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LA SEDA D& BARCELON4, S. Ae, de nacionalidad espefiola,
domiciliada en Avda. José Antonio Primo de Rivera, 654,
BARCELONA,
por:
*Procedimiento mejoraco para la obtencidn de granulos

de polimeros termopléeticos®,

Memoris descriptive.

Le presente patente se refiere e un procedimien
to mejorado para la obtencidn de grinulos de polimeros

termoplésticos molecularmente orientables, apropiados pe-
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ra ger usados en moldso o como materizl de partide en

el proceso dée hilstura por fusibén. Il procedimiento pue-

de aplicarse generzlmente, & los po11meros que gozan de

“}

ry

leg siguientes proviedades fisicas: se funden en estado

subsfancialmente puro, poseen cerdcter cristsline o mi-
crocrigtalino y se orientsn moleculsrmente mediante es-

tirsdo.

s ha sido propuesta la trsnsformacidn de di-
chos golimeros en pedacitos o grinulos aptos pars ser
uszdos en procesogy de hilstura por fusidn, medisnte ex-
trusidn de una cinte de polimero & pertir flel polimero
fundido, enfriamiento de dicha cints y corte de lz misma

4 ]

en pedazos de tomeiio gproplado pars ls plimentscion de
uns prense de husillo. In dicho proceso la cinta debe
enfriarse lo suficiente para evitar pegementos y =1 mis-

no tiempo mantenerla lo bzstente caliente psra evita

la rctura irreqular y astillado, ¢ue dan luger s unc fal=-

ta de uniformided y finuras de los grénulos,

Le presente patente tiene por objeto un proce-
dimiento mejorado ce granulacidn de polimeros ofgénicos
teérmoplésticos molecularmente orientsbles, para el cor-
te muy uniforme de granules dentro uns amplin gema de
tenperstures, =lh que €€ produsean esquirlas debidas a
le fregilided del polimero cortado secgun el proceso an-
tes mencionzado. X1 procedimiento de esta patente per-

2

mite una produccidn eleveada esgl como el empleo fe unea
cuchilla rotstiva a altes velocidades.

Segln el procediriento de 1o presente patente
el polimero orgénico se hila (en forma de filcmentos se-
perades uniformes, de gseccidn redonda y molecularmente

gin orientar), en un baflo acuoso o en un 1{quido inerte,
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Iuego, los filsmentos sumergidos, se reunen poniéndolos
en contacto lado a lado en uno o mis Zrupos, de manera
gue fornren una cinta, mientras todavia estdn a una tem-
peratura dentro de la gama plastica, como‘ya se ha defi-
nido anteriormente, pero no hasta gue lz superficie de

log filamentos se ha enfriado por debajo de la tempera-

-tura de "soldadura", a saber, la temperatura a la cual

empieza la fusidn dando lugar inmediatamente a una unidn
entre log filamentos en todas las 4dreas adyacentes.

El 1fquido de enfriamiento absorbe calor de la
superficis de la cinta de filamentos resultantes, mante-
niendo, por lo menos, lz mayor parte de dicha superficie,
por debajo de la temperstura de "soldadura"; pero el ca-
lor que irradia desde los niicleos de los filsmentos, man-
tiense a las superficies laterales en contacto, dentro de
la gama plastica de temperaturas, por ejsmplo dentro de
una zona de temperaturaé en la que puede aparecer una de-
formacidn permanente de la superficie del polimero, bajo
la presidén lateral ejercida al reunir log filamentos re-
cién hilados, dentrn del tiempo durante 21l cual se man-
tienen los filamentos en contacto antes de ser cortados.

El avance de los Pilamentos a través del liqui-
4o de enfriamiento sigue, por lo menos, hasta que la cin-
ta se hé golidificado formando una estructura unida pre-
feriblemente hasta que la temperatura de los puntos de
contacto de log filamentos ha descendido por debajo de
la game plastica. Preferiblemente la tempearatura prome-—
dio permanece por encima del punto de ebullicidn del 1f-
guido refrigerante, que luego se evaporara de los grénuf

los acabados.
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De este modo se forma una unidn lateral en los
puntos de contacto entre los filesmentos individuales, con
una resistencia que depende: de la temperatura promedia
de los filamentos y del tiempo que se les deja en contac—
to (o sea del tiempo de enfrismiento, entre extrusidn y
reunién); de lz presidn lateral ejercidz en la reunidn

de filamentos; y del tiempo de contacto de los filamentos

‘mientras estan en la gama plédstica de temperatura.

