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E. I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

"PROCESSO E INSTALAGAO PARA A PREPARAGAO DE POL
PA DE PARA-ARAMIDA = POLPA ASSIM OBTIDA"

Enquadramento Geral da Invengao

A presente inveng@o diz respeito a um método e a uma md
quina para a produg@o de polpa de para-aramida e & polpa assim
obtida.

A procura industrial de polpa de para-aramida, tal como
a polpa de poli-(p-fenileno-tereftalamida), vendida sob a marca
de comércio Kevlar<:>, por E. I. du Pont de Nemours & Co., tem
aumentado continuamente. Devido A4 estabilidad=s a elevada tem-
peratura, & resist&ncia meclnica e & resisténcia ao desgaste, a
polpa de para-aramida estd a ser utilizada cada vez mais em cal
¢os de travoes e empanques para substituir o amianto que, como
se sabe, apresenta riscos para a saudde. A polpa de para-arami-
da estd tambdm a ser utilizada =m papgis racantemantz desenvol-
vidos, laminados e compdsitos para aplicagdes que necessitam de
alevada resistdncia meclnica e estabilidad= & temperatura.

A malor parte da polpa d= para-aramida 4 produzida fian
do 2m prim2irc lugar filamentos continuos orisntados dz2 polime-
ro de para-aramida de acordo com o processo de fiag¢do por via
himida de jacto seco, r={=2rido na pat=nte de invengin norts-anmz
ricana numero 3.767.796 2 transformando entido mecanicamente os
filamentos em polpa. No entanto, a operajdo de fiagfo de para-
-aramida 4 um processo dispsndiocso = complicado. Para descr=a-

—
BAD ORIGINAL |

Moottt A% s nant T



o

¢

ver resumidamente o processo, o polimero & dissolvido em 4dcido
sulfirico a 100 4 para originar um produto de fiaglo opticamante
anisotrépico. O© material de fiagdo anisotrdpico ¢ fiado atravéds
de uma folga de ar em condi;des cuidadosamente contrcladas para
dentro de um banho de coagulagdo . Tipicamente, os filamentos
fiados s@o também lavados e secos antes da transformagido mecini-
ca em polpa. E também geralmente necessdrio usar equipamento de
corte das fibras especializado para cortar os filamentos conti-
nuos em comprimentos uniformes curtos antes da formag¢do de pol-
pa.

Muito embora se tenham realizado tentativas para produ-
zir polpa de para-aramida sem primeiro fiar a fibra, nio foi
até agora desenvolvido nenhum processo comzrcialmente exsquivel
para assim produzir polpa de para-aramida apropriada para as

utilizagdes correntes finais.

Sumdrio da Invengdo:

A presante invengio proporciona um m#ftodo para a predu-
¢do de polpa de para-aramida = uma nova polpa produzida por este
método. O método incluil a formacio de uma solugdo 1lIquida que
se polimeriza activaments contendo cadeias de polimero de para-
-aramida, fazendo contactar sob agitagdo quantidades c¢eralmente
estequiométricas de um halogeneto de didcido aromdtico gque con-
siste essencialm=nte =m halogeneto de didcido aromdtico na orizsn
tacfo para e de uma diamina aromdtica consistindo essencialmen-
te em diamina aromdtica orientada na posigdo para no seio de um

sistema dissolvente de amidas substancialmente anidro. Numa for

ma de realizag@o preferida da presente invengdo, p2lo menos cer-
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ca de 80 4 em mol2s da diamina aromdtica £ p-fanileno-diamina
2, é pelo menos cerca de 80 % em moles do haloseneto de didci-
do aromitico & clorsto de tereftaloflo. A solugdo 1lfquida &
submetida, quando a viscosidade inzrente de para-aramida est4
compreendida entre cerca de 1 e cerca de 4, e um escoamento de
orientagdo que origina uma solus;do 1lfquida anisotrdpica que con
tém dominios de cadelas de polimero dentro dos quais as cadeias
de polimero de para-aramida s@o substancialmente orientadas no
sentido do escoamento. A solugfo liquida anisotrdpica € entao
incubada durante pelo menos um intervalo de tempo com a duragdo
suficiente para que a solugdo gelifique, sendo a incubag¢do ini-
ciada quando a solugéo tem uma viscosidade suficiente para ge-
ralmente manter a orientagado das cadelas de polimero na solugdo
anisotrdépica. O gel resultante € cortado, em intervalos esco-
lhidos, transversalmente em relagdo A orientajdo das cadaias de
polimero no gel. A polpa de para-aramida pode entdo ser isola-
da a partir do gesl.

De acordo com uma forma de resalizaj;do prefesrida da pre-
sente inven;éo, proporciona-sz o escoamento de orientagdoc subme
tendo a extrusido a solujdo atrav4s de um cunho para originar
uma massa alongada na solugdo anisotrdpica, proporcionando a ex
trusdo com vantagem uma taxa de corte média de pelo m=2nos cerca
de 100 seg._l. Mais vantajosamente, a taxa de corte média € me
nor do que cerca de 50 seg._l. De acordo com esta forma de re-
alizagdo da presente invengao, a incubagdo realiza-se inicial-
m2nte znquanto se transporta a massa da soluj3oc alongada afas-
tando-a do cunho com uma velocidade nfo menor do gque a velocida

de da massa que sail do cunho, preferivelmente depositando a mas
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sa numa superficie geralmants horizontal qus se desloca afas-
tando-se do cunho. E tambdm vantajoso continuar a incubag@o
depoils da formag@o de gel para aumentar a viscosidade inerente
da polpa e/ou promover o crescimento aumentade da fibrila na
polpa produzida pelo método. Na forma de realizagdo preferida
da presente invengao que emprega o cunho de extrus@o, a incuba-
¢ado em continuo 4 vantajosamente realizada depois de o gel ter
sido cortado transversalmente para facilitar a armazenagem do
material em incubagéo.

A polpa de para-aramida € isolada do gel cortado trans
versalmente utilizando, por exemplo, um moinho de argamassa
contendo uma solujdo alcalina aquosa. No moinho, o gel € neu-
tralizado e coagulado e € simultaneamente reduzido de tamanho
para produzir uma suspensa@o de polpa da qual se recupera facil-
mente a polpa,

De acordo com uma outra fecrma de realizagido preferida
da presente invengdo, o cunho empregado no processo para a pro-
dugdo de polpa de para-arzamlda € um aparelho de orientagioc do es
coamento que proporciona um percurso de passagem alongado defini
do pelas superficies interiores e proporciona uma camada de flui
do que ndo coagula nas superficies interiores, para diminuir o
contacto da solugdo de pollmero que se polimeriza activamente
com as superficies interiores = evitar que os depdsitos se acu-
mulem e possam blogquear o percurso de passagem. Num asparelho
de orientagio de escoamento de acordo com a presente invencizo,
as paredes que definem o percurso de escoamento alongado subs-
tancialmente de maneira completa s&oc porcsas.

0 métcdo de acordo com a presente invengdo produz pol-

r ~w
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pa directamente a partir da mistura resultante da reaccao de
polimerizacao sem fiacdo e elimina a necessidade de sissolven
tes de fiacdo especiais. De acordo com a forma de realizacao
mais preferida da presente invencao, em que a para-aramida é

um homopolfmero de poli-(p-fenileno-tereftalamida), os unicos
produtos qufmicos necessarios para o método sdo p-fenileno-di-
amina, cloreto de tereftaloilo e, por exemplo, N-metil-virroli
dona e cloreto de calcio para o sistema dissolvente da amida.

0 método € particularmente bem apropriado para a produgio conti
nua de polpa a escala comercial.

A polpa de para-aramida de acordo com a presente invep
cdo consiste essencialmente em fibrascurtas semelhantes a pol-
pa constituidad por feixes de fibrilas de didmetro sub—micrén;
co de para-aramida isenta de grupos acido sulfdnico e tendo uma
viscosidade inerente compreendida entre cerca de 2,0 e cerca de
4,5 e tendo um difmetro compreendido entre cerca de 1 micrdme-
tro e cerca de 50 micrdmetros e um comprimento compreendido epn
tre cerca de 0,2 milimetro e cerca de 35 milimetros. A polpa tem
un indice de cristalinidade de pelo menos cerca de 50, um tama-
nho das cristalites de menos do que cerca de 40 angstrom e uma
area superficial unitdria maior do que cerca de 2 m2/g. Prefe
rivelmente, as fibrilas sub-micronicas consistem essencialmente
em poli-(fenileno-tereftalamida)., 4 nova polpa de para-arami
da produzida pelo método de acordo com a presente invencZo po-
de surpreendentemente ser utilizada de maneira semelhante 2a

polpa produzida a partir de fibras fiadas muito embora a viscgo

sidade inerente seja menor do que a da polpa produzida comer-
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cialmente a partir de fibra [{iada.

Breve Descrigdo dos Desenhos:

A Figura 1 ilustra diagramaticamente um processo prefe-
rido de acordo com a presente invengao.

A Figura 2 é uma vista parcialmente em corte e com par-
tes retiradas de um aparelho para a orientag¢fo para o escoamen-
to preferido de acordo com a presente invengao.

A Figura 3 4 uma vista em secgdo transversal do apare-

lho da Figura 2, ao longo da linha 3-3.

Descrigdo Pormenorizada das Formas de Realizacd@o Preferidas:

0 método de acordo com a presente invengdo permite pro-
duzir polpa de para-aramida. O termo '"para-aramida", tal como
4 empregado no presente pedido de patente de invencdo, preten-
de-se que se refira a polimeros = copolimeros de poli-carbo-
namidas completamente aromidticas com a orientag@o para que con

sistem essencialmente em unidades repetidas de fdérmula geral,

H HO 0
-N-ARl-h-C—ARz—C- I
na qual
ARl ] AR2, que podem ser iguails ou diferentes, represen-

tam grupos aromédticos bivalentes com a orientasdo para.
Pela expressio ''com a orientagdo para" pretande-se slg-
nificar que as liga;des que prolongam a cadela dos erupos aro-

ndticos s&o ou coaxiais ou paralelas edirigidas em sentidos

opostos, por exemplo, grupos aromdticos substituidos ou insubsti
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tufdos que incluem 1,4-fenileno, 4,4'-bifenilenc 2,6-naftile-

no e 1,5-naftaleno. Os substituintes presentes nos grupos aro
mdticos devem ser ndo reactivos e, como se torna evidente pos-
teriormente na presente meméria descritiva, devem nio afectar
adversamente as caracteristicas do polimero para a utilizagéo

na prdtica da presente invengfo. S&c exemplos de substituintes
apropriados aos grupos cloro, alquilo inferior 2 metoxi. Como
também se torna evidente, o termo "para-aramida" também se pre-
tende que abranja os copolimeros de para-aramida de dois ou mais
comondmeros com a orientagdo para, incluindo quantidades minfmas
de comondmeros em que as fun¢des dcido e amina coexistem na mes-
ma espécie aromdtica, por exemplo, copolimeros produzidos a par-
tir de reagentes tals como cloridrato de cloreto de 4-amino-ben-
zo{lo, cloridrato de cloreto de 6-ambo-2-naftaloflo e semelhan-
tes. 4Al4m disso, pretende-se que a para-aramida compreenda co-
polimeros que conté&m quantidades minimas de comondmercs que com
portam grupos aromdticos gue néc t2m a orientajdc para, tais co-
mo, por exemplo, m-fenileno e 3,4'-bifenileno.

De acordo com a presente invengido, o método para a produ
¢330 de polpa de para-aramida inclui fazer-se contactar num sis-
tema dissolvente de amida quantidades geralmente estequiométri-
cas de diamina aromdtica que consiste essencialmente em diamina
aromdtica com a orientagdo para e halogenato dz didcido arométi
co que consiste =ssencialmente em halogeneto de um didcido aromd
tico com orientajdo para, para originar um polimero ou um coro-
l1{merc de acordo com a férmula I mencionada anteriormente. A
expressao '"consiste essencialmente em" € utilizada na presente

memdéria descritiva para indicar que podem ser utilizadas quanti



dades minimas de diaminas aromaticas e de halogenetos de diaci-
do gue nd3o tém orientacdo para e halogenetos de aminoacidos
aromaticos com orientacdo para desde gue 2s caracteristicas do
polfmero resultante para a prética da presente invenc@o nao se
jam substancialmente alteradas. As diaminas arométicas, os hz-
logenetos de diacidos aromaticos e os halogenetos de aminoacidos
aromaticos com a orientacao para empregados na presente inven-
cdo devem ser tais que o polfmero resultante tenha as caracte-
risticas tipificadas pelas para-aramidas e formem uma solucéao
opticamente anisotrépica da maneira referida no método de acor-
do com a presente invencdo e provoquem a gelificacdo da solugao
de polimerizacdo quando 2 viscosidade inerente do polfmero esti-
ver compreendida entre cerca de 1 e cerca de 4.

