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€2 Sammendrag Kontinuerlig, automatiserbar fremstilling
av pulvere av hgytemperaturbestandige polymeri-
sater som egner seg godt til varmpressing,
bestdende av i det vesentlige sfariske eller ku-
biske partikler, hvorved polymerisatstruk-
turen ikke skades ved prosessen, omfattende
kontinuerlig utpressing av en konsentrert

opplgsning av polymerisatet, spesielt et

polyimid, i et aprotisk, polart opp-
1gsningsmiddel sdsom dimetylformamid, dimetyl-
acetamid, dimetylsulfoksid eller N-metyl-
pyrrolidon, i omrddet til en dreiekjegle av
varmt, vandig fellingsmiddel, slik at det
oppstar korte, uregelmessige, slange~

formede mgnstre (9) som samles til en pels-
lignende bane (16), vasking med vandige opplgs-
ningsmidler og til slutt med vann, tgrking og

forminskning.

Anlegget har et relativt lite plassbehov
fordi det ikke omfatter noen behandlingstanks

for ekstraksjon og tgrkning.
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Oppfinnelsen vedrorer en fremgangsmate ved fremstilling av
heytemperaturbestandige polymerisater i pulverform av den
art som angitt i krav 1's ingress, samt anlegg for gjennom-
foring av fremgangsmaten.

Slike pulvere er nedvendige ved produksjon av formlegemer av
heytemperaturbestandige polymerisater ved varmpressing, idet
szrlig polyimider kommer i betraktning blant slike polymeri-
sater (jfr. f.eks. H.G. Elias og F. Vohwinkel, "Neue
polymere Werkstoffe flur die industrielle Anwendung:
Struktur, Synthese, Eigenschaften, Verarbeitung"; 2. oppl.,
side 257 til 288, Carl Hanser Verlag Minchen Wien 1983).

Ifplge en i USA foreslatt fremgangsmate som ansekeren er
blitt kjent med, presses opplesningen av polymerisatet
gjennom en spinndyse og de sdledes dannede endele¢se trader
kuttes i stykker ved hjelp av en roterende skraper. Efter
utvaskning og terkning males stykkene til pulver. Herved
oppstar den vanskelighet at opplesningsmiddelet fra de
avkuttede tradstykkene bare kan fjernes ved langvarig
ekstrahering, noe som umuliggjer en kontinuerlig fremstil-
ling av pulveret. Dessuten ¢delegger lange ekstraksjons- og

terketider polymerisatenes kvalitet.

I DE-C - 21 43 080 er det beskrevet blandingspolyimider som
kan oppnds i pulverform ved utfelling fra sine opplesninger
i polare organiske opplesningsmidler. De pd denne mate
diskontinuerlig dannede produkter har i alminnelighet en
darlig varmeledningsevne og hey affinitet til aprotiske
polare oppldsningsmidler sasom vann. Derfor er det nedvendig
4 ekstrahere de utfelte polymerisater diskontinuierlig i
flere timer og til slutt terke disse under vakuum i flere
timer ved heye temperaturer ved 200°C. Med hensyn til de
beskrevne blandingspolyimider er imidlertid deres hydro-
lysefplsomhet karakteristisk, spesielt ved heyere tempera-
turer, og derfor md skader med hensyn til de gnskede
produktegenskaper tas med pa kjegpet.
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Videre er det kjent & oppnd fibrider, dvs. forgrenede,
fiberaktige partikler fra forskijellige syntetiske poly-
merisater ved anvendelse av skjzrekrefter under avkijeling
eller utfelling eller under fordampning av den flytende
fase. Slike polymerisatpartikler ligner morfologisk
cellulosefibrene med hensyn til sterrelse og utformning.

I EP-A - 0 131 085 er det beskrevet f.eks. fremstillingen
av fibrider fra termoplastiske kunststoffer ved avspen-
ningsfordampning av en polymerisatopplesning under skjer-
kraftinduserende betingelser, idet polymerisatets ekte

eller tilsynelatende opplesning avspennes under anvendelse

© av overopphetet vanndamp i en tostoffdyse.

Fibrider egner seg pa grunn av sin struktur pa ingen mate
til fremstilling av polymerisatpulvere med tilnzrmet

-sferisk hhv. kubisk form av enkeltpartiklene. Ved sammaling .-

av fibridene oppnas det igjen kun partikler med fiberaktig
struktur som ikke kan brukes til pressing. I tillegg kommer
at fibridene kan kuttes opp bare med darlig malevirknings-
grad. Fremstillingen av fibrider av heytemperaturbestandige
polymerisater er utover dette ennd ikke blitt kjent.

Oppfinnelsens hensikt er & l¢se de ovennevnte vanskelig-
heter og har som oppgave & fremstille kontinuerlig godt
pressbare pulvere av heytemperaturbestandige kunststoffer

uten &4 skade polymerisatstrukturen.

