirts, bottom welghts, lab coats, face masks, and the like, and protective
covers, including covers for vehicles such as cars, trucks, boats, airplanes,
motorcycles, bicycles, golf carls, as well as covers for equipment often left outdoors
like grills, yard and garden equipment, such as mowers and roto-tillers, lawn fumiture,
floor coverings, table cloths, and picnic area covers. in particular embodiment, the
nonwoven is used in an article selected from the group consisting of bandages,
diapers, training pants, adult incontinence pads, catamenilals products such as
feminine care pads and pantiliners, tampons, personal cleansing arficles, personal
care articles, and personal care wipes such as baby wipes, facial wipes, body wipes
and feminine wipes, and combinations thereof. The nonwoven may also be used in top
of bed applications, including mattress protectors, comforters, quilts, duvet covers, and
bedspreads. Additionally, acoustical applications, such as interior and exterior
automotive components, carpet backing, insulative and sound dampening appliance
and machinery wraps, and wall coverings. The nonwoven is further advantageous for
various filtration applications, including bag house, plus pool and spa filters. The
nonwoven also may be used in other applications, such as battery separators, or as
agent/particle carriers (e.g., catalyst carriers).

[0068] Depending on the desired end use application of the nonwoven fabric,
specific additives may be included directly into the polymeric melt or applied after
formation of the web. Suitable non-limiting examplas of such additives include

Copy provided by USPI0 from the IFY image Database an 00/25/2007




absorbency enhancing or deterring additives, UV stabilizers, fire retardants, dyes and
pigments, fragrances, skin protectant, surfactants, aqueous or non-aqueous functional
Industrial solvents éuch as, plé;nt oils, animal oils, terpenoids, silicon oils, mineral oils,
white mineral olls, paraffinic solvents, polybutylenes, polyisobutyienes,
polyalphaoclefins, and mixtures thereof, toluenes, sequestering agents, corrosion
inhibitors, abrasives, petroleum distiilates, degreasers, and the combinations thereof.
Additional additives inciude antimicrobial composition, inciuding, but not limited to
iodines, alcohols, such as such as ethanol or propanol; biocides, abrasives, metallic
materials, such as metai oxide, metal salt, metal complex, metal alloy or mixtures
thereof, bacteriostatic complexes, bactericidal complexes, and the combinations
thereof.

[006T) All amounts, parts, ratios, and percentages described herein are by
weight unless otherwise indicated. The following non-limiting example further
iflustrates the present invention.

[0068] EXAMPLE

[0069]) An extruder (2.5 inch diameter, single screw extruder) and a
conventional melt blown die body (25 inch width) were used to provide a source

of 1800 MFR polypropylene. The extruder temperature was 650°F. A nozzle generally
having the configuration of FIG. 4 was mounted to a conventional extruder die body
using a conventional gasketed bolt mount at an upper flat surface region on the nozzle
device. A source of pressurized air was fed from an air supply to the inlet of the nozzle
via air-tight connections and seals. The nozzle had the following geometricat features
(using FIG 4 as a non-limiting example): an 0.016 inch as the minimum distance
between opposing walls 5 and 8 in the throat section 9; cold wall 5 converging at an
angle 6 of negative 1.5 degrees towards the bisecting plane 7; hot wall diverging away
at an angle § of 2 degrees from the bisecting plane 7; the polymer passage entered
the second section in the second, downstream half of the second section and had a
hydraulic diameter of about 0.008 inch and was oriented at an angle y of about 32
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~ degrees with the hot wall 6; the polymer fiberization surface length § was almost zero.

The converging section 8 had a vertical length of about 0.090 inch with ths bisection
angle a about 30 degrees. The throat section 9 had a vertical length of about 0.010
inch, and the diverging section 10 had a vertical length of about 0.200 inch. The
pressurized air was introduced into the inlet end (converging section) of the nozzle at a
flow rate of 300 scfm (standard cubic feet per minute) and at an air temperature of
80°F. A nonwoven web product was collected and anaiyzed which revealed that it had
the following product attributes: 17.2 gsm basis weight total of the spunbond-
layer/submicron-fiber layer/spunbond-layer construction; estimated fiber content
produced from the nozzle apparatus of current invention was about 15% (2.7 gsm );
Mean diameter of the fibers in the submicron-fiber layer: 0.45 micron; standard
deviation: 0.15; ratio of standard deviation/mean of submicron fiber diameter
distribution= 0.33; and fiber diameter range: 0.1 fo 0.85 microns.

[0070] From the foregoing, it wilt be observed that numerous modifications and
variations can be affected without departing from the true spirit and scope of the novel
concept of the prasent invention. It is to be understood that no limitation with respect
{o the specific embodiments iliustrated herein is intended or should be inferred. The
disclosure is intended to cover, by the appended claims, all such modifications as fall
within the scope of the claims.

32.
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Claims

1. A process for ma'king a nonwoven web, comprising:

a pressurizéd gas strearﬁ which flows within a gas passage that is confined
between first and second opposing walls, of which at least one of the opposing walls is
heated,

said gas passage comprising a first, upstream section into which the gas enters
from a supply end, a transition region, and a second, downstream section in which the
gas flows to an exit end, wherein the transition region fluidly connects the first section
to the second section, and the gas passage ends at the exit end of the second section,
and wherein said first section of the .gas passage having a decreasing cross-sectional
area from the supply end to the transition region, and said second section of the gas
passage having an increasing cross-sactional area from the transition region to the
axit end of the second section;.

at least one polymer fluid stream flowing through at least one bounded polymer
passage which ends in at least one opening in at least one of said opposing heated
walls, whersin each polymer fluid stream extrudes in the form of a film from each said
cpening; and

each extruded polymer film joining with the gas stream and the polymer film
being fibrillated to form fibers comprising sub-micron diameter fibers exiting from the
exit end of sald second section of the gas passage.

2. The process of claim 1, whersin the gas stream is introduced into the
gas passage at a mass flow rate ranging from about 150 kilogram per hour per meter
to about 3500 kilogram per hour per meter.

3. The process of claim 1, wherein gas stream and polymer fluid stream are
introduced at a gas stream/polymaer fluid stream mass flow rate ratio less than
about 40:1.

4, The process of claim 1, wherein the gas stream at the entry of the gas

passage s at a temperature less than 50°C.

-33-




N RN PO S DU IS

PN R T

P T L T

ki

5, The process of claim 1, wherein the nonwoven web material comprises
more than 35% sub—mlcron diameter fibers,

6. The nonwoven web of claim 1, wherein the standard deviation of fiber
diameter distribution is less than about 0.5 micron.

7. The nonwoven web of claim 1, wherein the standard deviation of fiber
diameter distribution is less than about 0.3 micron.

8. The process of claim 1, wherein the fibers are comprised of a polymer
selected from the group consisting of polyolefins, polyesters, polyamides,
biodegradable polymers, potyurethanes, polystyrenas, alkyd resins, poly-
hydroxyalkanolc acids, and combinations thereof.

9, A process for making & nonwaven web, comprising:

a pressurized gas stream which flows within a gas passage that is confined
between first and second opposing walls, of which at least one of the opposing walls is
heated;

said gas passage comprising a first, upstream section into which the gas enters
from a supply end, a transition region, and a second, downstream section in which the
gas flows to an exit end, wherein the transition region fluidly connects the first section
to the second section, and the gas passage ends at the exit end of the second section,
and wherein said first section of the gas passage having a monctonically decreasing
cross-sectional area from the supply end to the transition region, and said second
section of the gas passage having a monotonically increasing cross-sectional area
from the transition region to the exit end of the second section;

at least one polymer fluid stream flowing through at least one bounded polymer
passage which ends in at least one opening in at least one of said opposing heated

walls, wherein each polymer fluid stream extrudes in the form of a film from each said
opening; and

-34-
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each extruded polymer film joining with the gas stream in the second section of
the gas passage, and tha polymer film being fibrillated to form fibers comprising sub-
micron fibers exiting from the exit end of said second section of the gas passage.

10.  The process of claim 9, wherein each polymer passage opening is a slit
with a hydraulic diameter defined as four times cross-ssctional area of the polymer
passage opening divided by inner perimeter of the polymer passage opening, said
hydraulic diameter of each polymer passage opening ranging from about 0.001 inch to
about 0.100 inch.

11.  The process of claim 10, wherein the polymer film has a polymer film
thickness not exceeding the hydraulic diameter of the polymer passage opening.