La cinta de filamentos resultante es arragtrada
a través de un par de rodillos de alimentacidn, y el ex~
tremo en movimiento de lz cinta es cortado por unz cuchi-
1la preferiblemente de zceidn rebanadora, por ejemplo una
cuchilla rotativa a elevadz velocidad. ILa velocidad de
los rodillos de alimentzcidn puede coordinarse coa ls can-
tidad de filamentos extrulda de forma que no se de lugar
g una teneidn que orientara molecularmente-los filamentos
por zstiraje. Los filsmentos sin orienter, se cortan y
rompen mejor que los filamentos orientados, por consiguien
te debe evitarse la orientacidn.

&l golpe de la cuchilla rompe las uniones late-
rales entre los filamentos individuales, al mismo tiempo
que los corte transversalmente dando lugar a la formacidn
de los grinulos. Debido a que los filamentos estin adhe-
ridos lateralmente, al menos hasta su paso a través de
los rodillos de alimentacidn, se solventz el problema de
una alimentacidn desigual de filaﬁentos individuales al
cortador.

No es necesario gque todos log filamentos se ad-
hieran 1afera1mente 2 lo largo de la longitud.total de

la cinta que emesrge del bafio de enfriamiento, es suficien-
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te que haya unibnes laterales a intervalos tales que man-~
tengan la integridad de la cinta hasta su paso a tfavés
de log rodillos de slimentacidn. Los filamentos deben
nontener substencialmente su individualidad a lo largo de
su longitud y deben ectar unidos de manera suficientemen=—
te débil, para fomar grinulos uniformes cuzndo se 1es
corta. BEs fdcil, en el pfocedimiento de esta patente,
ajustar la temperatura del 1{quido de enfriamiento, 1la
fuerza de rewnidén y el tiempo de contacto con el liguido
de enfriamiento, antes y después da la reunidn, pafa la
obtencidn de una.ointa de filsmentos adheridog que reuna
las caracteristicas antes mencionadas,

Los dibujos que se zacompafian ilustran el proce-
dimiento de la presente patsnte,

Ia figura 1 es una vista lateral esquemitica de
un aparato apropiado para llevar a cabo dicho procedimien-
to y la fizura 2 es uns vista en planta del mismo aparato.

En dichos dibujos, el proceso se lleva a cabo
como sigie: el polimero fundido es extrufdo desde un reac-
for =1- a través de los oriiicios -2- de ls hilera =3-.
Fuede usarse una Fila dnica de orificios que formen uns
banda de filsmentos, psro sl se desea, y Se acuerdo con
el procedimisnto de esta patente, pueden usarse dos o tres
filas de orificios.

Los filamentos -4~ penetran en el baifio de enfria-~
miento -5-, pasando alrededor de la varilla guiz ~6-, si-
tuada en un puato en donde la superficie de los filamen-
tos se ha enfriado ya por debajo de la temperatura de
"soldadura®.

Desde la varilla guia -6- log filamentos avanzah
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a través del bafio de enfrismiento hacia la varilla de

reunidn -7~ en forma de porital o de U invertida. Ia po-
gicidn de la vzrilla -7~ puede ajustarse a 1o largo de la
longitud del bafio de esafrimmiento, asi{ como también la
separacidn entrs las verillag laterales -8-. Ia presidn
por encima y por debajo de la cinta de filamentog duran-
te su reunidn, se ajusta mediante la varilla guia -9-,
asociada & la varilla de reunidn -T- a corta distancia en
la trayvectoria de avance de los filamentos. =n el dibu-
jo eisue a la varilla de reunidn, pero también la puede
preceder.

