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Por 10 Afios, para todo el territorio espafiol, colo-
nias y protectorados,
pors
"PROCEDIMIENTO PARA REGENERAR DESPERDICIOS
DE MATERIALES DE TIPO DE POLIAMIDAS"
A favor de:
Don ANTONIO ENRICH VALLS
De nacionalidad espafiola.

Residente en M A D R I D.- P2 de la Castellana, 88

MEMORIA DESCRIP?TIVA

La presente Patente se refiere a un nuevo proce-
dimiento para regenerar materiales plésticos de tipo
de poliamidas y concretamente, a compuestos poliméri—
cos de condensacidn de dcido adfpico y diamidas alki-
dédlicas. Especificamente el presente procedimiento
permite regenerar desechos de fabricacidn y residuos
de productos o artioulos hechos con las antedichas po-

liamidas para poder ser usados nuevamente en aplicacio-
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nes industriales, sin peligro de que el material sufra

descomposicién o de que les impurezas adheridas o in-
corporadas a estog desechos puedan perjudicar o dificul-
tar el funcionamiento de la maquinarias usada normalmen-—
te en la fabricacidn de filementos, fibras textiles, pe-
1iculas u otros articulos, con las antedichas poliamidas.

Antes, el desecho o desperdicio de estos materia-
les, principalmente cuando procedia de 1z industria tex-
til, podia usarse principalmente como material de relle-
no y en algunos casos, cuando podia conseguirse que estos
desperdicios no se contaminaran con materias extrailas,
gse podia rehilar para obtener nuevas fibras de aplicacién
textil. De todas formas, estos materiales, aun cuando
ge encontraran libres de impurezas y materias extraiias,
tenfian una marcade tendencia a degenerarse y descompo-
nerge durante su segunda transformacidn y por este moti-
vo podian ewplearse en cantidades limitadas Jjuntamente
con material virgen.

Ahora bien, por medio del prcedimiento objeto de.
la presente patente, no solamente pueden eliminarse es-
tos inconvenientes, sino gue pueden usarse para nuevas
aplicaciones Wtiles, desperdicios que hayan sido contami-
nados o desperdicios de poliamidas a los que se les ha-
bia voluntariamente incorporadoc pigmentos colorantes u
otros productos extratios.

Los desechos y desperdicios de poliamidas comercia-
les, ya sean vprocedentes de lag fabricas de filamentos
y fibras para uso textil, ya sea desechos de fabricacidn
en fabricas donde estas poliamidas son tratadas por mol-
deo o extrusidn o ya sea prendaes de vestir o productos
fabricados con estas poliamidas, que el uso ha vuelto

inservibles, tienen impurezas y materias extrafias adhe-
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ridas e estos residuos de fabricacidén, o bien, pigmen-
tos o materias colorantes que se incorporarén a la po-
liamida durante el proceso original de transformacidn.
Todas esptas impurezas o materias extrafiags hacen dificil
¥ en clertos casos imposible el aprovechamiento de es-—
tos desperdicios debido a que las impurezas crean difi-
cultades mecénicas en el subsecuente proceso del produc-
to o faciliten su descomposicidn durante su aprovecha-
miento o bien, les dan colores desgradables o indesea-
bless

Frecuentemente se encuentran en los desperdicios
y desechos de fibras o productos hechos con materiales
de tipo de poliamidas, impurezas de cardcter metdlico
o productos capaces de liberar pxigeno u oxidantes.

Cuando estas impurezas se encontraban incorporadas
o adheridas al material su recuneracidn era imposible
norque provocaban la descomposicidn del material al ser
calentado a las temperaturas considerablemente altas
que estos productos requieren y aun cuando esta opera-
cidn se llevara a cabo al vacio o en atméosferas inertes.

De acuerdo con el oresente procedimiento, los dese-
chos de poliamida después de triturados y lavados se di-
suelven en soluciones de productos organicos o inorgéni-
cos de apropiada concentracidn y los que tienen la pro-
piedad de disolver las poliamidas.

Cono solventes y como arriba se ha dicho, se pue-
den emplear diversos productos de tipo organico o inor-
génico para preparar la solucidn que actuard de solven-
te de las poliamidas. De estos productos los que han da-
do menor resultado son las soluciones acuosas de dcidos

minerales fuertes no oxidentes y concretamente el acido
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sulfirico, el que disuelve las poliamidas en concentra-
ciones de més de 17% en peso de dcido sulfurico y preci-
pite el material disuelto por debajo de esta concentra=
cidn.