12.  The process of claim 11, wherein a first bisecting surface, defined as an
angular bisector of the angle between the first and second walls, geometrically divides
the first section Into two halves with about equal volumes, and a second bisecting
surface, defined as an angular bisector of the angle between the first and second
walls, geometrically divides the second section into two halvas with about equal
volumes.

13.  The process of claim 12, wherein the bisection angle of the first and the
second walls with respect to the first bisecting surface ranges from about 15 to-about
40 degress in the first section, and where the bisection angle of the first and the
second walls with respect o the second bisecting surface ranges from about 2 to
about 20 degrees in the second section of the gas passage.

14.  The process of claim 13, wherein the first and second walls of the gas
passage are heated to about a same temperature to provide symmetric thermal states
with respect to the first and the second bisecting surfaces.
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15.  The process of claim 14, wherein only one polymer film forms on at least
one of the apposite heated walls, and each polymer passage opening from which
polymer film extrudes is Iocated' in the upper half of the second section as determined
relative to the length of the polymer passage-including heated wall that extends
between the transition region and the exit end of the second section.

16. The process of claim 15, wherein the first and second walls of the gas
passage are smoothly curved such that the curvature of the opposing walls in the first
section smoothly transitions without any sharp edges into the curvaturs of the
opposing walls in the second section in the transition region of the gas passage.

17.  The process of claim 11, where one of the opposing walls is a hot wall
and the other wall is a cold wall, wherein temperature of the hot wall is at least 50°C
higher than the cold wall, and only the hot wall has at least one polymer fluid passage
opening.

18. The process of claim 17, wherein the bisection angle of the first and the
second walls with respect to the first bisecting surface in the first section ranges from
about 15 to about 40 degrees.

19. The process of claim 18, where the hot wall in the second section
diverges away from the first bisecting surface at an angle that ranges from about 1
degree to 20 degrees, and the cold wall in the second section converges towards the
first bisecting surface at an angle that ranges from about 0.1 degrea to about 15
degrees.

20. The process of Claim 19, wherein the ratio between the diverging angle
of the hot wall relative to the first bisecting surface and the converging angle of the
cold wall relative to the first bisecting surface ranges from about 1:1 to about 500:1.

21.  The process of claim 9, wherein the angle bstween centerline of each
polymer passage and the wal! containing the corresponding polymer passage opening
ranges from about 10 degrees to about 100 degress.
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_ 22. The process of claim 21, wherein the polymer film extruding from each
polymer passage opening ﬂow§ with the gas flow along a polymer fibarization surface, :

E which has an orientation angle with respect to the first bisecting surface ranging from ;

about 90 degrees measured in clockwise direction to about 45 degrees measured in .

counierclockwise direction,
23. The process of claim 22, wherein length of the polymer fiberization
surface comesponding to each polymer passage opening is less than about one u

thousand times the hydraulic diarmeter of the corresponding polymer passage opening.

24, The process of claim 23, wherein the first and second walls of the gas :r
passage are smoothly curved such that the curvature of the opposing walls in the first :
section smoothly transitions without any sharp edges intc the curvature of the
opposing walls in the second section in the transition region of the gas passage

25. The process of claim 24, wherein the opposing walls in the second
section of the gas passage are curved such that the hot wall has a convex shape that
curves away from the second bisecting surface and the cold wall has a concave shape

that curves towards the second bisecting surface as viewed from within the second 5
section in the gas passage. :
: 26. The process of claim 19, wherein the ratio of the radius of curvature of
the hot wall to the radius of curvature of the cold wall in the second section of the gas
- passage ranges from about 1:10,000 to about 100:1. ‘

27. The process of claim 11, wherein the nonwoven web comprises of more
than 99% fibers with diameter less than about 1 micron.

28. The process of claim 11, wherein the gas stream is introduced into the
gas passage at a mass flow rate ranging from about 150 kilogram per hour per meter
to about 3500 kilogram per hour per meter.

29. The process of claim 11, wherain gas stream and polymer fluid stream
are introduced into the second section at a gas stream/polymer fluid stream mass flow
rate ratio less than sbout 40:1.
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30. The process of claim 11, wherein the gas stream at the entry of the gas
passage is at a temperature less than 50°C,

31. The process of claim 11, wherein the nonwoven web material comprises 3';;5
more than 35% sub-micron fibers.

32. The process of claim 11, further comprising providing a plurality of
different polymer materials as different polymer fluid streams flowing through separate
bounded polymer passages which end in an opening in at least one of said opposing

heated walls, wherein the diffarent polymer fluid streams extrude in the form of a films
from each said opening, whergin the nonwoven web material comprises multi-
component fibers.

LT el M T iy

33. A nonwoven web product of the process of claim 9.

34. A nonwoven web product of the process of claim 9, wherein the standard
deviation of fiber diameter distribution is less than about 0.5 micron.

35. A nonwoven web product of the procass of claim 9, wherein the standard
deviation of fiber diameter distribution Is less than about 0.3 micron.

iy
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36. A nonwoven web product of the process of claim 9, wherein the fibers
ara comprised of a polymer selected from the group consisting of polyolefins,
polyesters, polyamides, biodegradable polymers, polyurethanes, polystyrenes, alkyd
resins, poly-hydroxyalkanoic acids, and combinations thereof.

37. An article comprising the nonwoven web product of claim 33. 4‘

38. The article of claim 37, whetein the article is selected from the group
consisting of filters, medical apparel, medical cleaning wipes, housewrap construction
materials, bandages, protactive ciothing, battery separators, catalyst carriers, diapsrs,
training pants, adult incontinence pads, catamentals products such as feminine care |
pads and pantiliners, tampons, personal cleansing arlicles, personal care articles, and r
personal care wipes such as baby wipes, facial wipes, body wipes and feminine wipes, |
and combinations thereof.
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39.  An apparatus for forming fibers of sub-micron size, comprising:

first and second opposing walls defining a gas passage, of which at least
one of the walls is heatable, wf{erein said gas passage being operable to receive
pressurized gas from a pressurized gas source and to conduct the pressurized gas as
a gas stream in an upstream to a downstream direction within the nozzle, wherein said
gas passage comprises a first, upstream section into which the gas enters from a
supply end, a transition region, and a second, downstream section in which the gas
flows to an exit end, whereln the transition region fluldly connects the first section to
the second section, and the gas passage ends at the exit end of the second section,
and wherein said first section of the gas passage having a decreasing cross-sectional
area from the supply end to the transition region, and said second section of the gas
passage having an increasing cross-sectional area from the transition region to the
axit end of the second section;

at least one bounded polymer passage operable ta receive molten
polymer from a polymer extruder and to conduct the molten polyrmer as at least one
flowable polymer fiuid stream to at least one of said heated walls in the gas passage,
wherein the polymer passage ends in at least one opening in at least one of said
opposing heatable walls, wherein each said opening is operable to extrude polymer
fluid stream in the form of a film onto a heatable wall wherein the film is joinable with
the gas stream of the gas passage to fibrillate the polymer film to form fibers
comprising sub-micron fibers that exit from the exit end of said second saection of the
gas passage.

40. The nozzle of claim 39, wherein the at least one polymer passage

opening from which polymer film extrudes Is located in the second section of the gas
passage.
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41. The nozzle of claim 39, wherein the at least one polymer passage
opening from which polymer film axtrudes Is located in a lower, downstream half of the
second section as determined relative to the length of the polymer passage-including
heated wall that extends between the transition region and the exit end of the second
section.
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Abstract

A process and apparatus for producing sub-micron fibers, and more specffically a
process and apparatus for effecting formation of sub-micron fibers by fibrillation of
polymer films, and nonwoven matgrials and articles incorporating them.
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ANEXQOS. La solicitud de Patente de los Estados Unidos No. 11/5650,624 arriba
mencionada y Certificacion del Comisionado de Patentes y Marcas de los
Estados Unidos,

LOS ESTADOS UNIDOS DE AMERICA
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i
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NUMERO DE SOLICITUD: 11/550,624

FECHA DE PRESENTACI"_GI;I,: Octubre 18, 2006

EL CODIGO DE PAIS Y NUMEROQO DE PRIORIDAD DE LA SOLICITUD PARA
SER UTILIZADOS EN LA PRESENTACION EN EL EXTERIOR BAJO LA
CONVENCION DE PARIS ES US71/550,624