Ios filsmentos avanzan a través del 1{gquido de
enfrismiznto hasta que se solidifican en una estructura
ligada en forms de cinta. Bn los dibujos la trayectoria
de avance de los filumentos incluye una cangleta —~11- que
puede moverse a 1o largo del bafio de(enfriamiento para va=-
riar la longitud de la trayectoria de los filamentos a
través del liquido de enfriamiento después del punto de
reunidn. Alternativemente puede usarse una varilla guia
dispuesta mds ald de la varilla de resunién y similar a la
varilla gufa =6~, para fijar la longitpd de la trayecto-
ria de la cintg -12-, de filamentos adheridos, en el 1i-
quido de enfriamiento después del punto de reunidn.

Ia cinta solidificada pasa a través de los rodi-
1los de alimentacidn -13- en el cortador -l4- que puede
ser del tipo usual, por ejemplo un cortador rotativo. BI
golpe de la cuchilla rebana el extresmo de la cinta que
avanza y corta una tira que se deghace en granulos bajo
la fuerza del golpe cortante. TLos grénulos que permane-

cen adheridos unos a otros pueden separarse facilmente,
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cuando la operacidn se controla apropiadaments, por e jem=
plo mediante un corto volteo o giro u opsracidn seme jante.
El procedimiento de la preseﬁte patente puede
controlarse Fficilmente. Una varigble de facil ajuste y
de influancia dominante'eslel tiempo de contacto de los
filamentos con el bafio antes del punto de su reunién,
dicho tiempo puede denominarse tiempo de enfriamiento.
Bajo condiciones apropiadas de manipulacidén los extremos
de los filamentos individuales que fomman la cinta, caen
totalmente o en gran parte separados en forma de grénu-
los, cuando s2 corts ls cinta. Dado el caso de que ung
pr0porcién conglderable de estos-grénulos permanezcan ad-
heridos después del corte, se alarga el tiempo de enfria-
miento moviendo la verilla de reunidn mis lejos de la
hilera o placa fe egtrusidn, manteniéndose las mismas
temperaturas de extrusidn, velocided de extrusidn y tem~
peratura del baiio de enfrismiento. Dste ajuste es efec—
tivo; no es, sin embargo, indebidamente delicazdo y usual=~
mente puede ser dejado sin cambio szunque pueda haber me-
nores variacionee en lag condiciones operetiwes.
Reciprocamente, si el tiempo de eniriamiento
(endurecimiento) es demasiado largo, los filsmentos indi-
viduales pueden llegar a separarse de ls estructura acin-
tada, frente & los rodillos de alimentacidn del cortador,
y preponderdn a buclearse y cruzarse por encima, produ-
ciéncoge una alimentacidn irregulsr o desceniramiento de
los rodillos de alimentacidn. Ieta condicidn exige un

enfricmiento, que se consigue trasladando

Cs
I

menor tlempo
la verilla de reunidn mds cerca de la hilera o placa de

« 2 o ' .y e
extrusion. Con el bafio acuoso a la temperatura ordinaria




del szua, de 102 a 2598C, el tiempo de enfriamiento suele
ger de 1'a 2 segundos.

Ia presidén lateral de reunidn debe ger suficien
te para gue el conjunto de filamentos individuales ad-
quisra la forma de una cintz. Esta cinta puede consis-
$ir de una sola fila o hilera de filsmentos, auncue si
se desea puede tener el espesor de dos o0 tres filas. El
nimero de filag viene dado fijando el ancho de la vari-
11z de reunidén igual al sncho de la cinta formada cuan-
dé los filementos recién hiladow estdn en contacto li- |
gero, lado a 1lado, en el deseado numero de filas. Al au-
mentar la velbcidad de recogida del cortador, los fila-
mentos tenderdn a adelgazarse a su salida de la hilera
o ﬁlaca en estado iundido, reduciéndose sus didmetros y
el ancho de lz cinta formada. 3Ello puede compensarse
aumentando la presidn de extrusidn de forma que los fi-
lamentos salgah de los orificios de laz hilera con un
diametro deseado, avanzando uniformente sin hacinarse
debajo de la hilera de extrusidn.

