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Memorxria Desocriliptive
La presente patente se refiere a un procedi-—

miento paranla preparacién de un material de extrusi&nﬁ

es deoclr un material que puede expulsarse a presidn poxr
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une boqulilla para obtener objetos perfiladda 0 moldeados

- 2

&

de diferentes formas,
Cuendo se quiere fabricar por extrusidn objes
tos perfilados; diferentes de hilos y pelioulasj a base
de productos de policondenaabi&n lineal; se presentan di-~
ficultades debidas al cambio de plasticidad de estos po=
lfmeros al fundirse, En cambio no se producen estas difi-
cultades cuando se moldea por extrusidn acetato de celu—
losa y cloruro de poliviniloe v
Se ha intentado evitar estas dificultades me=

diante el empleo de prensas de extrusién especialmente
congtruldas. Sin embargo, esta solucidn no es atrayente;
rara la industria elaboradora, porqﬁe requiere disponer
de un equipo espeoials A

En la patente espafiola 222,703, en tramitacidny
se suglere la adicidn de dsteres trialquflicos del dois
do fosfdrico o del foido fosforoso, respectivamente, a las
poliamidas que han de expelerse, a fin de poderlas perfi-
lar mediante los aparatos de extrusidn corrientes; emplea=
dos normalmente para elaborar masaw pldéticas a base de
acetato de celulosa, oloruro de polivinilo y substanolias
gsimilaress Tales adlociones se emplean en proporeciones
muy reduoidaéi'conoretamente; menos de 2% en peso de las
péliamidas; con lo que los productos terminados no son més
blandos, sind algo mds rfgidos que la poliemida inicial,

Continuando el estudio de este problema sme han Qe%
terminado las condiciones que han de reunir las substans
clas que se adicionen segﬁn esta patente a los productoé
de policondensacién lineal; en particular polismidas y pom
liuretanodf para poder elaborar estos polfmeros mediante

los aparatos de extrusidn corrientess.
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Tales substancias, en estado fundido, actdan,
de haoho§=odmo espesantes, y 1lo hacen en la misma propora
oidn en gue se las agrega al polfmero que debe ser tratas
doy el oual contiene un méximo de 2?5% en peso de compos
nentes hidrosolubles; de tal manera, que la relacidn de
fluidez (determinada por medio del plastdmetro de extrus ‘
sifn segin la norma A.S.T.M.D. 1238552 T) entre elrpolihei
ro sin adicidn y el polfmero con adicidn del agente espe-
sante, no sea inferior a 1,5. '

Se limita a un mdximo de 2,5% en peso, de con<
tenido de componentes hidrosolubles en el polfmero cuya
relacidn de fluidez ha de determinarse, a fin de llegar &
la indicacién mds exacta de 1asrsubstanoias que han de utis
lizarse oconforme al inventoe Por regla general,; el producs
to de policondensacidn lineal que ha de elaborarse conties=
ne menos de 2,5% en peso de substanoias hidrosolubles. En
este ocaso, la relacifn en fluidez puede determinarse en el
acto con tal producto pero si el polfmero contiene més
de 2,5% en peso de substancias hidrosolubles, como puede
ocurrir ocon policaprolactamas, es conveniente lavarlo para
eliminar el exoceso de tales substanclas antes de determinar
la fluideze Los agentes sspesantes para los cuales la re-
lacidn de fluidez es por lo menos de 1,5 se agregardn con
prefersncia a polfmeros que contengaen asfmismo menos de
2}5% en peso de componentes hidrosolubles, 8Sin embargo)
esto no es indispensablee En muchos casos pueden tambidn
usarse con polfmeros que contengan substancias hidrosolu=
bles en proporcidn mds elevada.

Para explicér la cuestidn mds ampliamente; debe
advertirse que esta determinacidn de la fluidez se efeotda

en un aparato como el representado en el plano en seccidn
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longitudinal,

Este aparato comprende un cilindro de metal =1<
de 16,5 om. de longitud y 5 omes de diémetro, con un taladro
oilfndrico continuo =2~; de 1 ocm. de didmetros En la pars
te inferior del taladro se ajusta una bogquilla =3= con un
orificio de O; 21 ome; y el taladro aloja tambidn un émbolo
—-4% que pesa 0,1 Kge y puede subir y bajar libremente. So=
bre el émbolo se pusde colocar una pesa =5+ de 2,06 Kge El
cllindro de metal =l= est€ rodeado por dos elementos de oas
lefacoidn =6+ y =7=; y presenta una cavidad «8= para insta=
lar un texrmémetroe.