Por autoridad del
Subsecretario de Comercio para la Propiedad Intelectual
y Director de la Oficina de Marcas y Patente de Estados Unidos
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Attorney Docket 062206CRE
" ASSIGNMENT

We, MICHARL H. JOHNSON, of Mooresville, North Carolina, TIMOTHY
KRAUSE, of Mooresville, North Carolina, MICHAEL W, HAYES, of Buena Vista,
Virginia, RAJEEV CHHABRA, of Mason, Ohio, SAVAS AYDORE, of West Chester,
Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER I[SELE, of West Chester, Ohio, and HAN XU, of
West Chester, Ohio, for good and valuable consideration, receipt of which is hereby
acknowledged, have assigned and do hereby assign to POLYMFR GROUP, INC., a
Delaware corporation, having its principal place of business at 9335 Harris Corners
Parkway, Suite 300, Charlotte, North Carolina 28269, its successors, assigns and legal
representatives, the entire right, title and interest, in and to all subject matter
invented by us and disclosed in the application for Lettars Patent of tlie United
States entitted

PROCESS AND APPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICROM FIBERS, AND
NONWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

United States Application Number 11/350,624, filed October 18, 2006; and in and to
all Letters Patent and all Convention and Treaty rights of all kinds, including the
tight to claim priority from said application, and all rights in and to any
continuation, continuation-in-part, and divisional application therefrom, and any
reissue O re-examination as o any Letters Patent issuing therefrom, in ail countries
throughout the world, for all such subject matter described therein, including all
rights of action and rights to recover damages for past infringements. We agree to
sign all documents necessary to secure all said Letters Patent and rights, and request
issuance of all seid Letters Patent to the above assignee in accordance with this
assiproment.

, 2007

Michael H. Johnson

State of

S gt Vgt
8

County of

I hereby certify that before me in the County of
State of__ , personally appeared
personally known by me, whe then and Hhere was duly sworn b}
oath acknowledged that the foregomg assignoent was delege
delivered by him on the date appearing at the foot therd

, 2007

Notary Pablic
My Commission Expirdé:




, 2007 .
Timothy Krause
State of )
} s
County of )
T hereby certify that before me in the County of ; in the
State of , personally appeared TMOTHY ICRAUSE,

personally known by me, who then and there was duly swom by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

_ 2007
Notary Public
My Comunission Expizes:
, 2007 ‘
Michael W. Hayes
State of }
) s5
County of )
I heteby certify that before me in the County of , in the
State of, . personally appeared MICHARL W. HAYES,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007
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Jan &, L 2007 MWM

Rajeev Chhabra
State of Ohte )
tler )
County of OUlle )
Lhere certlfy that before me i the County of Bbd_! er , in the
State of __(J , personally appeared RAJEEY CHHABRA,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and undar,.» ) ;.\'E:"‘“b
oath acknowledged that the foregomg assignment was duly signed, sealed, and/ ‘Q\\” ,‘Z}, S %

delivered by him on the date appearing at the foot thereof. § 20 :
. .....'.,“M;;l ¥ }
I 3, A .‘I L. lld’
Januony @ 2007, Yo N/ ﬁ?
Nol:ary Pubhc k(S OOF
D]Aﬁﬂmmuh%iﬁgﬁosoﬁdy Comumission Bxpires: Teb.20, QOC"? et

##y Commission Explres Feb, 20, 2007

o1 /09 , 2007 Soang é;go%,z: / 2}1
Savas Aydore

State of OH‘(U

)

) ss
County of DUTLER. )

Ihereby certify that before me in the County of __ Buriea ,in the

State of (0¥ xi?) , personally appeared SAVAS AYDORE,
personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date eppearing at the foot thercof.

ol 0 2007

DONITA KONRAD
oty Publio, Siste of Ohio
My Commisaion Expirea
May 8, 2010
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Olaf Erik Alexander Isele

|ino{/ 2007 i Q‘u 'éelxma@r?u/{/l.f

State of oh}% - )
wHe ) &
County of M )

1 hereby certify that before me in the County of Bu't/&lf‘ ,inthe
State of__(Dhir , personally appeared OLAF BRIK ALEXANDER
ISELE, personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and
under oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed,
and delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

20072)/% M%ﬁho
Notary Public I
My Commission Expires: A R2-R007
DIANE FRANCES ROBINSON

Notary Public, State of Ohio
My Commission Expires Feb. 20, 2007

i, S
tow (0O , 2007 4@&\{7
Han Xu -

State of 0 h ITo }
} ss
County of B U{—/ er )
I hereby certify that before me in the County of %uﬂﬂi" , i the
State of ¢ him ; personally appeared HAN XU, personally

known by me, who then and there was duly sworn by me, and under oath

acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and delivered
by him on the date appearing at the foot thereof,

2007 @@ﬂﬂ@a %ME%
Notary Public g’/ 007
My Commission Expires: A -0 w00
Y DIANE CES %ETNSON

Notary Public, State of Ohio




@

L0

TRADUCCION AL ESPAROL del Documento de Cesion a POLYMER GROUP
INC., firmado por el cedente y el cesionario.

ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
DEPARTAMENTO DE ESTADO

APOSTILLA

{Convencidn de la Haya del 5 de Octubre 1961)
1. Pais: Estados Unidos de América

2. Este documento publico ha sido firmado por SANDRA A. KUMM

3. actuando en capacidad de NOTARIO PUBLICO
COMISION VENCE 8/8/2011

4, lleva el selloftimbre de  CONDADO DE GASTON, CAROLINA DEL
NORTE

CERTIFICADO
5, en Raleigh, Caroclina del Norte
6. el 9no DIA DE OCTUBRE DE 2007

7. por el Secretario de Estado o Secretario de Estado Encargado, Estado de
Carolina del Norte

8. No. 23428

g SellofTimbre

Hay un sello que dice: 10.  Firma

DEPARTAMENTO DE ESTADO DEL
ESTADO DE CARCLINA DEL NORTE
{firma)
Por: Hayley Haynes
Secretario de Estade Encargado

(firma)
Secretario de Estado




COPIA VERDADERA

Yo, Jennifer Mayhorn, por el presente juro o afirmo que la anexa es una copia

verdadera de la Cesion USSN 11/550,624 y que esta copia no contiene
alteraciones del original.

(firma}

(Firma del Principal)

Carolina del Norte
Condado de Mecklenburg

Yo, Sandra A. Kumm, un Notario Piblico para el Condado de Gaston, Carolina
del Norte, certifico que Jennifer Mayhorn personalmente comparecié ante mi este
dia y reconocié la debida ejecucion del instrumento saliente. (tengo conocimiento

personal de la identidad del principal.)

En testimenio mi firma y sello oficial, este 2do dfa de Octubre, 2007.

{Sello Oficial) (firma)

Notario Puablico

Mi comisién vence: Agosto 8,_2011




OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADQS UNIDOS
BAJO EL SECRETARIO DE COMERCIQ PARA LA PROPIEDAD INTELECTURL
DIRECTOR DE LA OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADOS UNIDOS

ENERO 24, 2007
PTAS

VALERIE CALLOWAY, ESOQ.
POLYMER GROUP, INC.

8335 HARRIS CORNERS PARKWAY
SUITE 300

CHARLOTTE, NC 28269

OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADOS UNIDOS
NOTA DE ESCRITURA DE DOCUMENTO DE CESION

EL DOCUMENTO ADJUNTO HA SIDQ CERTIFICADO POR LA DIVISION DE
CESIONES DE LA OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADOS
UNIDOS. UNA COPIA COMPLETA EN MICROFILM ESTA DISPONIBELE EN
EL CUARRTO DE BUSQUEDA DE CESIONES EN EL ROLLO Y CUADRO AL
LOS CUALES SE HACE REFERENCIA ABAJO.

FAVOR REVISAR TODA LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE
DOCUMENTO. LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE DOCUMENTO DE
ESCRITURA REFLEJA LOS DATOS PRESENTADOS EN EL SISTEMA DE
CESION DE PATENTES Y MARCAS. SI ENCUENTRA CUALQUIER ERROR O
TIENE PREGUNTAS CON RESPECTC A ESTE DOCUEMENTO, PUEDE
CONTACTAR AL EMPLEADO CUYQO NOMBRE APARECE EN ESTE DOCUMENTO
EN EL 703-308-9723. FAVOR MANDAR LA PETICION DE CORRECCION
A: OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE F.U., PARADA DE CORREOS:
DIVISION DE SERVICIOS DE CESIONES, CASILLA POSTAL 1450,
ALEXANDRIA, VA 22314.

