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Be conocen ya procedimientos pere la preparecidén oont:[nua‘ de
productos de policondense.cién. en los oueles un 1lqp.ido que con=
tiene una o més sustancias que formen productos de poliocondensecidn
es conducido eucesivamente a través de verias Zonas en las cuales
se mentienen tales presiones y temperaturas que, &l transferir el
1{quido de reaccién de une zona a la siguiente, tiene luger una in-
tensa eveporacidén de un componente del 1{quido de reeccidn.

KL objeto de la eveporacidn es la eliminecidn de los como:-
nentes volatiles presentes en el 1{quido que contiene una o més

sustanciae que formen productos de policondensacidn o de los com-

‘ponentes wlétiles formados dwrante le policondensacidn.

Egto® procedimientos, sin embargo, presentan el inconvenien-
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te @e que sl trensferir el 1iquido de reaccidén de una zona e la

otre la intense evaporacién provoca una fuerte ocafda de temperatu~
re, e menos que se prevea una vigorosa sportecién de calor. Tal
eportecidn implica el inconveniente de un recalentemiento locel,
con la resultente degradacidn del polimero.

De souerdo con el presente invento, se descubrid un ep arato
pere 1ievar & cebo un procedimiento del tipo indicado en lo que an-
tecede en el cual se impide tembién, sin celentemientos forzado,
une solidificacién del 1{quido de reacoidn al tremsferirlo de une
zone a otra, y que haoce posible gue en esta transferencia, pero an-
tes de gque tenga luger la eveporacidén en medida coneiderable, el
1{quido de reacoidén se mezole con uns centided miltiplo e 1{quido
de reaccidn que heya sido sometide al proceso de eveporaocion.

Debido & que el 1iquido de reaccion es mezoledo en dicha fa-
se con una centidad miltiplo de 1{quido de reacoidn que ya ha sido
sometide &l Proceso de eveporacidn, el calor requerido para la eve
poradién de une determinede ocsntided de sustencia eveporeble, seré
derivedo de una cantided meyor de ].iquido ae reacoic'm, de modo que,

‘por temto, la posible oelde de temperatura de este centided serd

menor que en el ceso en que no heye tal mezcla del 1{quido que ha
de someterse & eveporesion.

El speareto de scuerdo oon el invento, en el ouel cierto nfi-

-mero de reectoree estén dlsmpuestos uno tras otro, se carécteriza

porque la tuberia de descarge de uno de loe reactores termine en
une tuber{a de circulaocidén con sistema de tramsporte, estando ai-
cha tuber{e de ciroulacidn conecteds & un reactor dimpuesto des-
pués del primeramente mencionado, 88 prefiere di gponer un mezolae-
dor de 1iquidos en la tuberfa de oirculacidn egues sbajo de la se-
lida de la tuberfa de descargae

8L el primer reactor a través del cuel fluye el liguido es
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i reector ae elte presidén y el siguiente reactor es un reactor é

de vaja presidn, puede disponerse une bomba de hélice de gran ce-
pecided en la tuberie de ciroulacidn y una bombe de engresnajes en
la tuberfa de descarge del reactor de elte presidn, terminsndo la
tuberia de descerge {ltimpemente menocionesda a través de un meoanis;-
mo de reducoidén del paso en le tuberfea de circulecidn. t

Cuendo dicho eperato se use, la reduccidn de la presion tierm
luger al mismo tiempo .que la ecoidén de mezcla. Une vélvule de des-
carge o incluso la bomba de engrenajes puede gervir comc mecenim-
mo de le seccidn de peso. Sin embargo, le bomba de engrenajes do-
ber{an entonces terminar directemente en la tuberim de circulecidn

Este eparato puede userse partioularmente en aguellos casos
en los cusles se consldera preferible una eleveda relacidn de mez-
cle entre el liquido de reaccién procedente del resctor de beja
presidn y el 1{quido de reecoidn procedente del reactor de elta
presién., En este caso, le medicién, menos uniforme, de una bomba
de hélice no constituye una objeoidn.

Oon relaciones de mezcle inferiores entre los liquidos de
reescoidn del reactor de 2lte presidn'y del reactor de baje pre-
gidn, la medicidn correcte de emboe liquidos juege un pepel im-
portente. En este ceso, se prefiere una disposicién en la cuel la
tuberia de descerga del reactor de elta presidén termine en lea tu-
ber{a de ciroulecidén entre dos bombas mediforas de engranajes de
diferente cepacided dispusstes en dicha tuberia.

