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Este invencidn se relaciona con la extrusidn
en fundido de polimeros orgdnicos del tipo refractario,
en combinacién un auxiliar de la funoién. Més particularmen
te, la invencibn se relaciona con el transporte y extrusibn
en fundido de dichos polimeros, junto con sus auxiliares de
Pusibn, empleando un extruder de husillo. De un modo més .
particular, la invencidn se relaciona con un método para
evitar el escape de vapores del auxiliar de fusibn, que .
surgen por la volatilizacidn en la zona de fusibdn del
polimero, retrocediendo dicho escape a través del extruder

de husillo y saliendo por la entrada de alimentacidn.

Constituye una préctica normal, en la indus-
tria de plésticos, el utilizar extruder de husillo para
conformar objetos fitiles a partir de polimeros orgémicos
que puedan ser adecuadamente procesados. Basicamente, los
extruder de husillo comprenden una entrada de alimentacibnm,
una seccibn de transporte tubular o cilindro, para el trams
porte del polimero a las distintas zomas incluyendo una zoma
de Pusibn antes de forzar la fusibén a través de um orificio
conformado. Dentro de las diversas zonas en las cuales se
transporta el polimero, el polimero se comprime primeramen—
te por la accidn de un hasillo, paso del husillo y didmetro
en cooperaciédn con el cilindro. A continuacibén, el polimero
se descomprime y se calienta a su temperatura de fusibn o
por encima de la misma durante un periodo de tiempo sufi-
ciente para producir una fusidén liquida. El polimero fundi-
do se dosifica entonces por medio del husillo o bombas de

engranaje a través de un orificio conformado ¢ boquilla y,
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a continuacidn, se emfria fuertemente por debajo de su tem=
peratura de fusibn para estabilizar la Fforma deseada. Se
crean altas presiones dentro del extruder debido a la com-
presibn del polimero y fusidn de este filtimo, asi como de-~
bido a otros factores, Bsta elevada presibn en la zona de
fusibn tiende a expansionarse retrocediendo hacia las pre-
siones mis bajas de la zona de alimentacidn hasta que por
fltimo escapa por la entrada de alimentacién hacia la atmbs-
Pera. Este fenbmeno se denomina normalmente como “soplado®.
Dichos fenbmenos son perjudiciales para la operacidn de
extrusibfn. Existe poca o ninguna tendencia para que la pre-
sibn se escape a través de la zona de fusibm, debido a la
elevada viscosidad y densidad de la fusibn de polimero,

asi como a las restricciones impuestas por la boquilla,

si el polimero tiene un punto de fusibén defini-
do, bastante por debajo de su temperatura de degradacidn,
el mismo se puede procesar facilmente en un extruder de
hasillo. Sin embargo, ciertos tipos de polimero no funden
facilmente o lo hacen a temperaturas por encimas de sus tem
peraturas de degradacién, por lo que dichos polimeros son
denominados polimeros refractarios. Con los polimeros del
tipo refractario, la operacibén de conformado resulta Iy
diffcil, y acaso imposible, sin tener que recurrir a aditi~-
vos especialese

Un tipo de tales aditivos especiales <ousiste
en un plastificante, Un plastificante es un naterial incor-
porado en un pléstico para incrementar su capacidad de tra-
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bajo y disminuir l1a viscosi@ad en fundido. Los plastifican-~
tes tienen bajas presiones de vapor y, en consecuencia,
elevados puntos de ebullicibn, de modo que se pueden em-
plear con los plhsticos a los puntos de fusidn de estos.
filtimos, a presibén atmosférica, en aplicaciones de moltura-
cidn en caliente. Igualmente, un plastificante tiene una
capacidad de solvatacidn o puede ser solvatado por el pl&s-'
tico con el resultado de que, a temperaturas normales, la f
combinacibén de pléstico y plastificante puede trabajarse
facilmente para formar una masa densificada que evita que
las elevadas presiones se escapen a través de la entrada

de alimentacibn, eliminando con ello las perturbaciones

del proceso de extrusidn. Los plastificantes, y una vez
incorporados en el pléstico, permanecen asociados con el :
mismo en el producto final obtenido. !

Para ciertas finalidades, la presencia de plas-
tificante en el producto final resulta inaceptable, Bsto
es particularmente cierto en la preparacién de artfculos
conformados en donde el plastificante perjudica las pro-
piedades deseadas del polimero. Por consiguiente, y en ta-
les casos, no es conveniente incorporar un plastificante
en el polimero a procesar. En su lugar, se hace uso de
auxiliares de la fusibén para preparar el fundido de poli-
mero para la extrusibn del mismo. Los auxiliares de la fu-
sidn no son disolventes del polimero y no son compatibles ||

con el polimero bajo las condiciones mormales. Los auxilia=
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res de la Pusidn son 1fquidos de bajo punto de ebullicibn
que hierven a presibn atmosférica a una temperatura por
debajo de la temperatura de fusidn de la composicién polf—
mero-auxiliar de fusibn, Como resultado, es necesario usar
el auxiliar de la Pusibn a presibn superatmosférica., A di-
cha presibn, el auxiliar de la fusién se mantiene en forma
1iquida a temperaturas elevadas, tras lo cual la composiw
cibn polimero-auxiliar de fusibén Punde para proporcionar
un fundido de una sola fase que funde por debajo de la tem—
peratura de degradacién del polimero pero por encima de la
temperatura de ebullicién a presidén atmosPérica del awxiliar
de 1la Pusibn. En el procesado de la combinacibén polimero-
auxiliar de fusibn, es esencial por lo tanto que se desa-
rrolle y mantenga una presién superatmosférica suficiente
en la zona de fusidn del polimero, de modo que pueda obte-