Denne oppgave lgses ifplge oppfinnelsen ved at en kon-
sentrert opplesning av polymerisatet, spesielt av et
polyimid, i et aprotisk polart opplwsningsmiddelvsésom
dimetylformamid, dimetylacetamid, dimetylsulfoksid eller N-
metylpyrrolidon, presses ut kontinuerlig i omradet til en
dreiekjegle av varmt, vandig fellingsmiddel, idet det opp-
star korte, uregélmessige, slangeformede mgnstre som samles
til en pelslignende bane, vaskes med vandige oppl@snings-
midler og til slutt med vann, terkes og oppkuttes
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Uten anordningen av dreiekjeglen av fellingsmiddel ville
ved utpressingen av polymerisatopplesningen i et utfellings-
bad oppnds glatte, endelese trader eller strenger. Ifglge
oppfinnelsen griper dreiekjegelen traden eller strengen som
kommer ut og forskyver denne i rotasjon om sin lengdeakse,
hvorved den kuttes umiddelbart ved utlgpsapningen. Som fglge
av de herskende turbulente stremningsforhold bevirkes
allerede ved dette tidspunkt en utmerket ekstraksjon av
organiske forurensninger sasom oligomerer og utgangspro-
dukter fra strengen eller traden som sterkner.

Dimensjonene av de slangeformede mgnstre kan varieres
mellom 1 til 8 cm lengde og 0,5 til 5 mm tverrsnitt.

P4 grunn av sin uregelmessige, bgyde og rillede form kan de
avkuttede menstre lik fibridene forenes til en pelslignende
bane, hvorved forst deres kontinuerlige efterbehandling som
lett kan kontrolleres, nemlig vasking (ekstraksjon), sa
torking og oppkutting blir mulig.

Fortrinnsvis presses den konsentrerte opplesning av poly-
merisatet gjennom den sentrale boring av en tostoffdyse i

et bad av vandig utfellingsmiddel og varmt vandig utfel-
lingsmiddel tilferes under trykk til den perifere kanal i
tostoffdysen, idet utfellingsmiddelet ved gjennomstremningen
av den perifere kanal far en dreining hvorefter utfel-
lingsmiddelet strommer mot aksen av den sentrale boring
konvergerende inn i badet. '

P4 denne mite dannes pd en enkel og driftssikker mate en
dreiekjegle av varmt, vandig utfellingsmiddel. Apnings-
vinkelen av den frembragte dreiekjegle, trykket, tempera-
turen og rotasjonshastigheten av utfellingsmiddelet har
innflydelse pa lengden og utformningen av det fremstilte
slangeformede mgnstre.

Ved bruk av en tostoffdyse tilfeores det vandige utfellings-
middel til den perifere kanal hensiktsmessig ved en tem-
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peratur pa 20 til 95°C og under et trykk pad 10 til 100 bar.

Fortrinnsvis anvendes opplesningen av et blandingspolyimid
med strukturenheter med den generelle formel
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hvor R betyr 2,4- og/eller 2,6-toluylen eller en gruppe ned

00

som heytemperaturbestandig polymerisat.

fbrmel

Et pulver fremstilt ifelge oppfinnelsen av et slikt poly-
merisat viser en betraktelig heyere inherent viskositet og
sidledes en heyere gjennomsnitts-molekylarvekt enn pulver av
dette materiale slik det hittil er blitt fremstilt.

Som konsentrert polymerisatopplesning anvendes fortrinnsvis
en opplesning av dimetylformamid inneholdende 20 til 30
vekt% polymerisat. En slik opplesning har den egnede
viskositet og spesielt fordelaktige sterkningsegenskaper.

Som utfellingsmiddel anvendes hensiktsmessig vann eller en
blanding av vann og dimetylformamid.

Spesielt for polyimider har det vist seg som fordelaktigq,
nar det brukes en dimetYlformamid-vann-blanding innehol-
dende 30 til 80 %, spesielt 60 %, dimetylformamid (DMF) som
utfellingsmiddel.
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Efter forening av de primzrt dannede slangeformede polymeri-
satmgnstre til en pelslidgnende bane, feres denne bane
fortrinnsvis pa et sikteband av elastisk materiale gjennom
vaskesonen, hvorefter banen presses mellom valser og flyter
gjennom en avsugningsstrekning feor den egentlige terkning.

I den fgorste vaskesone kan det som vaske~ hhv. ekstraks-
jonsmiddel anvendes som spesielt hensiktsmessig en DMF-vann-
blanding med tilnzrmet samme sammensetning som utfel-
lingsmiddelet, hvorefter konsentrasjonene av det aprotiske
opplesningsmiddel forminskes tiltagende i de fglgende
vaskesoner og i den siste vaskesone anvendes rent vann som
vaskemiddel. C

Forst dannelsen av den pelslignende bane muliggjer denne

' kontinuerlige efterbehandling av polymerisatmenstrene, idet

ogsd den efterteolgende terkning kan innlemmes i den konti-
nuerlige prosess.

Denne torkning gjennomferes fortrinnsvis i en heyfrekvens-
(HF-) torkeanordning, idet dette behandlingstrinn gjennomfo-
res spesielt skansomt. Restvannet som sitter igjen gar
derved over i dampform, det skjer imidlertid ingen opp-
varmning av selve polymerisatmgnstrene slik at hverken en
termisk eller en hydrolytisk beskadigelse av polymerisatene
kan finne sted. I tillegg kommer at HF-te¢rkeanordningen med
den pelslignende bane kan mates meget jevnt.

Restfuktigheten som kan oppnds i HF-terkeanordningen utgjer
mindre enn 1 vekt% og den efterfolgende forminskning
gjennomferes fordelaktig i to trinn ved hijelp av en kniv-
kvern og en smastetkvern (Feinprallmiithle) for & oppna en

‘enhetlig mdlegrad ved heyest mulig energiutnyttelse.

Et hensiktsmessig anlegg for gjennomfegring av fremgangsma-
tenlif¢1ge oppfinnelsen er karakterisert ved.