El invento se descride en lo que sigue oon referencia a los
dibujos enejos que muestren a modo de ejemplo dos reeligzaciones
del spersto segin el invernto. |

Le fige 1 muestre diagramaticamente une secoidn de une rea;
lizecidén del sparato segin el invento. |

La fige. 2 muestra un detelle del eparato aegﬁn la fige 1.
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Z’ Le fig. 3 muestra diegreméticamente y en seccidn otre roali-

zagidn ael e erato segun el invento.

La fig. 4 es une secoidn por parte del epareto de la fige 3
por la linea IV-IV.

En le fig. 1, el n@mero de referensiea 1 designe un reactor
de alta presién rodeado PoT une camise de ctldeo 2 ¥y provisto de
une vélvule 3 de oontrol de le presidn pare mentener constente el
velor de este. EL 1{quido & policondenser se suministre el resctor .
de elta presidn e través de una tuber{a de alimentecidn 4.

Este resotor 1 esta provisto en su fondo de una tuberia de
descerge 5 en la cual he sido monteda unea bomba medéidore de en-
grenajes 6. A través de una vilvule de descerga 7 de muelle (vea-

se tembién la fig. 2) le tuberie 5 termine en une tuberfe de cir-
culacidn 8. Esta tuber{a de oirculacién 8 esté oonectade con un
extremo 2l lado inferior de un reactor de baja preeidn 9, estando
este reactor rodeado Bor une cemisa de celdeo 10 y est@é provieste
de une vélvule 11 que, &l =e necesita, puede construirse como vél;
vula de control. El otro extremo de la tuber{a de ociroulacién de-
sembooa en la parte superior del reactor ds beje preuic'm 9
* En la conexidn de le tuberie de circulacién 8 con el reastor
© he sido montede wna bombe de hélice 12 en esta tuber{a, estando
diche bombe de hélice destinade & ser impulsada por un motor gque
no se muestra.

Ademés, el reactor de beja presidén 9 esté provisto de une
tuber{a de descarga 13 en la cuel he sido montade wne bombe de |
engrenejes 14 y que termine en un recipiente de condensacién pos-
terior 15 que, en este cero, es del tipo de tremsportador de héliop.
El recipiente 15 est& rodeado por una cemisa de oeldeo 16 y provie- |
to de un conductor 17 para la descarge del vapor ecuoso as{ como
de uns tuberie de:descarge 18, estando esta dltime conectade & un

dispositivo de hilature que no se muestrees
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;7 Durente el funcionemiento, por ejemplo, una mezcla db,'-hexaé.i

metilen-diemine y &cido edfpico, &isuelte en agus, se elimenta
por le tuberia 4 el reastor de alte presién 1. El pre-condensedo.
Procedente de este reactor se elimente e través de le tuberfe de
descarge 5, en la cual he sido montade le bomba de engrenajes 6,
e trevée de la valvule de descarga de muelle 7 & le tuberis de
circulacion 8.

Cuando el pre-condensedo pesa por la vilvule de descerge Ty
la presién‘a la cuel se encuentra este condensado en el reactor
1 y en la tuberfa 5 se reduce el valor gue reine en le tuberfia de
oirculecién § que es eproximedamente igusl & le presidn del reeo-
tor 9. El producto de 1la policondensacidn procedente del reactor
de beja presion 9 que, por tanto, he sido ye sometido a evepore-
cidn, es suministrado por le bomba de hélice 12 a la tuberie de
circulecidn 8. Como la bombe de engremejes 6 tiene un rendimiento
muchfsimo menor que la de héiice 12 el pre-condensado del reactor
1 ee mezcle con una centided muchisimo meyor de produsto de poli-
condensacién procedente del reactor e

Le meZcle del pre-condensado que fluye degde le vaAlvula de
descarge 7 oon el pre-condensgado suministredo por la bombe de héf
lice 12 esta oesi completade entes de que la eveporscidn, que i~
gue con cierto reterdo después de le reduccion de la presidn, ten-
€a luger en gredo spreciable. Como resultedo de este mezole & fone
do y de le favoreble releacidn de mezcle, le reducoidén de tempere~
tura;provocade por la eveporacidn es minime.