FECHA DE ESCRITURIZACION: 01/22/2007 ROLLO/CUADRO:
018794/0935
NOMERO DE PAGINAZ: 5

BREVE: CESION DEL INTERES DEL CEDENTE (VER DOCUMENTO PARA
MAS DETALLES) .
EXPEDIENTE NOMERO: 062206CRF

CEDENTE:

CHHABRA, RAJEEV FECHA DEL DOC: 01/08/2007
CEDENTE :

RIDORE, SAVAS FECHA DEL DOC: 01/09/2007
CEDENTE:

ISELE, OLAF ERIK ALEXANDER FECHA DEL DOC: 01/10/2007

CEDENTE:
XU, HAN FECHA DEL DOC: 01/10/2007

L
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CESTIONARIO:
POLYMER GROUP, INC,
9335 HARRIS CORNERS PARKWAY
BUITE 300
CHARLOTTE, NORTH CAROLINA 28269

NOMERO SERIAL:11550624 FECHA DE PRESENTACICN:10/18/2006
NOMERO DE PATENTE: FECHA DE CONSESTON:

TITULO: PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON N
DIAMETRO INFERICR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

VIOLET MCCOY, EXAMINADORA
DIVISION DE CESIONES
OFICINA DE REGISTROS PUBLICOS




HOJA DE PORTADA DEL FORMULARIO DE REGISTRO
SOLAMENTE PATENTES

Comisionado Asistente para patentes: Por favor archive log documentos originales anexos o.coplas de 1o mismos
1. Nombre de la(s} parta(s) cedenle(s): 2. Nombre y direccltn de la{s) parte(s)
Rajeev CHABRA receplora(s)
DOR
g?a\;aérfmgxaﬁd er ISELE Nombre: Polymer Group, Ing.
Han XU Direccion: 9335 Haris Corners Pariway,
158 anesaln) manteofs) xdclonains) e paries) KR Sulte 300 _
3. Maluraleza del traspaso: Ciudad: Charotte Estado: NC
X Ceslon Fusin ZIP: 28259
Acuerdo de Seguridad ¢S50 anaxan Nombre{s) y direcciénfes) adicionakes)? _ SI X No
Cambio de Nombre
Otro:

Fecha de Ejecucion: Enero 8, 2007; Enero 9, 2007; Enero
10, 2007 y Enero 10, 2007, raspaclivamente

4. Mumero(s) de solicitud {es} o patente;

A Solltitd de patente Nols): 11/550,624 B. Petante Nofs).

A 5e snaxa nimeres adiionaiat? _ 81 X Ho

§.  Nembrs y direceidn de la parte 2 quien se le debe | 6. Numero folad do  solicitudes y patentes
enviar la correspondencia; mvolucradas: 1

7. Tarifa total {37 C.F.R 3.41); $40.00
Nembre: Valsrie Calloway, Esq,

Polymer Group, Ing. % Pago con Tarete de Crédito. Se anexa formato
Direccion Inferna:  062206CRF FTC2388
Direccidn;: 9335 Ramis Comars Parkway

Suile 300 % Autorizado 2 pagarse a ura cuenia de depbsito
Cluded: Charlolle Estado: NG Zip: 28269 cuslguter deficiencia de a tzza de arba

8. Nimero de cuenta de Depbsito;
200925

NO USE ESTE ESPACIO

9. Declaracién y fima,

hasta donde se y creo, la informacitn anterior es verdadera y corecta y cualquier copia anexa es una copla verdadera
del documento original,

Ramon R. Hoch (Reg. No. 34,108 {Firma) Eney 2007
Nombre de la persona qus firma Firma Fecha

Numero tota! de péginas que comprenden porlada, anexos y documenio: §

Yo cartifico que esta correspondencia se esla transmitiendo por fax a ja Oficina de Marcas y

Patentes de los Estados Unidos, Fax No. (571) 237-0140 a] 22 de Enero, 2007

Coty D, Wilks {fimma)
Nombre (Imprenta) Firma

U



Expediente de Abogado 062206CRF
CESION

Nosotros, MICHAEL H. JOHNSON, de Moocresville, Carolina del Norte,
TIMOTHY KRAUSE, de Mooresville, Carolina del Norte, MICHAEL W. HAYES, de
Buena Vista, Virginia, RAJEEV CHHABRA, de Mason, Ohio, SAVAS AYDORE,
de Waest Chester, Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER ISELE, de Wast Chester, Chio
y HAN XU, de West Chester, Ohio, para buena y valiosa consideracién, recibo de
lo cual se reconoce aqul, hemos cedido y por el presente cedemos a POLYMER
GROUP, INC., una corporacién de Delaware, con su principal lugar de negocios
en 9335 Harris Corners Parkway, Suite 300, Chailotte, Carolina del Norte 28269,
sus sucesores, cesionarlos y representantes legales, el completo derecho, titulo e
interés, en y para toda la materia inventada por nosotros y revelada en la solicitud
de Patente de los Estados Unidos titulada

PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

Solicitud de Palente de los Estados Unidos Namero 11/550,624, presentada el 18
de Octubre, 2006; y en y para todas las Patentes y todos los derechos de
Convenciones y Tratados de todos los tipos, incluyendo el derecho a reivindicar
prioridad de dicha solicitud, y todos los derechos en y para cualguier soficitud de
continuacién, continuacion parcial, y divisional de la misma, y cualquier soficitud
de reexpedicién o reexaminacién frente a cualquier Patente que surja de las
mismas, en todos los paises del mundo, para toda la materia afif descrita,
incluyendo todos los derechos de accién y derechos a recibir indemnizacién por
dafios por violaciones pasadas. Acordamos firmar todos los documentos
necesarios para asegurar todos los derechos de Patente mencionados, y
solicitamos la concesién de dichas Patentes al cesionario mencionado arriba de
acuerdo con esta cesién.
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Enerp 8, 2007 (firma)
Rajeev Chhabra

Estado de Ohio

)
) ss
Condado de Butler )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Coendado de Butier, en el
Estado de Ohio, comparecio RAJEEV CHHABRA, personalmente conocido por
mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento
reconocié que el instrumento saliente fue debidamente firmado, sellado, y
entregado por el en la fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 8, 2007 {firma)
Notario Piblico Hay un sello que dice:
Mi Comision Vence: Feb. 20, 2007

SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADO DE OHIO

DIANE FRANCES ROBINSON
Notario Piblico, Estado de QOhio
Mi Comisién Vence Feb. 20, 2007

Enero 9, 2007 {fimma)
Savas Aydore

Estado de Ohio )
) ss
Condado de Butler )
Por el presente yo certifico que ante mi en el Condada de Butler, en el
Estado de Ohio, comparecié SAVAS AYDORE, personalmente conocido por mi,
quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento

reconocié que el instrumento saliente fue debidamente firmado, sellado, y
entregado por el en la fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 9, 2007 (firma)

Notario Pablico Hay un sello que dice:
Mi Comisién Vence: Feb. 20, 2007

SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADO DE QHIO

DONITA KONRAD
Notario Plblico, Estado de Qhio
Mi Comisién Vence
Mayo 9, 2010




Enero 10, 2007 {firma)
Olaf Eric Alexander Isele

Estado de Ohio }
] ss
Condado de Butler )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Butler, en el
Estado de Ohio, comparecié OLAF ERIC ALEXANDER ISELE, personalmente
conocido por mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo
juramento reconocid que el instrumento saliente fue debidaments firmado,
sellado, y entregado por el en ia fecha que aparece al pie de fa misma.

Enera 10, 2007 _(firma)
Notario Publico Hay un sello que dice;
Mi Comisién Vence: Feb. 20, 2007
SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADO DE OHIO

DIANE FRANCES ROBINSON
Notatio Publico, Estado de Ohio
Mi Comisién Vence Feb. 20, 2007

Enero 10, 2007 (firma)_
Han Xu

Estado de Ohio )
) ss
Condado de Butler )

Por el presente yo certifico que ante mi en sl Condado de Butler, en el
Estado de Ohio, comparecié HAN XU, personalmente conocido por mi, quien en
ese lugar y dla fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento reconocié que el
instrumento saliente fue debidamente firmado, sellado, y entregado por el en la
fecha que aparece al pie de la misma.