~ det er anordnet en dyse med tilferselsledninger for en
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konsentrert opplesning av et polymerisat og for et vandig
utfellingsmiddel, hvilken dyse munner ut i et fellingskar
som er forsynt med i det minste én tilferselsledning,

- at det under fellingskarets utferselsapning er anordnet
innmatningsenden av et bevegelig sikteband, idet ovenfor
siktebandet i det vesentlige over dettes totale lengde er
anordnet vaskeinnretninger,

- at siktebandets utmatningsende er anordnet feor innlepet av
en twrkeanordning og

- at det i tilslutning til terkeanordningens utlep er
anordnet en ett- eller flertrinns oppkuttingsinnretning.

Fordi det ved dette anlegg bl.a. ikke kreves noen store
behandlingstanker, er plassbehovet relativt lite.

Med det tilfegrte utfellingsmiddel kan det frembringes en
stromning i fellingskaret, idet de primzrt dannede slange-
formede monstre transporteres til fellingskarets utforsels-
apning og skylles ut fra denne.

Ifplge en foretrukket utferelsesform er det foran munningen
av tostoffdysen anordnet en strgmningsbryter som ikke
rekker ned til bunnen av fellingskaret. '

Stromningsbryteren kan meget hensiktsmessig anordnes i
justerbare avstander foran munningen av tostoffdysen. De
slangeformede mgnstre kan gjennom en spalt som holdes fritt
mellom stremningsbryterens nedre Begrensning og fel-
lingskarets bunn tre gjennom mot utmatningsdpningen.
Avstanden mellom tostoffdysen og stremningsbryteren er en
ytterligere parameter til pavirkning av sterrelse og
utformning av de dannede slangeformede menstre.

Tostoffdysen bestdr fortrinnsvis av en hylse med inner-

gjenge og et dyselegeme som kan skrues inn i hylsen ved
utsparing av en ringspalt, hvilket dyselegeme har en
sentral boring og en avkortet kjegleformet innerdel, idet
det pa hylsen er anordnet et sideinnlegp som munner inn i
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ringspalten og pa dyselegemet er det anordnet en krans som
har slisser som er rettet pd skria mot dyselegemets akse, og
hvor dyselegemets ende p& munningssiden har en avskrdning
som konvergerer mot fortsettelsen av aksen og korresponde-
rer med en tilsvarende avskraning av hylsen.

Utfellingsmiddelet som stdr under oket trykk, ndr gjennom
sideinnlepet inn i ringspalten. Ved gjennomfering gjennom
de skrastilte slisser av kransen som er anordnet pa
dyselegemet, paferes utfellingsmiddelstreomningen en
rotasjonskomponent slik at det ved utlgpet fra ringspalten
dannes en dreiekjegle i fellingsbadet.

Som vaskeinnretninger er det fordelaktig anordnet overris-
lingskopper.

Nedenfor siktebandet kan det pa hensiktsmessig mate an-
ordnes samlebeholdere for vaske- hhv. ekstraksjonsmiddelet
som via overlep er forbundet med den respektive foregdende
beholder. Pa denne mite innstilles i beholderne en kon-
sentrasjonsgradient av det organiske opplesningsmiddel i
vaskevasken. Hver beholder er tilordnet en overrislings-
kopp, idet den siste overrislingskopp eller koppene i
rekken tilfores rent vann. I praksis har det i mange
tilfeller vist seg som sarlig fordelaktig & tilfere det
vandige oppl¢sningsmiddel (samtidig utfellingsmiddel) som
samler seg i den feorste samlebeholder i rekken, dvs. den som
ligger narmest siktebandets innmatningsende, med det heyeste
innhold av aprotisk polart opplesningsmiddel, til savel den
forste overrislingskopp i rekken som ogsa til fellingskaret,
0g ogsa a anvende det til dannelsen av dreiekjeglen. Ifglge
den beskrevne utfprelsesform tilferes det vandige opp-
lgsningsmiddel saledes fortrinnsvis ringspalten i tostoff-
dysen under gket trykk. En ytterligere delstrem av utfel-
lingsmiddelet med det hgyeste innhold av organisk opples-
ningssmiddel fra den forste beholder, kan tas ut kontinuer-
lig og tilferes en separasjonsstasjon f.eks. en destilla-
sjons- hhv. rektifikasjonsstasjon - for & tilbakevinne det
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organiske opplesningsmiddel.-

Som terkeanordning er det ifelge en foretrukket utforelses-
form anordnet en heyfrekvens-gjennomlepsterkeanordning. En
slik terkeanordning bevirker en jevn terkning av polymeri-
satmegnstrene som foreligger i den pelslignende bane ifelge
dybdevirkningen av HF-energi, i motsetning til fuktighets-
fjerning i eksempelvis en tgrketrommel hvor energien ma
tilferes via varme kontaktflater. P4 grunn av polymerisate-
nes darlige varmeoverforing og det dannede vakuum oppstod
det derfor hittil regelmessig lokale overopphetninger under
misfarving av polymerisatpartiklene. Denne konvensjonelle
terkningsprosess krever lang tid (f.eks. 48 .timer), idet
det pa grunn av den i terkeanordningen foreliggende dedtid
kunne forekomme at produktét ikke ble tilstrekkelig frigjort
fra vann og opplesningsmiddelrester.