Los siguientes ejemplos ilustran sin caracter
limitativo, el procsadimiento de la presente pztente.
EJEMPLO 1.

Bajo una presidn de didxido de carbono de 1.19
{g/emz, se hild policaprolactama fundida, mblecularmente
orientable, en forma de varillas o filamentos redondos
hacia un bafio acuoso, desde una tobera cilindrica hori-
zontal transversalmente dispuesta con respecto zl bafio
acuoso y provista en su lado inferior de uns £ilz de 50
orificios redondos. Dichos orificios tenfan un didmetro

de unos 2,3 m. y estaban distanciados unos de otros unos
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6,3 mn. Bmplesndo dog y tres filas ds orificios en lu-
gzar de una, ss obtenia una mayor produccidn y, general-
mente, une mejor manipulacidn a través del cortador. £l
nimero apropiado de.orificios por fila erz de 25 a 75,
Ventajosarente, se daba & los orificios la forma sxterna
de pirdmide o cono de unos 1,5 mm. de altura.

El tanque o artesa para el bafio acuoso, tenia
unz tuberia rebosadero cerca de un extremo y un cansle-
te de alimentacidn al extremo zlejado de la tobera.o pla-
ce de extrusidn.

La temperatura de la caprolactama fundida era
de unos 250¢C, ILa superficie del bafio acuoso de eniria-
miento estaba unos 12,5 mm. por debajo de lz cara de la
tobera. La temperatura del bafio acuoso de alimentacidn
era de unos 152C y la temperatura del baflo en la artesa
era de unos 202C. Ia primera varille guia en contacto
con los Tilamentos estaba dispuesta unos 20 cm. por deba-
Jo de la superficie del Yafio ds enfriamiento; en dicho
punto la superficie de los filamentos ya se habia empe-
zado a endurecer, por enfriamiento por debajo de la tem~
peratura de "soldadura" de unos 2159C,

Ia varilla de reunidn se dispuso a 56 cm. de la
varilla gufa. Ia temperatura promédia de los filamentos
al pasar por debajo de la varilla de reunidén era de unos
2002C, TILas varillas laterales estaban separadas por una
distancia igual a la suma de los digmetros de los fila-
mentos, por ejemplo, de unos 7,6 cm. Ias superficies
de contacto de los filamentos a esta temperatuta, esta-
ban dentro la gama pldstica de temparaturas. Los fila-

mentos se pegaron unos con otros en las dreas de contacto
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mituo pero no ss pegaban a un buen conductor en contacto
con un liquido de‘enfriaﬁiento tal como el bafio de enfrim-
miento. Das varillas gufa y de reunidn antes mencionzdas
estzban hechas de metal, con 1o que se evitd que los fi-
lamentos se pegaran a ellas. |

La varilla gufa horizontal asociada a la varilla
de reunidn, estaba colocada en el hafio de enfriamiento,
unos 2,5 cm. mds alld de ésta y ligeramente mds elevada
que su parte inferior, dando lugar ambas a la formacidn
de una cinta plana de filamentos.

La cinta de filamentos salia del bafio de enfria-
miento y pasabs hacia arriba, por una cansleta de unos
4,5 m. de longitud, a una velocidad de unas 24m/min hacia
los rodillos de alimentacidn, con lo gque el tiempo de en-
friamiento entre extrusidén y reunidn fué de unos 2 ségun—
dos. Todos los filamenbtos avanzaban suave y lisamente en
forma de una cinta enters a través de los rodillos de ali-
mentacidn hacia un cortador de duchillas rotativo usual
girando a 1080 r,p.m.

Los golpes rebanadores de las cuchillas del cor-
tador sobre el extremo avansando de la cinta, dzban luger
a la formacidn de'gréﬁulos cilindricos de ~ 1,6 mm. de
didmetro y 1,6 mm. e longitud. 2stos granulos estaban. .
totalmente solidificados y libres de esguirlas ¥y eran muy
wniformes, ademis, estadan completamente separados unos
de otros, debido a la breve accidn de giro comunicada por
el cortador.