De acordo com uma forma de realizacdo preferida da pre-
sente invengdo, pelo menos cerca de 80 % em moles da diamina
aromatica é p-fenileno-diamina e velo menos 80 % em moles do ha-
logeneto de diacido aromatico & um halogeneto de tereftaloilo,
por exemplo, cloreto de tereftaloilo. A varte restante da diami
na aromatica pode ser diferente de diamina com a orientacd@o vara,
incluindo, por exemolo, 4,4'-diamino-bifenilo, 2-metil-p-fenile-
no-diamina, 2-cloro-p-fenileno-diamina, 2,6-naftaleno-diamina,
1,5-naftaleno-diamina, 4,4'-diamino-benzanilida, e semelhantes.
Uma ou mais dessas diaminas com a orientac&o para podem ser emvre
gadas em quantidades de até cerca de 20 % em moles em conjunto
com p-fenileno-diamina. &4 parte restante de diamina aromatica jolo}
de incluir diaminas que nio t&m a orientacdo para, tais como m-fe
nileno-diamina, 3,3'-diamino-bifenilo, 3,4'-diamino-bifenilo,
3,3'—oxi—difenileno—diamina, 3,4"'-oxi-difenileno-diamina, 3,3'-

-sulfonil-difenileno-diamina, 3,4'-sulfonil-difenileno-diamina,

100
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4,4t -oxi-difenileno-diamina, 4,4'-sulfonil-difenileno-diamina, e

seme lhantes, embora seja tipicamente necessdrio limitar a quanti
dades desses co-reagentes até cerca de § % em moles.
De maneira andloga, a parte restante do halogesneto de

didcido pode ser constituida por halogenetos de 4cido com a orien .
tagdo para, tais como, por exemplo, cloreto de 4,4'-dibenzoflo,
cloreto de 2-cloro-tersftaloflo, cloreto de 2,5-dicloro-teresfta-
loflo, cloreto de 2-metil-tereftaloflo, cloreto de 4cido 2,6-naf
taleno-dicarboxflico, cloreto de 4cido 1,5-naftaleno-dicarboxf1i
co, e semelhantzs. Um ou misturas desses halogenetos de 4cido com
a orientaga@o para podem ser empregados em quantidades de até cer-
ca de 20 £ em moles em conjunto com clorsto de t=reftaloflo. Ou-
tros halogenetos de didcido que nfo sfo orientados na posic¢do pa-
ra podem ser empregados em quantidades que nfo ultrapassam g2ral-
mente em muito cerca de 5 4 em moles, tais como cloreto de isofta
loflo, cloreto de 3,3'-dibenzoflo, cloreto de 3,4'-dibenzollo,
cloreto de 3,3'-oxi-dibénzollo, cloreto d= 3,4'-oxi-dibenzoflo,
cloreto de 3,3'-sulfonil-dibenzoflo, clorato de 3,4'-sulfonil-di-
benzoflo, cloreto de 4,4'-oxi-dibenzoilo, clorsto de b 4t ~sulfo-
nil-dibenzoflo, e semelhantes.

De igual modo, na forma de realiza;do prefarida da pres=an
te invengdo inven;&o, pode utilizar-se até 20 % em moles de halo-
genztos de aminodcidos aromdticos cem a orientagio para.

Na forma de realizagdo mais vantajosa da presente invengao,
faz-se reagir p-fenileno-diamina com cloreto de tereftaloflo para
produzir homopolimeros de poli-(p-fenileno-tereftalamida).

A diamina aromdtica e o halogeneto de didcido aromidtico

s@o feltos reagir no seio de um sistema dissolvents da amida, pre



ferivelmente por processos de polimerizagfo 2m solugdo a baixa
temperatura (isto &, inferior a 60°C), semelhantes aos descri-
tos na patente de inven;&o0 norte-americana nimero 3.063.966 de
Kwolek = col., para a preparagao de poli-(p-fenileno-tereftal-
amida) e na patents de inveng¢f@o norte-amaricana nidmero 3.869.429,
concedida a Blades. As memdrias descritivas das patent=zs de in-
vengdo norte-americanas numeros 3.063.966 e 3.869.429 sdo incor-
poradas na presente memdria descritiva como refer&ncia. Os dis-
solventes de amidas ou as misturas destes dissolventes apropria-
dos incluem N-metil-pirrolidona (NMP), dimetilacetamida e tetra-
metil-ureia que contZm um halogeneto de mstal alcalino. ¥ par-
ticularmente preferida a NMP e cloreto de cdlcio, estando a per
centagem de cloreto de cdlcio no dissolvente compreendida entre
cerca de & - 9 4 com base no peso de NMP.

De acordo com a presents invengdo, a polimerizagdo em
solug@o a baixa temperatura realiza-se, preferivelmente, prepa-
rando em primeiro lugar uma solugydo arrefecida da diamina no
dissolvente de amida contendo halogeneto de metal alcalino.

A esta solugdo adicliona-se o halogeneto do didcido preferivel-
mente em duas fases. Na primeira fase, o halogeneto de didcido
4 adicionado & solug¢ido de diamina arrefecida a uma temperatura
compreendida entre 0°%C = ZOOC, com a propor;ao molar de haloge-
neto de 4cido para diamina compreendida entrz cerca de 0,3
cerca de 0,5. A solugfo de "pré-polfmero" de baixo pesoc mole-
cular resultante ¢ entldo arrefacida para eliminar o calor da
reacgao. Na segunda fase, adiciona-se a parte restante do halo
jamento de dcido & solugdo de pré-polimero, enquanto se agita

2 se arrefece a solugdo, caso assim se pretenda. Para um pro-



cesso continuo, utiliza-se vantajosamente um misturador tal co
mo o dsscrito na patzntz de invengdo norte-americana nimero
3.849.07%, cuja memdéria descritiva se incorpora aqul como refe-
réncia, para misturar o halogeneto d= d4dcido com a solugéo de
pré-polimero. A segunda fase de polimerizagdo realiza-se apro
priadamente num misturador continuo com a superficie totalmen-
te limpa enquanto se arrefece a mistura reaccional para contro
lar a velocidade de reacg8o. Como se sabe na técnica, a mistu
ra reaccional § sensivel i humidade e & desejdvel limitar a ex
posigdo ao ar himido e a outras fontes de dgua.

No processo de acordo com a presente invencdo, € desejd
vel conseguir uma velocldade de reacgao cuidadosamente controla
da, pelo menos depols de a viscosidade 1nerente ter atingido
cerca de 1,0. Geralmente, sio desnecessdrios catalisadores de
polimerizagio para efectuar uma polimerizagdo adequada e nio se
devem usar quando tornam a velocidade de reacj@o mais diffcil d=
controlar. N&o obstante, a velocidade de reac;do pode ser sufi-
cientemente grand= para que a solujido gelifique dentro de um in-
tervalo de tempo razodvzl depois de sar submetida a escoamento
d= orientag¢ido,de modo gqus a orientagio ndoc se perca antes da ge-
lificagdo, cowmo se torna mails =vident= de acordo com a presents
memdéria descritiva, muito embora nao tdo grande que evite o con-
trdlo adequado da reaczdo. As velocidades de reacgio tipicas
sd0 tais que se torna n=cessdrio um intervale de tempo da ordem
de 1 a 10 minutos para que a solugdc cuidadosamente misturada
que contenha todos os reagentes gelifique de modo a obter-se2 um
gel "macio". Para um processo contIinuo que empregue um mistura

dor de toda a superficis limpa para realizar a polimerizacdo,
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pode realizar-se o contrdlo da reacgdo d= uma solugfdo com uma
certa concentragdo de reagentes ajustando o tempo de retengdo
no misturador e/ou a temperatura da solugdo.

Como se torna mails evidente em seguida na pres=nte me-
méria descritiva, empregam-se quantidades suficientes da diami
na e do didcido na polimerizagdo de modo que a concentragfo de
polimero na solugdo resultante que se polimeriza activamente,é
tal que a solug@o se torna anisotrdpica apds a orientagéo por
escoamento e por fim forma um gel mediante a polimerizagdo con
tinuada. No entanto, os limites de solubilidade dos reagentes
no sistema dissolvente naoc devem geralmente ser =xcedidos.
Preferivelmente, empregam-se quantidades da diamina = do didci-
do que tenham como resultado uma concentragdo de polimero com-
preendida entre cerca de 6 ¢ e cerca de 13 %4 em peso.

Quando a viscosicdade inarente de polimezro de para-arami
da est4 compreendida entre cerca de 1 e cerca de 4, prefarivel
mente entre cerca de 2 2 cerca de 3,5 e enquanto a reacgdo pro-
gride, a solugi@oc € submetida a escoamento de orientaj@o que pro
duz uma solugio anisotrdpica em que dominios das cadeias de poli
mero s&o orisntados no sentido do escoamento. Para esta fase
do processo, ¢ vantajoso transferir a solugdo que s2 polimeriza
activamente de um polimerizador para o aparelho para submetar a
solujdo ao =scoamsnto de orisntagdc. Por consequ2ncia, como a
solujdo continua a polimerizar-s= durante a transferéncia, esta
Ultima deve ser iniciada suficisntem=snte cedo para que a visco-
sidade inerente da solugio fique dentro do intervalo apropriado
quando submetida ao escoamento de orientagdo. Aldm disso, € ge

ralmente desejdval iniciar a transferéncia cedo, de modo cue a
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viscosidade inerents final da polpa ndo ultrapassz cerca de 4,9,
a menos que as fibras de polpa se tornsm mais espessas, mals gros
sas 2 a proporgdo do comprimento da polpa para difimetro (L/D) se
ja diminufda. Em processos continuos de acordo com a presente
invengdo, € desejdval que o aparelho empregado para a orlentagéo
do escoamento seja montado imediatamente depas do polimerizador

e que receba a solugf@o dirsctamente deste Ultimo, para minimizar
a quantidade e o nimero de superficles em contacto com a solugéo
em que se poderiam formar depésitos.

De acordo com o processo da presente invengdo, a submis-
sdo da solugdo de polimerizagdo activamente ao escoamento de ori
entag@o realiza-se quando a solugdo € um lfquido. Pelo menos no
fim desta fase, a soluydo liquida & opticamente anisotrdpica, isto
é, domfnio microscdpicos da solujdo sdo birrefringentes e uma amos
tra bruta da solugdo despolariza a luz polarizada segundo um pla-
no pois as propriedadss de transmissfo da luz dos dominio micros-
cépicos da solugdo variam com a direcg¢io. O alinhamento das ca-
deias de polimero dentro dos domfnios ¢ responsdvel pelas pro-
priedades de transmissdo de luz da solugdo. Como a solugdo que
se polimeriza activamente & submetida a escoamento de orientagao,
as cadeias des polimero na solugdo ficam oriesntadas na direcg@o
do escoamento.

Para proporcionar o ascoamento de crientagio, 2 solugéo
4 submetida a escoamento em condi;des de caudal geralmente lami
nares, em que a solugdo 2xperimenta um escoamento de corte ou =X
tensional (longitudinal). Enquanto o escoamento d= orientagio
pode realizar-se de accrdo com uma variedade de maneiras diferen

tes, a extruséo através de um cunho para formar uma massa em SoO-
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lucao alongada e a preferida, visto que o uso do cunho possibi-
lita gue o processo seja praticado na base de um processo de
funcionamento continuo.

Como se torna mais evidente na presente meméria descriti
va, & vantajoso utilizar um cunho gue proporciona condicoes de
escoamento de corte que submete a solucao a um corte medio de me
nos do que cerca de 100 seg-l."Corte médio", tal como € utiliza-
do na presente memoria descritiva, pretende-se que se refira ao
corte medio integrado. Um corte medio baixo & vantajoso, visto
que a velocidade da solugdo submetida a extrusdo a saida do cunho
pode ser pequena e obtém-se uma vantagem adicional quando o corte
médio € menor do que cerca de 50 seg_l.

Como se explica mais pormenorizadamente adiante na presen
te memoria descritiva, a forma da massa em solucao e preferivel-
mente e tal que, geralmente n2o escorra depois da formacao. Para
facilitar a realizacao prética da presente invencao continuamen-
te para a producdo em volume, o cunho produz uma solucao alonga-
da que tem uma largura substancialmente maior do gue a sua espeg
sura. Preferivelmente, o cunho proporciona um percurso de escoa
mento essencialmente linear e inclui um colector que proporciona
um escoamento geralmente uniforme atraves de toda a largura do
cunho.

A forma mais preferida do processo de acordo com & pre-
sente invencao emprega como cunho um apagrelho de orientacao do
escoamento que tem superf{cies interiores que definem um percurso
de passagem alongacional. Provorciona-se uma camada de fluido
que nao coagula nas superficies interiores para diminuir o con-
tacto da solucdo de polimero 1iquida com as superffcies interio-

res. Como a solucao que se polimeriza activamente tem tendeéncia



para se acumular e encravar o cunho de estruséo, esta forma de
realizagdo da presente invengio € particularmente dtil para a
produgdo contfnua de polpa, visto que pode minimlzar o devési-
to no percurso de passagem e pode ajudar a permitir que o pro-
cesso funcione durante intervalos de tempo malores sem interrup-
Gao.