Ved en ytterligere utforming av anlegget ifelge oppfin-
nelsen er det i tilslutning til terkeanordningens utlep an-
ordnet efter hverandre en knivkvern og en smastetkvern.

Oppfinnelsen skal i det fglgende forklares nzrmere ved
hjelp av tegningen og eksemplene. Fig. 1 viser skjematisk
en foretrukket utfgrelsesform av et anlegg ifslge oppfinnel-
sen. I fig. 2 er det likeledes skjematisk wvist et utsnitt
av anlegget ifelge fig. 1, nemlig fellingskaret med sikte-
bandets innmatningsende. En ifelge oppfinnelsen anvendbar
tostoffdyse fremgdr av f£fig.3 til 5, idet fig. 3 viser et
snitt gjennom den sammesatte dyse, fig. 4 viser et sideriss
av dyselegemet og fig. 5 viser et planoppriss av dyselegem-
et. I fig. 6 er det vist dannelsen av en dreiekjegle pa
munningen av en tostoffdyse ifelge fig. 3 til 5, og fig. 7
viser ifplge oppfinnelsen forst dannede korte, uregelmes-
sige, slangeformede megnstre av hoytemperaturbestandig
polymerisat.

En tostoffdyse er i fig. 1 generelt betegnet med 1. P&
tostoffdysen 1 er det tilkoblet en sentral ledning 2 for



10

15

20

25

30

35

172897

9

den konsentrerte opplesning av et polymerisat samt en side-
ledning 3 for varmt, vandig utfellingsmiddel. Tostoffdysen
1 befinner seg i et fellingskar 4 nedenfor speilet av et
fellingsbad 5. En tilferselsledning for utfellingsmiddelet
til fellingskaret 4 er betegnet med 6. Den konsentrerte
polymerisatopplesning innmates via en ikke vist pumpe under
heyt trykk gjennom ledningen 2. Det varme vandige utfel-
lingsmiddel tilferes - likeledes under heyt trykk - gjennom
ledningen 3. Pa tostoffdysens 1 munning kommer det til en
sterkning hhv. utfelling av den utlepende trad hhv. streng 7
av konsentrert polymerisatopplesning, og under innvirkning
av dreiekjegelen 8 som er antydet bare med sine omtrentlige
omriss, oppstdr det fra den sterknende trad hhv. streng 7
slangeformede mgnstre 9 av polymeriéat som transporteres
eller skylles med stregmningen av utfellingsmiddelet som
danner seqg mellom innmunningen av minst en tilferselsledning

6 og utmatningsapningen 10 av fellingskaret 4 (fig. 2).

Foran tostoffdysens 1 munning er det justerbart montert en
strpomningsbryter 11 som ikke rekker helt ned til fellings-
karets 4 bunn, slik-at avstanden mellom tostoffdysen 1 og
stromningsbryteren 11 kan forandres.

Meonstrene 9 ndr umiddelbart frem til innmatningsenden av et
bevegelig siktebdnd 12 som befinner seg under utmatnings-
dpningen 10. Det endelg¢se sikteband 12 er lagret pa
stettevalser 13a, 13b pd de respektive inn- og utmat-
ningsender. Efter lengden av siktebdndet 12 som beveger seg
i retning av pilen 14, kan det anordnes ytterligere
stetteruller mellom de to som er inntegnet. Til stramning,
til drift samt til fering av siktebdndet 12 kan det anordnes
ytterligere valser av hvilke to er betegnet med 15a og 15b.

P4 siktebandet 12 forener polynerisat-mgnstrene 94seg til
en relativt jevn pelslignende bane 16, som pa grunn av
nettverket av mgnstre 9 som holdes sammen ved hjelp av
grove haker, er meget godt vaskbar hhv. ekstraherbar.
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Ogsd de monstre 9 som ligger nederst i banen 16 ekstraheres
feilfritt. Den pelslignende bane 16 har allikevel et
tilstrekkelig samhold for & sikre en forstyrrelsesfri
transport ved hjelp av anlegget ifelge oppfinnelsen slik at
den planlagte definerte oppholdstid kan ivaretas.

Ovenfor banen 16 som transporteres pa siktebandet 12 er det
anordnet overrislingskopper hvorav kun tre (17a, 17b, 17c)
er vist. Disse overrislingskopper fastlegger ved den viste
utferelsesform de enkelte vaske- hhv. ekstraksjonssoner,
idet den siste overrislingskopp 1l7c eller ved et storre
antall av vaskesoner de siste overrislingskopper tilferes
rent vann for & fjerne det aprotiske polare opplesnings-
middel praktisk fullstendig fra de slangeformede monstre 9.
Som allerede nevnt tidligere, er det i mange tilfeller
hensiktsmessig & ekstrahere i den forste eller i de forste
vaskesoner med en vaske av tilnzrmet samme sammensething
som det vandige utfellingsmiddel i fellingsbadet 5 og a
innstille en konsentrasjonsgradient fra den forste til den
siste vaskesone i betydning av en motstreomsekstraksjon. For
vaskevaskene kan det nedenfor siktebandet 12 anordnes

et ikke vist oppsamlingskar med inndelinger eller et
flertall av oppsamlingskar.

