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DESCRIPCION
Procedimiento y aparato para extrudir materiales con canales capilares
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a materiales procesables por extrusién que presentan una pluralidad de canales
capilares que los atraviesan, asi como a los aparatos y procedimientos para producir tales materiales. Los capilares
pueden estar ocupados por gases, liquidos u otras fases. Los materiales pueden ser espumas anisoétropas que
tienen un gran volumen relativo de espacios vacios.

Estado de la Técnica

Normalmente, la espuma polimérica convencional se procesa por extrusiéon, por ejemplo como se describe en
Tuladhar, TR y Mackley, MR, "Experimental observations and modelling relating to foaming and bubble growth from
pentane loaded polystyrene melts", Chemical Engineering Science, vol. 59 (24), 5997-6014, 2004. El producto
resultante contiene un volumen relativo de espacios vacios isétropo aleatorio, que es intrinsecamente dificil de
controlar y predecir.

Las peliculas o cintas termoplasticas con multiples canales capilares paralelos anisétropos que se extienden a su
través se conocen como peliculas microcapilares ("MCF" = microcapillary films). Las MCF y su producciéon se
describen en el documento WO 2005/056272. Normalmente, las MCF presentan aproximadamente un 5-6% de
volumen relativo de espacios vacios, en base a analisis dpticos y segun la geometria de matriz y el dispositivo
inyector de aire.

Es deseable conseguir MCF que tengan un volumen relativo de espacios vacios mucho mayor con el fin de
proporcionar estructuras tipo espuma anisétropas con canales paralelos. Tales materiales ofrecen interesantes
propiedades mecanicas y la posibilidad de nuevas aplicaciones. Los intentos anteriores de producir MCF con un
gran volumen relativo de espacios vacios mediante una inyeccion de gas aguas arriba han fracasado debido a la
formacion de burbujas en los capilares (Hallmark B, The Development of Microcapillary Films, PhD Thesis, Chapter
3, University of Cambridge, UK, 2005.)

Sumario de la invencion

Segun un aspecto de la invencion, se proporciona un procedimiento para producir un producto extrudido que
presenta una pluralidad de canales capilares que lo atraviesan, comprendiendo el procedimiento los siguientes
pasos:

a) proporcionar un aparato de extrusion que comprende una extrusora con una entrada, una matriz que incluye un
orificio de forma exterior predeterminada, una pluralidad de inyectores de fluido que presentan, cada uno, un
cuerpo que incluye un conducto interno para el flujo de fluidos y que comprenden ademas, cada uno, una salida
del conducto interno en un extremo de salida, estando el extremo de salida de cada inyector dispuesto segun un
patrén predeterminado esencialmente dentro del orificio de la matriz y estando el conducto de cada inyector
conectado de manera que permite el paso de fluidos a una fuente de fluido;

b) alimentar material apto para la extrusién a la extrusora a través de la entrada;

c) forzar el material apto para la extrusion hacia la matriz y a través del orificio en la matriz para conseguir un
producto de extrusidon con una forma exterior predeterminada;

d) utilizar los inyectores para permitir que el fluido pase desde la fuente de fluido a través del conducto y sea
incluido en el producto de extrusién con el fin de formar capilares, de manera que el producto de extrusion
incluye capilares llenos de fluido a lo largo del mismo segun el patron predeterminado; y caracterizado por

e) un enfriamiento brusco del producto de extrusion cuando éste sale de la matriz.

Se ha descubierto que mediante un enfriamiento brusco y rapido del producto de extrusion es posible obtener MCF
estables con un gran volumen relativo de espacios vacios. Puede obtenerse un producto con un volumen relativo de
espacios vacios de hasta aproximadamente un 30% utilizando una inclusion de aire o de otro fluido a presién
ambiente; también se ha descubierto que es posible producir faciimente un producto extrudido con un volumen
relativo de espacios vacios superior a aproximadamente un 30% inyectando fluido a presion a través de los
inyectores. El proceso elimina los problemas de formacion de burbujas en los capilares cuando se utiliza una fuente
de fluido a presion. Se ha descubierto que, utilizando el proceso, es posible formar de manera controlable materiales
alveolares termoplasticos anisétropos con un volumen relativo de espacios vacios de hasta un 60%, y se cree que
sera posible obtener un producto extrudido anisétropo con un volumen relativo de espacios vacios aun mayor, de
hasta un 80% o un 90%.

Se entendera que “enfriamiento brusco del producto de extrusién cuando éste sale de la matriz” debe interpretarse
en sentido practico, dado que, en la practica, existira siempre una distancia finita entre la salida de la matriz y el
punto donde el producto de extrusion se ha enfriado lo suficiente como para resistir la deformaciéon mecanica. El
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concepto “salida de la matriz” significa el primer lugar en el que los limites externos del producto de extrusién dejan
de estar encerrados por la matriz. Preferentemente el enfriamiento se aplica al producto de extrusion a una distancia
de la salida de la matriz inferior a aproximadamente 3 mm, preferentemente inferior a 2 mm y con especial
preferencia a aproximadamente 1 mm o menos. Asi, preferentemente la longitud de extraccién de la masa fundida
(distancia desde la salida de la matriz hasta el punto de enfriamiento brusco) sea lo mas cercana a cero
practicamente posible. En esta realizacion, el enfriamiento brusco se logra mediante uno o mas chorros de fluido, en
particular chorros de aire a alta velocidad, que se dirigen directamente al producto de extrusién cerca de la salida de
la matriz.

En una realizacion de la invencién, la fuente de fluido es un suministro de gas comprimido regulado, en particular un
suministro de aire a presioén, que puede proporcionar una corriente de gas a presion a los inyectores de fluido. Los
inyectores de fluido comprenden cuerpos huecos a cuyo través puede pasar un fluido, por ejemplo agujas. En las
condiciones de extrusion de MCF convencionales, los inyectores son dispositivos pasivos que incluyen el aire de
forma natural a la presion atmosférica. El efecto de utilizar gas a presion es inflar los capilares.