Enero 10, 2007 {firma)
Notario Plblico Hay un sello que dice:
Mi Comisién Vence: Feb. 20, 2007

SELLO NOTARIAL
Hay un sello que dice: ESTADQ DE OHIO

DIANE FRANCES ROBINSON
Notario Plblico, Estado de Ohic
Mi Comision Vence Feb. 20, 2007




STATE OF

A /oS 291

NORTH - " Department of The
CAROLINA Secretary of State

@ N 2 o

APOSTILLE
(Convention de La Haye 5 oclobre 1961)

COUNTRY: UNITED STATES OF AMERICA

This Public Document
has been signed by SANDRA A. KUMM

acting in the capacity of NOTARY PURLIC
COMMISSION EXPIRES 8812011
bears the seal/stamp of _COUNTY OF GASTON, NORTH CAROLINA,

CERTIFIED
at Raleigh, North Carolina
the _9TH DAY OF OCTOBER, 2007

by Secretary of State or Deputy Secretary of State, State of North Carolina
No._ 23429

Seal/Stamp 10. Signature
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TRUE COPY

1, \'Euwﬁw Maq l’!om* . do hereby swear or affirin that the attached is a true
copy of UEN W/ss Oy 24 k:u'ﬂuhmu-:.t" and that this copy contains no
alterations from the original.

(Princiffal’s signatw@)

North Carolina

County of gl_’igc:é{'gg Bm%

L Siadon M. Kuovn. 2 Notery Public for _(gandon. County,

North Carolina, do hereby certify that e bp e personally
appeared before me this day and acknowledged the due execution of the foregoing
instrument. (I have personal knowledge of the identity of the principle.)

Witness my hand and official seal, this the o2 o day of (o0 fober~ 200 7.

(Official Seal) m

Notary Public

My commission cxpires: Aaé&ﬁf & oy

L1



RightFax 1/25/07 6:36 PAGE 002/004 Fr™ Server

UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OPFICE

UNDER BEGRETARY OF COMMERCE FOR INTELLITGTUAL PROPERTY ARG
DrEcTon oF Tie UNTED STATES PATENT Avp TRenBuarx Ormce

JANUARY 24, 2007

PTAS * +*
VALERIE CALLOWAY, ESQ. 7003071 1 7A
POIYMER GROUP, INC, *T00ROTITA
D335 HARRIE CORNERS PAREWAY
SUITE 300

CHARLOTTE, NC 2826%

UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK QFFICE
NOTICE OF RECORDATION OF ASSIGNMENT DOCUMENT

THE ENCLOSED DOCUMENT HAS BEEN RECORDED BY THE ASSIGHMENT DIVISION OF
THE U.5. PRATENT AND TRADEMARK OFFICE. A COMPLETE MICROFIIM COPY IS
AVAILABLE AT THE ASSIGNMENT SEARCH ROOM ON THE REEL AND FRAME NUMBER
REFERENCED BELOW.

PLEASE REVIEW ALL INFORMATION CONTAINED ON THIS NOTICE. THE

INFORMATION CONTAINED ON THIS RECORDATION NOTICE REFLECTS THE DATA

PREGENT IN THE PATENT AND TRADEMARK ASSIGNMENT SYSTEM. IF YOU SHOULD

FIND BNY ERRORS OR HAVE QUESTIONS CONCERNING THIS NOTICE, YOU MAY

CONTACT THE EMPLOYEE WHOSE NAME APPEARS ON THIS NOTICE AT 571-272-3350.
PLEASE SEND REQUEST FOR CORRECTION TO: U.S. PATENT AND TRADEMARY OFFICE,
MATL STOP: ASSIGNMENT SERVICES BRANCH, P.0. BOX 1450, ALEXANDRIA, VA 22313,

RECORDATION DATE: 01/22/2007 REEL/FRAME: 018794/098950
NUMBER OF PAGES: S

BRIEF: ASSIGMRMENT OF ASSIGNOR'S INTEREST (SEE DOCUMENT FOR DETAILS) .
DOCKET NUMBER: 062206CRF

ASBIGNOR:
JOHNSON, MICHAEL H. DOC DATE: 01/11/2007

ASSIGNOR:
ERAUBE, TIMOTHY DOC DATE: 0L/05/2007

ASSIGNOR:
HAYES, MICHAEL W. DOC DATE: 01/11/2007

MESIGNEE:
POLYMER GROUP, INC.

0335 HARRIS CORNERS PARKWAY, SUITE
300

CHARLOTTE, NORTH CAROLIMA 28268

P.0. Bow 1450, Alexandria, Vimginls 22313-1450 - wawW.USRTO 00

S0



RightFax 1/7?%/07 6:36 PAGE 003/004 F~ - Server

0187924/0890C PAGE 2

SERIAL NUMBER: 11550624 FILING DATE: 10/18/2006

PATENT NUMBER: ISSUE DATE:

TITLE: PROCESS AND APPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICRON FIBERS, AND
WCNWOVENS AND ARTICLES CONTAINING SAME

VIOLET MCCOY, EXAMINER
ASSIGNMENT SERVICES BRANCH
PURLIC RECORDS DIVISION
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ama;
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Attorney Dacket 062206CRF
ASSIGNMENT

We, MICHAEL H. JOHNSON, of Mooresville, North Carolina, TIMOTITY
KRAUSE, of Mooresville, North Carolina, MICHAEL W. ITAYES, of Buena Vista,
Virginia, RAJEEV CHHABRA, of Mason, Ohio, SAVAS AYDORE, of West Chester,
Ohio, OLAT ERIK ALEXANDER ISELE, of West Chester, Ohio, and HAN XU, of
West Chester, Ohio, for good and valuable consideration, receipt of which is hereby
acknowledged, have assigned and do hereby assign to POLYMER GROUF, INC., a
Delaware corporation, having its principal place of buginess at 9335 Harris Corners
Parkway, Suite 300, Charlotte, North Carolina 28269, its successars, assigns and Jegal
representatives, the entire right, title and interest, in and to all subject matter
Invented by us and disclosed in the application for Letters Patent of the United
States entitled

PROCESS AND AFPPARATUS FOR PRODUCING SUB-MICROM FIBERS, AND
NONWOVENS AND ARTICLES CONTATINING SAMB

United States Application Number 11/550,624, filed October 18, 2006; and in and to
all Letters Patent and all Convention and Treaty rights of all kinds, including the
right to claim priority from said application, and all rights in and to any
continuation, continuation-in-part, and divisional application therefrom, and any
reisste or re-examination as to any Letters Patent issuing therefrom, in all countries
throughout the world, for all such subject matter described therein, including all
rights of action and rights to recover damages for past infringements. We agree to
sign all documents necessary to secure all said Letters Patent and rights, and trequest
issuance of all said Letters Patent (o the above assignee in accordance with this
assignment.

_Somuywlt 1 , 2007 W%Qﬁk"m

Michael H. Johnson{U
state of NlOr £ (arthing
g5
oyt Tredetl )

IWmﬁﬁﬂatb&OrememmeQmw of _LV-C’Q&H , in the
State of personally appeared MICHAEL H. JOHNSON,
personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregomg assignment was duly signed, sealed, and

delivered b him on the date appeg attl\efootmereof g&kic
Nota:yPublic .