Pa siktebandets 12 utmatningsende er det anordnet en
bevegelig lagret trykkvalse 18 av elastisk materiale som
samvirker med stegttevalsen 13b. Nar den pelslignende bane
16 trer gjennom valsespalten, kuttes den overskytende
overflatefuktighet og banen 16 overfores ved hijelp av en
ledeanordning 19 til transportbéndet 20 av en heyfrekvens-
gjennomlegpsterkeanordning 21. I omradet av HF-gjennomleps-
torkeanordningens 21 innlegpsdpning kan den enda forelig-
gende overflatefuktighet av menstrene 9 som bygger opp

‘banen 16, enda engang reduseres ved avsugning langs en

bestemt avsugningsstrekning feor banen 16 le¢per inn i rommet
mellom hegyfrekvenselektrodene 22a og 22b. En stremtil-
forselsledning 23 til heyfrekvenselektroden 22a fgres
gjennom den ¢vre husvegg av HF~-gjennomlepsterkeanordningen
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21.

Restvannets molekyler pavirkes i lgpet av den korte opp-
holdstid ved HF-energien og vannet gar over i dampfasen.
Vanndanpen fjernes via avsugningsstussen 24 fra HF-gjennom-
lg¢psterkeanordningen. Banen 16 hhv. selve polymerisat-
menstrene 9 far ingen oppvarmning slik at hverken en
termisk eller en hydrolytisk skade pa polymerisatet kan
oppstd. Fra HF-gjennomlepsterkeanordningens 21 utlep gar
den pelslignende bane 16 inn i en knivkvern 25 som tjener
som grovforminsker. Det grovforminskede gods tilferes
gjennom en ledning 26 til en smastetkvern 27 hvor finmalin-
gen finner sted. Det resulterende pulverformede heytempera-
turbestandige polymerisat faller gjennom en pulvertrakt 28
inn i en forradsbeholder 29.

Den i fig. 1 og 2 kun skjematiserte spesielle tostoffdyse 1
bestar ifelge fig. 3 til 5 av en hylse 30 med innergjenger
samt av et dyselegeme 32 som har en sentral boring 31 og
skrues inn i hylsen 30, hvilket dyselegemet ved den viste
utforelsesform likeledes er forsynt med en innergjenge for
tilkobling av den sentrale ledning 2. For en fullstendig
avtetning av skrueforbindelsen av hylsen 30 med dyselegemet
32, er det anordnet en tettningsring 33.

Mellom hylsen 30 og dyselegemet 32 som har en kjegleformet
innerdel 34, utspares efter fullstendig innskruing av ‘
dyselegemet 32 en ringspalt 35 i hvilken et sideinnlep 36
som er anordnet pa hylsen 30 munner i. Sideinnlepet 36 er
forsynt med en yttergjenge for tilkobling av ledningen 3.
P4 dyselegemet 32 er det i ringpsaltens 35 omrdde dessuten
anordnet en krans 37 med et i det vesentlige kretsformet
tverrsnitt, hvis ytre diameter bare er litt mindre enn ‘
hylsens 30 innerdiameter. Kransen 37 har slisser 38 som er
stilt pa skra mot dyselegemets 32 akse (fig. 4 og 5).
Dyselegemets 32 ende pd munningssiden har en avskraning 39
som konvergerer mot fortsettelsen av dyselegemets 32 akse
utenfor tostoffdysen 1. Hylsen 30 er forsynt med en korres-
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ponderende avskraning 40 slik at det mellom avskraningene
39 og 40 forblir en trang spalt gjennom hvilken varmt
vandig utfellingsmiddel kan komme ut, ndr tostoffdysen 1 er
i sammensatt tilstand.

Det utstrommende utfellingsmiddel danner dreiekjegelen 8
med et omriss slik som antydet i fig. 6, idet fellingsbadet
5 settes i rotasjon foran tostoffdysens 1 munning. Strom-
ningsbildet som dannes, er vist med grove trekk med de

rette pilene.

Den konsentrerte polymerisatopplesning som presses ut fra

den sentrale boring 31 i dyselegemet 32 i form av en sterk-
nénde trad eller streng 7, gripes av streomningen i dreie-
kjegelens omrade og settes likeledes i omdreining (krummet
pil 41), idet traden hhv. strengen ved dysemunningen kuttes

-til korte, uregelmessige slangeformede manétre 9. Monstre- -

nes 9 form og lengde bestemmes frem for alt av trykkets
heyde under hvilket det varme, vandige utfellingsmiddel
fores gjennom sideledningen 3 til tostoffdysen 1, samt av
stregmningsbryterens 11 avstand fra tostoffdysens 1 munning
(fig. 1 og 2). Jo heyre trykket er desto sterkere blir
dreiningen hhv. rotasjonen og desto kortere blir menstrene
9. Pa samme mate virker en tilnzrming av strwmningsbiyteren
11 pa dysemunningen som fplge av den sdledes frembrakte
avkortning av dreiekjegelen. Dermed kan de egnede frem-~
gangsmateparametre for polymerisatopplesningen velges med
forskjellig viskositet, og forholdet lengde til tverrsnitt
til menstrene kan holdes tilnzrmet konstant.

Det vandige utfellingsmiddels ekstraksjonsvirkning er bedre
nar menstrenes 9 tverrsnitt er mindre. Fastheten (samholds-
evnen) av den pelslignende bane 16 er avhengig av menstrenes
9 lengde og krumningsgrad (se fig. 7).