V Ouando se determina la fluidez, el cilindro metd-
lico #1& se calienta primero, sin el émbolo m4—,; mediante los
elementos de oalefaccidn =6- y =7=, a una temperatura de
24020, y luego, en el taladro =2= se introducen 7 ge del po-
1fmero que se ha de comprobar y el émbolo; €ste se mantiene
sin carga sobre el polfmero por espacio de tres minntos?‘peé
ro de vez en ouando se deprime, para favorecer la desaireas
cidne Seguidamente se colooa la pesa -5~ sobre el émboloy
que al cabo de dos minutos debe habexr bajado hasta la mitad
del taladro; si es neocesario, se aplicard presién suplemen=
taxfa para que esto sucedas. Despuds de pasar tal posiciédn,
se deja que el polfmero siga fluyendo libremente otros dos
minutose Iuego se interrumpe el chorro de polfmero en la
boquilla, despuib de lo ocusal y durante otros tres minutos

se recoge el polfmero que sale entonces, se pesa, y se redu=
¢e a la ocantided que habrda salido en diez minutos. Esta
cantidad, expresada en gramos, es el grado de fluideze

Oomo ejemplos de substancias que ejercen la in=
fluencia requerida para una extrusidn satisfactoria, pueden
citarse: fosfitos de dialquilo, como los de dietilo y debu=
t1lo; fosfitos de arilo, como el de trifeniloj fosfatos ha—
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ﬁcloroetild; fosfito de tricloroetilo; y ademds; bis=cloro=
metileno-m-xileno, cloruros de polialilo, pirofosfato de
tetraetil&, sulfato de bis(oloroetilo)}, borato de tri=n-
butilo, dioloruxo de p&xilileno; tricloroacetato de gliceﬁ
rinay biaébromometileﬁoﬁgﬁxilenoﬁ‘gﬁbis(epoxipropoxi) ben~
cenos la resina polieetei expendidi porﬂegigy con el nombre
comercial de Reoplex 220, fofonato de biss R ascloroetilvini-
loj 2,4=dimetilolfenol; 2,4=dimetilol=b6=aclorofencl, y dial=
dehido tereftdlico; asf como mezolas de estas substancias.

Todas estas substancias reduocen la fluidez del
poldmere fundido, y, & la concentracidn antes indicada de
menos de 2% en peso, no ablandan el polfmero a la tempera=
tura ambientes

Los productos de condensacidn que en el proedis
miento conforme al invento resultaron ser muy favorables,
son los obtenidos polimerizando €&caprolactama y lavando el
producto de polimerizaci&n hasta que el contenido en compo=
nentes hidrosolubles de bajo peso molecular es inferior a
2,5%e

En el proceso de polimerizacidn suele usarse ocos
mo estabilizador doido fosférico o &cido acdtico) y la pos
limerizacidn se continue hasta que la viscosidad espec{fioce
del producto final, medida en una solucidn de 1% en peso en
€oido £8rmico al 90% en peso; estd comprendide entre %,3 y
yits , . .

Generalmente se eliminan por lavado los componens
tes de bajo peso moleculaer hasta reducir su proporcidén en=
tre 1,5 y 2,5% en peso. En vez de estas poliamidas, pueden
también usarse en este procedimiento las obtenidas de diamis

nes y dcidos dicarboxflicose
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Los objetos perfilados con el materlal preparado
conforme al invento son sdlo algo mds rfgidos que los obte=
nidos del polfmero puro.

El polfmero y el espesante se pueden mezclar de
diversos modos.

Es posible mezclar las substancias antés de ins
$roducirlas en el aparato de extrusidn. Segin una forma
preferida de realizacidn del procedimiento conforme al in=
vento, se revuelven o ruedan gramos de polfmero durante un
breve rato, por ejemplo, unos 30 segundos, oon la cantidad
necesaria del espesante. De este modo, los grédnulos se re~
visten de una delgada capa de espesante, y se obtiens un
material de extrusidn que se puede elaborar en ocualquier
néquine de extrusidn conocidas

Es posible asfmismo agregar el espesante mientras
se oargan los polfmeros en el aparato de extrusidn, a fin
de que la mezcla se produzca durante el paso por el apara-
to. _

Con el material de extrusidn preparado segin es<
te procedimiento pueden obtenerse con facilidad en las md-=
quinas de extrusidn corrientes perfiles, barras delgadas)
artfculos técnicos, Juguetes, objetos huecos, como tubos y
botellas, etce

Ademds de los productos de policondensacidn sims
ple, pueden utilizarse también en este procedimiento; los
productos de copolioondensaoi&n o mezolas de estos diversos
productos; respectivamentce

EJEMPIO I.

Se rodaron durante treinta segundos con 0,5% de
bisiclorometileno~maxileno, grénulos de una poliamida son
viscosidad espeoffice de 1,4; procedente del producto de

polimerizar'8ﬁmaprolaotama en presencia de 0?&% de dcido
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fosférico como estabilizador, y que contenfa un 2% en peso

de componentes hidrosolubles. Con esta cantidadf la rela-~
cidn de fluidez era de 2,6.

. Ios grénulos tratados se cargaron en un "ex-—
trasor de mesa” de la National Rubber Machinery. Este apa«~
rato ofrece 1aaposibilidad de expeler horizontalmente en
la atmdsfers y retirar el producto perfilado, concretamens
te un tubo de 25 mme de didmetro y paredes de 2 mm. de es=
pesor, en forma conocida, por medio de un extractors Lg
temperatura del extrusor se mantuvo a 26020,

El tubo expelido tenfa la superfioie lisa; y una
seccidn transversael prdcticamente oilfndricas.