Con el uso del dcido sulfirico como disolvente de
las podiamidas en concentraciones de mas del 17%, permi-—
te una purificacidn muy integral de todas las impurezas
que pueden estar comprendidas o adheridas al vroducto a
regenerar, puesto que éstas o serén insolubles en acido
sulfurico y por lo tanto quedaran eliminadas durante los
procesos de clarificacidén y filtraje, o se disolverdn en
el medio solvente sin precipitar al diluir la concentra—
cidn dcida por debajo del 17% en peso cuande las poliami-
das se precipiten.

Es de seilalar que usando &cido sulfirico como agen-
te regenerador de las poliamidas, debe tenerse la preo-
cupacidn de efectuar la disolucidn del material a tempe-
raturas inferiores a 2592 C., ya que por sobre de esas
temperaturas se inicia un proceso de hidrdlisis en algu-
no de los enlaces dobles de 1la molécula o en todo caso,
un rompimiento de uno de los enlaces débles, lo que oca-
siona un obscurecimiento del color en el polvo regenera-
do.

También es de aconsejar que tode la instalacidn
sea hechs de acero inoxidable o en su defecto, que todas
las partidas que han de estar en contacto con las solu-
ciones dcidas, estén perfectamente recubiertas de plomo
o de una proteccidn antidcide eficiente para evitar que
la solucidn écida pueda atacar partes metdélicas de la
instalacidén que podrian contaminar el producto a rege-

nerar o comprometer la eficiencia de 1la operacién.



110

115

120

125

130

135

236873

Como se ha dicho, la disolucidn se efectua en frio
0o & temperatura ambiente sn forma que el producto a re-
gensrar no puede sufrir ninguna transformacidén quimica
que pueda perjudicar o modificar las propiedades fisi -
cas o quimicas del mismo. Una vez conseguids la disolu-
cidén total de los desechos o residuos de poliamidas, la
solucidn se pasa por un lecho de carbdn absorbente para
clarificar y decolorar la solucidn y esto si hubiera ne-
cesidad de ello.

Una vez clarificada la solucidn se filtra a través
de un filtro prensa de tipo industrial standard y a con-
tinuacidn la solucidn pasa a los tanques de precipitacidn.

En los tanques de precipitacidn la concentracion de
la solucidn de dcido sulfdrico o productos orgénicos o
inorganicos que habian actuado como solventes de las po-
liamidas, se varia hasta conseguir la precipitacidn to-
tal o parcial de las poliamidas disueltas.

Esta operacion puede hacerse en forma continua o
discontinua. En el caso de precipitacidn continua, la so-
lucidn de las poliemidas entra en el tanque precipitador
en forma de lluvia fina y el liquido que ha de causar la
precipitacion también se introduce en forma de lluvia,
causando una preoipitacién en forma de un polvo sumasmen-—
te finoe. En este caso la mezcla del liguido y precipita-
do cae directamente a una centrifuga en donde el precipi-
tado se separa.

En el caso de querer obtener una precipitacidn dis-
continua, la solucidén de las poliamidas se introduce en
un tanque provisto de gsgitador mecanico ¥y la cantidad de-
gseada de 1liquido que ha de causar la precipitacion se afia-
de al mismo tanque. En este caso el precipitado se obtie~

ne en forua de pequelios copog formando un conjunto de
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considerable volumen y de una densidad aparente sumamen-—
te baja. Bl precipitado se separa en un filtro prensa.

En uno y otro caso, una vez separado el precipitado
de polismidas del liquido, el precipitado debe secarse
para cuya operacidn se recomienda un secador de aire ca-
liente continuo, seguido de dos secadores al vac{o en pa-
ralelo.

Una vez seco, el polvo de las poliamidas regeneradas
es absolutamente blanco y libre de toda impureza o mate-
ria extrafia. Ademés, puede comprobarse por medio de angd-
lisis y pruebas fisicas, que las caracteristicas quimi-
cas, mecanicas o fisicas del material regenerado son idén-
ticas a las del material virgen de gue se habia partido
originalmente en la priuera transformacidn.

Bl materisl regenerado en la forma arriba descrita
puede pastiilarse en méquinas standard en la industria
farmaceltica, de plasticos, etc., y estas pastiilas pue-
den reprocesarse en méquinas standard comunmente usadas
en la industria para el proceso de poliamidas en forma de
menofilamentos, fibras cortas, con méquinas de extrusion
para obtener secciones continuas o aislamientos primarios
o secundarios sobre hilos eléctricos o bien, puede moldear-
se por inyeccidén o compresidn.