0 flufdo que ndoc coagula pode ser um 1lfquido ou um gds
que ndo coagula a solugio e que nao afecta adversamente o rendi-
mento e a qualidade da polpa. Para facilidade de fornecimento e
de contrdlo da camada de flufdo que nfo coagula, é preferivel
utilizar um flufdo 1fquido que nfo coagula = € particularmente
Ytil usar o mesmo sistema de dissolvente lIguido que se utilizou
na solugdo que se polimeriza activamente ou um componente 1{qui-
do do sistema dissolvente para a solugdo que se polimeriza acti-
vamente de modo que nfo se introduza um novo flufdo no processc,
que poderia aumentar a complexidade da recuperagdo do dissolven-
te. Por exemplo, quando o sistema dissolvente £ constituldo por
NMP e cloreto de cdlcio, NMP = cloreto de cAlcio ou, mesmo quan-
do seja mais desejdvel empregar NMP sdézinho por causa da ausan-
clia de sals, podem ser vantajosamente emprecados como flufde que
ndc coagula.

No método de accrdo com a presents invengdo, a camada de
flufdo que ndc coagula & suficientemante espessa = continua para
formar e manter uma camada "limite" de lubrificagédc entre as su-
perffcies interiores do apareslho e a solug@o, que minimiza a for
magdo de depdsitos. A 4rea da secgido transversal do percurso de
passagem do aparelho de orientag@o do fluxo diminul desde a sua

entrada até i respectiva safda. Devido ao efeito lubrificante
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da camada de flufdo que nio coagula nas superficiss interiores
que definem o percurso de passagem, a orientaj@o da solugédc &
medida que se move através do aparelho ocorre predominantemente
devido ao fluxo longitudinal. A taxa de alongamento proporcio-
nada no aparelho ¢ suficientemente grande para produzir orienta
¢do da solugdo anisotrdpica necessdria para produzir polpa. S3o
desnecessdrias taxas de alongamento extremamente elevadas = de-
vem geralmente evitar-se visto que aumentam a complexidade do
processo e do aparelho empregados.

0 aparelho preferido de acordo com a presente invengao
proporciona a camada de fluido de coagulagdo nas superficies in
teriores empregando paredes porosas que definem de maneira subs
tancialmente completa o percurso de passagem longitudinal para
a solugdo. O flufdo que ndo coagula € obricado a exsudar atra
vés das paredes porosas, sendo fornecido sob pressio a uma con-
duta em comunicag3o de flufdo com as superficies exteriores das
paredes porosas. Para evitar o entupimento dos poros das pare-
des porosas, & necessdrio que a pressiZo do flufdec que nio coagu
la seja suficientemente em excesso em relagd@c i pressido da solu
30 que se move atravéds do percurso de escozmento. ¥ desejdvel
que o tamanho dos poros das paredes porosas seja suficientemen-
te pegueno para que uma quantidade do fluido que nio coagula em
axcesso em relagdoc & quantidade necessdria prara reduzir =2fecti-
vamente os depésitos nédo seja intrecduzida na solugfo que se poll
meriza activamente. As paredes porosas podem ser apropriadamen-
te obtidas a partir de metal sinteTizado, tal como =230 inoxiddvel

316 , ou porcelana gue & resistente ao ataque quimico pela solu

;80 e preferivelmente definem um percurso de escoamento com uma



secgdo transversal geralmente rectangular que 4 linearments cé-
nica.

Quando se emprega um cunho de extrusBo como apzarelho de
orientag@o do escoamento de acordo com a presente invengdo, a
massa da solugdo de polimero alongada resultante que estd a ser
submetida a extrusio pelo cunho € preferivelmente transportada
para fora com uma velocidade n@o inferior 4 velocidade de safda
da massa do cunho. Isto pode realizar-se vantajosamente deposi
tando a massa alongada numa superficie geralmente horizontal que
se desloca, tal como uma correia de transporte. Como a solugdo
¢ ainda um lfquido, a massa da solugdo deve ser transportada com
uma velocidade pelo menos equivalente & velocidade da massa que
sal do cunho, de modo que se mantenha a orientagdo da mesma. E
também necessdrio que a corrente de material que escorre para a
correia de transporte nio seja interrompida por uma velocidade
demasiadamente elevada da clnta que pode afectar de maneira ad-
versa a qualidade da polpa. O cunho deve ser posicionado =em re-
lagdo & correla de modo que haja apenas uma "diminuijdo livre"
minima da massa de solugfo a partir do cunho até % correia, que
poderia perturbar a orientag¢do das cadeias de polimeroc.

Para o cunho preferido que define o percurso de passacem
linear através do cunho, o f&ngulo do percurso de passz2gem atra-
v4s do cunho em relagéo & correia que se desloca € tal qus a mas
sa € depositada sobre a correia de maneira limpa sem que porsoes
exteriores do cunho adjacentes a este Ultimo fiquem molhadas pe-
la solugdo. Em geral, para depositar de maneira limpa a solugio
sobre a correia, o &ngulo entre a superficie da correia e o per-

curso de passagem deve estar compreendido entre cerca de 90o e



cerca de 165°. Durante a orientagédo do fluxo, a temperatura de
ve manter-se compreendida entre cerca de 5 a cerca de 6OOC, de
mode que a reacgido de polimerizag@o continue, preferivelmente com
uma velocidade controladamente alta, como se descreveu antes.

No processo, a solug@o anisotrépica orientada formada
durante a orientagdo da corrente £ incubada para fazer com que
a polimerizag@o continue durante pelo menos um intervalo de tem
po suficlente para que a solug@o se converta num gel. O termo
"incubag@o" pretende-se que se refira k4 conservagio de condigdes
que tém como resultado a polimerizagio continuada e/ou o cresci
mento das fibrilas e que mantém a orientagdo da solugdo anisotrd
pica orientada. Como € esvidenciado na presente memdéria descri-
tiva mals adiante, as condigdes da incubagdo podem ser alteradas
4 medida que a incubagdo prossegue.

A incubag8@o € iniciada gquando a viscosidade da solugfo €
suficiente para manter geralmentes a orientagdo das cadeilas do po
1lf{mero na solug&o anisotrdpica até que a soluglo lIgquida se trans
forme em gel. A viscosidade da solug@o que se polimeriza activa-
mente estd portanto compreendida dentro de um intervalo tal que
a orientagdo das cadeias de polimero em solujdo nio se relaxe
muito antes da gelificagdo da solug&o se realizar. A viscosida-
de no infcio da incubagdo pode variar dentro de uma gama que de-
pende da concentragdo do polimero na solujydo = da viscosidade
inerente do polimero existente na solug@o. Acredita-se que uma
gama de viscosidades apropriada no inicio da incubag@o corresspon
de geralmente A& viscosidade cde uma solujdo de poli-(p-fenileno-
-tereftalamida) NMP-—CaCl2 com uma concentragdoc de polimero com-

preendida entre cerca de 6 e 13 4 e tendo uma viscosidade ineren



te do polfmero compreendida antres cerca de 2:'e 4., Preferivel-
mente, as viscosidades da solug@o no infcio da incubazfo ficam
compreendidas dentro do intervalo de 50 at4 cerca de 500 poises
e, mais preferivelmente, dentro do intervalo de 150 a 500 poi-
ses.

Para preservar a orientagfo das cadeias de polimero na
solug@o na maior proporido possivel, inicia-se preferivelmente
a incuba¢do quando a viscosidade € suficientemente elevada pa-
ra estar multo prdéxima do ponto no qual a continuagi@o da reac-
3o faz com que a solugio forme um gel. Assim, € desejdvel que
a solujfo antes da incubagdo esteja préxima do seu ponto de ge-
lificagdo. Isto ¢ particularmente desejdvel na forma de realiza
;30 preferida da presents invengdo em que a solujdo orientada ¢
submetida a extrusdo através do cunho = ¢ depositada numa super
ffcie para 1incubag@o. Nesta forma de reallza;do da presents in
vensfo, 4 desejdvel que a solugdo ndo se escoe em grande propor
¢io depois da orientagio e antes da gelificagdo, o qu= teria cpo
mo resultado uma perda d= orientagdo. VYo entanto, a viscosida-
de da solugdo n&o deve ser tao alta que ocorra a "fractura" da
soluzdo durante o escoam2nto de orientazdo, o qu= pode ter como
resultado a obtengdo de uma polpa de fraca qualidade. A tempe-
ratura durante a orientagaoc do =scoamento pode ser apropriada-
mente controlada d= maneira a ajustar-s=2 a velocidade da resacgio
para conseguir viscosidades déptimas da soluzdo durantes a orisnta
30 por =scoamento, d= modo que a viscosidade s=ja apropriada
para a iniciz;do da incubagdo. Na forma de realiza;&o preferi-
da que empraga um cunho de extrus@o, =2scolhe-s2 un comprimento

apropriado para o cunho 2/ou ajusta-se a temperatura do cunho,
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de modo a submeter a solugdo 2 extrusdo a uma viscosidade apro
priada para o infcio da incubajzdo. ‘

A incubagio € continuada pelo menos durante um interva
lo de tempo suficizntemente longo para a gelificag@o ocorrer.
Até que a solugdo gelifique, £ desejdvel que a temperatura es-
teja compreendida entre cerca de 25°C e cerca de 6OOC, para man
ter uma velocidade de reacj;do elevada. Mals preferivelmente, a
temperatura é mantida entre cerca de 40°C e cerca de 6OOC, até
que a solusdo reaccional tenha assumido a forma de gel. Acima
de hOOC, atinge-se uma velocidade de reacjdo elevada 2 acredita-
-se que, acima de MOOC, se tenha como resultado a formagdo tam-
bdm de uma polpa melhor no gel. Na forma de realizagfo pra=feri
da em que se emprega um cunho de extrusdo =2 uma correia de trans-
porte, a incubagdo ¢ iniciada na correla de transporte & medida
que a solugdo é transportada afastando-se do cunho e a solugido ¢
transportada durante um intervalo de tempo suficiznte para que
a solu¢cfo possa gelificar. A fim de diminuir o tempo scbre a
correia, a solugdo sobre a correla ¢ preferivelmante aquecida ra
ra se atingir a gama de temreraturas descrita antzs e, dessa for
ma se aumentar a vealccidade de reac;ao de modo que a2 gelifica-
380 sobre a correia ocorra tipicament=2 dentro de alzuns minutos.
Preferivelmente, a g=lifica;ao com obtencdo d= um g2l duro qu=
pode ser cortado, como se descrsve mais adiantz na presentz mend
ria descritiva, ocorra dentro de c2rca de dois a oito minutos,
depois do infcio da incubajdo. Antes de a soluzdo zelificar =
anquanto se encontra sob a forma de um ¢el "maclo" recentemente
formado, 4 sznsivel & humidade e £ vantajoso limitar a sua =2xpo-

sicio ao ar himido, como, por exemplo, proporcionando uma atmos-
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fera inerte seca de, por exemplo, azoto ou 4rgon, em volta de so
lugdo de incubagio.

Depois de gelificagd@o, o gel £ cortado transversalmente
a intervalos escolhidos em relagio & oriantag@io de cadeia. O ter
mo "transversalmente" pretende-se que se refira a qualquer angu-
lo d2 corte que nio & paralelo & orientagdo das cadeias do poli-
mero. O corte transversal do gel € realizado de modo que o com-
primento méximo das fibras de polpa possa ser controlado. Além
disso, acredlta-se que o corte transversal da soluglo recente-
mente gelificada tem como resultado a obteng@o de comprimentos
de fibra de polpa mais uniformes e pode resultar na produgio de
polpa mals fibrilada que tem uma grande drea superficial. Na
forma de realizagao preferida que emprega o cunho de extrusao, o cartena di
rec?éo transversal ¢ apropriadamente realizado cortando o gel en
dur=cido em bocados discrz2tos sobre a correia com um cortador se-
melhants a uma gullhotina com um curso de corte relacionado com
a valocidade da correia para detsrminar o comprimenteo do corte.
G corte do gel im=diatam=nte depols da gelificacdo facilita um
processo contfnuo que utiliza o cunho de extrusio, visto que o
comprimento da correia necessita apenas de ser suficientemente
grande para proporcionar o intervalo de tzsmpo necessdrio para
qu= a solugdo gelifique.

Przfarivelmente, o gal ¢ cortado em intervalos d= compri
mento menores do que cerca de 12,7 milimetros (1/2 pol=zada) = 4
cortado quando o g21 tenha endurecido suficisntemente para que
os bocados de g2l nédo se agarrem uns aos outros nem ao dispositi
vo cortador = nao se rompa muito durante o manuseamento neormal.

A temperatura durante o corte & preferivelmentes supsrior a.cerca
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de 4c°cC para facilitar o corte.