nerse la fusidn deseada,

El problema de retener presibn dentro de un ex-
truder es particularmente diffcil en aquellos casos en donde
se requiere un auxiliar de fusién para obtener un fundido
de polimero. La combinacibén de auxiliar de fusibn y polf-
mero no proporciona una masa pléstica hasta que se alcan-
zan las temperaturas de fusibén, formando la mezcla un polvo
grumoso y fr&gil con poca o ninguna resistencia a 1a pre-
sién antes de alcanzar dichas temperaturas. Los vapores de
awxiliar de fusidn generados en la zona de fusibn, se
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mueven hacia el polvo, antes de la zona de fusidn, debido
a la presifn generada en la zona de fusibn. Estos vapores
se pueden mover a través del polvo suelto y escapar mediqa
te soplado a través de la entrada de alimentacidn, Para
evitar el soplado, los vapores son eliminados a veces por
ventilacidn controlada de l1a zona de fusibn, al objeto de
reducir la presibn interna y reducir al minimo la diferen-
cia con respecto a la zona de alimemtaciém. Sin embargo,
este remedio disminuye claramente la concentracibn de auxi-
liar de fusibén que se necesita para una fusidn adecuada del
polimero,

Por consiguiente, 10 que realmente es necesario
es un procedimiento para la extrusién de wna composicidn de
polimero y auxiliar de fusidn que pueda retemer la presidn
y auxiliar de fusidn dentro del extruder y permitir un pro-
cesado contfnuo sin las dificultades asociadas con el sopla
do y/o pérdida de auxiliar de fusidn, como se encuentra en
los procedimientos de la técnica anterior.

De acuerdo con la presente invencidn, se propor-
ciona una mejora en un proceso de extrusidén em fundido con-
tinuo, comprendiendo dicho proceso las etapas de alimentar
un polimero refractario y un auxiliar de fusién a una zona
de alimentacidén de un extruder de husillo, comprimir dicho
polimero y auxiliar de fusibn en una zona de compresidn del

extruder y calentar dicho polimero y auxiliar de fusiém,
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en una zona de fusidn del extruder, para formar una fusibdn,
de finica fase, del polimero y auxiliar de Pusidn, a una
temperatura por encima del punto de ebullicién atmosférico
de dicho auxiliar de fusibn, antes de salir por wna salida
conformadora del extruder, comprendiendo la mejora estable-~
cer, en una zona intermedia entre las citadas zonas de com-
presidn y fusibn dentro del extruder, un tapbm poroso de
polimero compactado~auxiliar de Pusibn, a una temperatura
por debajo del punto de ebullicién atmosférica del auxiliar
de fusibn, conteniendo dicho tapén poroso auxiliar de fusién
condensado dentro de los poros del tapbn, y avanzar dicho
tapbn hacia la salida del extxuder a una velocidad lineal
igual a-la velocidad con la cual el auxiliar de fusibn,
condensado dentro de 1os poros del tapdn, se mmeve hacia la
zona de alimentacidn del extruder debido a la presibdm de
vapor generada dentro de la zona de fusibn.

El procedimiento de la presente invencifn, y
debido al establecimiento del tapdm poroso de polimero como
se ha indicado, retiene los vapores de auxiliar de fusibn
y la presibn generada con ello, demtro del extruder de hasi-
1lo y, de este modo, el proceso puede ponerse em préactica
continuamente para proporcionar los articulos con la confi-
guracidn deseada. El auxiliar de Pusibn estd contenido en
el articulo conformado resultante como una fase separada y
puede eliminarse facilmente de la misma por evapcracidn o
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extraccidn para proporcionar un articulo conformado del
polimero refractario, sustancialmente libre de material
afiadido que afecte a la procesabilidad del polimero refrac-

tario a través del extruder de husillo.

La barrera de presidn, que comprende el tapbn
poroso de polimero conteniendo vapores condensados de auxi-
liar de fusibn, es una barrera dinfmica y puede operarse
dentro de la definicibn de la invencién solo cuando 1a ali-~
mentacidn de polimero es igual a aquella de la extrusibdnm de
polimero y cuando existen condiciones del extruder de "régi-
men constante", La construccidn de los tapones porosos es '
también critica, tal y como mis adelante se describirf. La
porosidad del tapbn es tal que aproximadamente la mitad del
peso total del mismo, se puede atribuir al auxiliar de fu-
sién condensado. La construccidn del tapbn es necesariamen-
te compleja y su densidad o porosidad dependerén del tamafio
de particula del polimero, &ngulo del paso del husildo y
caudal del polimero. En adicibn, el flujo de retroceso del
auxiliar de fusidn en el tapbn, seri afectado también por la
presibn interna generada y por la viscosidad del auxiliar
de fusidn a la temperatura del tapdn. Aunque estas variables
pueden ser discutibles en cierto grado, puede ser necesario
llevar a cabo ciertos experimentos para establecer los paré-
metros necesarios a utilizar con los polimeros y auxiliares

de Pusibn especificos.
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En la siguiente descripcibn, se hace referen-
cia a los dibujos, en los cuales la fnica figura muestra
esquematicamente una forma de realizacidn preferida de la
presente invencibn, con respecto a un dispositivo de extru-
sién del tipo de doble husillo, que incluye wna seccidn
transversal de un tapbn poroso tipico y un perfil tfipico
de contenido en auxiliar de fusién que se muestra grafica-
mente en una forma de realizacién en donde se utiliza agua
como auxiliar de fusién con un polimero de acrilonitrilo.