Debe huzcerse notar que si ia materia prima usada en
este oprocedimiento de regeneracidn eran fibras textiles
o prendas de vestir nuevas ¢ usadas pero que hubieran gi-
do teflidas o pisgmentadas, el color de los articulos o
productos fabricados con el polvo original y genarioo de
las poliamidag y frecuentemente tienen una coloracidn que
varia desde el marfil ambarino a un grisaceo.

Si como materia prima en este regeneracion se han usa-

do prendas de vestir o desperdicios textiles o en general
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poliamidas de la calidad generaluente usada para usos
textiles y el material regenerado gquiera destinarse a la
fabricacidn de articulos o piezas moldeadas, es conve-
niente modificar las caracteristicas de este material pa-
ra obtener mds faciluente su anterior transformacidn en
las médquinas de moldear usadas comunmente.

Para obtener ls modificacidén de las propiedades y
caracteristicas del producto regenerado, pueden afiadir-
se al polvo regenerado y seCo, pequeflag cantidades de
productos monoméricos o polimébicos, que sean compati-
bles con las poliamidas y que actuen en forme indirecta
como plagstificante del material y gque disminuyen en pun-—
to de fusidn de la poliamida regenerada para evitar que
se descomponga o degenere a las temperaturas relativa-
mente altas a que se han de someter las poliemidas du-
rante su proceso.

Por este método se pusden modificar las propiedades
de las poliamidas para obtener resultados muy diversos,
simplemente variando la proporcidn o el tipo del mate-
rial modificador a las poliasmidag regeneradas.

Bl proceso para modificer las propiedades fisicas
o quimicas de las poliamidas puede conseguirse con la
adicidén de estireno o poliestireno, total o parcialmen-—
te polimerizado, y también por la adicidn de esteres ce-
lulésicos, polimeros de base acrilica o por la adicidn
de sustancias que parecen aciuar como plastificentes di-
rectos tuales como el fosfato de trifenilo, difenilos clo-
rinados, écido benzoico o sus derivados amilidos, hidro-
xilicos o helogenados, etCe.. De estas sustancias la que
ha dado mejor resultado ha sido el estireno, preferible—

mente parcialmente poliwerizado hasta una consistencia
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caramelosa y aplicando disuelto en benzeno. La adicidn
del estireno pasrcialmente polimerizado parece modificar
la estructura molecular de la poliamida formando diver-—
sos enlaces con las mcléculas de estireno. Esta teoria
no ha podido ser probada perc en cawbio, se ha conproba-
do que la adicidn de poliestireno evita o dificulta la
descomposicidn de las poliamidas al calentarse a tenpe-
raturas elevadag, debido a que gi hubiere presencia de
ox{geno que pudiera provocar la descomposicidn del pro-
ducto, éste se emplearia como catalizador para provocar
la polimerizacidn total del estireno.

Con la adicidn de pequeiios porcentajes de poliesti-
reno se ha congseguido reducir la temperatura de trabajo
de las poliasmidas, hasta unos 1252 C., lo que simplifi-
ca enormemente el moldeo del material regenerado en la
forma de articulos maciso, ya sea por medio de maguinas
de inyeccidn o por coupresion o moledo por transferen-
cia.

También se ha empleado con buenos resultados y como
agente modificador de las carscteristicas de las polia-
nidas, esteres celuldsicos y principalmente acetato de
celulosa pero con la adicidn de plastitficantes, tales co-
mo para y orto tolueno sulfamida.

La adicidn de estos productos que actian, ya sea
como plastiiicantes directos o indirectos al material re-
generado, eg de aconsejar solamente cuando la materia
prima usada en la regeneracuén seg del grado de polianmi-
da de tipo empleado para la fabricacidn de fibras texti-
les generalmente consistentes de poli-hema-metiieno-adipa-
mida y cuando este material se quiera emplear en la fabri-

cacidn de articulos moldeados por inyeccidn, compresidn
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o transferencia o cuando se quiera obtener perfiles con-
tinuos de drea transversal relativamente grandes.

No eg de aconsejar en cawubio, cuzndo se quiera oh-
tener con el material regenerado, filamentos textiles ya
sea en la forma de monofilamentos o fibras cortas ni aun
en la fabricacidn de filamentos gruesos para ser emplea—
dos como cerdas en la fabricacidn de cepillos. La adicidn
de los productos modificantes tiende & rendir un producto
que, como se ha dicho antes, tiene un punto de fusidn con-
giderablemente mas bajo que el de las poliamidas comercia-
les, més blando y mds flexible.