Ia separzcidén entre las varillas verticales la-
terales de 1z varilla de reunidn, se ajustd de forma que

todos los filamentos mantuvieran entre si un ligero con-
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taecto, lado a Llado, foimando ﬁna cinta. La distancia en—
tre la primera verills guia 7 la varilla de rzunidn se
ajustd con relacidn 2 la temperatura del bafio de enfria-
miento y la velocidad de avance de los filamentog, de for-
ma que la cinta emergente maﬁtuviera sz integridad al atra
vesar los rodillos de alimentacidn, mientras a2 la vez se
mantenia substéncialmente la identidad individusl de to-~
dos los filamentos por toda la longitud de la cinta,'a
fin de evitar laz formacidn de unz cinta rugosa. Ia adhe-
gidn lateral de un filamento cuzlquiera & los dos canti-
guos, estaba interrumpida a intervalos desiguales, sin
gue ello agafectara a la estructura dz la cinta entera. Las
uniones laterales entre los filamentos de la cintay al
aproximzrse ésta a los rodillos de alimentacidn podian
ser rotas por la sibita torsidn producida por la aceidn
de rebanado de las cuchillas del cortador rbtativo, fi ja~-
das formando un pegueio angulo, por ejemplo de 12, con
la 1i{nes transversazl a través de la cinta de filamentos,
por lo gue los filamentos se cortan en sucesidn en vesz
de gimultaneamente.
EJEMPLO 2

Usando el aparato descrito en el ejemplo 1, bajo
una presidn de didxido de carbono de 2,38/cm2, se hild
policaprolacta fundida, molecularmente orientable, desde
una tobera rectzngular horizontal, transverssluente dis-
puesta con respecto al bafio acuoso. Ista toberas tenla en
su cara inferior dog filas de 25 orificios redondos cada
una y de forma externa piramidal. Ios orificios tenfan
un didmetro de 6 mm y estaban separados entre si 6 mm,

Tos filamentos o varillas extruidas, algo adel-
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cozadas al avanzar desde la tobera, pasaban haciz abajo
y por debajo de una varilla guia dispuesta wncs 20 cm.

por debajo de le superficie del baﬁo acuoso de enfria-

‘miento. IEn este punto algunos fllamentos se movian jun-

tamente en 2 bandas pero la mayoria &@e extendia, mde o
menos gl azar, en Una banda Unica. Ta varills de reunién
distonciada 40 cm. de la varilla gufa, reunid los fila =~
mentos en una cinta de 12,7 cm. de ancho, cooperzndo con
ung verills horizontal dispuesta unos 7,6 cu. més alld

de ella y ligerzmente mis arriba que su parte inferior,
para conducir los filamentos en forma de una cinta de dos
bendas, cuando pasaban por debajo de la varilla de reunidn
y sobre la varilla horizontal. Ia velocidad de avance

de la cinta era de ~ 45m/min. Bl tiempo de enfrismiento
entre la extrusidn y reunidn de los filementos fué de
aproximadamnente 1 segundo.

La cinta, igual a la del ejemplo 1, excepto qus
estabz formada por 2 gruesas bandas, alimentd mediante
rodillos un cortador usuzl de cuchillas rotativas, giran-
do a una velocidad de 1300 r.p.m. ZEsta operacidn de cor-
te seguida por uns breve operacidén de volteo, produgo gra
nulog cilindricos separados, parecidos a los del ejemplo
1, de 25 mm. de largo y 5 mm. de didmetro.