Preferivelmsnte, a incubag&o continua depois do corte,
de modo que a polimerizaj3o continua durante o intervalo de in
cubazdo continuado para aum2ntar a viscosidade inerente do po-
limero. O intervalo de incubag@o continuada depende da dura-
¢80 da incubagdo antes do corte. Pode realizar-se uma incuba-
¢3o0 adicional muito curta (ou m2smo ndo se realizar uma incubagio
adicional), se a viscosidades inerente depoils do corte for da or
dem de grandeza pretendida para a polpa a ser produzida. Na
forma de realizagdo preferida que emprega o cunho dz extrusao
em que € vantajoso cortar o gel imediatam=nte a seguir & extru-
sédo, a incubag@o continuada € fortemente des=jdvel e pode ser
necessdrio atingir uma viscosidade inerente apropriada para a

polpa que estd a ser produzida. Com o fim de minimizar o tempo

[o})
D

incubag@o continuada, a temperatura € preferivelmente manti-
da a valores superiorss & tempsratura ambiente, preferivelmen-
te compreendida entre 40 =2 55°C. 0 intervalo de tempo da incuba
;30 continuada 4 varidvz21l, dependendo do produto pretandido,mas
deve geralmente ser maior do que cerca de vinte minutos a 40 -
- SSOC, quando a solujfo é cortada im=diatamente d=pols da z=-
lificagdo. A incubagdo continuada afecta a distribuisdo d= ta-
manhos produzida pelo método, visto que a incubagfc continuada,
em conjungdo com o corte, aum=anta o comprimento médioc das fibras
curtas sem=2lhantes a polpa na polva de man=2ira a ser saails préxi
no do comprimento de corts do gel.

Na forma de realizajao preferida da present= invengao
gue esmprega o cunho de extrusio, a incubajdo adiciona’l pode re-

alizar-se sob a forma d= uma operajdo separada do rrocesso, ar-

r
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mazenando as pe;as de g2l cortadas a temperaturas elevadas, e o
material pode s=2r consolidado =2m, por ex=mplo, racipientes ou
num transportador que se move lentamente, para diminuir as necesg
sidades de espago durante a incubagdo continuada. Tipicamente,
as pegas de gel endurecido s@o estdveis =2 ndo hd nacessidads de
empregar medias de protecg@o especiais aldm de evitar ocontacto’
com dgua e com ar hmido durante a incubagdo continuada.

A polpa é isolada do gel cortado depois da incubagfo. O
isolamento realiza-se por redugédo de tamanho do material, por
exemplo rasgando o gel em troj;os e neutralizado-o = coagulando-
-0. Com o fim de facilitar a diminuig¢do de tamanho, a redugéo
do tamanho realiza-se antes ou, preferivelmente, ao mesmo tempo
que a neutralizagio e a coagulajdo. A redugio de tamanho, a coa
gulagdo e a neutralizagdo reallzam-se apropriadaments fazendo
contactar o gel com uma solujdo alcalina num moinho ou num tri-
turador, mas pods tambédm ser Util usar um refinador de Reitz nes-
sa altura. A suspensio de polpa assim produzida £ lavada, prefe
rivelmente em fases sucesslvas, para retirar o dissolvente de
polimerizagio para uma recuperagdo ulterior. O dissolvente pode
ser recuperado tanto da solujdo de nesutralizaglo como de dgua de
lavagem para nova utilizagdo. A suspensio de polpa € desidrata-
da, por exesmplo por filtrajdo sob vazio e opcionalmente seca co-
mo, por exemplo, numa =stufa com circulaj;&o de ar para propor-
cionar os produtos com vdrios tzores d2 humidade para se adapta
rem 4s necessidades de utilizag@o final. Como se pretenda, a
polpa pods ser fornecida para utilizajdo final sob 2 forma humi
da, nado colapsada, "nunca seca'", contendoc pelo mencs cerca de

30 4 de dgua com base no peso da polpa s=ca.
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Fazendo agora refer&nciz aos desenhos, um processc contd
nuo tipico de acordo com a presente invengdo que € apropriado
para produzir comercialmente polpa de para-aramida =std represen
tado esquematicamente na Figura 1. Depois da segunda fase da adi
¢do do cloreto de didcido & solugdo de pré-polimero, realiza-se
a polimerizag&o num polimerizador de auto-limpeza, identificado
com o numero de refer8ncia (10). A solugfo ainda em polimeriza
;80 € entfo descarregada para um cunho (12) para orientagéo.
Quando a solugdo sai do cunho (12) por extrusfic, a reacgio pres

seguiu de tal maneira que a viscosidade inerente se éncontra ao
nivel pretendido por reacgdo no polimerizador (10) e pelo tempo
de resid&ncia no cunho (12). O cunho (12) submete a solugio a
escoamento de orientag@o que orienta as cadeias do poifmero em
desenvolvimento na solugao no sentido da extruséo.

Fazendo agora referfncia &s Figuras 2 e 3, nelas estéd
representado um cunho preferido (aparelho de orientajdo do es-
coamento longitudinal) (12) de acordo com a presente invengio.

0 aparelho de orientaj;@o do escoamento € utilizado com o poli-
rerizador continuo de parafuso duplc 82 superffcie limpa (10)

que tem uma abertura de descarga (30) voltada para baixo. Um mo
tor e uma caixa de engrenagens (nio representzda) accionam os
veios rotativos dos parafusos (37) no mesmo sentido no tambor Ao
polimerizador («C) para fazer misturar = avancar a solugio de po
1fmero através do polimerizador. O polimerizador (10) tem canais
de arrefecimento (um identificado come 32) d= tal maneira gue

a temperatura dc polimerizador possa ser apropriadamente contro-

lada. O polimerizador representzdo tem partes de carcaca supe-

rior e inferlor, (34) e (36), respectivamente, e pode ser facil
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mante desmontado para facilitar a limpeza e a conservagio. Na
abertura de descarga (30), os veios do parafuso (37) t&m 1&bu-
los de auto-limpeza (36) no tambor (4C) que conjuntamente com a
solug@o de polfmero que avaga empurram o conteétdo do tambor (40)
para fora da abertura de descarga (30). Os polimerizadores des-
te tipo s&@o comercialmente disponiveis como, por exemplo, os fa-
bricados por Teledyne Readco, York, Pensilv@nia, Estados Unidos
da América.

0 aparelho de orientagdo do escoamento (12) £ montado
muito perto do polimerizador (10) e & lirado & secgdo inferior
da carcaga (36), de modo que o dispositivo de orientagic do es-
coamento (12) recebe a solugdo de PPD-T que se polimeriza acti-
vamente directamente do tambor (40) do polimerizador (10). Uma
carcasa do aparelho de orientagdo'de escoamento (42) que tem uma
4rea flangeada superior (4“), como s2 mostra na Fipira 3, esté
ligada & secg¢do da carcasa infericr (36) por meio de parafusos
de capa (45) ou por outros meios apropriados. Polimerizadoras
de parafuso duplo do tipo representado, zeralmente t2m uma gre=a re
colhida (46) em volta da abertura de descarga (30) nc lado d=
baixo da sec¢do inferior da carcaja (36) o as 4reas flans=adas
(44) da carcag¢a do aparelho de orientajfo de escoamento (42) po
dem 2star situadas no recesso (46). C posicilonamento vertical
da carcaga no recesso ¢ realizado com distanciadoras (48) de es
pessura aprecpriada.

C aparelho de criesntagf@c do escoamentc loneitudinal (12)
proporciona um percurso parz o 2scoamentc (50) gue tem uma en-
trada (52) na abertura de descarga (3C) do rolimerizador (1C) =

gue diminui a d4rea da sec¢io transversal at4 uma safda (54). O
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percurso de escoamentc (50) 4 formado por paredes porosas (56)
que definem uma 4rea transversal rectangular que diminui 1i-
nearmente com a largura do cunho a conservar-se constante e com
a diminui¢8oc da espessura. O percurso de passagem do aparelho
representado pretende-se que seja usado geralmente a um angulo
de 90 graus em relagBo & correia (14) (o sentido de deslocagio
da correia ¢ indicado pela seta 57). No cunho representado, a
espessura diminul numa proporgi@o de cerca de 3 para 1 desde a
entrada (52) até A& safda (54) e a safda do cunho (54) tem uma
largura cerca de cinco vezes malor do que a espessura.

As paredes porosas (56) proporcionam uma camada de N-me
til-pirrolidona que exsuda através das paredes. Na forma de re
alizag8o representada, isto realliza-se proporcionando um forne-
cimento de N-metil-pirrolidona (58) que rodeia as paredes poro-
sas (56). 0 receptdculo (58) ¢ abastecidoc com N-metil-pirroli-
dona por meic das tubagens de alimentagZo (62), que provem d=
uma fonte sob pressdo de N-metil-pirrolidona (nf&o representada)
que sfo ligadas A4 carca;a (42) por meio dos acessdérios (63).

Com o fim de facllitar a construgio do zaparslho de ori-
entagdo do escoamento (12) representado, as paredes porosas (56),
gue proporcionam o percurso de escoamente (50), sio dotadas de
duas partes metdlicas porosas. Imediatamente adjacente, o tam-
bor (40) do polimerizader (1C) € uma tampa superior (64), fabri-
cada de material de chapa de a;o 1noxiddvel (316), porosa, com
dimensdes dos poros de 1,0 - 2,0 micrdmetros. A tampa superior
(€4) & trabalhada & mdquina de tal maneira que a sua superficie
superior se conforma com a zona de limpeza dos ldbulos (38) do

polimerizador (10) na abertura de descarga (30). O interior da
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tampa superior (44) € oco para proporcionar uma estrutura da pa
rede porosa um tanto uniforme adjacente ao tambor (4C) do poli-
merizador (10) e do percurso de escoamento (50). A 4rea oca
estd em comunicagio por meio de fluldo, com o recinto de forne-
cimento de N-metil-pirrolidona {58).

A segunda parte forma a maior parte do percurso de es-
coamento (50) e 4 dotada com um tubo rectangular de paredes in-
clinadas (68) que & de construgido unitdria de ago inoxiddvel
(316) poroso, tendo umas dimensdes dos poros compreendidas en-
tre 0,2 2 1,0 micrémetro. O tubo (68) ¢ suportado na carcasa
(42) entre a tampa superior (64) e uma tampa inferior (7C) que
tem uma abertura inclinada para fora que estd alinhada com a
safda (54) do percurso de escoamento (50). A tampa infericr (70)
estd ligada 4 carcaga (42) por meio dos p=rafusos (71) ou de ou-
tros meios apropriados. Nos recessos de vedag¢do, proporcionam-
-se empangues inferiores (72) para ajudar a confinar a N-metil-
-pirrolidona no recinto de abastecimento (58) formado no espago
entre a parte exterior do tubo (68) e o interior da carcaga
(42). Proporcionam-se semelhantemente empanques de vedagao su-
perior (74) entre a tampa superior (64) e a carcaza (42) = entre
o tubo (68) = a tampa superior (64) para confinar de m=n=ira se-
melhante o escoamentc de NMP. O contactec das superficies exte-
riores da tampa superior (64) com as 4reas rescolhidas da secgdo
da carcag¢a inferior (36) do polimerizador (10) ajuda a =vitar a
perda de liquidec do metal porcso da tampa superlor. Parafusos
de regulasdc (76) que t&m pontas de nylon s8o proporcionados na
carcaza (42) para ajustar e garantir a posigic do tubo (68).

Com referfncia de novo & Figura 1, a fita de solugdo 11

quida anisotrdépica orientada, alongada, resultante (ndo repre-
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sentada) que sai do cunho (12) &€ depcsitada na correia transpor
tadora (14%). No momento em que a solusfo liquida € depcsitada
sobre a correia, a sua viscosidade £ suficientemente slevada
para que a orienta;8o0 da solugdo depositada n&o seja perdida an
tes de a solugdo gelificar. Na corrsia (14) a fita alongada de
solugdo ¢ incubada a uma temperatura 2levada durante um interva
lo de tempo suficientemente longo para que a solugdo gelifique,
com obteng8o de um gel duro antes de atingir o cortador (16).
0 cortador (16) corta o gel duro em pedagos (n3o representados)
tendo o comprimento pretendido e as pe;as caem ent3o em tremonhas
num transportador de tremonhas (18) para a incubagdo continuar.

Quando a viscosidade inerente da para-aramida nos peda-
¢os de gel tiver atingido o nivel desejado no transportador de tre
monhas (18), o gel 4 descarregado num moinho de neutralizagao
(20) que contém uma solugfo de soda cfustica diluida. No moinho
(20), os pedagos de gel sido reduzidos de tamanhc e simultaneamen
te neutralizados e coagulados. A suspensdo de polpa rasultante
4 entdo transferida para um refinador de Reitz (22) para poste-
rior redugio do tamanho. A suspensfo de polpa € armazenada sob
agitag8o num tanque de suspenséo (24) = € extralda continuamen-
te para uma correia de isolamente (26), para lavagem. C bolo
de polpa himido ¢ entdoc desidratado para embalagem em humido =2bu
seco e cortado para embalagem 2m seco numa =2stagfo de consolida
230 da polpa (28). O dissclventes presente na solujdo cédustica
e na 4gua de lavagem ¢ recuperado para ser utilizado de novo.