Los polimeros refractarios fitiles en el proceso
de esta invencibén son polimeros que resultam dificiles o
imposibles de reblandecer bajo calor sin degradacibn o em-
pleo de temperaturas excesivamente altas. Los polimeros re=-
fractarios de principal importancia comercial em la actua-
lidad, para el conformado en fibras, son los polimeros de
acrilonitrilo., Si bien los primcipios y condiciones de esta
invencidn se pueden usar para la extrusién en fundido de
filamentos a partir de fusiones de fmica fase de un auxiliar
de Pusibn y polimero de acrilonitrilo, se pueden usar otros

polimeros refractarios con los auxiliares de fusibn adecua-

dos, tales como los diversos acetatos de celulosa, haluros
de polivinilo, alcohol polivinilico, poliamidas, poliimidas
y poliésteres de peso molecular muy elevada y poliamidas,
poliimidas y poliésteres refractarios derivados de mondme-
ros aromiticos. Aunque la invencidn no debe comsiierarse
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limitada de este modo, la descripcidn adicional aqui reali-
zada se referiri principalmente a los polimeros de acrilo-
nitrilo comercialmente importantes, al objeto de resumir la

invencibn,

Un auxiliar de Pusidn es un material, normalmen=
te liquido, que es capaz, cuando se utiliza bajo presiém
suficiente para evitar la ebullicibdn a temperaturas por en-
cima de su punto de ebullicién atmosPérico, de reducir el
punto de Fusibn del polimero de acrilonitrilo, cuando se
usa en concentracidn adecuada, a una temperatura preferible-
mente por debajo de la gama de degradacidn para el polimero
de acrilonitrilo, y de formar una fusibén de una sola fase
de polimero y auxiliar de fusibn. Los auxiliares de fusibén
no incluyen materiales que son buenos disolventes para los
polimeros de acrilonitrilo. En la técnica anterior se han
ofrecido ciertas consideraciones tebricas fitiles a la hora
de elegir sustancias que son eficaces como auxiliares de
fusibén. Las sustancias que reunen las consideraciones cita-
das, son relativamente vol&tiles, es decir tiemen puntos de
ebullicidn a temperaturas por debajo de aquellas a las cua=-
les disminuye el punto de fusibén de los polimeros y, por lo
tanto, tienmen puntos de ebullicibn a presidn atmosférica
por debajo de la temperatura de extrusibn de la fusibn. Auxi-
liares de fusidn adecuados, elegidos seglin las anteriores

consideraciones tebricas, incluyen agua, alcohol metflico,
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alcohol etflico, alcohol n-propilico, alcohol isopropilico,
alcohol n=butflico, alcohol iso-butilico, alcohol sec-butf-
lico, alcohol t-butilico, nitrometano, nitroetano, piridina,
piperidina, morfolina, n-butilamino, isobutilamina, sec—
butilamina, t-butilamina, acetomitrilo, propionitrilo, &cido
acético, &cido £ormico, acetilacetona, etilenglicolmonocetil-
&ter, 1,3-dioxanc, dimetilfuramo, silvamo, 1-cloro-2-hidroxi-
etano, propilmercaptén, butilmercaptéin, metiltiocianato,
dialilsulfona y mezclas de estos compuestos entre si o con
disolventes o agentes de hinchamiento conocidos para 10s po-
1imeros de acrilonitrilo, tales como dimetilformamida-agua,
acetonitrilo-agua, dimetilacetamida-agua, alcobol metflico-
agua, alcohol metilico-dimetilformamida, fenol-agua, fenol-
metanol, glicolwagua, glicerol-agua, soluciones acuosas di=-
iuidas de tiocianato sbdico, cloruro de zinc, bromuro de
litio, tiocianato de guanidina, &cido nitrico, etc. $i bien
todos los auxiliares de fusibén son fitiles en la préctica de
la presente invencidn, para producir las ventajas de la
operacibn del extruder de husillo a régimen constante y pro-
porcionar la junta del tapbn resistente a la presibn que
sirve para confinar los vapores de auxiliar de fusibn dentro
de las chmaras del extruder, el agua es un awxiliar de fu~
sibn grandemente preferido puesto que proporciona también
las ventajas adicionales de evitar la necesidad de lavar

el producto para liberarlo de auxiliar de fusidn vy, por lo
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tanto, elimina la necesidad'de utilizar sistemas de recu~
peracidn para los auxiliares de fusibn.

Como polimeros de acrilonitrilo que pueden ser
usados en la préictica de la presente imvencibn, se incluyen
aquellos polimeros o mezclas de polimeros que contienen més
de un 50 ¥ en peso aproximadamente de acrilonitrilo combina-
do. Ademis del homopolimero de acrilonitrilo, pueden usarse
copolimeros de acrilonitrilo con uno o mis mondmeros mono-
olefinicos copolimerizables. Dichos polimeros incluyen &cidos
acrilico, alfa-cloroacrilico y metacrflico; los metacrilatos,
tales como metacrilato de metilo, metacrilato de etilo, me-
tacrilato de butilo, metacrilato de metoximetilo, metacrila-
to de beta=-cloroetilo y los correspondientes ésteres de . -
4cidos acrilico y alfa-cloroacrilico; bromuro de vimilo, clo-
ruro de vinilo, fluoruro de vinilo, bromuro de vinilideno,
cloruro de vinilideno, cloruro de alilo, 1-cloro-1-bromoeti-
leno, metacrilonitrilo; acrilamida, metacrilamida, alfa-clo—
roacrilamida y productos de mono-alquilesustitucibén de los
mismos; metilvinilcetona; vinilcarboxilatos, tales como
formato de vinilo, acetato de vinilo, cloroacetato de vini-
1o, propionato de vinilo, estearato de vinilo y benzoato de
vinilo; N-vinilimidas, tales como N-vinilftalimida y Nevinil
succinimida; ésteres metilenmalbnicos, &cido itacdnico y
ésteres itacdnicos; N-vinilcarbazol; vinilfurano; alquil-

viniléteres; &cidos vinilsulfénicos tales como &cido vinile



5.