Normalmente, la pelicula sometida a enfriamiento brusco se hace pasar a través de un par de rodillos prensadores y
luego se bobina. Se ha descubierto que la presion de este proceso puede ser lo suficientemente alta como para
destruir los capilares formados en un proceso de MCF convencional.

Entre las aplicaciones potenciales para el producto extrudido se incluyen: electroforesis capilar, por ejemplo para
analisis de ADN, transferencia de calor, transporte de fluidos, microrreactores, aplicaciones biomédicas,
encapsulacién de liquidos, aplicaciones o6pticas, productos alimenticios y aplicaciones de matriz porosa. Tales
aplicaciones se describen en el documento WO 2005/056272 y el documento US n° de serie 10/582.465. Entre otros
ejemplos no limitativos de aplicaciones para el producto alveolar anisétropo se incluyen el uso como conducto
alimentario, farmacolégico o de gas, por ejemplo pajitas, aplicaciones intra-corporales, o como accionadores
neumaticos o hidraulicos con movimiento 'a prueba de chispas'. Otras aplicaciones potenciales incluyen aplicaciones
de teledeteccion, tales como conductos para la deteccidon de sustancias quimicas, farmacos o contaminantes, y
conductos de presion para medir presiones en diferentes puntos de un sistema o vehiculo. Para su uso en las
aplicaciones, el producto puede tener multiples canales o puede cortarse para producir una pluralidad de productos
de un solo canal.

Una consecuencia importante de la capacidad de fabricar cintas de espuma anisotropa es la posibilidad de obtener
un monolito de espuma anisétropa termo-fusionando junto a una pila de cintas de espuma anisétropa. En una
realizacién alternativa puede utilizarse una disposicion bidimensional de inyectores para crear un monolito de
espuma mediante extrusion directa. Se espera que tal material tenga propiedades mecénicas excepcionales que
pueden adaptarse a aplicaciones concretas.

Preferentemente, el orificio de la matriz es esencialmente rectangular, de modo que la forma exterior resultante del
producto extrudido es esencialmente rectangular. Preferentemente las dimensiones del orificio rectangular son tales
que el producto extrudido constituye una lamina, una pelicula o una cinta. El orificio rectangular tiene
preferentemente un lado largo de una longitud al menos 5 veces mayor que el lado corto. Preferentemente la
proporcion es superior a 10, ya que esto puede permitir una mayor facilidad de flexion de la pelicula. Debe
entenderse que el orificio puede tener otra forma adecuada, incluyendo de corona. Se ha observado que con una
matriz no circular, por ejemplo una matriz rectangular, pueden producirse efectos de borde que cambian la forma de
los capilares en o cerca del borde de la pelicula. Tales efectos de borde pueden evitarse mediante el uso de una
matriz anular, que es en realidad una pelicula continua sin bordes. Una matriz anular puede permitir la produccién de
un producto extrudido tubular, por ejemplo un tubo cilindrico, con una mayor uniformidad en cuanto al tamafio y la
forma de los capilares.

Mediante el enfriamiento brusco del producto de extrusién cuando éste sale de la matriz es posible fijar la forma en
seccion transversal del producto extrudido de manera que sea esencialmente igual a la forma interna del orificio de
la matriz. Por ejemplo, el producto extrudido puede comprender un tubo con una seccién transversal circular,
ovalada, cuadrada, rectangular, triangular u otra forma poligonal, y con perforaciones paralelas o canales paralelos
dentro de la o las paredes del tubo.

Por simplicidad, a continuacion se describe el aparato con referencia a la realizacién preferente, en la que la matriz
tiene un orificio esencialmente rectangular en el que se halla una disposiciéon de salidas de aguja dispuestas en una
linea esencialmente paralela al lado largo del rectangulo y situada esencialmente en el centro de los lados cortos del
orificio. Esto produce una pelicula extrudida con una pluralidad de perforaciones o canales capilares a lo largo de la
misma. Debe entenderse que pueden emplearse diferentes disposiciones y diferentes formas de orificio.

Breve descripcion de las figuras

A continuacion se describe la invencién mas detalladamente, sélo a modo de ejemplo, con referencia a las
siguientes figuras, en las que:
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Figura 1: un diagrama esquematico de un aparato de extrusién de acuerdo con un aspecto de la
presente invencion;

Figura 2: una seccion transversal esquematica de una primera realizacion de la matriz de la Figura 1;

Figura 3: vista esquematica inferior de la matriz de la Figura 1;

Figura 4: diagrama esquematico que muestra parte de la matriz de una segunda realizacién de la
Figura 1 y su disposicién de inyectores;

Figura 5: grafico de la variacion de la anchura de pelicula y el espesor de pelicula con la velocidad de
extraccion;

Figuras 6y 7: materiales extrudidos producidos bajo diversas condiciones experimentales;

Figura 8: vista en planta de parte del aparato de la Figura 1, sin enfriamiento por chorro de aire; y

Figura 9: muestra parte de una instalacién experimental de acuerdo con una realizacion de la
invencion.

Descripcion detallada

La Figura 1 muestra un aparato de extrusidon 1 para crear un producto extrudido 2 con canales capilares a lo largo
del mismo. El aparato de extrusion comprende una extrusora de husillo 4 accionada por un motor 6. Se alimenta
material apto para la extrusion 8 al husillo de la extrusora 4 desde una tolva 10. Al pasar el material apto para la
extrusion a través del husillo de la extrusora 4, el material se funde y forma una masa fundida 24 (Figura 4). El
husillo de la extrusora 4 alimenta la masa fundida a una bomba de engranajes 12, que mantiene un flujo
esencialmente constante de masa fundida hacia una matriz 14. La bomba de engranajes 12 esta conectada al
husillo de la extrusora 4 mediante una brida 16, que incluye un filtro de tamizado para eliminar impurezas de la
corriente en masa fundida. El motor 6 se controla empleando un enlace de retroalimentacion de presiéon 18 entre la
entrada de la bomba de engranajes y el motor 6.