A polpa produzida pelo processodeaaydo da presente invencao
consiste essencialmente em fibras curtas fibriladas de para-ara

mida, preferivelments p-fenileno-tesraftalamida, que compreende
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feixes de fibrilas de didmstro submicrdéaico, tende uma visco-
sidade inerente comprsendida entre cerca de 2,0 e 4,5. Como
o método ndo compreends a fiagio a partir de uma solugdo em
dcido sulfidrico, a para-aramida ¢ isenta de grupos 4cido sul-
fénico. O difmetro das fibras semzlhantes a polpa produzidas
por este processo 2stéd compreendido entre menos de 1 micrdme-
tro até cerca de 150 micrémetros. O comprimento das fibras
semelhantes a polpa produzidas por este processo varia desde
cerca de 0,2 mm até cerca de 35 milimetros mas nunca excede o
intervalo do gel cortado transvarsalmenta. O Indice de crista
linidade medido por difracgdo de ralos X & menor do que 50 e
o tamanho das cristalites € menor do que cerca de 40 £. A pol
pa £ tambdm caracterizada por possuir fibrilas que tém uma es-
trutura articalada ondulada. A drea superficial unitdria des-
te produto, medida por métodos de adsorgdo d= zases, 4 malor do
que cerca de 2 m2/g em comparagio com uma quantidade equivalen-
te de fibra ndoc polpada fiada com m2nos do gque 0,1 m2/g, o que
indica um e2levado nivel de fibrilajido. Acr=dita-se que as fi-
bras de polpa s@o mals fibriladas ao longo do seu comprimento
do gque a polpa produzida a partir de fibra fiada = pode aderir
mais seguramsnt2 a um material da matriz nessas aplica;des.
Juando a polpa n3o % se°ca até um valor inferiecr a cerca de 307%
de 4gua, com base no peso de polpa s=aca ("nunea seca "), a fi-
bra d= polpa tem uma =strutura que ndo sofreu colapso, a qual
nido se =2ncontra na polpa produzida a partir da fibra fiada.

0 produto quando £ utilizado nas aplica;ées de utili-
zajdo final, tais como caljos de travdo (crrodutos de friczao)
e empanques, proporciona surpreendentemente um comportamﬁnto

equivalente para a polpa feita pelas técnicas convencionails,
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isto &, corte = refinajdo de fibra fiada, mesmo que a2 viscosida
de inzrente seja inferior & da polpa com2rcial produzida a par-
tir de fibra fiada.

Os Exemplos que se seguem llustram a presente invengio,

empregando os seguintes métodos de =nsaio:

METODOS DE ENSAIO

Viscoslidade Inerente:

A viscosidade inerente (VI) 4 d=finida pela seguinte

equagio:

VI = 1In (n rel)/c

na qual
o simbolo c repressnta a concentragdo (0,5 grama de polimero =m
100 ml de dissolvente) da solujdo de polimero; e

o simbolo n_ rel (viscosidade r=lativa) & o gquociente entre os

tempos de escoamento da solugdo de polimero =2 do dissolvente,

medido a 3OOC num viscosimetro capilar. Os valores da viscosida
de inerente indicados e especificados na pres=nte meméria descri
tiva s3o detzsrminados usando dcido sulfirico concentrado (HZSoq

a 96 ).

Indice de Cristalinidade = Tamanho Aparente das cristalites

0 Indics de cristalinidade = o tam2nho 2paresnt2 das cris
talites para a polpa de poli-(p-fenilzno-tereftalamida) sio de-

terminados por varrimento de difrac¢ido de raios X dos materiais
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d= polpa. O modelc de difrac;3o da poli-p-fanilsno-tereftal-
amida 4 caracterizado por r=flexdes dos ralos X equatoriais
com picos que ocorram a carca de 20 e 23°C (2 9).

A medida que a cristalinidade aumenta, a sobrzposigdo
relativa destes picos diminui quando a intensidade dos picos
aumenta. O Indice de cristalidade (CI) da poli-p-fenilesno-te-
reftalamida € definido como o quociente entre a diferenia dos
valores de intensidade do pico a cerca de 230 de 2 8 2 o minimo
do vale entre os picos a cerca de 22° de 2 8, 2 a intensidade
do pico a cerca de 230 de 2 &, expressa como percentagem. O In
dice de cristalinidade € um valor empirico 2 nido deve ser inter
pretado como uma percentagem de cristalidade.

0 Indice de cristalinidade £ calculado por meio da se-
guinte fdérmula:

Indice de cristalidade = (A - C) x 100
A -D

na gual
o simbolo A representa o pico a carca de 23° de 2 8 ;
o simbolo C reprezsenta o miInimo do vale a cerca de 22° de 2 B; e
o sfmbolo D represanta a linha d= base a cerca de 230 de 2 8.
Calcula-s2 o tamanho apar~nts das cristalites a partir
das determina;des da largura do pico de semi-altura dos picos da
difracjao esquatorials a cerca de 20 = 230 (2 8). 0O tamanho apa-
rente das cristalites r=f2ra-s=2 ao tamanho das cristalites medi-
do a partir do aAngulo d= difrac;do primdrio ou inferior 2 2 € a
carca dz 20° (2 6).
Dado que os dois picos equatoriais se sobrepdem, as medi
¢Bes da largura do pico de semi-altura bassiam-se na semi-largu-
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ra para a semi-altura. Para o pico de 200, calcula-s2 a posi-
¢3o do pico do semi-mdximo de altura e meds-se o valor de 2 8,
para esta intensidade no lado do &ngulo pequeno. A difersznca
antre este valor de 2 6 e o valor de 2 8 na altura do pico mé-
ximo é multiplicado por 2 para se obter a largura do pico de
semi-altura (ou "linha").

Nesta medigdo, faz-se a correcgdo apenas para o alarga-
mento Instrumental; todos os outros efeitos cde alargamento sao
supostos serem um resultado do tamanho da cristalite. Se "B"

for a largura da linha medida da amostra, a largura da linha

AV

o simbolo "b" € a constante de alargamento instrumental. O va-

corrigida 6 é

na qual

lor de "b" € determinado medindo a largura da linha do pico si-
tuado aproximadamente a 28O de 2 © na figura de difracg%o de
uma amostra de pd de cristails de silicio.

0 tamanho aparent2 das cristalites 4 dado pela fdérmula

ACS = (K.>\)/(@ cos 8),
na qual
o simbolo K 4 considerado como igual 2 1 (unidad=);

o simbolo :X} é o comprimento dz conda dos raios X (no presant

D

caso, 1,5413 S);

AN

o simbolo @ a largura da linha corrigida em radianos; =
o sfmbclo € ¢ u=tade do A&ngulo de Brags (metad= do valor 2 6 do
pico & do pico escolhido, tal como ¢ obtido da figura de di-
fracgéo).

Nas duas medi;des do Indice de cristalinidade = do tama
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nho aparsnte das cristalites , os dados de difracg¢do sdo proces
sados por um programa de computador-que regulariza cs dados, dg
termina a linha de bas=s, as posigdes dos picos e as suas alturas
s as suas alturas e as posi;des dos vales 2 as suas alturas.

As figuras de difracgido de raios X das amostras de pol-
pa sio obtidas com um difractdémetro de raios X (Philips Zlectro
nic Instruments; ct n® PW1075/00) funcionando no modo de refle-
x30. Os dados de intensidade s@o medidos com um medidor de ta-
xa e registados por um sisfema de recolha/redugdo de dados com-
putorizado. Obt2m-se as figuras de difracg@o usando as seguin-
tes regulagoes do instrumento:

Velocidade de varrimento 12 de 2 6 por minuto;
Incremento dos aumentos 0,025° de 2 @3
Gama de varrimento 62 a 38° de 2 8 =

Analisador de altura do impulso, "diferencial".

Krea Superficial

As 4reas superficiais sfio determinadas utilizando o mg
todo de absor;3o de azoto BET, usando um medidor de 4rea super
ficial Strohlein, fornecido pela firma Standard Instrumentation,
Inc., Charleston, wWest Virginia, Estados Unidos da Amdrica.
Amostras lavadas da polpa siZo s2cas num balio de amostras tara-
do, pesado 2 colocado no aparelho. 0O azoto 4 absorvido & tempe
ratura do azoto 1liguido. Mada-se a adsor;8o pela diferen;a de
pressdes entre os baldes da amostra = de referfncia (l2ituras
manométricas) e a 4drea superficial especifica 4 calculada a par
tir das leituras manomdétricas, da pressdo barométrica e do peso

da amostra.
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Medicdes do Comprim=snto e do Difmetro

Uma amostra de polpa de cerca de 5 miligramas seca e
solta 4 cardada e espalhada. Os comprimentos da fibra =2 os seus
difmetros sZo medidos usando uma lente com ampliagdo d= doze ve-
zes, com reticulo milimétrico de precisio, com linhas de 0,05 mm.

A resolugdo ¢ igual a 0,01 milimetro.
EXEMPLOS

Exemplo 1

Este Exemplo refere-sz ¥ preparagdo de polpa d= poli-(p-
-fenileno-tereftalamida) num dissolvente formadeo por NMP-CaCl,,
usando um zparelho & escala laboratorial que emprega a polimeri
zagdo em cargas descontinuas e um aparslho de cuvete cilindrica
para orientaj@ic do escoamento. A concentra;do de polimero £
igual a 9 4 = a concentragdo do cloreto de cdlcio ¢ igual a 5,99,
com base no peso total da solugio.

Prepara-se uma solugfo de clorste de cdlcio (65,8 gra-
mas; 0,593 mole) em N-metil-pirrolidona anidra (900 ml) =agitan-
do =2 aquecendo a BSOC para dissolver o cloreto de cdlcic, Depois

~ -0 -
de se arrefecer a sclugio atéd 25°C num baldo de fundc radondo

6]

com agitsdor accionado pela part= supericr e uma purra de azoto
seco, adicicnam-se 45,81 gramas (0,4236 mole) A= p-f2nilenc-di-
amina con a mistura e arrefece-se a sclugio resultante at$ 10°¢C.
Adiciona-se clerato de tereftaloflo anidro (TC1) (43,0 gramas;
C,2113 mole) com agitagdo, proveocandc um aumento ds temneratura
para 42,1°C. Arrefece-se a solugdo até 10°C e adicicna-se o

TC1 restante (43,00 gramas; C,2118 mole) com agitagéo vigoresa,
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originando um aumento adiabdtico de calor é= cerca de 12°C.
Continua-se a mistura vigorosa, snguantc a polimerizagio pros-
segue.

guando a mistura ainda em polimerizagio ¢ translicida
quando em repouso e opalescente quando agitada [/ a viscosidade
inerente de poli-(p-fenileno-tereftalamida) na mistura € maior
do que cerca de 1,5 /, interrompe-se:a mistura = a solugdo 4
transferida para um aparslho de cuvete cilindrica. O aparelho
de cuvete cilindrica inclui um tubo exterior (difimetro internc
de 10 cm = 4 polegadas) 2 um cilindro interiqrcoaxial e propor-
ciona um anel entre o tubo exterior e o cilindro interior tendo
uma capacidade de cerca de 600 centimetros cidbicos, com uma =s-
pessura igual a cerca igual a cerca de 14,1 mm (5/8 polevada).
0 anel € equipado com purga de azcto e alimenta-se z2zoto s=co
ao anel. 0O tubo exterior possuil uma camisa de dpua para contro-
lar a temperatura da solugdo no anel 2 ajusta-s= a temperatira 2
cerca de 30°C. C cilindro interior & feitc recdar a 205 rotagdes
por minuto para submeter a solugfo a um esforgo de corte qus 2
calculado ser um corte em média igual a 60 segbndo'l, com um cor
te na superficie interior igual =2 81,5 ses_:undos—1 e na suparfi-
cie exterior igual a 38,5 segundos-l. Quando a viscosidades atin
ga cerca de 200 poises (calculada a partir do =2umento do bindrio
que actua sobre o roter do aparelho d2 cuvete), o movimentc do
cilinéro interiecr ¢ interrompido.

A temperatura da 4gua na camisa de dgua da cuvet= 3 au-
mantada de 300 para 5OOC 2 incuba-s2 a sclugdoc a =sta tampera-
tura durante noventa minutos. O r21 € retirado da cuvate =2 $ cor

tadoc em seis anéis todos ccm aproximadamente o m2smo tamanho, a
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diferentes alturas da cuvete (T1-82 a -artir dc cimo 2t4 =0 fun
do). Cada anel foi entfo cortado 2m bocados d2 6,35 mm (1/4 de
polegada), com o corte transversal i direcgdc de rotagic do ci-
lindro da cuvete.