Lasg burbujae de vepor formedes, que graduelmente se vuelven
meyores segin ve subiendo le merclae obtenida, se seperan facilmen~
te de este mezole cusndo le miama sele de la tuberfa de cireculacién
8o

ElL produsto de policondensecion procedente del resctor 9 es

conducido por le bombe de engrensjes 14 a trevés de le tubverfa 13
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8l recipiente Ge condensmaidn posterior 15 donde Puede tenéf lu-
ger otra eliminacidn de componentes volétiles, loes cuales son re-
tiredos por le tuberfe 17. En el recipiente de condensecidn pos~
terior 15 tiene luger otra condensscidn. Finelmente, el polfmero
abendona el reoipiente de condensacidén posterior 15 por le tube-
rie 18. ‘

Cuando se preparan polieamides usando esta realizecidn del
eparato, la mezcla del pre~condeneado con polimero que ha sido
ya sometido al proceso de eveporecidn se efeotua simulténeeamen-
te oon la reduccidén de la presidén.

La fig. 3 muestra une realizacidn del sparato gue he sido
construfdo de tel modo que cusndo se use en la preparacidn de
poliamidas la mezcla del pre-condensado y de 1£quido de reecoidn
que ha sido ya sometido a la evaporecidén tiene luger entes de- que |
se permite une reduccidn de la presidn como introducoidn del pro-
cemo de eveporacidn.

En esta figura 3, el nimero de referencie 1 designa un re-
actor de alta presidn que esté rodeado por une cemise de caldeo
2 y esté provisto de una vAlvula de control 3. También en este
caso el 1{quido a policondenser se suministra a través de la tu-
ber{e de alimentacidn 4 al reactor de slta presidn 1. Sin ember;
gos en este caso la tuber{ea de descarga 5 termina libremente en
le tuber{a de ciroulacidn 8, la ouel esté coneotada con wno de
sus extremos al fondo y con su otro extremo & la pared latersl
del reactor de baja presidn 9. Este reactor 9 esté rodsado por
une oamise de caldeo 10 y estd provisto de una vélvule 11 que,
sl se requiere, pusde construirse como vélvula de oontrol.

En esta reaslizecidn sge disponen dos bombas de engremajes

19 y 20 en la tuberfia de circulecién 8, teniendo la bomba 20 un

meyor rendimiento que la bombe 19. En el reactor de baje presidn
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9 k Preve un ouerpo tubuler ebierto 21 con el fin de guiar el

movimiento del 1fquido de reacocidn en el reactor de beja preeidn
9. En relacidn con ello, la tuber{ia ge oiroulesién 8 terminea, ade-
més, tengencislmente en el reector de baja presidn. Une tuber{e de
descearga 13 con une bomba de engrenajes 14 conecta el reactor de
beje presidn con el recipiente 15 de condensacidn posterior. Este
recipiente 15, que en esta realizacidn es tembién del tipo de trens
portador de hélice, tiene un alojemiento que deja una holgura 23
entre diche caje y el lado superior del tranqporfado_r de hélice
22, Las tuberias 24 y 25 estén conectadas a esta holgura o especio
1ibre, ofreciendo estés tuber{as la posibilided de hacer circular
nitrégeno, oerente de ox{geno, sobre el polimero de condensacidn
posterior durente este condensecidne

Pere la preparecidn de una poliemida, une soluecidn al 60% -
de centidades equivelentes de exametilen-dismina y écido adipico’
en agua, solucién gque conterfe 0,5 moles por ciento de &cido a0é-
tico oomo estebilizador, se suministré por la tuber{a 4 el reactor
de alta presidn 1, el cual fué calentado a 2502 G, por medio del
vepor Dowtherm, conducifo & través de la camise 2. Le presién en
ol reactor se mentuvo a 16 atmbsferas por medio de la vAlvule de
control 3. E1 pre;eondsnsado formado en el reactorcl salio de es-
te resctor demuée de u.na. permanencia media de una hora, a trevés
de la tuber{e de descerge 5 y pesd a le tuberfa de ciroulacidn 8.
ElL producto de policondensmeidén procedente del reactor de baja pre
sidén 9 que, por tanto, habfe sido ya sometido a un proceso de eva-
poracién, fué elimentado e esta tuberia 8 por la bomba de engrena~
jes 19. Debido al hecho de que la bomba de engrenajes 20 tiene une
oapacidad 1% meyor que la bombe 19, fué posible mezcler le centi-
ded de pre;oondensédo, aque flufe desde la tuberia de descarge 5 a

la tuberfa de circulecidn 8 con una cantidad 10 veoes meyor de Dre

ducto de condensecion procedente del reactor de baja presidn 9.