10.

15,

20,

25,

sulfénico, &cido estirenosulfbénico, acido metalilsulfénico,
4cido p-metaliloxibencenosulfdnico y sus sales; &cidos eti-
len-alfa,beta-dicarboxilicos y sus anhidridos y ésteres,
tales como citraconato de dietilo y mesaconato de dietilo;
estireno y dibromoestirenmo; vinilnaftaleno; aminas hetero-
ciclicas terciarias vinil-sustituidas, tales como las vinil
piridinas y vinilpiridinas alquilesustituidas, por ejemplo
2-vinilpiridina, 4~vinilpiridina, 2-metil-5-vinilpiridina
y similares; 1-vinilimidazol y 1-vinilimidazones alquil-sus-
tituldos, tales como 2-, 4= y 5-metil-1-vinilimidazones;
vinilpirrolidona; vinilpiperidina y otros mondmeros monc-ole-
f£inicos copolimerizables. Los polimeros de acrilomitrilo o
mezclas de polimero contendrén generalmente diversas canti-
dades de uno o més comondmeros hasta un 50 X basado en el
peso total de polimero y en general tendrfn pesos molecula-
res entre 10,000 y 200,000 aproximadamente. La cantidad de
comondmero y el peso molecular puede variar fuera de estas
gamas indicadas, ya que la presente invencifn no depende

de estas caracteristicas para la eficacia aunque tales va-
riaciones pueden ser indicadas por la consideracibén adecua-
da de las propiedades de los productos finales en sus usos

proyectados,

Seglin 1a préctica normal de la presente inven-
cidn, el polimero de acrilonitrilo en polve, auxiliar de fu-
sién y cualquier aditivo opcional deseado, se msuclan entre
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en cualquier instalacidn adecuada, o pueden mezclarse por
separado a un extruder y mezclarse entonces. La relacibn

de polimero a auxiliar de fusibn es normalmente de 2/1 a

20/1 aproximadamente, en funcidn de las composiciones quimi-
cas del polimero utilizado y del auxiliar de Pfusidn usado. -
Con preferencia, y en el caso que los polimeros de acrilo-
nitrilo contengan como minimo un 70 ¥ en peso de acriloni-
trilo, junto con agua como auxiliar de fusibn, la relacibn
serd de 5,5/1 aproximadamente.

La mezcla resultante de polimero y auxiliar de
Pusibn permanece como un polvo que tiende a aglomerarse tras
la compresidn para formar una masa porosa que tieme espacios
o conductos entre las particulas poliméricas. Bn la relacibn
de polimerc a auxiliar de Pusibn anteriormente definida,
parte del auxiliar de fusibén es absorbido en el polimero y
en forma de una pelicula superficiale. Cuando la mezcla se
aglomera por compresién a temperaturas por debajo del punto
de fusidn del polimero en el ambiente del auxiliar de fusidn,
no existe reblandecimiento de las particulas poliméricas y
tiende a resistir una deformacidn similar a la situacidén im-
plicada en el intento de compactar arena himeda. Segin la
prictica preferida de la invencién, se alimenta continua-
mente una mezcla del tipo anterior a wn dispositivo de ex~
trusibén en fundido del tipo esquematicamente mostrado en la

figura 1. El extruder es convenientemente del tip. de doble



5.

10.

15.

20,

25,

- 15 -

husillo, es decir existen dos husillos paralelos de interw
mezclado, girando ambos en la misma direccidn mediante un
mecanismo accionador comfin y extendiéndose los husillos de
extrusién desde el extremo de alimentacién del cilindro de
extrusién, en la entrada, hacia el extremo de salida del

extruder, el cual esti acoplado con un dispositivo de con-

formado adecuado,

con referencia a la figura 1, el extruder 10
mostrado est4 dotado de una entrada o tolva de alimentacién
11 que est& en comunicacibén con un cilindro interno 22 del
extruder. El conjunto del husillo 23 esti situado dentro
del cilindro para transportar el polimero 21 desde la entra-
da del cilindro a una bomba de dosificacibn 18 en la salida
del cilindro. Solamente se muestra un conjunto de husillo,
si bien es preferible utilizar husillos dobles que operan
en una disposicibén de lado con lado.

El conjunto de husillo de extrusibén, o ambos
cuando se utilizan dos, est& constitufdo de distintas seccio-
nes dependiendo de 1a funcibn o Punciones deseadas a reali-
zare En el dibujo, se muestran cuatro secciones distintas,

A, By Cy De En la primera seccidn del extruder "A", la rosca
del husillo 12 es relativamente basta y sbierta, de modo

que cada filete del husillo se acomoda en un volumen relati-
vamente grande. En la seccibn ulterior "B", la mesca 13 es
algo mis fina de modo que se acomoda un volfmen reducido
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en cada filete del husillo. .En la tercera seccibn *C*, la
rosca 15 vuelve a un paso mis abierto y por filtimo en la
cuarta seccibn "D", la rosca 17 se hace de nuevo mis fina,

de modo que se obtienen una reduccidn en volfimen acomodado
por un filete. La funcidén de cada configuracibén de paso sers
mis evidente por la siguiente descripeibdn detallada de la
historia £4sica <2 la mezcla a medida que se transporta

a través del cilindro del extruder desde la entrada a la
salida. Cada seccidn puede contener mis de un solo elemento
de husillo y cada elemento puede ser de distinto paso de

husillo,.