OFFICIAL SEAL
ommission Expires: Maf M

B Notary Pubic. Nnﬁh Caml' 3

Iredef "
My Commlasion Explres Dec, 8, 307




' Firfiothy Krause
State of Moreh Caroltna |
. )
County of Meck fenbur g )

L hereby certify that before me i the County of Mecklenhorg _ inthe
State of NMorei Carsina , personally appeared TIMOTHY KRAUSE,
personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
ocath acknowledged that the foregoing mssignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

Janwary 57 2007 '.ab W

Notary Public  °
M Y} My Commission Expires: /{”g A8, 2ar0

¢ OFFICIAL BEAL

b | Nolary Public, North Carelina
Goundy of Mecklanburg

423 JENNIFER MAYHORN

* My Comminslen Expites Aug. 23, 2010

tﬁr\ur‘r’f H , 2007 A/MK/

Mjehael W, Hayes d

State of N{)"{-h Cam’u’?&, )
) s
County of [ eoles! | )

I he:ﬁby certify that before me in the County ofdtredef { ,in the
State of A/t , personally appeared MICHAEL W. HAYES,
personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assipnment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

an (] 2007 I el f,LEQJ’DL"S’

Notary Public

My Commission Expi:es:DfC 8:‘.‘ za)r)

OFFICIAL SEAL

3 o F S e
e Iredltﬁ(‘J(e'r.mq;(A HTES

My Commission Expires Dec. 8, 2007




, 2007 .
Rajeev Chhabra
State of }
} s
County of }
Thereby certify that before me in the County of ,in the
State of , personally appeared RATEEV CHFTABRA,

pexsenally Jmown by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007
Notary Public
My Commission Expires: __
, 2007
Savas Aydore
State of )
) ss
County of }
I hereby certify that before me in the County of , in the
State of , personally appeared SAVAS AYDORE,

personally known by me, who then and there was duly sworn by me, and under
oath acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and
delivered by him on the date appearing at the foot thereof,

, 2007

Notary Public
My Commission Expires:




, 2007 .
Olaf Exik Alexander Isele
State of }
} ss
County of }
Thereby certify that before me in the County of ,in the
State of, _ personally appeared OLAF ERIK ALEXANDER

IsELE, perscnally known by me, who then and there was duly sworn by me, and
under oath acknowledged that the foregeing assignment was duly signed, scaled,
and delivered by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007
Notary Public
My Commission Bxpires:
, 2007
Han Xu
State of )
} ss
County of )
Thereby certify that before me in the County of , in the
State of, , personally appeared HAN XU, personally

known by me, who then and thete was duly sworn by me, and under oath

acknowledged that the foregoing assignment was duly signed, sealed, and delivered
by him on the date appearing at the foot thereof.

, 2007

Notary Public
My Commissfon Expires:




TRADUCCION AL ESPANOL de! Documento de Cesién a POLYMER GROUP
INC., frmado por el cedente y el cesionario,

ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE

DEPARTAMENTO DE ESTADO

APOSTILLA

(Convencién de la Haya del 5 de Qctubre 1961)
1. Pais; Estados Unidos de América

2. Este documento publico ha sido firmado por SANDRA A. KUMM

3. actuando en capacidad de NOTARIQ PUBLICO
COMISION VENCE 8/8/2011

4, lleva el selloftimbre de CONDADO DE GASTON, CAROLINA DEL
NORTE

CERTIFICADO
5. en Raleigh, Carolina del Norte
6. el 8no DIA DE OCTUBRE DE 2007

7. por el Secretaric de Estado o Secretaric de Estado Encargado, Estade de
Carolina del Norte

8. No. 23429
9. SellofTimbre

Hay un sello que dice: 10.  Firma

DEPARTAMENTO DE ESTADO DEL
ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
{firma)
Por: Hayley Haynes

Secretario de Estado Encargado

{firma)
Secretario de Estado
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COPIA VERDADERA

Yo, Jennifer Mayhom, por el presente juroc o afirme que la anexa es una copia
verdadera de la Cesion USSN 11/550624 y que esta copia no contiene
alteraciones del original.

{firma)

{Firma del Principal)

Carolina del Norte
Condado de Mecklenburg

Yo, Sandra A. Kumm, un Notario Publico para el Condado de Gaston, Carolina
del Norte, certifice que Jennifer Mayhorn personalmente comparecié ante mi este

dia y raconocié la debida ejecucion del instrumento saliente. {tengo conocimiento
personal de la identidad de! principal.)

En testimonio mi firma y sello oficial, este 2do dia de Octubre, 2007.

(Sello Oficial) (firma)

Notario Plblico

Mi comisién vence: Agosto 8, 2011




OFICINA DE MARCAS Y PATENTES DE LOS ESTADOS GNIDOS
BAJO EL, SECRETARIO DE COMERCIO PARA LA PROPIEDAD INTELECTUAL
DIRECTOR DE LA OFICINA DE MARCAS ¥ PATENTES DE LOS ESTADOS ONIDOS

ENERO 24, 2007
PTAS

VALERIE CALLOWAY, ESQ.
POLYMER GROUP, INC.

9335 HARRIS CORNERS PAREWAY
SUITE 100

CHARLOTTE, NC 28269

OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE LOS ESTADCOS UNIDOS
NOTA DE ESCRITURA DE DOCUMENTO DE CESION

EL DOCUMENTO ADJUNTC HA SIDO CERTIFICADO POR LA DIVISION DE
CESIONES DE LA OFICINA DE PATENTES ¥ MARCAS DE LOS ESTADOS
UNIDCS. UNA COPIA CCMPLETA EN MICROFILM ESTA DISPONIBLE EN
EL CUARTO DE BUSQUEDA DE CESIONES EN EL ROLLC Y CUADRO AL
108 CUALES SE HACE REFERENCIA ABARJO.

FAVOR REVISAR TODA LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE
DCOCUMENTO. LA INFORMACION CONTENIDA EN ESTE DOCUMENTO DE
ESCRITURA REFLEJA LOS DATOS PRESENTADOS EN EL SISTEMA DE
CESION DE PATENTES Y MARCAS. SI ENCUENTRA CUALQUIER ERRCR O
TIENE PREGUNTAS CON RESPECTQ A ESTE DOCUEMENTO, PUEDE
CONTACTAR AL EMPLEADC CUYO NOMBRE APARECE EN ESTE DOCUMENTO
EN EL 703-308-9723. FAVOR MANDAR LA PETICION DE CORRECCION
A: OFICINA DE PATENTES Y MARCAS DE E.U., PARADA DE CORREOQS:
DIVISION DE SERVICIOS DE CESIONES, CASILLA POSTAL 1450,
ALEXANDRIA, VA 22314,

FECHA DE ESCRITURIZACION: 01/22/2007  ROLLO/CUADRO:
018794/0990
NOMERC DE PAGINAS: S

BREVE: CESION DEL INTERES DEL CEDENTE (VER DOCUMENTO PARA
MAS DETALLES) .

EXPEDIENTE NOMERO: 062206CRF

CEDENTE:

JOHNSON, MICHAEL H. FECHA DEL DOC: 01/11/2007
CEDENTE:

KRAUSE, TIMOTHY FECHA DEL DOC: 01/05/2007
CEDENTE:

HAYES, MICHAEL W. FECHA DEL DOC: 01/10/2007

CESICNARIO:




POLYMER GROUP, INC.

9335 HARRIS CORNERS PARKWAY
SUITE 300

CHARLOTTE, NORTH CARQLINA 28269

NUMERO SERIAL:11550624 FECHA DE PRESENTACION:10/18/2006
NOMERO DE PATENTE: FECHA DE CONSESION:

TITULO: PROCESO Y APARATO PARA PRODUCIR TFIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERIOR A UNA MICRA Y MATERTALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

VIOLET MCCOY, EXRMINADORA
DIVISION DE CESIONES
OFICINA DE REGISTROS PUBRLICOS
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HOJA DE PORTADA DEL FORMULARIO DE REGISTRO
SOLAMENTE PATENTES

Comisionado Asistenie para patentes: Por favar archive los documentos originales anexos o copias da los mismos

1. Nombre de ia(s) parte(s) cedente(s}: 2. Nombre y direccion de  la(s) parte(s)
Michael H. JOHNSON recaptara(s)
Timothy KRAUSE .
Michael W. HAYES Nombyre: Polymer Group, Inc.
Direccidn: 9335 Harris Comers Parkway,
154 Bnexa(n) nambrefs] adicionalies) de periels) cadentnfs}? _Si X No )
3. Naturaleza del traspaso: ) Sulte 300
XCesion Fusibn C::tsad. Charotte Estado: NC
Acuerdo de Seguridad Zlp: 26269
. 1 Se anexan Nombre(s) y direccidnies) adicional(es)? _Si X No
Cambio de Nombre

Cfre:
Fecha de Ejecucidn: Enaro 11, 2007; Enero 5, 2007; ¥
Enero 11, 2007, respeciivamente

4. Numsro(s) de solicitud {es) o palente;

A Soficiiud de patants Nojs).: 11/550,624 €. Patente Nofg}.