Isola-se a polpa do gel misturando os pzdajos de gel com
solugdo de bicarbonatc de sédic a 5 4 (gel suficients para pro-
duzir 10 gramas de polpa seca e 500 ml de solugdo de bicarbona-
to) num misturador de Waring (cerca de 1800 rotagdes por minuto)
durante 12 minutos. O material de polpa € entdo separadc da 4gua
por filtragdo sob vazio. A polpa 4 lavada em seguida duas vezes
com dgua no misturador, seguida de filtragfo em cada vez. A pol
pa preparada a partir de cada um dos seis anéis consiste em fi-

bras finas muito fibriladas que t&m as propriedades indicadas no

Quadro 1.
Quadro 1
Propriedades da Polpa
Viscosidade Diametro Comprimento ZArea Superficial

Amostra In=esrente (mm) (mm) (m2/g)

T1 4,40 ¢,03-C,15 2-7 5,2

T2 4,34 0,C03-C,19 2~7 5,2

M1 b,k42 0,03-0,15 2-7 5,2

M2 4,65 0,C3-C,15 2-7 9,2

Bl 4,36 0,03-0,15 2-7 9,2

Prepara-s=2 uma mistura normalizada para cal:os de tra-
b4

vdes com a seguinte composigio e molda-se com formagio de bar-
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ras de calgos de travdes com 12,7 mm (1/2 de polegada), a 180°C,

durante quarenta minutos:

50 4 de dolomite de 200 malhas

15,2 4 de sulfato de bdrio (BARMITE XF)
15,2 4 de CARDOLITE 10%-40

15,2 ¢4 de CARDCLITE 126

3,8 ¢ de polpa (reunida a partir das amostras T1-82).

Mede-se a resist8&ncia & flexBo0 & temperatura ambiente
e a 176,7°C (3500F), com os seguintes resultados;
396,2 kg/cm2 (5660 psi) i temperatura ambiente
229,6 kg/cm2 (3280 psi) a 176,7°C (350°F).

Barras de calj;os de travdo de contrdlo com a mesma com-
posic¢do, contendo polpa comercialmente disponivel de fibra fia-
da, vendida sob a marca cotiercial de Kevlar(:> pela firma E. I.
du Pont de Nemours & Co., apresentam os sesguintes valores des re-
sist2ncia & flex3o:

421,4 kg/cm2 (6020 prsi) i temperatura ambiente
134,4% kg/cm2 (1920 psi) a 176,7°C (350°F).

Exemplo 2

Utilizam-se as maneiras de proceder e o aparelho descri
tos no Exemplo 1, para produzir polpa que tem as propriedades
indicadas no Quadro 2, com a diferenga de os andis T1-82 nfc s2
rem cortados em pedagos com cerca de 6,35 mm (1/4") e, pelo con

trério, serem cortados em diversos bocados com diversas polega-
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Quadro 2

Propriedades da Polpa

Niémero de  Viscosidade Difmetro Comprimanto ACS
amostra Inerente (mm) (mm) C1l ()
T1 3,46 0,01-0,10 5 .20 36 32

T2 2,90 0,01-0,10 5-20 36 32
M1 3,25 0,01-0,10 5 20 36 32

M2 3,33 0,01-0,10 520 36 32

Bl 3,33 0,01-C,10 S;éO 36 32

B2 3,30 0,01-C, 10 5-20 36 32

Exemplo 3

Este Exemplo refere-se X preparagio de polpa de pdi-(p-
-fenileno-tereftalamida) num dissolvente de NMP—CaCl2, usando
um aparelho 3 escala laboratcerial que emprega a polimerizagdo =m
cargas descontfnuas ¢ uma mfquina de extrusfo semi-continua. A
concentragdo do polimero £ igual a 1C ¢ em peso 2 a cencentragio
de CaCl2 ¢ calculada como sendo iguzl z 6,5 % do v=2so total da spo
lugao.

Prepara-se uma soluj;do de cloretc de cdlcio (42 cramas;
C,38 mole) =m N-metil-pirrolidona anidra (500 ml) aritando = aque
cendo a 90°C. Depcis de s2 arrefecer a solugio até 25°C num ba-
130 de fundo redondo com agitador acciconado superiorments 2 pur-
ga de azoto s2co, adicionam-se 29,3 gramas (C,271 mole) de p-fe-
nileno-diamina com agitagio 2 arrefece-se a soluglo resultante
at4 10°C. Com agitagio, adiciona-se cloreto de tereftaloflo ani

&
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dro (TC1) (27,5 gramas; G,136 mole) sob agitagfo provocando um
aumento de temperatura até 47OC. Depois da dissolu;é@o do TC1,
arrefece-se a solugdo at? 0°C e adiciona-se a guantidade restants
do TC1 (27,5 gramas; 0,136 mole) com mistura vigorosa, até se
dissolver. Continua-se a mistura vigorosa durante a polimeriza
¢do resultante.

Quando a mistura que ainda se encontra em polimerizagao
4 translicida quando em repouiso 2 opalescente quando agitada
/ viscosidade inerente da poli-(p-fenileno-tereftalamida ) na mis
tura era maior do que cerca de 1,5 7, a solugio € orientada no
escoamento bombeando do baldo de fundo redondo com um caudal de
cerca de 2,75 centimetros cubicos por segundo, atrav4s de um cu-
nho ccm um percurso de escoamento linear com 4 centimetros de
largura, 4 milimetros de espessura e 45 centimetros de comprimen
to, para formar uma massa alongada de um liquido viscoso optica-
mente anisotrdpico. As taxas de corte no cunho varia desde O sz
gundo—l no plano central do percurso de passagem at4 um mdximo
igual a cerca de 30 segundos—l junto das paredes do cunho (corte
médio igual a cerca d= 15 segundos_l). A temperatura do cunho &
mantida igual a cerca de 25°C. A safda do cunho fica a2 uma Ais-
tancia igual a cerca de 0,6 centimetro acima de uma correia trang
nortadora horizontal que se movimenta scb uma almofada d2 azoto
seco aquecido a carca de 5¢°%C e a solutdo de 1liquido znisotrdpico
orientado deposita-se na correia para incubai@o. A correia tem
vma distancia mdxima de deslocaglo de cerca de 45 centimetros.
0 cunho 4 inclinado em relagfo & ccrreia num angulo de 1150 que
& formado entre o cunho & a corrzia quz se move afastando-se do

cunho. A velocidade de extrusdc e a velocidade da correia sio
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ambas mantidas s cerca de 1,7 cm/s. A largura da correia 2 a
mesma gue a largura do cunho (4 centinmetros) = tem margens le-
vantadas para conservar a solu;ic nfdo a deixando escorrer numa
diracg8o perpendicular k& direcio do movimento da correia. A es-
pessura da solugdo sobre a correia & igual a cerca de 3 milime-
tros. A viscosidade da solugdo submetida a extrus@o £ calcula-
da como sendo igual a cerca de 200 - 300 polses. A correla s ex
trusio sdo interrompidas quando se atinge a extremidade da cor-:
reia.

A solugdo € mantida na correia para =fectuar a incubagéo
durantz cerca de noventa minutos sob uma atmosfera aquecida de
azoto (55°C) até que se transforma em gel duro = de tal forma
que a reacgdo continua no gel para se consegulr a viscosidade
inersntes pretendida. Depois da incubazdo, o gel ¢ cortado trans
versalmaent2 em duas pegas identificadas como "L1" e "L2" no Qua-
dro 3 seguinte, indicando L1 a porgéao do g=1l juzs fol submetids
g extrusdo em primeiro lugar. Cada pes;a € em sezuida cortada em
divarsas partes com divarsas polsgadas de comprimento para isola
mento da polpa.

A polpa & isolada da pe;a de gel complatamente incubada
e endurecida na s=2guinte sequ2ncia. As p=2;as de =2l sido mistu-
radas com uma solugdo de bicarbonato ds sdédio a 5 4 (gel sufici-
ents para produzir 1C gramas de polra saca e 50C ml de solugio
d= bicarbonato) num misturador de Warinz a aita v=2locidade {cer-
ca 180C rotasdes por wminuto) durants doze minutos. C material
da polpa assim isolado fol desidratado mediantes filtragfo sob
vazio. Lavou-se 2 polpa no misturador duas vezzs com 4gua guen

te seguido de cada vez de desidratagio. A polpa assim prepara-
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da consiste em fibras finas muito fibriladas gue t&m as propris

dades indicadas no Juadro 3.

Quadro 3

Propriedades da Polpa

L 12
Viscosidade inerente 3,55 3,45
Difimetro das fibras (mm) 0,02-0,15 0,02-0,15
Comprimento das fibras (mm) 2-12 2-12
Krea superficial (m /g) 7,1 7,1

A polpa é incorporada numa umistura para cal;os de tra-
vdes normais, moldada em barras 2 ¢ =2nsalada de acordo com as
maneiras de proceder do Exemplo 1, para se obtersm os saguintes

valores de resist®ncia & flexio:

5314 psi & temperatura ambiente.
1854 psi a 3SOOF.

Exemplo 4

Este Exemplo refere-se & preparagdo de polpa d= poli-(p-
~-fenileno-tereftalamida) num dissolvente de NMP-CaC X Lsando o
mesmo aparelho gque no Exemplo 3 para a polimerizagio em careas
descontinuas e extrusdo semi-continua. As pecas de g=21 L1 = L2
depois da incubagdo sfo cortadas em pedagos com 6,35 mm (1/4% po-
legada) de largura, a um angulc de 90 graus em relajfo ao compri
mento do gel antes de se isolar a polpa. A conczsntragdo do po-

1{mero € igual a 7 4 em peso e a concentragdo de CaClp g igual
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a 3,8 % do peso da sclugdo totzl,

Prepara-se uma solugfo de cloreto de cdlcio (24,30 gra-
mas; C,22 mole) em N-metil)-pirrolidona anidra (540 ml) agitan-
do e aquecendo a 75°¢C Depois de se arrefecer a solugio até
25°C numn bal3o de fundo redondo com um agitador accionado supe-
riormente e se purgar com azoto seco, adicionam-sé 20,2% gramas
(0,1872 mole) de p-fenileno-diamina sob mistura e arrefeceu-se
a solugdo resultante até 10°C. Adiciona-se cloreto de terefta-
loflo anidro (TC1l) (19,00 gramas; C,0936 mole) com agitagdo,pro
vocando a subida da temperatura para 35,3°C. Depols da dissolu
cdo do TCl, arrefece-se a solugdo até 5°C e adiciona-se a segun
da alfquota de TC1l (19,00 gramas; 0,0936 mole) com mistura vigo
rosa, até se dissolver. Continua-se 2 mistura vigorosa durante
a polimerizagdo resultante.

Quando a mistura ainda em polimesrizagdo £ translicida
quando 2m repouso e opalescente quando agitada / viscosidade
inerente da poli-(p-fenileno-tereftalamida) na mistura ¢ maior
do que cerca de 1,5.7, a solugdo £ orientada no escozamanto por
bombagem a partir do baldo cde fundo redondo com um caudal igual
a cerca de 1,89 centimetros cubicos por s=2gundo atravds d= um
cunho com o percurso de 2scoamento linear com % centimetros de largue,
4 milimetyos de ‘espessuré e 45 centimetros de comrimeto para formar uma massa
alongada de um 1iguido viscoso opticaments anisotrdpico. As tz
xas d= corte no cunho variam desd= C seg.fl no plano c=ntral do
percurso de escoamento do cunho até um mdximo de carca d= 30

-1)

seg.—l junto das paresdes do cunho (corts mddio 15 ses.
A temperatura do cunho ¢ mantida igual a cerca de 25°C. A safda

do cunho fica cerca de 0,6 centim=2tro acima de uma correla trans
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portadora horizontal sob uma almofada de azoto seco aguecido a
uma tempsratura superior a c=arca deo HSOC 2 a solugdo de 1fguido
anisotrdpico orientada & depositada na corr=ia para incubacgio.

A correia tem um percurso mdximo de cerca de 45 cantimetros.

0 cunho fica inclinado em relagfo & correia,; de modo que se des-
loca afastando-se do cunho. A velocidade de extrusio € calcula-
da como sendo igual a cerca de 1,25 centimetro por segundo =2 a
velocidade da correia € mantida a cerca de 1,35 centimetro por
segundo. A largura da correia € a mesma que a largura do cunho
(4 centimetros) e tem as margens levantadas para impedir que a
solugdo escorra numa direcgdo perpendicular & direcgio do movi-
mento da correia. A viscosidade da soluzdo submstida a =xtru-
sBo supbe-se qgue seja igual a cerca de 300 poises. A espessura
da solugBo entre a correia £ igual a csrca de 2 - 4 mm. A cor-
reia 2 a operagdo de extrusdo sdo interrompidas quando se atinge
a axtremidade da correia.