En for hgy konsentrasjon av det aprotiske polare opples-
ningsmiddel i fellingsbadet 5 samt i det varme vandige
utfellingsmiddel som frembringer dreiekjegelen, er ikke
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gunstig, da sterkningen av den utpressede polymerisatopp-
lgsning ville skje for langsomt. P& den andre side har
ogsd rent vann vist seg som szrlig egnet for dette formal,
da horndannelsen pa overflaten.av traden hhv. strengen 7

som dannes, skjer for raskt, idet den fullstendige ekstraks-
jon av det aprotiske polare opplesningsmiddel fra menstrenes
9 indre hemmes.

I de felgende eksempler 1 til 4 anvendes det en opplesning
av et heytemperaturbestandig blandingspolyamid med gjenta-
gende strukturenheter med formel (I) hvori R i ca. 80 mol%
star for 2,4~ og/eller 2,6-toluylen og i ca. 20 mol% er en

OO

Fremstillingen av pulveret skjer i et anlegg ifelge fig. 1
til 5.

gruppe med formel

Eksempel 1:

Det ble fremstilt en opplesning med 25 vekt% blandingspoly-

imid og en viskositet pa 138 kulefallsekunder (kulefall:

kulediameter 2,1 mm, madletemperatur 70°C, 3 t fgrtempere-
ringstid, re¢rdiameter 30 mm, kulemateriale lagerstal,
médlelengde 100 mm) i dimetylformamid (DMF) som ble presset
ut i et fellingsbad 5 ved en temperatur pa 45°C under et
trykk pa ca. 40 bar gjennom den sentrale boring 31 av en
tostoffdyse 1. Det vandige utfellingsmiddel ble tilfort
tostoffdysen 1 ved en temperatur pd 80°C under et trykk pa
27 bar. Det vandige utfellingsmiddel hadde - 1lik fel-
lingsbadet 5 - en konsentrasjon pa 48 % DMF.

Den frembragte pelslignende bane 16 ble tilfert gjennom syv
efterhverandre fgplgende vaske- hhv. ekstraksjonssoner, idet
i den forste sone anvendes en vandig vaskevaske med 48 %
DMF, i den andre sone en med 20,5 % DMF, i den tredje en
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vaskevazske med 11,5 % DMF, i den fjerde sone en vaskevaske
med 0,2 % DMF og i den femte til syvende sone rent vann.
Temperaturen i vaskevasken og vannet var pa 80 'C.

Banen 16 ble kuttet under anvendelse av et trykk pa 4 bar.

HF-gjennomlepsterkeanordningens ydelse utgjorde 8,3 kW,
elektrodenspenningen 100 kV.

De slangeformede menstre 9 hadde en lengde pa 3 til 8 cm og
en middeltverrsnitt pa 3 til 4 mm.

Som grovkuttingskvern ble det brukt en knivkvern med en
hullplateinnsats (dpningenes diameter: 3 mm).

Det grovforminskede materiale ble ved hjelp av en smastet-
kvern ytterligere forminsket. ’

Egenskapene i det oppnadde polymerisat-pulver:

Finhet: mindre enn 0,075 mm

DMF-innhold: 0,07 %

H,0-innhold: 1,34 %

Inherent viskositet (etajnh nMp), malt ved en konsentrasjon
pd 0,5 g/dl i N-metylpyrrolidon: 0,63 dl/g.

Den inherente viskositet er proporsjonal med kjedelengden
for det oppleste linezre polymerisat og saledes ogsa pro-
porsjonal med molekylvekten.

P4 konvensjonelt fremstilte blandingspolyimidpulvere av
denne art ble det malt etajnn nMp-verdier pa kun 0,40 til
0,47 dl/g, noe som kan skyldes skader pa polymerisatstruk-
turen ved de kjente produkter.

Eksempel 2:

Det ble brukt fremgangsmaten som i eksempel 1, mens felgende

parémetre ble forandret:
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Opplgsning: 30 mengde% blandingspolyimid, viskositet: 93
kulefallsekunder, temperatur: 25°¢C

vandig utfellingsmiddel; trykk 19 bar, 25 % DMF

Vaskesoner:

Sone 1: 25 DMF

Sone 2: 24 DMF

Sone 3: 0,2 % DMF

Soner 4 til 7: H0

o

o

Dimensjonene for menster 9: Lengde: 3 til 5 cm,
Tverrsnitt: 2 til 3 mm
HF-gjennomlepsterkeanordning: Ydelse: 5,2 kW '
Elekfrodespenning: 70 kV

Egenskapene av det erholdte polymerisat-pulver:

Finhet: 0,15 til 0,425 mm
DMF-innhold: 1,5 % etajpnn nmp: 0,60 dl/g

Eksempel 3: Det ble brukt den samme konsentrerte polymeris-
at-opplesning som i eksempel 2, dessuten ble det arbeidet
analogt med eksempel 1, men med den forskjell at det savel
til fremstillingen som ogs& til ekstraksjonen av mgnstrene 9
i vaskesonene ble anvendt rent vann med en temperatur pa
70°C som ble tilfert tostoffdysen 1 under et trykk pa 30
bar.

Lengden av de erholdte slangeformede mgnstre 9 varierte
mellom 3 og 8 cm, diameteren var pa 3 til 5 mm. I HF-
gjennomlegpsteorkeanordningen ble det ved en elektrodespenning
pa 55 KV opptatt en ydelse pa 5,2 KkW.