Las dimensiones del aparato y los valores de
otras variables dados en los ejemplos precedentes, pueden
variarse dentro de l{mites razonables. Por ejemplo, la
distancia entre orificios puede ser de 0,8 mm, a 12,5
mm; y la velocidad de extrusidn de los filamentos puede
variar dentro unos limites tales como de 3m/min hasta

60 m/min y misy
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Cuando-el pelimero a gramilar es 1a policapro~-
lactama, la temperatura de extrusidn serd como minimo de
unos 2102C, pudiéndose elevar hasta 3002C, Una gama pre-
ferida es de 2252-2752C, DLa temperatura del bafic acuoso
de enfriamientd puede estar comprendida entre 0C y 902C,

La temperatura de lag superficies de contacto de los fi-

lamentos de caprolactama en la varilla de reunidn debe es-

tar por debajo de la temperatura de soldadura de unos 215-
2252C,

Ia temperatura promedia de los filamentos debe
estar en la gama plastica .2 fin de formar una cinta de
filamentos mantenidos juntos pdr uniones laterales débi-
les, mientras gue esencialmente se preservag la identidad
individual de todos los filamentos. En general la tempe-
ratura promedia de los filamentos cuando se rednen deben
estar por debajo pero dentro 50¢C de la temperatura de
fusidn, I8 de desear una temperatura promedias no supe -
rior a la temperaztura de soldadura durante la reunidn, ya
que tal temperatura asegura que lag superiicies en contao~-
to de los filamentos estarén generalmente por debajo de
la'temperatura de soldadura.

En el polimero de policaprolactama, la tempera-
tura promedia de los filamentos durante su reunién, esta-

ré preferiblemente comprendida entre 190¢C y 2100C,

Se reivindica como objeto de esta patente:
1) Procedimiento mejorado para la obtencidn de
granulos de polimeros termmoplésticos, molecularmente orieg ' .

tables, caracterizado por comprender: extrusibn de fila-




10

15

20

25

30

u- 297014

mentos separados, redondos, esenciulmente uniformes y mo-~
lecularmente sin orientar a partir de una masa fundida de
dichos polimeros, paso de dichos filamentos a través de
un liguido inerte de enfriamiento; enfriamiento de la su-
perfiéie de dichos filamentos a una temperatura por deba-
jo de la temperatura a la cual aparece la fusidn y se de-
sarrolla inmediatemente la coalescencia enlre las super-
ficies de contacto de los filamentos, pero conservandose
la teuperatura promedia en la gam2 en la cual losg fila-
mentos se adhieren entre si pero mentisnen su identidad
individualj luego reunidn inmediata de dichos filamentos,
en contacto lado a 1adb en forma de una cinta en la que
cada filamento mantiene su identidad individuval a2 lo lar-
go de su longitud; continuar el enfrismiento de la super-
ficie de la cinta excepto las superficies laterales de
contacto de los filamentos, en una razdén gue permita so-
lidificarse la cinta en una estructura conectada; luego
pasar 1z cinta, bajo tensidén no orientadora, hacia un wor-
tador que corte el extremo libre de la cinta y rompa las
poreiones cortadas en grinulos separados en las uniones
laterales entre los filamentos.

2) Procedimien%o segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado en que: el polimero usado es policaprolactams ;
la extrusidén se efectda a una temperatura comprendida en-
tre 2102C y 3002C; el liquido de enfriamiento e¢s agua a
una temperatura de 08-908Cy y los filamentos ge rethen deg
puds de un tiempo de enfriamiento de 1 a 2 segundos entre
la extrusién y la reunidu. |

3) Procedimiento segin la reivindicacidn 2, ca~-

racterizado en que los filamentos son extruidos desde 2
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filas de orificios espaciados de 0,8 mm. a 12,7 mm; los
filamentos 8e reunen en ung c¢inta de 2 bandes de espesor;
vy la temperatura promedia de los filamentos cuando se
reunen es de 200e(,

4) Procedimiento segin las reivindicacidn 2, ca-
racterizade en que la temperatura del liguido de enfria-
miento, la fusrza de reunidn y el tiempo de contacto con
el liguido de'enfriamiento se interajustan de manera que
la zdhesidn lateral de un filemento con el siguiénte en
la cinta gque se acerca a los rodillos de alimentacidn,

@8 interrumpida a intervalos desliguados pero todos los
filementos estdn lateralmente unidos en una cinta de es-
tructura integra.

5) Procedimiento mejorado para la obtencidn de
granulos de polimeros termoplisticos.

BDeta memoria consta de gquince piginas escritas

por una sola cara.

BARCELONA, 22 de Marzo de 1960.
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