Debe observarse que el cuerpo del extruder, en
la proximidad de la seccidn "B", contiene conductos intermos
14 a través de los cuales se pasa agua de refrigeracidn para
mantener la mezcla en dicha seccibdn del cilindro del extru-
der a una temperatura adecuadamente baja en comparacibébn con
la temperatura relativamente alta de la seccibn *D". En el
frea de la seccibn "D", el cuerpo del extruder esti dotado
con medios adecuados para calentar la mezcla en el cilindro
del extruder en el grado necesario para efectuar la fusidn,
Los medios de calefaccibn pueden ser arrollamientos de re-
sistencia eléctrica o, alternativamente, pueden comprender
conductos 16 proporcionados deatro del cuerpo del extruder
para la circulacibén de fiuldos calientes. En el extremo de

salida del conjunto del extruder estd acoplado . conjunto
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de bomba calentado 18 y dispositivo de conformade calentado,
tal como una hilera 19. El polimero fundido se pasa desde el
extruder a la entrada de la bomba vy se dosifica a la hilera.
La integridad 1i{quida de la fusibn de polimero se mantiene
hasta que se fuerza a través de los orificios de la hilera
y se enfria para formar un producto polimérico sélido, con-
formado, 20,

En funcionamiento, la mezcla 21, compuesta de
polimero y auxiliar de fusibn, se éarga a la tolva de ali-
mentacidn 11 del extruder, mientras se hace ciruular agua
de refrigeracibén a través del conducto 14 de la seccién
"pH, para mantener la temperatura de la mezcla bastante por
debajo del punto de ebullicién del auxiliar de fusibn y, en
la prictica, es preferible enfriar el material de la sec-
cién "B" a una temperatura al menos tan baja como la tempe-
ratura ambiente. La primera seccibn *A" del husillo de ex~
trusibn sirve para transportar el polvo e iniciar la compac-
tacidn de la mezcla.al mismo tiempo que se hace avanzar tam-
bién la mezcla hacia la segunda seccién "B" en la cual se
presenta una compactacibdn apreciable de la masa. La canti-
dad de compactacidén que tiene lugar en la seccibn "B* de-
termina la composicidn £isica del tapbn de polvo de la ine
vencidén. El grado de compactacidn dependerd de diversas va-
riables, incluyendo el tamafio de partficula y forma del po-
1imero, el &ngulo del paso de husillo y el cauda: de la mez~
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cla. El grado de compactacidn determina adicionalmente la
densidad y porosidad del tapbn de polvo., La porosidad del
tapbn de polvo es un factor critico a 1a hora de obtener
las ventajas de la invencibén, ya que dentro de los conduc-

5, tos capilares del tapdn poroso frio es donde el auxiliar .
de fusibn liquido se acumula para formar una barrera de
presidn, ’

El tapbn se muestra esquematicamente como "E"
en el dibujo.'Un perfil tfpico del contenido en auxiliar
10, de Pusibn del tapbn se muestra graficamente en "F* en donde

el auxiliar de Pusibn es agua.

Una vez formado el tapén en la forma descrita,
el mismo avanza a la seccifn "C" en donde el tapbn se de-
sintegra en trozos particulados por la accidn del husillo 15
15, contra 1la cara del tapbdn en avance, A medida'que la mezcla
asf desintegrada pasa al interior de la fittima seccibn "D~
del cilindro de extrusidn, se alcanzan temperaturas sucesi=-
vamente ms grandes en la mezcla por los medios utilizados
para calentar la seccién "D". En la filtima seccibén del cilin ‘v
20. dro de extrusién, "D", la mezcla alcanza una témperatnra por ’
encima del punto de ebullicidn atmosPérica del auxiliar
de fusibn y por encima de la temperaturz de fusibén de la
mezcla polimero-auxiliar de Pusibn. Bl peso de los husillos
del extruder en la seccidn "D' son mls finos al ¢bjeto de
comprimir la fusidn en un tapdn fundido y proporciensr cier—

ny
A1
.
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to mezclado. En esta etapa de la extrusibn, la presién in-
terna del extruder supera a la presibén de vapor del auxiliar
de fusibén. El gas vaporizado y el auxiliar de fusidén liqui-
dos se encuentran en equilibrio a una temperatura bastante
por encima del punto de ebullicidn atmosférico del auxiliar
de Pusibn. Normalmente, el vapor bajo esta presibn se venti-
larfa retrocediendo a la zona de presibn més baja en la sec-
cibn de entrada del extruder y escaparfa, causando asi el
soplado. Sin embargo, la temperatura, construccidn y movi-
miento hacia adelante del tapbn de polvo poroso, seglin la
presente invencidn, son tales que se evita el escape de
auxiliar de fusidn vaporizado, normalmente suficiente para
causar el soplado. El vapor caliente se dirige hacia atrs
hacia la seccibn de entrada del extruder y se pone en con—
tacto con la superficie delantera del tapdn de avance., El
vapor se condensa tras contacto con el tapdn f£rio y se ab~
sorbe en los capilares del tapdn, causando asi que el tapdn
se sature con vapor condensado durante una distancia inde-
terminada. Bajo condiciones de régimen constante, la distan
cia de saturacibén debe ser suficiente para proporcionar una
junta de presibn y no se debe extenc:r por toda la longitud
del tapbn, puesto que, de otro modo, el tapbn podria esca-
parse y se produciria el soplado a través de la seccibn de
entrada. Por consiguiente, la invencidn proporciona aquellas
condiciones de équilibrio dinémico por las cuzles la difu~
sibn lineal de retroceso del vapor condensado en o). tapbn
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poroso es igual a la velocidad lineal hacia adelante del
tapbn poroso, bajo condiciones operaciones de regimen cons-
tante en todo el extruder, Sin embargo, pueden existir bre-
ves periodos de condiciones operacionales de regimen incons-
tante, cuando puede existir dicho equilibrio dinfmico, pero
tales breves periodos no son estables cuando se consideran
en términos de una operacibn en estado estable en donde las
condiciones de equilibrio dinfmico se mantienen durante lar—
gos periodos de tiempo y son interrumpidas a voluntad.