Egenskapene av det erholdte polymerisat-pulver:
Finhet: mindre 0,075 mnm

DMF-innhold: 0,02 % HyO-innhold: 1,2 %

etajnh NMp: 0,55 dl/g
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Eksempel 4:

Som konsentrert opplesning av polymerisatet ble det igjen
anvendt den i eksempel 2 spesifiserte opplesning med en
temperatur pa 25°C. Avvikende fra den i eksempel 1 beskrevne
fremgangsmate, ble det valgt felgende betingelser:

Vandig utfellingsmiddel: trykk 34 bar, 56 % DMF
Vaskesoner:

Sone 1l: 56 % DMF
Sone 2: 13 % DMF ~
Sone 3: l,6 % DMF
Sone 4: 0,8 % DMF

Sone 5 til 7: H50
Monstrenes 9 dimensjoner: Lengde: 3 til 7 cm
Diameter: 2 til 4 mm

- HF-gjennomleopstprkeanordning: Ydelse: 9,8 kW

Elektrodespenning: 60 kV

Egenskapene av det erholdte polymerisat-pulver:
Finhet: 0,15 til 0,425 mm

DMF-innhold: ikke tilstede

HyO0-innhold; 2,1 %

etajnn NnMp: 0,70 dl/g

Eksempel 5:

Det ble fremstilt en opplesning med en’ konsentrasjon pa
35,9 mengde% av et polyeterimid med felgende konstitusjon:

10 o@zz@"@%
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i DMF, hvilken opplgsning hadde en viskositet pa 48,9 kule-
fallsekunder. Denne opplesning ble presset ut i et
fellingsbad 5 ved en temperatur pa 25°C gjennom den sentrale
boring 31 av en tostoffdyse 1 under et trykk pa ca. 40 bar.
Det vandige utfellingsmiddel (31 % DMF i vann) ble tilfort
tostoffdysen 1 ved en temperatur pad 80°C under et trykk pa
18 bar.

Vaske- (ekstraksjons-) soner:

Sone 1: 31 % DMF i Hj0
Sone 2: 16 ¥ DMF i H50
Sone 3: 7 % DMF i H,0
Sone 4: 2 % DMF i Hy0

Sone 5 til 7: H0
Vaskevaskens og vannets temperatur var pa 80°cC.

Valsens 13b, 18 avkuttingstrykk ved siktebdndets 12
utmatningsende: 4 bar

De slangeformede mgnstres 9 dimensjoner:

Lengde: 20 til 25 mm

Middeltverrsnitt: 3 til 5 mm

HF=-tprkning: Ydelse: 9 kW
Elektrodespenning: 8 kV

Maling: Totrinns i grovkuttingskvernen og smastetkvernen.

Egenskapene av det erholdte polymerisat-pulver:
Finhet: 0,15 til 0,425 mm v

DMF-inhold: 0,4 % Vanninnhold: 2,1 % )
etajnh nMp: 53,52 dl/g (mdlt analogt med eksempel 1)

' De ifelge oppfinnelsen fremstilte hgytemperaturbestandige

polymerisater i pulverform har til forskjell med de kjente
produkter et enhetlig, misfarvningsfritt utseende og er
praktisk talt frie for opplesningsmiddel.
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Bulk-densiteten i pulveret som oppds ifelge oppfinnelsen
fra tilnzrmet sfazriske partikler ligger mellom 0,5 og 0,6
g/cm3, mens det fra fibrider fremstilte polyimidpulver med
fiberaktig struktur har en bulk-densitet pd kun 0,3 til
0,35 g/cm3.

Fremstilling og egenskaper av presslegemer fra polymeri-
satpulvere som oppnas ifelge oppfinnelsen:

A) Strekkfasthet, bruddforlengelse:

Fremstilling av testlegemene:

I et strekkprevestav-verktoy som er forvarmet til 250°c,
fylles 6 g forterket polyimidpulver med den i eksempel 1 til
4 definerte sammensetning, verkteyet lukkes og pafores et
lett trykk. Temperaturen eokes til i underkant av 350°cC,
trykket oppheves kort for utluftning, og derpd pafgres et
trykk pa 350 000 N/mm2. Dette trykk opprettholdes ved en
temperatur pa 350°C. Derefter avkjeles under trykk til ca.
250°C og avformes. Testnorm: ASTM D638-72.

Teststav Tetthet Strekk- Forlengelse %
| (g/cm3) fasthet (N/mm2)
1 1,34 128 4,7
2 1,34 124 4,6
3 1,34 120 4,5

B) Trykkfasthet, Bruddstykkdannelse: Fremstilling av
testlegemer: Prover utarbeides av fullmateriale. Testnorm:
ASTM D695-69.
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Testlegeme Trykkfasthet (N/mmz) Bruddstykkdannelse %

446 31,4
389 29,0
410 30,6

E-Modul (gjennomsnittsverdi): 4140 N(mm?

C) Formfasthet i varme:

Fremstilling av testlegemene:

Teststavene (120.x 15 x 3,5 mm)'ble fremstilt i en til-
svarende form analogt med trykksinterfremgangsmaten som
beskrevet under A).

Testnorm: ISO/R 75, testfremgangsmate A (1,85 N/mmz)

Testlegeme Formbestandighet i varme (°C)
288
2 . 281
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PatentXkrav

1. Fremgangsmidte ved fremstilling av hegytemperaturbestan-
dige polymerisater i pulverform, idet polymerisatet,
spesielt et polyimid, fra en konsentrert opplesning i et
aprotisk, polart opplesningsmiddel, sdsom dimetylformamid,
dimetylacetamid, dimetylsulfoksyd eller N-metylpyrrolidon,
felles ut med et varmt, vandig utfellingsmiddel, hvor den
konsentrerte opplosning presses ut kontinuerlig i omradet
for en kjegle av varmt, vandig fellingsmiddel, idet det
oppstar menstre som samles til en florlignende bane (16),
vaskes med vandige opplesningsmidler og til slutt med Vénn,
torkes og oppkuttes, karakterisert ved at
det anvendes en dreiekjegle, idet det oppstadr korte,

uregelmessige, slangeformede mgnstre (9).