Cargando en el extrusor poliesmide sin adicidn
de espeaante,’no fué posible expeler un tubo, porgue el po=
lfmero se deshacia inmediatamente al salire 8Sin un espes
sante no pudo obtenerse un producto perfilado a ninguna tem-
peratura. |

EJEMPIO 1II,

Se cargaron continuamente en un aparato extrusor
del tipo antes mencionado y se transformaron en un tubo
grénulos de una poliemida de 1;6 de viscosidad especiffica;
obtenida por policondensacién de hexametilenodiamina y Koig
do adfpico, que se revolvieron con 0;5% en peso de fosfito
de trifenilo, del modo indicado en el éjemplo I,

_ Asil se elabord un tubo de euperficie lisa y seos
cién transversal préoticamente ciroulars. En este caso, la
relacién de fluidez fud de 12,5

EJEMPLO IIT.:

e~

8e revolvieron durante treinta segundos con O,S%
en peso de pgbis(epoxipropoxi) benceno, grénulos de una po—
liamida ocon viscosidad espec{fica de 1,1, resultante del

produeto de polimerizaci&n de © =caprolactama en presencia
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de 0;2% en peso de écido acético como estabilizador; y que
contenia un 2% en peso de componentes hidrosoluﬁles. Eg-

tos grdnulos se transformaron en tubos, del mismo modo que
en el ejemplo 12, ¥y tembién en este caso se obtuvieron red
sultados muy fa%orables@

EJEMPIO IVe _

Se revolvieron grénulos de poliuretano del oco=
ﬁergio con fosfite de tributile, hasta que fijaron 0,5% en
veso de esta substanclas Con tel cantidad, la relaci&#
de flwpidesz fud de I;é (determinada & 2102C., en aténoidn
gl bajo punto de fusién del poliuretano)s ‘

Los grénulos asd rodados se sometieron a extrus
sidn haste obtener tubos del modo indicado en el ejemplo '
I; y los tubos tenfan une seccidn transversal précticamend
te ciroulars

EJEMPIO Ve 7

Se rodaron con dicloruro de p<xilileno, hasta
fijar 1,0% en peso de esta substancia, grédnulos de poliemis
da con visocosidad especifica de 1,2; preparados polimerizam-
do & ~caprolactema en presencia de O",‘l% en peso de £cido
fosférico, y que contenfan 10% en peso de substancias his
drosolubless.

Los grénulos asf revueltos puedieron transfore

marse en tubos de secoidn transversal précticamente circu=

lary del modo indicado en el ejemplo I,

wetmmmt N O T A j=m=dcd

PRECaTa]

— L, e

Se reivindica como objeto de esta patente:
le.= Procedimiento para preparar un material de
extrusidn a base de productos de policondensaci¥n lineal’)

caracterizado por afiadir a los polfmeros; un 2% como méximo
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de una substancia, que actda como espesante, y lo hace
en la misma proporcidn con que se la agrega el polimero
en estado fundido, el cuel contiene como méximo un 2;5%
en peso de componentes hidrosolubles, de tal manera qué le
relacidn de fluidez) (determinsda por medio del plastéme=
tro de extrusidn segfin norma A.SeTeM.Do 1235&52 T) entre
el polifmero sin adicién y el polfmero con adicidn del agend
te espesante; sea por lo menos, de 1,5¢

2+= Procedimiento segin la reivindicacién I3
caracterizado porque el agente espesante se incorpora al
polfmeroc granmulado, rodando o revolviendo los grdnulos de
polihero con el agente espesante hasta que estos grﬁnulos
quedan recublertos de una delgada capa de espesantes

3+ Procedimiento segin las reivindicaciones
1o 2;‘oaraoterisado por la adicidn de fosfito a una pos
1iamida; en p;nporoiones menores de 1%

4¢% Procedimiento segfn lse reivindicaciones
1l o 2, caracterizado porgue se afiaden & una poliamida fos=
fatos halogenados de alquilo o de arilo, sustituidose

5% Procedimiento segfin las reivindicaciones
1l o 2, caracterizado por afiadir a una poliamida 0,5% en pe~
80 de bis=clorometileno-m—milencs. |

6o Procedimiento segdn las reivindicaciones
1 o 2, caracterizado porque se afiade & una poliamida O;5%
en peso de p&bis(Opoxipropoxi) bencenos |

T e Piooedimiento segfn las reivindicaciones
1l o 2§ caracterizado porque se afiade a una poliamida O}5%
en pego de fosfonato de bis=f =clorosetilvinilos |

goa Procedimiento segﬁn cualquiera de las reis
vindicaciones 1 a 7, caracterizado porque los materiales

preparados se elaboran o transforman por medio de los apa=
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ratos de extrusidn corrientese
9= Procedimiento para preparar un materisl de
extrusidn & base de productos de policondensacidn lineals.

Esta memorlie consta de diez pdginas, escritas

por una Bole carae

BARCEIONA; 20 de Julio de 1955
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