La masa fundida 24 pasa a la matriz 14 a través de un barril de extrusora 20, que esta conectado a la bomba de
engranajes mediante una brida 22. Para controlar la temperatura en diferentes etapas en el aparato de extrusion 1
se utilizan calentadores de cinta 26. Los calentadores de cinta 26 pueden situarse dentro de la extrusora, en las
bridas 16, 22, en la bomba de engranajes 12, en el barril de extrusora 20 y también en la matriz 14. En figuras
posteriores se mostraran mas detalladamente ejemplos de realizaciones de la matriz 14.

La masa fundida pasa a través de la matriz 14 y adquiere la forma y la seccidn transversal deseadas. Al salir la
masa fundida de la matriz se convierte en un producto de extrusion 28 (Figura 4).

La Figura 2 muestra una seccion transversal esquematica de una realizacion de la matriz 14 de la Figura 1. La
matriz incluye una parte de entrada 32, una parte convergente 34 y un orificio 36, que tiene una forma interior
predeterminada. La masa fundida entra por la parte de entrada 32 de la matriz 14 y es conformada gradualmente por
la parte convergente 34 hasta que sale por el orificio 36.

La matriz 14 incluye ademas inyectores, que en este ejemplo comprenden agujas 38 (s6lo se muestra una de ellas
en esta figura) situadas en los mismos. Cada aguja 38 tiene un cuerpo 40 con un conducto 42 en su interior que esta
conectado de manera que permite el paso de fluidos a una fuente de fluido 44 mediante un segundo conducto 43
que atraviesa una pared de la matriz 14, alrededor del cual la masa fundida debe fluir para pasar por el orificio 36. La
aguja 38 incluye ademas una salida 46 en un extremo 48 de la aguja 38. La aguja 38 esta dispuesta de manera que
la salida 46 esta dentro del orificio 36. En esta realizacion, la fuente de fluido 44 es una fuente de aire comprimido.
Sin embargo, pueden usarse otros fluidos. La fuente de fluido podria comprender, por ejemplo, otro gas comprimido,
un liquido, un sol o una suspension, o la fuente de fluido 44 podria estar abierta a la atmésfera para permitir la
entrada de aire ambiental.

La Figura 3 muestra una vista esquematica de la matriz 14 desde abajo. El orificio 36 tiene una forma exterior
rectangular, un lado corto 50 esencialmente paralelo a un eje corto 51 y un lado largo 52 esencialmente paralelo a
un eje largo 53. La matriz 14 esta disefiada de modo que el flujo entrante, que esta contenido en un conducto
circular, se altera de forma que pueda pasar a través del orificio 36 de la matriz 14. La matriz 14 debe efectuar este
cambio geométrico, y ahora esto se logra empleando una matriz convergente 14.

La matriz 14 esta disefiada también de manera que el flujo sobre la disposicion de agujas 38 es esencialmente
uniforme. Un flujo de masa fundida uniforme alrededor de las agujas 38 facilita la creacién de un producto de
extrusion 28 bien formado. Sin embargo, si el flujo es desigual, la masa fundida se dirigira preferentemente a lo largo
del camino de menor resistencia. El resultado es un producto de extrusion 28 deformado, que también puede
resultar en deformaciones irregulares de estiramiento.

En este ejemplo, la matriz incluye diez agujas 38 con las salidas 46 distribuidas de manera esencialmente uniforme
a lo largo del eje largo 53 dentro del orificio y esencialmente centradas en el orificio a lo largo del eje corto 51. En
este ejemplo, el lado corto del orificio de la matriz tiene una dimension de 1,5 mm, el lado largo tiene una dimension
de 18 mm y las agujas tienen un diametro exterior de 0,5 mm y una perforacion interior de 0,3 mm.
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En este ejemplo se suministra aire comprimido desde la fuente de fluido 44 al segundo conducto 43 a través de un
conducto de suministro 3 con una valvula de aislamiento de control manual 5. El segundo conducto 43 tiene una
valvula reguladora de flujo masico que puede utilizarse para regular el volumen de gas que pasa a través de las
agujas 38. Para medir la presion de gas alimentada a las agujas 38 se emplea un sensor de presion P.

El conducto de suministro 3 esta conectado de forma fluida a lineas de chorro de aire 15 a través de una valvula de
aguja de control manual 7. Las lineas de chorro de aire 15 estan dispuestas para dirigir chorros de aire a alta
velocidad, a través de unas toberas de chorro de aire 11, al producto de extrusion 28 cuando éste sale del orificio 36
de la matriz, enfriando asi brusca y rapidamente el producto de extrusién 28 para formar el producto extrudido 2.
Para medir la temperatura y la presién de las lineas de chorro de aire 15 pueden utilizarse un sensor de temperatura
T y un sensor de presion P.

En la realizacidn de la matriz 14 mostrada en la Figura 4, el segundo conducto 43 esta conectado a los inyectores 38
a través de una cédmara de distribucién 45 situada dentro de la matriz 14. El extremo de cada inyector 38 esta
situado esencialmente a la misma altura que el orificio de la matriz, con el fin de minimizar la distancia entre el
producto de extrusion 28 que pasa mas alla de los inyectores 38 y es enfriado bruscamente por los chorros de aire.
Esta disposiciéon de matriz (con 19 inyectores) se empled en el trabajo experimental abajo descrito.

La banda de producto extrudido enfriada bruscamente 2 es sostenida por un par de rodillos prensadores 30, que
pueden someterse a presion para conseguir un agarre firme. Esto permite a los rodillos prensadores 30 mantener
una buena tensién de arrastre. Dado que los rodillos prensadores 30 no estan manejando un producto de extrusion
28 facilmente deformable, se pueden utilizar presiones mucho mayores que en un proceso de MCF convencional. Es
posible enfriar los rodillos prensadores 30, pero esto no es esencial, dado que cerca de la salida de la matriz se ha
realizado un enfriamiento brusco y rapido por aire. Una vez que ha pasado por los rodillos prensadores 30, el
producto extrudido se bobina sobre un carrete 31, en este ejemplo a través de uno o mas rodillos guia 29,
pudiéndose calentar opcionalmente cada uno o cualquiera de estos ultimos.