A solugdo 4 mantida na correia para incubajio durante
cerca d=2 cento =2 vinte minutos sob atmosfera d= azoto aquecida
(45°C) atd se transformar =m um gel duro = de maneira que a re-
acgdo continue no gel. O gel ¢ cortado em dois p=sdajos, "L1" =
"L2'", indicando L1 a porjio do gel que 4 submetida a =xtrusio em
primeiro lugar. O© gel ¢ em seguida cortado em cintas com cerca
de 6,35 mm (1/4% polegada) de largura, segundo um 4ngulo d= 90
graus 2p relazZo ao comprimento do gel.

A polpa 4 isolada das cintas dz gel complatamant2 incu
badas = endurecidas por meio da saguinte sequsncia. As pegas
d=2 gel s@o misturadas com solugdoc de bicarbonato de sédio a 5 4
(gel suficiente para produzir 10 gramas de polpa s2ca 2 500 ml

de solugdo de bicarbonato de sédio) num misturador da wWarinz a
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alta velocidade (1800 rota;des por minuto) durante doz= minutos.
0 material da polpa assim isolado foi desidratado por filtracao
sob vazio. A polpa foi lavada duas vezes com gguz quentes no |
misturador, seguida de cada vez por desidratagdo. A polpa as-
sim preparada consiste em fibras finas muito fibriladas e t=m

as propriedadss indicadas no Quadro L.

Quadro 4

Propriedades da Polpa

L L2
Viscosidade inersnte 4,42 4,48
Difimetro das fibras 0,01-0,10 0,C1-C,10
Comprimento das fibras 1-5 1-5
Krea superficial 7,1 7,1

Exemplo 5

Tste Exemplo refere-se A preparagio de polpa de poli-(p-

-fenileno-tzreftalamida) num dissolventse de NMP-CaCl usando o

27
mesmo aparalho que se descreveu no Exemplo 4 para a polimerizazio

em cargas e extrusdo semi-continua. S=guem-s

0]

as maneiras de pro
ceder do Exemplo 4, cowm a diferenjya de o gel ser cortado transver
salmante antes de continuar a incubagdo, como s2 descrevz no pa-
rdgrafo seguinte. A concentragzdo de polimearo tal como no “xam-
plo 4, 4 igual a 7 % em peso 2 a concentragéc d=2 clorato d= cdl-
cio ¢ igual a 3,8 % em relagdo ao peso total da solugdo.

A solugdoc 4 mantida sobre a correia para incubajfo duran

te cerca de oito minutos (a partir do mom2nto 2m que 2 solugio

¢ depositada sobre a correia até se realizar o cort=), sob uma
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atmosfera d= azoto aqusacido (SOOC) até sz transformar em gel

D

duro. 0 gel 4 cortado em duas pegas, "L1" = "L2", =2 £ enm segui
da cortado em cintas com cerca de 1/4" (7 milimetros) de largura
a um &ngulo de 900 em relagBo ao comprimsnto do g=2l1l. Para que
a reacgzo continus no gel, prossegue-se a incubag@o durante cer
ca de cento e dez minutos a 50°C.

A polpa assim preparada consiste em fibras finas muito

fibriladas e tem as proprisdades indicadas no Quadro 5.
Quadro 5

Propriedades da Polpa

11 Lo
Viscosidade inerente 3,06 2,72
Difimetro das fibras (mm) 0,02-0,15 0,02-C,15
Comprimento das fibras.(mm) 1-7 1-7

Sxemplo 6

Tste Exemplo refere-se a um processo para a preaparagac
de polpa de poli-(p-fenileno-tereftalamida) (PPC-T), usando um
aparalho de ori=sntajio do escoanento longitudinal com paredes
porcsas gque proporcionam uma camada de N-me2til-pirrolidona nas
parades interiores gue formam o percurso ¢2 escoam=nto, para mi-
nimizar a forma;3o0 d= depésitoes.

Na aberturza de descarga de um polimerizador de parafuso
duplo de 10,7 cm ("), com toda a superficie limpa tendo uma ca

misa de arrefecimesnto, mas operada sem lIguido de arrafecimento,

coloca-s2 um aparzlho de orientagfo de escoamento no sentido
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- longitudinal tendo um percurso de escoamento rectangular linear-
mente inclinado constitufdo por chapas de m2tal poroso. O apa-
relho de orientag@o do escoamento tem um percurso de escoamento
orientado verticalmente para baixo, com uma entrada que mede
11,2 mm X 48,3 mm (0,44 polegada x 1,9 polegada) para o material,
que recebe directamente descarregado do polimerizador, com um
comprimento de cerca de 6,4 centimetros (2,5 polegadas) e uma
safda que mede 5,8 mm x 48,3 mm (0,23 x 1,9 polegada ). As pla-
cas porosas que formam as paredes sf8oc placas porosas de ajo ino-
xiddvel (316) com cerca de 3,2 mm (C,125 polegada) de espessura
e que t2m uma porosidade de 0,2 a 1,0 mficron. As placas s3o su-
portadas numa carcaga com condutas apropriadas que fornecem N-meg
til-pirrolidona s superficies exteriores das chapas.

0 polimerizador descarrega umz solug8o de poli-(p-feni-
leno-tereftalamida) a 9,2 4 em peso que se polimeriza activamen-
te 2m N-metil-pirrolidona (NMP) = cloreto d= cdlcic (a proporséo

molar de CaCl,. para a quantidade inicial da p-fenileno-diamina

2
¢ igual a 1,38). Enquantc ainda estd a polimerizar-se, a solu-
;30 de PPD-T 4 submetida a extrusio no aparselho de crientagéo co
escoamento a uma taxa de escoam2nto do polimero de 5,57 kg por
hora (12,3 pph). As superffci=ss internas das paredes porosas
s8o0 alimentadas continuamente com uma camada de NMP que se faz
exsudar atravds das placas metdlicas poresas cem um caudal de
aproximadamente 0,26 ml/cm2/minuto (1,7 ml/polagada quadrada/mi
nuto), com base na 4rea tcotal das placas porcsas em ceontacto com
a solugdo de PPD-T. A viscosidade iner=nt=s da poli-(p-fenileno-
-tereftalamida) na solusdo que sai do apar=lho que orienta o =s-

coamento ¢ aproximadamente igual a 2,3.
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A solugZo viscosa e ainda lfquida que sai de aparelho
de oriesntagdo do escoamento ¢ recolhide pericdicaments numa cha
pa horizontal, & medida gue a chapa se dssloca por baixo da
safda com que uma velocidade aproximadamente igual & velocidade
de saida da solug8o através da safida do percurso de escoamento.
Incuba-se a cinta com aproximadamente 5,1 centimetros (2 polega
das) de largura de solugdo submetida a extrusio sobre a chapa
nas condigoes ambientes e ao fim de cerca de quarenta segundos
gelifica de maneira a obter-se um gel macio. 0 gel £ entdo cor
tado em pedagos com $,85 cm (3/8 polegada ) transversalmente em
relagdo & direcg@c do escoamento. As pesas cortadas s@o entédo
colocadas num aguecedor durante uma hora, a aproximadamente LL°c,
para se incubarem posteriormente.

Para isolar a polpa, as pesas incubadas sZo colocadas em
dgua num misturador de warirge agitadas a alta velocidade durante
vdrios minutos. A polpa € alternadamente recolhida no filtro e
raciclada para o misturador para uma breve agitagdo com dgua cin
co vezes. A polpa produzida assim isolada ¢ composta por rolpa

de PPD-T muito fibrilada, com uma viscosidade inerente igual a 3,1.

Exemplo 7

Utiliza-s= o mesmo equipamento 2 as mesmas man=2iras de
proceder gue no Exemplo 6 para a prerarazZo da solujdc 2 para a
extrusdo, com a diferenga d= a solugio subm=2tida a extrusio sar
produzida com um caudal de escoamento do polimero de 5,6 kg por
hora (12,4 libras por hora) e o caudal da N-metil-pirrolidona
ser igual a 4,4 milimetros/polegada quadrada/minuto. A polimeri
zajdo0 2 a extrusdo realizam-se durante um periodo de cinco ho-

P
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ras. O percurso de escoamento do dispositivo de orientaczo de
escoamento fica largamente livre de quaisquer depositos durante
o funcionamento em cinco horas, mas com bloqueamento parcial mi
nimo ocasional adjacentemente a saida do percurso de escoamento
que ¢ facilmente desalojado mecanicamente para reabrir completa-

mente o percurso de escoamento.

Exemplo 8

Este Exemplo refere-se a prevaracao de polpa de poli-
-(p-fenileno-tereftalamida) num dissolvente de NMP—Caclz, usan-
do um equipamento de producio continua a escala piloto.

Alimenta-se uma soluci@o de p-fenileno-diamina em NIP-Call,
a 10°C, contendo 5,5 % em veso de p-fenileno-diamina, 7,4 % de
CaC1,, 87,1 % de NMP e menos do que 200 ppm de agua, a um mis-
turador e mistura-se com uma guantidade de TCl fundido aque &
igual a 35 % de quantidade estequiométrica. 0 pré-polimero re-
sultante ¢ bombeado através de um permutador de calor para arre-
fecer o pré-polimero até cerca de 5%C. 0 pré-volimero é em se-
guida misturado com TCl fundido a uma taxa apropriada para ori
ginar um equilibrio estequiométrico entre o TCl e a diamina
na mistura, usando o equipamento tal como-é descrito na patente
de invencZo norte-americana numero 3.849.074. A nisture & feita
passar continuamente através de um volimerizador de parafuso du-
vlo continuo de 5,1 cm (duas polegadas) com toda a superffcie
limpa, com uma camisa, mas a trabalhar com 1£quido de arrefeci-
mento. As guantidades de reagentes sido empregadas para produzir
PPD-T a uma nroducdo massica de cerca de 0,45 kg por hora (10 1i
bras por hora).

A soluca@o liquida proveniente do polimerizador escoa-se

-
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directamente para um apar=slho de orientajfo do escoamento, mon-
tado muito préximo, = depois para uma correia centfnua para
transportar o material depois de submetido a extrusio afastan-
do-o. O aparelho de orientagao do escoamento 2 o polimerizador
sdo do tipo representado nas figuras 2 e 3, que t2&m parasdes de-
finindo o percurso de escoamento longitudinal, medindo a entra-
da para o percurso de escoamento 19,1 x 32 mm (C,75 X 1,25 pole--
gadas) e medindo a saida 6,4% x 32 mm (C,25 x 1,29 polegadas e
sendo o comprimento o percurso de esccamento de 114 mm (4,5 po-
legadas). Alimenta-se N-metil-pirrolidona ao aparelho de orien-
tagdo do escoamento com um caudal suficiente para formar e manter
uma camada limitativa entre as paredes porosas =2 a solugdo. A
correia tem 20,32 cm (8 polegadas) de largura, tem o comprimen-
to de cerca de 12,2 m (40 péds) e & geralmente horizontal. A su-
perficie da correia fica a cerca 1,3 cm (1/2 polegada) por baixo
de safda do percurso de escoamento e o &ngulo dc parcurso de es-
coamento do aparelho de orientagfo do escoamentc em relagdo & su
perficie da correia 4 igual a 90 graus. Toda a dr=a da correia

e

safda do aparelho de orientagdo do escoamento estl@o encerra

O

das e ficam sob uma almofada de azotc aquecido a HSOC. Submete-
-se a extrusfio uma cinta com aproximadamente 3,2 cm (1,25 polera
da ) de largura a partir do aparelho com uma va2locidade de cerca
de 3,6 metros por minuto (11,7 pés/minuto =2 a velocidade da cor-
reia € tambdm igual a cerca de 3,6 metros por minuto (11,7 vds/

/minutc). Depois de ter percorridec na corraia uma disténcia de

10,7 metros = 35 pés (cerca de cinco minutos) a cinta de solugdo
endurece. Um ccrtador de guilhotina com o s2u curso proporciona

do com a velocidade da correia faz cortes a distfncias de 7,6 cm

-5
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(3 polegadas) a partir da extremidade da superffcie horizontal
da correia e o cortador corta o g2l em pe;as com cerca de 6,4 mm
(1/4") a um angulo de 90 graus =m relagfo ao-comprimento do gel.
As pegas do gel que atingem a extremidade da porgdo horizontal
da correia cailem para dentro de baldes de 19 litros (5 galdes).
Quando cheios, os baldes sao colocados numa sstufa para incuba-
cdo continuada a 45°C durante sessenta minutos.