£5a angxa nimeros adiclonzles? _ S1 X No

5. Nombre y direccion de la parte & quien s8 le debe | 6. Numern total de soliciudes y palentes
enviar la correspondancia; involucradas; ¥

7. Tenfa tolal (37 C.F.R 3.41): 340.00
Nombre: Valerie Calloway, Esq.

Polymer Group, Ing, x Pago con Tarjeta de Crédilo. Se anexa formalo

Direcgion Intema:  062206CRF PTO2338

Direcciéin: 9335 Harris Comers Parkway ) .
Suite 300 X Aulquzado g pagarse a una cuenla de depbsita

Ciudad: Charlolte Estado: NG Zip: 26269 cualquier deficlencia de a1aza da amiba

&  Numero de cuenta de Depésito;

50-0925

NQ USE ESTE ESPACIO

8. Declaracién y firma.
hasia donda s¢ y creo, la Informacion anterlor es verdadera y cormecta y cualquisr copla anexa es una copla verdadera
del documento onginal.

Ramon R. Hoch {Reg. ho. 34,108) {Firma) Enero 2 7
Nombra de la persena que firma Firma Fecha

Nimeso total de paginas que comprenden porlada, anexos y documente: §

Yo cenifico que esta comespondencia se est4 transmitiendo por fax a la Oficina de Marcas y
Patentes de los Estados Unidos, Fax No. (571) 237-0140 el 22 de Enerc, 2007

Coty D. Wilks (firma)___
Nombre {Imprenta) Firma




Expediente de Abogado 062206CRF
CESION

Nosotros, MICHAEL H. JOHNSON, de Mooresville, Carolina del Norte,
TIMOTHY KRAUSE, de Mooresville, Carclina del Norte, MICHAEL W. HAYES, de
Buena Vista, Virginia, RAJEEV CHHABRA, de Mason, Ohio, SAVAS AYDORE,
de West Chester, Ohio, OLAF ERIK ALEXANDER ISELE, de West Chester, Ohio
y HAN XU, de West Chester, Ohio, para buena y valiosa consideracion, recibo de
lo cual se reconoce aqul, hemos cedide y por el presenie cedemos a POLYMER
GROUP, INC., una corporacién de Delaware, con su principal lugar de negocios
en 9335 Harris Corners Parkway, Suite 300, Charlotte, Carolina del Norte 28269,
sus sucesorgs, cesionarios y representantes legales, el completo derecho, titulo e
interés, en y para toda la materia inventada por nosotros y revelada en la solicitud
de Patente de ios Estados Unidos titulada

PROCESQ Y APARATO PARA PRODUCIR FIBRAS CON UN
DIAMETRO INFERIOR A UNA MICRA Y MATERIALES NO TEJIDOS Y
ARTICULOS QUE LOS CONTIENEN

Solicitud de Patente de los Estados Unidos Numero 11/550,624, presentada el 18
de Octubre, 2006; y en y para todas las Patentes y todos los derechos de
Convenciones y Tratados de todos los tipos, incluyendo el derecho a reivindicar
prioridad de dicha solicitud, y todos los derechos en y para cualquier solicitud de
continuacién, continuacién parcial, y divisional de la misma, y cualquier solicitud
de reexpedicion o reexaminacién frente a cualquier Patente que surja de las
mismas, en todos los paises del mundo, para toda ia materia alll descrita,
incluyendo todos los derechos de accién y derechos a recibir indemnizacién por
danos por violaciones pasadas. Acordamos firmar todos los documentos
necesarios para asegurar todos los derechos de Patente mencionados, y
solicitamos la concesién de dichas Patentes al cesionario menclenado arriba de
acuerdo con esta cesidn.




Enero 11, 2007 {firma)
Michael H. Johnson

Estado de Carolina del Norte }
) ss
Condado de Iredell )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de lredell, en el
Estado de Carclina del Norfe, comparecic MICHAEL H, JOHNSON,
personalmente conocido por mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado
por mil, ¥ bajo juramento reconocié que el instrumento saliente fue debidamente
firmado, sellado, y enfregado por el en la fecha que aparace a! pie de la misma.

Enero 11, 2007 {firma)
Notario Pablico
Mi Comisién Vence: Dic. 8, 2007

Hay un sello gue dice:

SELLO OFICIAL
Notaric Plblico, Carclina del Norte
DANIELLE H. RAHTES
Condado de Iredell
Mi Comisién Vence Dic. 8, 2007

Energ 5, 2007 (firma)
Timothy Krause

Estado de Carolina del Norte )
) ss
Condado de Mecklenburg }

Por ef presente yo certifico que ante mi en el Condado de Mecklenburg, en
el Estado de Carolina del Norte, comparecié TIMOTHY KRAUSE, personalmente
conocido por ml, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo
juramento reconocié que el instrumento saliente fue debidamente firmado,
sellado, y entregado por el en la fecha que aparece al pie de ia misma.

Enero 5, 2007 {firma)
Notario Pablico
Mi Comisién Vence: Ago. 23, 2010

Hay un sello que dice:

SELLC OFICIAL
Notaric Plblico, Carolina del Norte
Condado de Mecklenburg
JENNIFER MAYHORN
Mi Comision Vence Ago. 23, 2010




Enero 11, 2007 (firma)
Michael W, Hayes

Estado de Carolina del Norte )
) ss
Condado de Iredell )

Por el presente yo certifico que ante mi en el Condado de Iredell, en el
Estado de Ohio, comparecid MICHAEL W. HAYES, personalmente conocido por
mi, quien en ese lugar y dia fue debidamente jurado por mi, y bajo juramento
recanocié que el instrumento saliente fue debidamente firmadeo, sellado, y
entregado por ¢l en la fecha que aparece al pie de la misma.

Enere 11, 2007 (firma)
Notaric Pablico
Mi Comisidn Vence: Dic. 8, 2007

Hay un sello que dice:

SELLO OFICIAL
Notario Pablico, Carolina del Norte
DANIELLE H. RAHTES
Condado de Iredell
Mi Comisién Vence Dic. 8, 2007




JB S0 EGF
BAIET

STATE OF () ’
NORTH Department of The

CAROLINA Secroierof s

- APOSTILLE
{Convention de La Haye 5 octobre 1961)

7
1. COUNTRY. UNITED STATES OF AMERICA

2. This Public Document
has been signed by SANDRA A. KUMM

3. acting in the capacity of _NOTARY PUBLIC
COMMISSION EXPIRES 8/8/2011
4. bears the seal/stamp of _COUNTY OF GASTON, NORTH CAROLINA

CERTIFIED
5. at Raleigh, North Carolina
6. the 9THDAY OF OCTOBER, 2607
7. by Secretary of State or Deputy Secretary of State, State of North Carolina
8. No. 23427
9. Seal/Stamp 10. Signature

Secretary of State




Brigal’d &Castro

BDEOTA - CCLOMBIA

PODER
Yo (nosotros)

domicfladols) en

Moaitrolamos) a: JUAN PABLO CADENA SARNMENTO
yo CARLOS M, PALACIO EASTMAN yio MARTIN E
TORRES CARDOZO de Bogotd, Colombla, spoderades
verdadercs y legalos con poder espéial, amplio y suficieme,
paa recabar ot Ras ofcinas y auoddades colomblonas
adminsteaives, judiciates y de policla, en cuakgier itancla
& recurts, 13 abbentién de palentes de ivendion, registres
da maras, Gisehos indusiizles, modelos da  utiidad,
depdeitos do nombres comemoiales, lemas comendsles y
onsafiag, regisiros do darectws de gutor y contratos solue
fos mismea obterclin de cerdlicedos de obdentor ds
varedodes  vegelales, asf como  sus  prdmoges,
ronovadoned, anctacones de trasgaso, cambios da nombre,
domicTlo yio deertidn; elaborar, ranmitsr ¥ regalrac Contrates
de beoncha y Foancis o amiesquisra clates. srisrvens
0 domandanty o comp damandeds én cuskpeer
Indancia y recurso Ahly GRIQURr Jusz, camparacion
fundtnafe pibln © aulerkisd en secionas Judicfales,
administralivas v do pofics fales comn:  oposiciones &
raistro dé marcas; acdones de caduckisd, cancelecién y
fuidad; acones meidndicatorias, poriones dervedes da b
chiencion 0 explotaddn da lioenclas; eoclones de
competencia  deslaal; demandas pensles; anclonss de
Indesnrizacion de perjuecios, reclamos y obsendacionss &
soliciudes de patentes disefos industiples, modsios de
ufiidad, en ¢ olerciclo de medidas cautelares v en otras
sedones o medkips sinikures.