Una diferencia clave entre el proceso de la presente invencidn y los procesos de MCF correspondientes al estado
actual de la técnica esta ilustrada en la Figura 8, en la que se muestra el producto de extrusion plastico 28 sin
enfriamiento por chorro de aire, sometiéndose a un enfriamiento brusco en unos rodillos prensadores 30 enfriados.
Se reduce la anchura de la pelicula y el volumen relativo de espacios vacios es relativamente bajo, en general de
aproximadamente un 5-6%. Si se intenta aumentar el volumen relativo de espacios vacios inyectando gas a presion
a través de los inyectores 38, se forman burbujas en el producto de extrusion. La longitud de extraccion de la masa
fundida L1 (la distancia desde la salida de la matriz hasta el enfriamiento brusco del producto de extrusién) es en
general de hasta aproximadamente 15 cm. En el método de la presente invencién, el producto de extrusién se enfria
de forma brusca tan rapidamente como sea factible después de abandonar la salida de la matriz. La longitud de
extraccién de la masa fundida L2 es preferentemente inferior a 3 mm, en particular de 2 mm o menos. Es
especialmente preferente que la longitud de extraccion de la masa fundida sea inferior a aproximadamente 1 mm. Se
entiende que las distancias L1 y L2 ilustradas se indican sélo a modo de ejemplo para contrastar y que la Figura 8
no esta necesariamente a escala.

El proceso permite la produccién controlada de productos extrudidos con un gran volumen relativo de espacios
vacios, incluyendo nuevos materiales alveolares anisétropos.

Resultados experimentales

Se utilizé el aparato de la Figura 1 para preparar MCF con un gran volumen relativo de espacios vacios. El proceso
para un gran volumen relativo de espacios vacios mantiene todo el equipo empleado para producir las MCF
correspondientes al estado actual de la técnica, tal como se describe en el documento WO 2005/056272, pero
afiade dos items adicionales. En primer lugar se afiadié directamente en la salida de la matriz un enfriamiento
brusco por aire a alta velocidad en forma de dos chorros de aire opuestos y, en segundo lugar, se acopld a la
disposicion de inyectores un suministro de gas regulado, de manera que era posible introducir en el polimero dentro
de la matriz un suministro de gas altamente controlado. El aire para estas dos operaciones se suministré desde una
tuberia de aire comprimido a aproximadamente 6,5 barg. Se vigilaron la presion y la temperatura del gas que fluia
hacia el enfriamiento brusco, asi como el caudal volumétrico y la presion del gas que entraba en los inyectores. La
matriz experimental 14, las lineas de chorro de aire 15 y las toberas de chorro de aire 11 se muestran en la Figura 9.

Se realizaron experimentos utilizando un polietileno lineal de baja densidad de grado comercial (LLDPE NG5056G)
fabricado por Dow Chemical Company Inc. Antes de empezar el trabajo experimental, se calenté la extrusora a
175°C y la linea de extrusion (las restantes tuberias auxiliares, las bombas y la matriz) a 165°C. Una vez alcanzadas
estas temperaturas, se ajusto la extrusora para funcionar con un caudal volumétrico de aproximadamente 2-107
m?®/s. Esto corresponde a una velocidad de salida de la matriz de aproximadamente 7 mm/s.

En todo momento durante los experimentos se utilizo el flujo de gas a alta velocidad para enfriar bruscamente el
polimero en cuanto éste salia de la matriz de extrusion. Las dos toberas de enfriamiento brusco por gas 11 estaban
situadas 10 mm por encima y por debajo de la salida de la matriz, alineadas con la linea central de la salida de la
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matriz. Estos chorros de enfriamiento brusco pueden observarse en la Figura 9. Se midié la presion y la temperatura
del gas justo antes de salir los chorros; estas mediciones pudieron utilizarse junto con el conocimiento de las
condiciones de remanso del suministro de gas para calcular la velocidad del gas cerca de la salida del tubo de
enfriamiento brusco. En el curso de los experimentos, la velocidad del gas que salia en los chorros de enfriamiento
brusco fue del orden de 50 m/s. En general, la temperatura y la presidon de remanso fueron de aproximadamente
25°C y 6,3 barg respectivamente. Las condiciones de flujo normales eran de alrededor de 22°C y 0,4 barg.

Se realizaron siete series de experimentos para determinar los efectos de los parametros de proceso especificos en
el volumen relativo de espacios vacios del producto; estos parametros eran la temperatura de la matriz, la velocidad
de arrastre y el caudal de gas hacia los inyectores. En la Tabla 1 se muestran los detalles de cada serie de
experimentos.

Dependiendo de la estabilidad del producto, se tomaron para cada serie de experimentos alrededor de 6 a 8
muestras de producto con diferentes incrementos del parametro de proceso que se estuviera investigando.

A continuacion se cortd cada muestra con una hoja de afeitar, exponiendo la estructura capilar y se observo
empleando una camara CCD con una lente de gran aumento. Las imagenes de cada seccion transversal se
capturaron en un PC y luego se analizaron para realizar una estimacion del volumen relativo de espacios vacios
presente dentro de la pelicula.

Tabla 1
Experimento Descripcion
A Temperatura de la matriz 165°C, extraccion constante a 0,5 m/min, estudio del efecto

de un aumento del caudal de gas del inyector en la estabilidad y morfologia del
producto. Intervalo de caudal de gas entre 0 cm®/min y 600 cm®/min.

B Temperatura de la matriz 165°C, inclusion de gas natural (condiciones de proceso de
MCF convencional incluyendo un enfriamiento rapido por gas). Estudio del efecto de un
aumento de la velocidad de extraccion en la estabilidad y morfologia del producto.
Velocidades de extraccion entre 0,5 m/min y 0,9 m/min.

C Repeticion del experimento B

D Temperatura de la matriz 185°C, inclusidon de gas natural (condiciones de proceso de
MCF convencional incluyendo un enfriamiento rapido por gas). Estudio del efecto de un
aumento de la velocidad de extraccion en la estabilidad y morfologia del producto.
Velocidades de extraccion entre 0,8 m/min y 1,8 m/min.