El tapén poroso de polvo de la presente invencidn

est& caracterizado generalmente por temer uma estructura de
vacios internos de aproximadamente el 50 % de su volfmen
total. De este modo, y cuando se conforma de un modo adecua-
do, el tapbn deberi ser generalmente capaz de absorber apro-
ximadamente su propio peso de auxiliar de fusibn, Estas can=
tidades no intentan ser criticas, sino que se sugierem como
una gula a base de la experiencia obtenida en el desarrollo
de la presente invencibn. En la prictica real, la formacibén
de vacios o porosidad del tapén de polvo, se determina por
los factores previamente anotados, tales como forma y tamafio
de las partfculas poliméricas y grado de compactacidn.

En el caso de polimeros de acrilomitrilo, la
experiencia ha demostrado que resultan idealmente adecuados
aquellos polimeros preparados por polimerizacidén en suspen—
sidn y que tienen particulas esféricas de aproximadamente
10 a 100 micras. Tales métodos de polimerizacibn son bien

conocidos en la técmica y se utilizan ampliamente a escala

¢
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comercial. El grado de compactacidn dependeri enormemente
de los parfmetros mecénicos del extruder. El &ngulo de paso
del extruder es significativo en dichos parémetros. Igual—
mente, el grado de compactacibén vendr& afectado por otros
factores tales como velocidad de alimentacién de polimero

y longitud y dilmetro del cilindro. Todos estos criterioé
son interdependientes y requieren un equilibrio adecuado
para obtener los resultados deseados, Por consiguiente,
estos criterios interrelacionados mo pueden ser descritos
individualmente de un modo significativo, excepto en'féiéi—
nos de las caracteristicas del tapbn. Como anteriormente se
ha descrito, el tapbn es una masa porosa. Sobre una base en
volimen, el tapbn es normalmente de un 50 ¥ aproximadamente
de vacfos, pero puede variar entre 30 y 70 % de vacios apro-
ximadamente, Los vaclos surgen como especies entre particu-
las poliméricas adyacentes que Fforman la masa. Los vacios
pueden estar interconectados o aislados, pero son suficienw
temente grandes, numerosos y disponibles para permitir el
flujo libre de auxiliar de fusidn por medios capilares o

por otros medios fisicos.

La velocidad de flujo del auxiliar de fusibn a
través del tapbn poroso es influenciada por la porosidad o
densidad del tapbn, presidn diferencial a través del tapdn
y v?scosidad del auxiliar de fusibn. Estas dos fltimas va=-
riables no son variables controladas. Por consiguiemte, y
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en la practica, la velocidad de difusidén de retroceso del
auxiliar de fusidén a través del tapdn, es contrarrestada
por la velocidad de alimentacidn o velocidad de avance li-
neal del tapbn de polvo.

-

En el caso de extruir poifmeros de acrilomitrilo
con agua como asistente de fusibn, pueden usarse los siguien
tes detalles especificos para proporcionar el tapbn poroso
y llevar a cabo la extrusidén de la fusibn de polimero en
formas fitiles, tales como fibras,

Se prepara en primer lugar un copolimero de acri-
lonitrilo de acuerdo con el método de polimerizacibn en sus—
pensidn continuo, descrito en la patente USA No. 2.847.405,
concedida a Mallison el 12 de agosto de 1.958. E1 grumo hfi-
medo de polimero se seca uniformemente a un bajo nivel de hu-
medad v a continuacibén se mezcla con agua suficiente para
dar una mezcla uniforme de polimero y agua en la cual el con-
tenido en agua asciende a 16 % en peso del peso total de po-
limero y agua. La mezcla, que es de naturaleza de particula-
dos sblidos hfmedos, se carga en el extruder y se hace avan-
zar hacia la zona de formacidn del tapdn, en donde se enfria -
a menos de 1002C. El cilindro del extruder tiene un difmetro
interno de 28 mm y el peso del husillo, en la zona de forma-
cibn del tapbn, es de 15 mm y opera a 150 rpm. Se forma un
tapbn que tieme una longitud total de 60 mm, El movimiento
continuo hacia adelante del tapbm le conduce a la zcna de
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desintegracibn en donde el tapdn se disgrega en pequefios
fragmentos antes de entrar en la zona de fusidn, en donde ia
mezcla se calienta a unos 1002C., La mezcla reblandece en
primer lugar a una masa plistica v ss revuelve a temperatura
elevada por la accidn de los husilles con el resultado de
que la mezcla flulle a una masa coherente, continua, homo-
génea, mientras que 1 % del agwa se cornvierte en vapor de
agua. La masa pléstica se calienta «iicionalmente a 1502C

e incluso 1802C, para llevar a cabo la fusibn uniforme de la
mezcla., A estas temperaturas, se generan presiones de vapor
de agua superiores a 5,25 kg/cmg, y con frecuencia superio-
res a 7 kg/cmz, dentro del cilindro del extruder asociado
con la zona de Pusibn.,

El vapor de agua en contacto con la superficie
del tapdn poroso frio se condensa y satura €l tapbn en movie
miento hacia adelante durante una distancia hacia atris
desde el material extremadamente calicute bajo presibn a
través de la mezcla polimérica enfrisda bajo compactacidn.
El tapdn poroso enfriado en cooperaciéu con el vapor de
agua condensado contenido en el mismn, sirve para propor—
cionzr la barrera de presidn necesaria para contener el va-
por de agua bajo presibn en la zon» de fusibn, al objeto de
evitar el escape del extruder y la pérdida a través de la
evaporacibn del agua, seglin el prucese de esta invencidn.