2. Fremgangsmite som angitt i krav 1,
karakterisert ved at den konsentrerte
opplesning av polymerisatet presses gjennom en sentral
boring (31) av en tostoffdyse (1) i et bad av vandig
utfellingsmiddel, og varmt vandig utfellingsmiddel tilferes
under trykk til en perifer kanal i tostoffdysen (1), idet
utfellingsmiddelet ved gjennomstrgmningen av den perifere
kanal far en dreining, hvorefter utfellingsmiddelet strommer
mot aksen av den sentrale boring (31) konvergerende inn i
badet.

3. Fremgangsmdte som angitt i krav 2,
karakterisert ved at det vandige
utfellingsmiddel tilferes den perifere kanal ved en
temperatur pa 20 til 95°C og under et trykk pa 10 til 100
bar.

4. Fremgangsmate som angitt i minst ett av kravene 1 til
3, karakterisert ved at det anvendes en
opplesning av et blandihgspolyimid med strukturenheter med
den generelle formel (I)
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0

\©/ \Q\N R- (1)

hvor R betyr 2,4- og/eller 2,6-toluylen eller en gruppe ned

formel

OO
5. Fremgangsmate son ahgitt i minst ett av kravene 1 til
4, karakterisert ved at det anvendes en

opplesning med 20 til 30 vekt%® polymerisat i dimetylform-
amid.

6. Fremgangsmite som angitt i minst ett av kravene 1 til
5, karakterisert ved at det som utfel-
lingsmiddel anvendes vann eller en blanding av vann og di-
metylformamid.

7. Fremgangsmidte som angitt i minst ett av kravene 1 til
6, karakterisert v e d at den florlignende
bane (16) feres pad et sikteband (12) av elastisk materiale
gjennom vaskesonen, hvorefter banen presses mellom valser
(13b, 18) og flyter gjennom en avsugningsstrekning fer den
egentlige torkning.

8. Fremgangsmdte som angitt i minst ett av kravene 1 til
7, kKkarakterisert ved at terkningen
gjennomferes i en heyfrekvens (HF)-torkeanordning (21).
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9. Fremgangsmate som angitt i minst ett av kravene 1 til
8, karakterisert ved at forminskningen
gjennomfores i to trinn ved hjelp av en knivkvern (25) og
en slagmelle (27).

10. Anlegg for gjennomforing av fremgangsmiten som angitt

i minst ett av kravene 1 til 9, hvor

- det er anordnet en dyse (1) med tilferselsledninger (2, 3)
for en konsentrert opplesning av et polymerisat og for et
vandig utfellingsmiddel, hvilken dyse (1) munner ut i et
fellingskar (4) som er forsynt med i det minste én
tilferselsledning (6),

- - det under fellingskarets (4) utferselsapning (10) er

anordnet innmatningsenden av et bevegelig sikteband (12),
idet ovenfor siktebdndet (12) i det vesentlige over
dettes totale lengde er anordnet vaskeinnretninger,

- siktebandets (12) utmatningsende er anordnet for
innlopet av en terkeanordning og _

- det i tilslutning til terkeanordningens utlep er
anordnet en ett- eller flertrinns oppkuttingsinnretning
(25, 27),

karakterisert ved at dysen (1) er en

tostoffdyse som fellingskaret (4) danner en dreiekjegle

(8).

[

-11. Anlegg som angitt i krav 10,

karakterisert ved at tostoffdysen (1)
bestdr av en hylse (30) med innergjenger og et dyselegeme
(32) som kan skrues inn i hylsen (30) ved utsparing av en
ringspalte (35), hvilket dyselegeme har en sentral boring
(31) og en avkortet kjegleformet innerdel (34), idet det pa
hylsen (30) er anordnet et sideinnlep (36) som munner inn i
ringspalten (35) og pa dyselegemet (32) er det anordnet en
krans (37) som har slisser (38) som er rettet pé'skré mot
dyselegemets (32) akse, og hvor dyselegemets (32) ende pa
munningssiden har en avskraning som konvergerer mot
fortsettelsen av aksen og korresponderer med en tilsvarende
avskraning (39) av hylsen (30).
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12. Anlegg som angitt i krav 10 og 11,
karakterisert v e d at det foran munningen av
tostoffdysen (1) er anordnet en stromningsbryter (11) som
ikke rekker ned til bunnen av fellingskaret (4).

13. Anlegg som angitt i minst ett av kravene 10 til 12,
karakterisert ved at det som vaskeinnret-

ninger er anordnet overrislingskopper (17a, 17b, 17c).

14. Anlegg som angitt i minst ett av kravene 10 til 13,

karakterisert ved at det som torkeanord-
ning er anordnet en heyfrekvens-gjennomlopsterkeanordning

(21).

15. Anlegg som angitt i minst ett av kravene 10 til 14,
karakterisert ved at det i tilslutning
til terkeanordningens utlep er anordnet efter hverandre en
knivkvern (25) og en slagmelle (27).
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