E Temperatura de la matriz 185°C, caudal de gas de inyector ajustado a 220 cm®/min.
Estudio del efecto de un aumento de la velocidad de extracciéon en la estabilidad y
morfologia del producto. Velocidades de extraccion entre 0,8 m/min y 1,8 m/min.

F Temperatura de la matriz 185°C, caudal de gas de inyector ajustado a 370 cm’/min.
Estudio del efecto de un aumento de la velocidad de extraccion en la estabilidad y
morfologia del producto. Velocidades de extraccion entre 0,8 m/min y 1,8 m/min.

G Temperatura de la matriz 215°C, inclusiéon de gas natural (condiciones de proceso de
MCF convencional incluyendo un enfriamiento rapido por gas). Estudio del efecto de un
aumento de la velocidad de extraccion en la estabilidad y morfologia del producto.
Velocidades de extraccion entre 1,8 m/min y 15,2 m/min.

Resultados y discusién

Experimento A

El aumento del flujo de gas hacia los inyectores 38 tuvo dos efectos en el producto extrudido 2. Primero, con flujos
de gas de entre 0 cm®/min (inclusién natural) y aproximadamente 300 cm®/min, el proceso era estable, obteniéndose

productos con un volumen relativo de espacios vacios creciente. Estos resultados se resumen en la Tabla 2.

Tabla 2 Efecto del flujo de gas en el volumen relativo de espacios vacios y la estabilidad del proceso.

. Presion de gas .
. Flujo de gas . Volumen relativo de
Experimento . 3, inyectado . 0 Notas
inyectado (cm”/min) (barg) espacios vacios (%)

A1l 0 0 15 Proceso estable
A2 210 0 20 Proceso estable
A3 340 0,03 (fluctuante) 22 (si estable) Quasi- estable
A4 450 - 500 0,11 a0,19 Inestable
A5 340 - 360 0,08 a 0,14 Inestable
A6 200 0,07 Inestable
A7 500 0 Estable
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| A8 | 580 | 0,04 | | Inestable |

En las Figuras 6A-6C se muestran fotografias de secciones del producto extrudido 2 para los Experimentos A1-A3
respectivamente.

Al aumentar el f|UjO de forma incremental desde cero, el proceso pas6 de ser estable a ser inestable a flujos
superiores a 340 cm %/min. La inestabilidad se manifestd en forma de una ruptura interna del producto, mostrada en
la Figura 6E, y también en forma de fluctuaciones en el flujo de gas. La Figura 6E esta tomada del Experimento A4.
Aqui, las paredes intercapilares han cedido para producir basicamente un tubo hueco con ondulaciones
longitudinales alrededor de su perimetro y a lo largo de su longitud. La anchura de la pelicula es de
aproximadamente 18 mm. Ademas, fue interesante observar que, mientras el proceso era estable, la presiéon de gas
entrante en los inyectores de gas medida era cero, pero mientras el proceso era inestable se midié una presion
positiva que variaba (en general) entre 10 y 150 milibar.

En la transicion entre el estado estable y el inestable se formaron diversas secciones transversales interesantes; una
de tales secciones transversales se muestra en la Figura 6D, del Experimento A6. Esta fotografia se tomé cerca de
la transicidn de inestabilidad y la ruptura del producto extrudido.

Sin embargo se descubrié que era posible mantener de forma estable (de vez en cuando) flujos entre 340 cm %/min y
500 cm /m|n si éstos se imponian rapidamente desde un flujo cero. Asi pues, es preferible llevar el proceso desde
un flujo cero hasta el maximo previsto con la mayor rapidez posible, en particular en menos de 5 segundos y
preferentemente en 2 segundos o menos. Para un producto con 19 capilares, el flujo preferente esta por tanto entre
0 y aproximadamente 26 cm®/min (500/19).

Experimentos By C

Desde un punto de vista cualitativo, el efecto de aumentar la velocidad de extraccidon observado en el producto fue
un aumento del volumen relativo de espacios vacios dentro del mismo. Aqui no se presentan mediciones
cuantitativas, dado que la presion del rodillo de arrastre era demasiado grande para las peliculas y, por consiguiente,
algunos de los capilares se habian reducido de tamafio considerablemente, invalidando asi las mediciones
comparativas del volumen relativo de espacios vacios.

Sin embargo, durante estos experimentos se observaron varios otros fenémenos. El primero fue que el aumento de
la velocidad de extraccidn no tenia un gran efecto sobre las dimensiones externas del producto. Normalmente, el
aumento de la velocidad de arrastre reduce las dimensiones de la pelicula al estirarse ésta en su estado fundido
entre la salida de la matriz y el rodillo de enfriamiento brusco. Sin embargo, gracias al enfriamiento brusco inmediato
en la salida de la matriz, este estiramiento de la masa fundida no se producia de la misma manera. Se cree que el
efecto neto del aumento de la velocidad de extraccion es aumentar la fuerza de traccién del polimero en la salida de
la matriz.

Sin embargo, se observé que la presion de la masa polimérica fundida (medida bésicamente aguas arriba de la
matriz de extrusién) se veia afectada por la velocidad de extraccion, de manera que la presion de la masa fundida
disminuia al aumentar la velocidad de extraccién. Este efecto no se ha observado previamente con el proceso de
MCF convencional. Sin cefirse a una teoria particular, una posible explicacion de este efecto es que el rapido
enfriamiento brusco por gas provoca un fuerte gradiente de temperatura en el polimero a la salida de la matriz, lo
que resulta en una viscosidad localmente mayor del polimero en esta zona comparada con la viscosidad del
polimero dentro de la linea de extrusion. Por tanto, el aumento de la velocidad de extraccion tiene el efecto neto de
ser capaz de retirar a la fuerza mas material de la regién de salida de la matriz, lo que resulta en una aceleracion del
polimero dentro de la matriz de extrusién. En general, la mayor parte de la caida de presion dentro de la linea de
extrusiéon se produce alrededor de la region de la salida de la matriz, de modo que si se esta retirando material de
esta area por medios distintos a la presion dentro de la linea de extrusion, la presiéon medida dentro de la linea de
extrusiéon descendera.