En la configuracidn doc kuslile auntericy..eate des-
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crita y en los siguientes éjemplos, se hace repetidas refe-
rencias al &ngulo de paso del husillo y distancia o longitud
del husillo. Un husillo de extruder es el complemento total
de una coleccid$n de elementos individuales de husillo, Cada
elemento comprende varios filetes de husillo y tiene wna
longitud global normalmente medida en milimetros. Un filete
de husillo es el voilmen definido por dos roscas adyacentes
que completan una vuelta completa del eje del husillo. Aun=-
que el &ngulo del paso de husillo puede ser determinado,

la unidad més convencional ofrecida es en mm. Un paso en mm
es la distancia medida a 10 largo del eje de husillo reque-
rida para completar una revolucidén de rosca de nusillo. As$,
por ejemplo, una seccidn de husillo de 60 mm que tiene

una rosca de husillo de 15 mm, describir& 60 mm de longitud
de husillo a lo largo de su eje en donde cada rosca de hu-
sillo hace una revolucidn cada 15 minutos. En 60 mm, exis-
tirén cuatro revoluciones completas y tres filetes. Bstos
conceptos son bien conocidos para los expertos en la técni-

Cae

La invencidn se ilustra adicionalmente por los
siguientes ejemplos en donde todos los porcentajes se ofre-
cen en peso a menos que se diga lo contrario.

EJEMPLO 1
Se mezcla una cantidad suficiente de polimero

de acrilonitrilo seco, de color hueso, para operacidén con-

IR R ARES
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tinua, con una cantidad suficiente de agua para proporcio-
nar una mezcla de extrusidn que contiene 16,5 % de agua.

El polimerc tiene una composicibén de 90 % de acrilonitrilo
y 10 ¥ de metacrilato de metilo. El mezclado se utiliza
utilizando un mezclador de doble carcasa de laboratorio
Patterson Kelly. Se proporciona una varilla intensificadora
a través de la cual se pulveriza agua sobre el polimero em
rotacibn, para lograr un mezclado uniforme. La mezcla se
transfiere a un aparato de alimentacidn cbnico en asociacidn
con un extruder co-rotativo, de doble husillo, Verner and
Pfleiderer, modelo zDS~K~28, que tieme una longitud total

de husillo de 771 mm y un dilmetro de cilindro de 28 mm.

La configuracién del husillo es preestablecida del siguiente
modo. Los primeros 15 mm de husillo desde el extremo de en-
trada, tienen un paso de 15 mm. Esta primera zona sirve solo
para recoger la mezcla de alimentacibn y transportaria a la
segunda zona que tiene un paso de 30 mm para 2500 mm de
husillo. BEn la tercera zona, el paso de husillo disminuye

a 24 mm para una distancia de 48 mm y en la cuarta zona a

15 mm durante una distancia de 60 mm, sirviendo las zonas
tercera y cuarta como la seccibén de compactacidn del msi-
llo. Inmediatamente después, y en una quinta zona, el paso
del husillo aumenta a 45 mm durante una distancia de 105 mm,
sirviendo esta zona para desintegrar o disgregar el tapdn
compactado. En una sexta zona, el peso del husillo aumenta
de nuevo a 24 mm, durante una distancia de 232 ru,; y en
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una séptima zona se presenta un paso de 15 mm durante una
distancia de 60 mm. Las zonas sexta y séptima sirvei pé;a
fundir y densificar la masa polimérica. Se utilizan?unréé—
parador de 1 mm de longitud emtre las zonas sex;é &7ségtima.
al objeto de completar la longitud total del husillo igk
771 mm. o

La mencla polimérica se alimenta al extruder a
una velocidad de alimentacidn de 40 g por minuto mientras se.'
hace girar el husillo a 150 rpm, después de haberse llenadoA
el extruder con mezcla polimérica. La temperatura de la mez-
cla polimérica, a 1o largo de toda la longitud del cilindro'
del extruder, se ajusta mediante enfriamiento o calefaccibén
con medios adecuados, como anteriormente se ha descrito.

Los instrumentos registradores de temperatura, indican que
la temperatura dentro de la seccidn de tramsporte parte de
492C y aumenta a 662C antes de compactarse a 822C. Duran-
te la fusibn, la temperatura se mantiene en 16020, hasta
que la fusibén abandona el extruder. Se obtiene una presidn

interna de 6,3 kg/cm? relativos aproximadamentes

El extruder se hace Funcionar durante mis de
6 horas sin incidente alguno, antes de deésconectarse. Los
husillos son retirados del extruder. Las determinaciones de
hurdedad de la mezcla polimérica a lo largo del extruder,
indican que en la cuarta zona se presgentd un fuerte aumento
de contenido en agua de 16,5 a 5C % aproximadamente, Du-

rante todo el experimento, no se chsexvaron caidas de pre-
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sidn, soplados de retroceso, imterrupciones de la alimenta-
cidn o sobrecarga de par torsor. For consiguiente, dicha
operacién representa una operacibn tipica del proceso de

ésta invencidn.

EJEMPLQ COMPARATIVO A

Se repite el ejemplo 1 en cada detalle,
excepto que el calentamiento se aplica a la zona de come
pactacibén, la cuarta zona del husillo, de modo que la tem-
peratura de la mezcla polimérica es. de 1602C., Después de
solo 30 minutos de operacibn, existen interrupciones de la
alimentacibén acompafiadas por un par torsor excesivo en el
husillo rotativo. El husillo es retirado y en consecuencia

se produce e; paro del extruder.