Os baldes s@o retirados da =stufa numa base periédica
e despejados num molnho de neutralizagdo de p=aquena capacidade
(cerca de 95 litros = 25 galdes), que 4 alimentado com solugdo
dilufda de soda cdustica. A neutralizagdo e a coagulagio no moil
nho de neutralizagfo ocorre simult@neamente com a redugdo ini-
cial de tamanho. A safda do mofnho de neutralizagio 4 continua-
mente alimentada a um refinador para posterior redugido do tama-
nho. A safda do refinador ¢ ent3o alimentada a um tangue de sus
pensdo que conserva o volume d2 aproximadaments 760 litros (200
galdes) de suspensdo sob agitagdo. A suspansido proveniente do
tanque de suspznsio € continuaments depositada num filtro hori-
zontal / comprimento 10,7 metros (35 pés) = largura 43,2 cm (17

Aesidra-

O]

polegadas) /, em que a polpa 4 alternadamente lavada
tada sob vazio doze vezzs. 0 bolo himido resultantz 4 =ntio se-
co continuamasnte =m um secador rotativo agquecido com vapor de
dgua.

A polpa assim preparada consist2 =2m polpa fina muito fi-
brilada tendo uma gama de difmetro menor do que C,15 milimstro,
um comprimento menor do que ou igual a cerca d2 6 milf{mstros = urma

4r=a suparficial maior do que 4,0 m2/g.
Fai-

RIGINAL
BAD O T

—

[



-51-

REIVINDICAGCOES

l.- Processo para a preparacao de polpa de para-arami-
da, caracterizado pelo facto:
de se formar uma solugao liquida que se polimeriza activa-
mente, contendo cadeias de polimero de uma para-aramida fazendo
contactar sob agitagao quantidades substancialmente estequiomeétri-

cas de halogeneto de diacido aromdtico consistindo essencialmente

num halogeneto de diacido aromdtico orientado na posicao para e de
diamina aromatica que consiste essencialmente numa diamina aroma-
tica orientada na posicao para em um sistema dissolvente de amida

substancialmente anidro;

de se submeter a referida solucao liquida, gquando a viscosi-
dade inerente da para-amida esta compreendida entre cerca de 1 e
cerca de 4, a escoamento de orientagao que produz uma solugao
liguida opticamente anisotropica contendo dominios de cadeias
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de polimero dentro dos quais as cadeias de polimero de para-arami-
da sao substancialmente orientadas na direccao do escoamento;

de se incubar a mencionada solugao liquida anisotrdpica duran
te pelo menos um intervalo de tempo suficiente para gque a citada
solucido anisotrdpica se transforme num gel, iniciando-se a citada

incubagao quando a referida solugao liguida opticamente anisotro-

pica tem uma viscosidade suficiente para manter geralmente a orien
tacao das referidas cadeias de polimero na mencionada solugao 1i-
quida anisotrOpica até que a citada solugao liquida se transforme
num gel;

de se cortar o referido gel em intervalos escolhidos trans-
versalmente em relagao & orientacao das cadeias de polimero no

referido gel; e

de se isolar a polpa de para-aramida a partir do mencionado

gel.

2.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zado pelo facto de se realizar a citada operagao que consiste em
submeter a referida solugao a escoamento de orientacao mediante
extrusao da mencionada solugao através de um cunho para originar

uma massa em solucao anisotrdpica alongada.

3.- Processo de acordo com a reivindicagao 2, caracte-
rizado pelo facto de a citada operagao de incubagao da referida
solugao anisotropica até que a mencionada solugao se transforme

num gel se realizar inicialmente enquanto se transporta a citada
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massa em solugao anisotrdpica alongada afastando-se do referido
cunho com uma velocidade nao menor do que a velocidade da massa

gue sai do mencionado cunho.

4.- Processo de acordo com a reivindicagéo 2, caracte-
rizado pelo facto de a citada incubagao se realizar inicialmente
depositando a referida massa em solugao alongada numa superficie
geralmente horizontal que se move afastando-se do mencionado cunho

com uma velocidade nao menor do que a velocidade da massa que sai

do citado cunho.

5.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de a referida solucao liquida ser submetida a
um escoamento de orientagao para produzir a mencionada solugao
anisotropica quando a viscosidade inerente da para-amida esta

compreendida entre cerca de 2 e 3,5.

6.~ Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de a citada operagao de incubagao se iniciar
quando a viscosidade da referida solugao liquida anisotrdpica esta

compreendida entre cerca de 50 e cerca de 500 poises.

7.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de se prossequir a mencionada incubacao do cita-

do gel subsequentemente ao corte do referido gel realizado trans-



versalmente.

8.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de se formar a mencionada solugao liquida gue se
polimeriza activamente dissolvendo a citada diamina aromatica no
referido sistema dissolvente e adicionando entre cerca de 30 % e

cerca de 50 % do mencionado halogeneto de diacido aromatico para

se obter uma solucao de pré-polimero e de se adicionar subseguen-
temente o resto da quahtidade estequiométrica do citado halogeneto

de diacido.

9.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de se fazer contactar o referido halogeneto de
diacido e a mencionada diamina em gquantidades suficientes para se
obter uma concentracao final compreendida entre cerca de 6 % e
cerca de 13 % em peso de para-aramida no citado sistema dissolven-

te.

10.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de se realizar a referida incubagao a uma tempe-

ratura compreendida entre cerca de 25°C e cerca de 60°c.

11.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de pelo menos cerca de 80 por cento em moles da
mencionada diamina aromatica ser p-fenilenodiamina e pelo menos

cerca de BO por cento em moles do citado halogeneto de diacido
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aromatico ser halogeneto de tereftaloilo.

12.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracte-
rizado pelo facto de a referida diamina aromatica ser p-fenileno-
diamina e o mencionado halogeneto de diacido aromatico ser halo-

geneto de tereftaloilo.

13.- Processo para a preparacgao de polpa de para-ara-
mida, caracterizado pelo facto:
de se formar uma solﬁgéo liquida que se polimeriza activa-
mente contendo cadeias de polimeros de uma para-aramida fazendo
contactar sob agitagao guantidades substancialmente estequiométri-
cas de halogeneto de diacido aromadtico que consiste essencialmente

num halogeneto de didcido aromatico orientado na posicao para

e numa diamina aroma&tica consistindo essencialmente numa diamina
aromatica orientada na posicao para em um sistema dissolvente de

amida substancialmente anidro:

de se submeter a extrusao a mencionada solugao liguida,
quando a viscosidade inerente da para-aramida se encontra compreen
dida entre cerca de 1 e cerca de 4, através de uma instalagéo de
orientagac do escoamento no sentido do comprimento tendo superfi-
cies interiores gue definem um percurso de escoamento longitudinal

para produzir uma massa de solugao liquida alongada opticamente

anisotropica contendo dominios de cadeias de polimeros de para-

-amida que sao substancialmente orientados na direccao da extru-
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de se proporcionar uma camada de fluido que nao coagula so-
bre as citadas superficies interiores da referida instalacao de
orientagéo do escoamento no sentido longitudinel durante a mencio-
nada operagao de extrusao para diminuir o contacto da citada solu-

cao liguida com as referidas superficies interiores;

de se incubar a mencionada massa de solugao liquida alongada
anisotropica durante pelo menos um intervalo de tempo suficiente
para que a citada solugao anisotrdpica gelifique; e

de se isolar a polpa de'para—aramida a partir do referido gel.

14.- Processo de acordo com a reivindicagao 13, carac-
terizado pelo facto de o mencionado fluido nao coagulante compre-
ender o citado sistema de dissolvente ou uma amida usada no referi

do sistema de dissolvente.

15.- Processo de acordo com a reivindicagéo 13, carac-
terizado pelo facto de o mencionado sistema de dissolvente compre-
ender N-metil-pirrolidona e cloreto de calcio e de o citado fluido

nao coagulante ser N-metil-pirrolidona.

16.- Processo de acordo com a reivindicacao 13, caracte-
rizado pelo facto de a referida instalagao de orientacao do escoa-
mento no sentido longitudinal ter paredes porosas gque proporcio-

nam aberturas nas mencionadas superficies interiores e de se fazer



exsudar o citado fluido nao coagulante a partir das referidas
paredes porosas para dentro do mencionado percurso de escoamento

para proporcionar a citada camada de fluido nao coagulante.

17.- Processo de acordo com a reivindicaqéo 13, carac-
terizado pelo facto de substancialmente todas as referidas super-
ficies interiores gue definem o mencionado percurso de escoamento

serm proporcionadas pelas citadas paredes porosas.

18.- 1Instalagao de orientagao do escoamento no sentido
longitudinal para formar uma massa de solugao de para-aramida
liguida alongada opticamente anisotropica que contém dominios de
cadeias de polimeros dentro dos quais as cadeias de polimero de
para-aramida sao substancialmente orientadas na direcgdo do com-
primento da referida massa, caracterizada pelo facto de compre-

ender:

uma caixa;

um trajecto de escoamento longitudinal proporcionado no

interior da mencionada caixa e que tem uma entrada e uma salda,
decrescendo o valor da area da sec¢ao recta do citado percurso
de passagem desde a referida entrada até a mencionada saida;
meios para alimentar uma solugao da citada para-aramida a
referida entrada do mencionado percurso de escoamento;
paredes porosas proporcionadas no interior da citada caixa

e que tem superficies interiores e exteriores, definindo as refe-



das superficies interiores das mencionadas paredes porosas © cita-
do percurso de escoamento longitudinal de maneira substancialmente
inteira;

meios de alimentacgao de fluido nao coagulante para abaste-
cer um fluido nao coagulante & referida solugao para a mencionada

caixa; e

meios de conduta na mencionada caixa gque proporcionam uma
comunicagao de fluido entre os citados meios de alimentagao de
fluido e as referidas paredes exteriores das mencionadas paredes
porosas de maneira que o citado fluido nao coagulante & obrigado
a exsudar atraves das referidas paredes porosas para formar uma

camada de fluido nao coagulante nas mencionadas superficies inte-

riores para diminuir o contacto da citada solucao com as referidas
superficies interiores enquanto a mencionada solugao sofre um

escoamento longitudinal no citado percurso de escoamento.

19.- Polpa de para-aramida, caracterizada pelo facto
de consistir essencialmente em fibras curtas semelhantes a polpa
gue formam feixes de fibrilas de diametro submicrdnico de para-
-aramida isenta de grupos de acido sulfdnico e tendo uma viscosi-
dade inerente compreendida entre cerca de 2,0 e cerca de 4,5,

tendo um diametro compreendido entre cerca de I‘P e cerca de

150 _P e um comprimento compreendido entre cerca de 0,2 mm e cerca
de 35 mm, tendo um indice de cristalinidade inferior a cerca de

50, um tamanho das cristalites menor do que cerca de 40 R e uma



area superficial maior do que cerca de 2 m2/g.

20.- Polpa de poli-(p-fenileno-tereftalimida), caracte-
rizada pelo facto de consistir essencialmente em fibras curtas
semelhantes a polpa constituidaspor feixes de fibrilas de diame-
tro submicronico de poli- (p-fenileno-tereftalimida) isenta de

grupos de acido sulfodnico e tendo uma viscosidade inerente compre-

endida entre cerca de 2,0 e cerca de 4,5, tendo um diametro compre
endido entre cerca de 1 y e cerca de lSOJp € um comprimento com-
preendido entre cerca de 0,2 mm e cerca de 35 mm, tendo um indice de

cristalinidade menor do que cerca de 50, um tamanho das cristalites

menor do que cerca de 40 2 e uma area superficial maior do gque

cerca de 2 m2/g.

21.- Polpa de para-amida consistindo essencialmente
em fibras curtas, nunca secas, semelhantes a polpa nao dobradas,
constituida por feixes de fibrilas de diametro submicrdénico de
para-amida isenta de acido sulfdnico e tendo uma viscosidade
inerente compreendida entre cerca de 2,0 e cerca de 4,5, tendo
um diametro compreendido entre cerca de 1 f e cerca de 150 y e

um comprimento compreendido entre cerca de 0,2 mm e cerca de 35 mm

e, guando secas, um indice de cristalinidade menor do que cerca
de 50, um tamanho das cristalites menor do gque cerca de 40 2 e
uma area superficial maior do que cerca de 2 m2/g, contendo as

referidas fibras curtas pelo menos cerca de 30 % de agua com base



nas fibras secas,

Lisboa, 30 de Junho de 1989
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RESUMO

"Processo e instalagao para a preparacao de polpa de para-

~aramida e polpa assim obtida"

Um processo para a preparacgao de polpa de para-aramida
inclui a formagao de uma solucao liguida que se polimeriza acti-
vamente e submeter-se a solugao a escoamento de orientagao que
origina uma solugao liquida opticamente anisotrdpica com cadeias

de polimeros orientadas na direcgao do escoamento. Quando a so-

lugao tiver uma viscosidade suficiente para manter a orientacgao
das cadeias de polimero, a solucao & incubada até gelificar.

O gel é cortado transversalmente em intervalos e isola-se a polpa
de para—arami@a do gel. A polpa de para-aramida produzida pelo
presente processo pode ser usada de maneira analoga & polpa pro-

duzida a partir de fibras fiadas.

Lisboa, 30 de Junho de 1989

O Azz e Ofidial da Prepricdece Industrial
.
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