Otra observacion fue con respecto a la calidad del producto en relacién con la velocidad de extracciéon. A bajas
velocidades de extraccion (0,5 m/min) se lograba un acabado de alta calidad en el polimero. Sin embargo, a
velocidades de arrastre mayores (alrededor de 0,8 m/min) la calidad del acabado se volvia muy 'rugosa' y desigual.
Este efecto se ilustra en la Figura 7, donde el producto del proceso a baja velocidad de extraccion se muestra a la
izquierda (a) y el producto del proceso a mayor velocidad de extraccién se muestra a la derecha (b). La temperatura
de salida de la matriz era de 165°C. La anchura de la pelicula es de aproximadamente 18 mm en cada fotografia.

Experimentos D, E y F.
En estos experimentos se estudio el efecto de la velocidad de extraccién y el flujo de gas inyectado en el producto

final. Para estos tres experimentos, la temperatura de salida de la matriz se aumenté en 20°C, hasta 185°C. El
proposito era retrasar la aparicion del tipo desigual de producto ilustrado en la Figura 7(b); esta medida tuvo éxito y
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la calidad del producto a 0,8 m/min era semejante a la mostrada en la Figura 7(a), apareciendo una desigualdad solo
a velocidades de extraccion de alrededor de 1,1 m/min y presentandose una desigualdad grave semejante a la
mostrada en la Figura 7(b) alrededor de los 1,8 m/min.

El efecto de aumentar tanto el flujo de gas inyectado como la velocidad de extraccion fue un aumento en el volumen
relativo de espacios vacios del producto final. Esto se resume en la Tabla 3.
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Tabla 3 Resumen de resultados de experimentos D, Ey F

. L . Volumen Presion
Flujogas | Presionde | Velocidad .
. ; e relativo masa Anchura | Espesor
Exp. | inyectado |gas inyectado| extraccion . : Notas
(cm®/min) (barg) (m/min) espacios fundida (mm) (mm)
vacios (%) (psig)
D1 0 0 0,8 20 640 17,03 0,85
Capilares
aplastados por
D2 0 0 0,9 16 600 16,64 0,78 rodillos — 16%
no significativo
D3 0 0 1,1 28 580-600 | 16,40 | 0,69 ggggﬂ;’;zjgg
E1 210 0 0,8 19 620 17,09 0,88
E2 210 0 0,9 26 590-600 17,00 0,78
F1 370 0,01 0,8 26 600 17,00 0,93
F2 370 0,01 0,9 28 590-600 16,75 0,75
E Apatricién de
3 370 0 1,1 35 580-590 16,76 0,72 desigualdad

Ademas del volumen relativo de espacios vacios creciente, como funcién tanto del flujo de gas como de la velocidad
de extraccion, en estos datos pueden observarse otras cuestiones interesantes. En primer lugar, el proceso
permanecio estable de principio a fin en relacion al mantenimiento de los capilares, sin ruptura. En segundo lugar,
puede verse en los datos de la tabla que el aumento de la velocidad de extraccion disminuia la presion de extrusion,
como se habia observado en los experimentos B y C. Por ultimo, nuevamente de forma similar a los experimentos B
y C, el aumento de la velocidad de extraccion tuvo sélo un efecto de poca importancia en las dimensiones externas
de las peliculas. En la Figura 5 se muestra una representacion grafica de la variacién en la anchura de la pelicula y
el espesor de la pelicula con la velocidad de extraccion.

Experimento G

En el ultimo experimento se estudié el efecto de la velocidad de extraccion sobre el volumen relativo de espacios
vacios y la calidad del producto a una temperatura de la matriz elevada, de 215°C. El experimento se realiz6 en
condiciones de inclusion de aire natural a través de los inyectores 38.

Como era de esperar por los resultados anteriores, se descubrié que el aumento de la velocidad de extraccion tenia
como resultado un aumento de la cantidad de volumen relativo de espacios vacios dentro de la pelicula; en la Tabla
4 se muestran dos ejemplos.

Tabla 4 Resultados seleccionados del experimento G

. Velocidad de extraccidon | Volumen relativo de espacios
Experimento . o Notas
(m/min) vacios (%)
G1 1,8 14 Producto liso, sin defectos
G5 7,6 27 Producto liso, sin defectos

Sin embargo, la observacion que mas llamaba la atencién en esta serie de experimentos concernia a la estabilidad
del proceso en cuanto a la resonancia de estiramiento.

La resonancia de estiramiento es una inestabilidad que aparece en procesos de hilado de fibras y moldeado de
peliculas por colada. Si definimos una 'razén de estiramiento' como la razén de las velocidades (medias) entre el
polimero que sale de la matriz y la velocidad con la que es evacuado, después del enfriamiento brusco, en su estado
sélido, vemos que esta cantidad esta relacionada con la cantidad de estiramiento que el polimero experimenta en su
estado fundido.
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Si se intenta estirar el polimero excesivamente, aparece la inestabilidad de 'resonancia de estiramiento'. Esta adopta
la forma de oscilaciones periddicas en la anchura y el espesor de la pelicula. El periodo de oscilacion esta
relacionado con la distancia de enfriamiento brusco (distancia entre la salida de la matriz y el enfriamiento brusco) y
la amplitud esta relacionada con la razén de estiramiento. Puede demostrarse matematicamente que, para un fluido
newtoniano, la resonancia de estiramiento aparecera con una razoén de estiramiento de 20,2. Existen diversas
maneras en que pueden combinarse la viscoelasticidad, el enfriamiento brusco rapido y otros métodos para retrasar
ligeramente la aparicion de esta inestabilidad. Sin embargo, en general, representa el limite superior de produccion
en el sistema de moldeado de peliculas por colada/hilado de fibras.