8i por razones o0 necesidad de facilitar problemas
de fabricacidn se usaran estos productos modificadores
0 plastiificantes en la fabricacidén de monofilamentos pa-
rg usos textiless, es conveniente que la extrusidn se efec-
tue dentro de un bafio solvente del plastificante para ob-
tener de esta manera un producto que tenga las propieda-
des, lo mds parecidas posible, al material original sin
modificar.

A pesar de que mas arriba se han sefialado diversas
formas de como se pueden tratar las poliamidas regenera-
das por este procedimiento, la exposicidn no ha sido con=-
pleta ni de ninguna forma agotada sino que se han seila-
lado estos eJemplos para indicar le amplitud y potencia-
lidades de 1la aplicacién del procedimiento objeto de 1la
presente patente.

Descrito suficientemente el objeto de esta patente,
queda entendido gue la memoria descriptiva anterior no
lleva la intencidn de limitarse estrictamente a la le-
tra de la misma, ya que es posible efectuar modificacio-

nes que no alteran la esencialidad de esta patente.
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N O T A
Se declaran de novedaed en Egpafia las siguientes:

REIVINDICACIODNES

L
L]
-
.
.
.
.

1¢.,~ Procedimiento para regenerar degperdicios de
materiales de tipo de poliamidas, que consiste en que
después de triturarse y, o lavarse los desechos de fa-
bricacidn y residuos de productos o articulos hechos
con las antedichas poliamidas, se disuelven en solucio-
nes acuosas de &cidos minerales fuertes no oxidantes y
concretamente en acido sulfurico, el que disuelve las
poliamidas en concentracioes de mds de 17% en peso y
precipite el material disuelto por debajo de esta con-
centracidn.

28,- Procedimiento para regenerar desperdicios de
materiales de tipo de poliamidas, segin la reivindica-
cidén anterior, y que ademds consiste en que, la disolu-
cidén del material por medio de dcido sulfurico debe efec-—
tuarse a temperaturas inferiores de 25% C. En que, una
vez congseguida la disolucidn total de los desechos o0 re—
giduos de poliamidas, la golucidn se pasa por un lecho
de carbdn absorbente para clarificar y decolorar la so-
lucidn. En que, una vez clarificada la solucidn, se fil-
tra utilizandc para ello un filtro prensa de tipo indus-
trial standard y a continuacidn la solucidn pasa a los
tanques de precipitacién. En que, en losc tangues de pre-
cipitacidn la concentracidn de la solucidn de dcido sul-
furico o productos organicos o inorganicos que habian
actuado como solventes de las poliamidas, se varia hasta
conseguir la precipitacidn total o parcial de las polia-

midas.
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38.- Procedimiento para regenerar desperdicios de
materiales de tipo de poliamidas, segun las reivindicacio=-
nes anteriores' y que ademdés consiste en que, para conse-
guir la precipitacidn total o parcial de las poliamidas
disueltas, en los tanques de precipitacidn, le operacidn
puede hacerse en forma continua o discontinua y en la
primcera solucidn de las poliamidas entra en el tanque pre-
cipitador en forma de lluvia fina y el liquido que ha de
causar la precipitacidn también se introduce en torma de
lluvia, causando una precipitacidén en forma de un polvo
sumamente fino y en este caso, la mezcla del liguido pre-
cipitado cae directamente a una centrifuga en donde el
precipitado se separa. En que, en el caso de guerer obte-~
ner una precipitacién discontinua, la solucidn de las po—
liamidas se introduce en un tangue de agitador mecanico
¥y la cantidad deseada del 1iguido que ha de causar la
precipitacidn se afiade al mismo tanque y en este caso
el precipitado se obtiene en lorma de pequeiios copos for-
mando un conjunto de considerable volumen y de una densi-
dad aparente sumamente baja y el precipitado se separa
en un filtro prensa. Bn gue, en uno y otro casgo, una vez
separado el nrecipitado de poliamidas del liquido, este
precipitado debe secarse, después de lo cual el polvo de
las polieamidas regeneradas es avsolutamente blanco y li-
bre de toda impureza o materia exiralia, con las mismes
caracteristicas quimicas, mecénicas y fisicas a las del
maeterial virgen de que se habia partido originalmente

en la primera transformacidne
42 ,~ PROCEDINMIENTC PARA REGENERAR DESPERDICIOS DE
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MATERIALES DE TIPO DE POLIAHIDAS.
Podo ello segin se describe y reivindica en la pre-
sente memoria que consta de doce hojas mecanografiadas

por una sola de sus caras debidamente numeradas.

Madrid, 30 de Julio de 1.957.~
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