EJEMPLO 2

Se repite de nuevo el procedimiento del ejem-
plo 1 en todos sus detalles, excepto que la temperatura de
la cuarta zona del husillo se calienta a 1009C. La operacidn
parece ser aceptable. La temperatwra de la cuarta zona se
deja que alcance lentamente los 1032C, tras lo cual se
registra una caida de presibn y 1a ppepacidn del extruder
llega a ser marginal. La temperaturz de 1a zona se devuelve
entonces a un valor por debajo ligeramente de 1002C, tras
lo cual deja ya de registrarse una csida ¢z presibn y la

operacidn vuelve a ser normal.

BEste ejemplo ilustie la criticalidad de la
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temperatura en la zona de compactacidén en donde se propor-
ciona el tapdn poroso. La temperatura de esta zona puede
mantenerse por debajo del punto de ebullicidn atmosférico
del auxiliar de fusidn, que, en el caso de agua, es de
1008C,

EMPLO COMPARATIVO B

Comn en el ejemplo 1, se lleva a cabo un

experimento de extruder que tiene aproximadamente el mig-

mo perfil de temperatura, es decir, la temperatura antes y
alrededor del tapbn poroso es inferior a 882C, a excep-
cibn de que la configuracidn del husillo se presenta del

forma diferente,

En &ste experimento, se utiliza una primera
zona de husillo de 15 mm de paso durante una distancia de
15 mm, seguido por una segunda zona de 45 mm de paso du-
rante una. distancia de 15 mm. Las zomas tercera y cmarta

son, respectivamente, de 30 mm de paso durante una distancia

de 160 mm y de 24 mm de paso durante una distancia de

144 mm, Para fines de compactacidn adicional, se utiliza
una quinta zona de 300 mm de paso iwverso durante una
distancia de 30 mm. Esta zona tiende & zlimentar mezcla
polimérica hacia atrfs hacia la entrada de alimentacibn,
causando un tapbdn muy denso. El tapdu zvanza hacia una
sexta zona de 45¢ de paso durante una distancia de 30 mm,

en donde se desintegra o disgrega. A continuacidn, existen
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las zonas séptima y octava de, respectivamente, 30 mm de
paso durante 232 mm y 24 mm de paso durante 145 mm,

La mezcla de polimero se alimenta al extru~
der con una velocidad de rotacidn del husillo de solo
50 rpm. La operacidn constante del extruder no pudo con-
seguirse devido al constante sobre-~par torsor del husillo.
Esta condicibén fue atribuida al hecho de que el grado de
compactacién de la mezcla polimérica en la zona de forma-
cibn de tapbn, era demasiado grande. En ninglm caso se
encontrd ser aceptable el empleo de elementos de husillo
de paso a izquierda o inverso en la zona de formacidm del
tapbn.

A partir de los datos experimentados adi-
cionales, es evidente que una configuracidén de husillo
preestablecida, que contiene un &ngulo de paso igual o
en aumento a través de la zona de compactacidn, se traduci-
ria en muy poca compactacibén de la mezcla polimérica para
proporcionar un tapdn poroso aceptable. Para una operacidn
adecuada, es necesario dispomer de un &ngulo de paso coms—
tantemente en disminucidn a través de la zona de compacta-
cibn, para formar el tapdn poroso descido sin recurrir a
un paso inverso.

Desorita suficientomenis la naturaleza
dé&2_invento, asi.como la manera de realizarlo en la prac-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones anterior-
mente indicadas, son susceptibles de modificaciones de dew
talle en cuaunto no alteren su principic fundemental.,
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REIVINDICACIONES

— et

1.~ Procedimiento continuo de extrusién en
Pundido, que comprende las etapas de alimentar un polimero
refractario y un auxiliar de fusibn al interior de una zo-
na de alimentacidén de un extruder de husillo; comprimir
dicho polimero y auxiliar de fusibn en una zona de compre-
sién del extruder; y calentar el polimero y auxiliar de
fusidn en una zona de fusidn para formar una fusidn de
fnica fase del polimero y auxiliar de fusibén, a una tem-
peratura por encima del punto de ebullicién atmosférico
del auxiliar de fusibn, antes de salir por un orificio con
formador existente en el extruder; caracterizado porque
comprende establecer, en una zona intermedia entre dichas
zonas de compresibdn y de Pusidn, dentro del extruder,
un tapén poroso de polimero compactado y auxiliar de 3usi$n,
a una teméeratura por debajo del punto de ebullicidn atmos-
férico del auxiliar de fusibn, conteniendo dicho tapén po~
roso auxiliar de fusién condensado demtro de los poros del
tapén; y avanzar dicho tapdn hacia la salida del extruder a
una velocidad lineal igual a la velocidad con la cual el
auxiliar de fusibn, condensado dentro de los poros del
tapdn, se mueve hacia dicha zona de alimentacidén del ex-
truder como resultado de la presibn generada dentro de la
zona de presibdn y fuerzas capilares dentro del tapdn po-

I'0OS0.
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2.~ Procedimiento segim la reivindicacién 1,
caracterizado porque dicha operacién continua se lleva a
cabo en condiciones de régimen constante,
3.= Procedimiento segfin la reivindicacién 1,
5, caracterizado porque el polimero refractario es un poli-
mero de acrilonitrilo.

4.~ Procedimiento segln la reivindicacibn 3,
caracterizado porque el auxiliar de fusidn es agua.

5.~ Procedimiento continuo de extrusién
10. en fundido, tal y como queda sustancialmente descrito en
la presente Memoria, e ilustrado en los dibujos adjunxos;

Esta Memoria comta de 31 hojas escritas a
miquina por una sola cara,

AMERTCAN CYANAMID COMPANY,
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