No se observo resonancia de estiramiento en ningiin momento. A la mayor velocidad de extraccién alcanzable con la
magquinaria existente (15,2 m/min), el proceso era estable. Sin embargo, se observd que, debido al efecto de
enfriamiento de los chorros de enfriamiento brusco, la velocidad del polimero que salia de la matriz parecia ser
practicamente similar a la velocidad de extraccion. Ademas, parecia que el polimero era extraido a la fuerza de la
salida de la matriz de extrusién, con una consiguiente aceleracién del polimero dentro de la matriz de extrusion y
una caida de presion en la linea de extrusion.

La elevada temperatura de la matriz elimind cualquier forma observable de la desigualdad del producto arriba
mencionada. Ademas, debido a la menor viscosidad del polimero dentro de la matriz, existia cierto efecto de
estiramiento en cuanto a dimensiones externas de la pelicula, que disminuia con el aumento de la velocidad de
arrastre; este efecto era aun considerablemente menor que los efectos similares en el proceso de MCF
convencional.

Tabla 5 Variacién de la anchura y el espesor del producto con la velocidad de extraccién del experimento G

E . Velocidad de extraccion Anchura de producto de Espesor de producto de
xperimento . < -
(m/min) extrusién (mm) extrusion (mm)

G1 1,8 13,24 0,51

G2 3,0 11,65 0,34

G3 4,6 11,54 0,28

G4 6,1 10,67 0,19

G5 7,6 10,03 0,17

G6 9,1 10,22 0,15

G7 10,6 9,6 0,10

Una fotografia de la seccion transversal de la pelicula del experimento G5 demuestra también que las mayores
velocidades de extraccion empleadas tuvieron como resultado un margen de formas y tamafios de capilares; esto se
muestra en la Figura 6F. La anchura de la pelicula es de aproximadamente 10 mm.

Cierto trabajo experimental realizado empleando un plastémero de poliolefina (Dow Affinity 1880) ha sugerido que la
variacion de los parametros de proceso perfilada utilizando LLDPE tiene efectos similares. Una diferencia clave es
que parece ser mas facil producir grandes volumenes relativos de espacios vacios, pero también mas facil inducir la
inestabilidad de ruptura mostrada en la Figura 6E. En general, se logr6é una extrusion estable y exitosa de producto
con un gran volumen relativo de espacios vacios con flujos de gas inyectado de alrededor de 90 cm®/min, pero se
observo inestabilidad con flujos de gas inyectado por encima de aproximadamente 100 cm®/min a 150 cm®/min.

Las Figuras 6G y 6H muestran productos extrudidos producidos empleando el plastomero Dow Affinity 1880,
extrudido a una temperatura de la matriz de 175°C y con un flujo de gas constante de 80 cm®min. Al lado de cada
pelicula se ha colocado una escala graduada en mm. El producto mostrado en la Figura 6G tiene un volumen
relativo de espacios vacios de aproximadamente un 40% y se produjo con una velocidad de extraccién menor
(alrededor de 0,8 m/min o mayor) y el producto mostrado en la Figura 6H tiene un volumen relativo de espacios
vacios de aproximadamente un 60% y se produjo con velocidades de extraccidon mayores, entre aproximadamente 1
y 3 m/min.

Entre las aplicaciones para estos nuevos productos con un gran volumen relativo de espacios vacios, incluyendo las
espumas anisétropas, se incluyen nuevos conductos para alimentos, farmacos o gas, tales como pajitas, que
pueden tener multiples capilares. Una caracteristica particularmente Gtil es su capacidad para soportar la curvatura
en una direccioén sin que se produzca un colapso de los capilares huecos.

Existen varios factores que influyen en el volumen relativo de espacios vacios del producto final. Estos pueden
resumirse de la siguiente manera:

o Elaumento de la velocidad de extraccion aumentara el volumen relativo de espacios vacios del producto final.

e El aumento del flujo de gas inyectado aumentara el volumen relativo de espacios vacios del producto final.

e El aumento del flujo de gas inyectado por encima de un umbral critico tendra como resultado una inestabilidad
del producto y la ruptura de las paredes intercapilares.

10



10

15

20

25

ES 2454174 T3

e El umbral critico donde se producen la inestabilidad del producto y la ruptura puede deducirse de la presion de
inyeccion de gas. En el estado estable, ésta es cero (dentro de los limites de la sensibilidad del equipo, 0 menos
de 10 milibar). El estado inestable se observéd con presiones de inyeccion de gas por encima de alrededor de 40
milibar, siendo en general esta presion fluctuante

e El producto que contenia las paredes intercapilares rotas era realmente un tubo con ondulaciones en la pared
interna que se extendian a lo largo del mismo.

En las series de experimentos con LLDPE se observaron volimenes relativos de espacios vacios entre un 17% y
aproximadamente un 35%. En experimentos con el plastomero Affinity se observaron volimenes relativos de
espacios vacios de hasta un 60%. También se han realizado con éxito experimentos con un grado de extrusion de
poli(vinilalcohol) (PVA) (Depart PVA C10-40).

Ademas de estas observaciones, también surgieron algunas caracteristicas de proceso poco comunes. Estas
pueden resumirse de la siguiente manera:

o Elaumento de la velocidad de extraccion tiene sélo un pequefo efecto en la anchura y el espesor del producto.

e Una velocidad de extraccion 'alta’ para unas temperaturas de matriz 'moderadas' (165°C a 185°C) puede llevar a
un producto desigual.

e Una velocidad de extraccion 'alta’ para unas temperaturas de matriz 'altas' (215°C) puede alcanzarse sin
inestabilidad de resonancia de estiramiento.

e El aumento de la velocidad de extraccion tiende a disminuir la presién del polimero dentro de la linea de
extrusion.

Ajustando las condiciones del proceso es posible formar un producto extrudido con un gran volumen relativo de
espacios vacios. Los espacios vacios pueden llenarse con una segunda fase, por ejemplo aire o cualquier otro tipo
de fase. La relacion de area superficial con respecto a volumen puede 'adaptarse' para aplicaciones especificas, y
es posible obtener un producto que sea resistente y pueda aguantar cargas de traccion y que soporte sin fracturarse
una curvatura que dafaria un tubo de una sola perforacion.