A este efocto, lofsh facufiofamos) para elsvar solichidet,
formuda  descrpcionss, anmisndas, profestas,
dedarsciones,  opdsicionss  cancelaconss,  aufidadas,
spelacanes y rechmos: pagar impussioa  cuolas y
gravamonss froscilles por 1 ke, ranunclar o dedistir &
deretis concedidos © en curso da concesion; recir kxda
ciest de docmmendce y valores, dandp e descanyo
rerpectivo, y. en ganers), para dar ante dichss autoridades
iados los pases necesxios &l electo hdicads y tomar todas
tas medidas que creyeren conducentes sl resguardo de mis
{ruaslros intereacs), con todas ias demds fecultades legales
receeares

Este poder comprande b Tacultad de rallficor o oonfitmar en
mi {nuesiro) nombre lo actuado ael comp lp faculixd de
desisifr, rons!gl, comprometer. ¥ b de sustiuido en lodo o
en parke y nvochr suslliaciones, Aalmlsmo nombrojames)
a: JUAN PABLO CADENA SARMIENTO wo CARLOS H.
PALACIO EASTMAN yo MARTIN £ TORRES CARDOZO,
domiciiado} on la Carara T Mo T1-21, Torre B Piso 4,
més [mmestros) apoderados en Colombia, con faoubiades
para recli nobficacionas y designar apoderades judicsles o
exajuticalen

Clorgado y firnada en

hoy de do 200
Fima

Nambre

Cargo

POWER OF ATTORNEY

I (W POLYMER GROUP, INC.
domicled my CHARLOTTE, NORTH CAROLINA, U S A

Herehy appoints JUAN PABLC CADERA SARMIENTO
andlor CARLOS H PALACI EASTMAN andir MARTIN
E. TORRES CARDOZO. of Bogathd Colombia, my ({eur)
e and tewikd atiormeys vdth special, ample and aufficent
power {0 obtain from the Colombian sgminisiralive, Judiclal
and police offices and authories, bn any instance privieges
of patents of ivention, regisiration of rademarks, industidd
glesigna end vty motels; rogistration of commerdial
names, stogans and emblama, registiation of copiwighi and
conkarls solled ihereip, cortficates of obtainers of
vegetables verlelies, as well s exdensiong, renewals and
racordst of assignments and chanpes of name, domicle
andior addresa msad 10 the above; 1o prapare, progetule
and regisler licensas of any Wind; 1 acd a3 plainlf or
defundant i sny melanok or recourss, #nd before any
judge, corpocation pubkc oficial or authorly da [udiciat,
adminisirabive and police actins, such as; oppestions fo
tha ragistration of frademarks: caducly, canceliation and
nufiity acfions; daim achons dedved from fie obtaining or
expioiation of kcenses, ackion of unfak compelition; aiminal
procasdings, acions for paymant of damages: chims or
obgervations on palent appiications. models  industrial
deajgry and ity modefs; in the exercise of preventve
measwres and in olher sctions of similr proceadings
partaining to the Cofomblsn eppication pased gpoan US
priodly document 11550524, entited, TROCESS AND
ATPARATUS EOR FPRODUCING SUR=MICRGN
FIBERS, ARD HOFWIYVENS AND ARTICLES
CONTAINING SAME"

To ihat effect they hereby empowerad o fil appications,
formuiate deagripilons, amendments, protests, dectarations,
oppostions  cancefisfons, nulliies, appeals and daams; o
pay laxes quolas and assessments prescribed by lawr,
renouns of walve the right= grentad o in tha pracese of
gramiing: o recele aif kinds of doanments amd valugbles.
giving the respeciive release of eceipt and in generl, to
taks before sald authodiles the necessary steps (0 such
offect, snd any measures that thay may deem perdnent 1o
the sefequard of my ¢owr} Interesys) with st the other
necessary ksl popers

Tris powier inchides the fazuy to iy or conflrm desist
sofile and sompromise an my {our) bohall, and to substida
{his porerer in whote or in parl aced ko mvoka substiubions, AL
the. sama &ms | (We} hsrsby apponl JUAN FABLO
CADENA SARMIENTO sndior CARLOS H, PALACIO
EASTMAN snidor IMARTIN E. TORRES CARDOZO.
domiclied in Carera 7 Mo 71.21, Tomre B, Piso 4, my (own)
shomey(e) In foct, with powers lo reesive nofications and
1o designate judiciad and extrajudical Atemeys

Grarded aod signad in Chiriotie Nomn Canolna, US A
_.gnd
this Z =~ day of October 2007

Signami 7 ékﬁw { ?_ﬂzﬁ“ '

Name: velgie Callpwdy
Title: Asyisiont Secretary & Chiol mbzlechial Properly Cousel

A
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CERTIFICADO NOTARIAL {SOCIEDAD) .

Hoy de . de
personalmente comparecié ante mi

a quien conozco, y de quien me consta que firmé el anterior
documento, debidamente juramentado declaré y dijo que &l
(ella) es

de

Sociedad legalmente constituida para un periodo  de
duracion que ain no ha terminado; que el declarante esta
autorizado por dicha compafiia para conferir este poder: que
el sello estampado por ¢l al pie de tal poder, en nombre ¥
representacién de la expresada compaiila, es el sello oficial

de ella; y que el objeto para el cual se confiere este .

instrumento esta comprendido dentro del gbjeto social de la
sociedad. '

El suscrito Notario hace constar que tuvo a la vista las
pruebas de [a existencia de la sociedad.

Estado de
con fecha

Y que quien confiere el presente poder es su representante.

Notario Publico (sello)

CERTIFICADO NOTARIAL
PERSONA NATURAL

de de , compareci(e

a quien {(es} conozco y me consta que es(son) la(s)
persona(s) firmante(s) del _documento que precede y
quien(es) declara(n) que otorgan el mismo para los fines y
propésitos que en &l se expresan. :

Notario Publico (sello)

LEGALIZACION POR APOSTILLA ES REQUERIDA,

S|

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

On this 2nd day of October of 2007 personally appeared
before me

Valerie Calloway

to me known, and known to me to be the person who
signed the foregoing instrument who being by me duly
sworn did depose and say that he (she) is the Assistant
Secretary and Chief Intellectual Property Counsel

of Polymer Group, Inc.

Which is legally constituted for a term not yet expired, that
deponent is authorized by said Company to confer this
Power of Attorney: that the seal affixed hereunto by the
deponent in the name and on behalf of said Corporation is
theé corporate seal thereof; and that the purpose for which
this instrument is granted is included within the corporate
purpose of company. '

The undersigned Notary Public attests that he has seen the
documents that prove the existence of the company.

State of North Carlina
under date of October 2, 2007

and that he (she) who'grants the present power of attorney
is its Representative.

Public Notary (Seal)

[NOTARIAL CERTIFICATE
NATURAL PERSON

Or ik ~--,_-J/- of Qctober of 2007,

personally appeared before me Valerie Calloway

who is(are) known to me and who | attest executed the
foregoing document and he (they) declared he (they)
grant(s) the document for the uses and purposes therein

expressed. - '

" SANDRA A, KUMM
Notary Public, North Carolina
Gaston County

My.Commission Explres
,_Zi#wr_- i 020¢/

v

Notary Public (Seal)

LEGALIZATION BY APOSTILLE IS REQUIRED.



TRADUCCION AL ESP_ANO!_ del Documento de Poder otorgado por POLYMER
GROUP INC., con domicilio en 9335 Harris ‘Corners Parkway, Suite 300,

Charlotte, Carolina del NorteirEstados Unidos de Ameérica.

ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE
DEPARTAMENTO DE ESTADO

APOSTILLA

(Convencién de la Haya del 5 de Octubre 1961)
1. Pais: Estados Unidos de América

2. Este documento publico ha sido firmado por SANDRA A. KUMM

3. actuando en capacidad de NOTARIO PUBLICO
COMISION VENCE 8/8/2011

4. lleva el sellotimbre de  CONDADO DE GASTON, CAROLINA DEL
NORTE

CERTIFICADO
5. en Raleigh, Carolina del Norte

6. el 9no DIA DE OCTUBRE DE 2007

8. No. 23427

g. Sello/Timbre
_ﬂ
Hay un sello que dice; 10. Firma

DEPARTAMENTO DE ESTADO DEL
ESTADO DE CAROLINA DEL NORTE

(firma)
Por. Hayley Haynes

Secretario de Estado Encargado

(firma)
Secretario de Estado



Héy un sello que dice:

SANDRA A. KUMM
Notario Publico, Carolina del Norte
Condado de Gaston
Mi Comision Vence
Agosto 8, 2011

[N
LW