Los articulos "un", "una", "el" y "la" aqui utilizados significan "como minimo uno" o "como minimo una", a no ser que
el contexto requiera otra cosa.

11
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REIVINDICACIONES

Procedimiento para producir un producto de pelicula extrudido que presenta una pluralidad de canales
capilares que lo atraviesan, comprendiendo el procedimiento los pasos de:

proporcionar un aparato de extrusion que comprende una extrusora con una entrada, una matriz que
incluye un orificio de forma exterior predeterminada, una pluralidad de inyectores de fluido que presentan,
cada uno, un cuerpo que incluye un conducto interno para el flujo de fluidos y que comprenden ademas,
cada uno, una salida del conducto interno en un extremo de salida, estando el extremo de salida de cada
inyector dispuesto segun un patrén predeterminado esencialmente dentro del orificio de la matriz y estando
el conducto de cada inyector conectado de manera que permite el paso de fluidos a una fuente de fluido;
alimentar material apto para la extrusién a la extrusora a través de la entrada;

forzar el material apto para la extrusion hacia la matriz y a través del orificio en la matriz para producir una
pelicula extrudida con la forma exterior predeterminada;

utilizar los inyectores para permitir que el fluido pase desde la fuente de fluido a través del conducto y sea
incluido en el producto de pelicula extrudido con el fin de formar capilares, de manera que la pelicula
extrudida incluye capilares llenos de fluido a lo largo de la misma segun el patrén predeterminado;

caracterizado por
un enfriamiento brusco de la pelicula extrudida cuando ésta sale de la matriz aplicando como minimo un
chorro de fluido a presién a la pelicula extrudida en un lugar como maximo a 3 mm del orificio de la matriz.

Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el enfriamiento brusco se logra aplicando
chorros de aire a presion a la pelicula extrudida.

Procedimiento segun la reivindicacién 1 o la reivindicacién 2, caracterizado porque el o cada chorro se
aplica al producto de extrusion en un punto como maximo a 2 mm del orificio de la matriz.

Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la fuente de fluido
es una fuente de fluido a presion.

Procedimiento segun la reivindicacion 4, caracterizado porque el fluido a presion es aire comprimido.

Procedimiento segun la reivindicacion 4 o la reivindicacion 5, caracterizado porque el fluido a presion se
inyecta con un flujo entre 0 y 26 cm®min por inyector.

Procedimiento segun la reivindicacion 4 o la reivindicaciéon 5, caracterizado porque el fluido a presiéon se
inyecta con un flujo entre 11y 16 cm®min por inyector.

Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 4-7, caracterizado porque el fluido a presion se
suministra a una presién manométrica medida entre 0 y 150 milibar.

Procedimiento segun la reivindicacién 8, caracterizado porque el fluido a presién se suministra a una
presion manométrica medida entre 0 y 10 milibar.

Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque comprende
ademas el empleo de rodillos prensadores para arrastrar el producto extrudido a una velocidad de
extraccién entre 0,8 y 15 m/min.

Aparato para producir un producto de pelicula extrudido que incluye una pluralidad de canales capilares que
lo atraviesan, comprendiendo el aparato una extrusora con una entrada, una matriz que incluye un orificio
con una forma exterior predeterminada, una pluralidad de inyectores de fluido que presentan, cada uno, un
cuerpo que incluye un conducto interno para el flujo de fluidos y que comprenden ademas, cada uno, una
salida del conducto interno en un extremo de salida, estando el extremo de salida de cada inyector
dispuesto segun un patrén predeterminado esencialmente dentro del orificio de la matriz y estando el
conducto de cada inyector conectado de manera que permite el paso de fluidos a una fuente de fluido,
aparato en el que, en uso:

se alimenta material apto para la extrusion a la extrusora a través de la entrada;

la extrusora fuerza el material apto para la extrusion alrededor de los cuerpos de los inyectores hacia la
matriz y a través del orificio en la matriz para producir una pelicula extrudida con la forma exterior
predeterminada;

los inyectores permiten que el fluido pase desde la fuente de fluido a través del conducto y sea incluido en
el producto extrudido con el fin de formar capilares, de manera que el producto de pelicula extrudido incluye
capilares a lo largo del mismo segun el patron predeterminado;
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caracterizado por

medios para un enfriamiento brusco de la pelicula extrudida cuando ésta sale de la matriz, comprendiendo
dichos medios como minimo una tobera dispuesta durante el uso para suministrar un chorro de fluido a
presion dirigido para incidir en la pelicula extrudida como maximo a 3 mm del orificio de la matriz.

Aparato segun la reivindicacion 11, caracterizado porque los inyectores comprenden agujas.

Aparato segun la reivindicacion 11 o la reivindicacion 12, caracterizado porque la fuente de fluido es una
fuente de fluido a presion.

Aparato segun cualquiera de las reivindicaciones 11-13, caracterizado porque la fuente de fluido es una
fuente de aire comprimido.

Aparato segun cualquiera de las reivindicaciones 11-14, caracterizado porque la o las toberas estan

dispuestas durante el uso para suministrar un chorro de fluido a presion dirigido para incidir en la pelicula
extrudida a menos de 2 mm del orificio de la matriz.

13
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Variacion en la anchura de la pelicula (simbolos cerrados) y el espesor de

la pelicula (simbolos abiertos) con la velocidad de extraccion

LB

&
o

4Experimento D j

EExperimento E !

dExperimento F i
n

73
LE]
wE
©
1”-3
Q2
179
o
[
-'| ,t
‘o
{08t
IR
i &
{us '@
104
10z

(il 4
1 § 4
8 " B
a5 -
°q
1 B
4 1]
A
it
1
w - P T — i
[ L] nr if:] tN ] 13 [ L)

Velocidad de extracciéon (m/min)

F1G. 5

17

1A



ES 2454174 T3

FIG. 6B

Y LR

18



ES 2454174 T3

(a) i)
J1G. 7

19



ES 2454174 T3

.

i Y e e R i o—:__ou uov2a11g + £ : 52

20



ES 2454174 T3

[Ta]

21



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