-7-



15

20

25

Le mezola salid & través de la bombe 20 el reector vaje
presién, cuyo contenido me mentuvo & 2752 O, por medio de la oa~
misa de oaldeo 10, a le oual se suministrd vepor Dowtherm y en el
cual se mentuvo presidn atmosférica. Después de une permenenecia
media de une hora, el producto de polioondeneacién abandond el
reactor de beja presidn 9 y se envid Por medio de la bomda 14, por
la tuberfa 13, al dispositivo 15 de aondensacidn posterior en el
cual dicho producto de policondensacidén se eiguid celentendo a
275¢ C, mientras se ponfa en contasto con nitrdgeno cerente de
ox{geno, Como resultado de ello, se eliminaron progresivemente cons
tituyentes volatiles, de menera que el producto de poliaondenga-;-
oidén me siguid condensendo todaviae. I,a. pPermenencia media en el dis-
positivo de condensecidn posterior escendid e 30 minutos. EL pro;
ducto de policondensacidén terminado, que en Acido férmico 90% en
conoentrecion de 1% en peso, tenfa une viscosided relative de
2,15, ge suministrd finelmente por le tuberfia 18 a un dispositivo
de hilatu:fa, no representedos 7

Con el fin de impedir une solidificecidn de loe productos de
oondensacién_ en las tuberfas de las disosiciones entee descritas,
es necesario, ademds rodeerlas con cemisa Ge caldeos

Ademas es poeible, dentro de los l{mites del invento modifi-
oer en muchas aspectos los procedimientos y eparatos erribe des-
oritos.

Por ejenplo, en los dispositivos descritos, la bomba de cir-~
cul@oidn 19 de la tuberfa de circulecidén 8 puede incluirse en un
carter comin oon la bombe 14 de la tuberia 13, después de una bom-
ba Ge presion previa.

En ouento al recipiente 15 de condensacién posterior, puede

decirse que el mismo puede tomer formas diferentes de la mostrada

en las figures. Por ejemplo, el paso del polimero a trevés de este
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recipiente pusde también tener luger bejo le influencie de la gre-
vedad o pueden usearese otros medios propulsores distintos de las
hélices.

En el caso de que se requiera un polfmero de bajo peso mo;
leculer, pusde presoindirse tembién del recipiente de condensecidn
Posterior.

Este solicitud, que corresponde & le presentade en Holande
el 5 de Octubre de 1956, bajo el némero 211.175, se acoge & los
beneficios del_art:(culo 51 del vigente E stetuto~Ley sobre Pro;-
pledead Industriel.

NOTA

Los puntos de invencidn propia y nueve que ge presgentan pa-
ra que sean objeto de este solicitud de Petente de Invencidn en
Egpelia, por VEINIE eflos, son los siguientess

12, - Un gpereto pera la preperecidn continua de productos
lineeles Ge policondensacidn, particularmente de poliemides e
partir de diamines y écidos dicarbox{licos, en cuyo spareto un
liquido que contiené une o més sustancias formadores de productos
de policondensacidn ee conduce sucesivemente & travée de varies
zona; en les cusles s¢ mentienen presiones y temperatureas tales'
que al trangferir el 1£quido de reecoidén degde una zone a le si-
guiente, tiene lugar una fuerte eveporecidn de un constituyente
del 1iguido de reaccidn, y en el cual se disponen cierto nimero
de reactores uno tras otro, ceracterizado porque la tuberfia de

descarge de uno de los reactores termine en une tuber{ie de cirou-

lecidén con sigtema de transporte, estando dicha tudberia de ocircu~

lecidén coneotada a un reesctor digpuesto deapués del primeremente

mencionado.
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22, - Un esperato seghn se reivindice en el punto 1, caracte-
rizado porque me dispone un meszoledor de 1{quidos en le tuberia de
circulecidn egues abejo de la selide de le tuberia de descarge.

32, - Un sparato segin se reivindioce en los puntos 1 & 2, en
el oual el primer reactor @& través del ousl fluye el liquide es
un reactor de elte presidn y el reactor siguiente es uno de baja
presidn, carecterizado porgue en la tuberia de circuleoidn esté
montada una bomba de hélice de gren cepecidad y en la tuberfa de
descarge del reactor de alta presidn hey une bomba de engrenejes,
terminando la tuberie de descarge (ltimemente mencionede e través
de un mecenismo de reducoidn de la secoidn de ﬁaao en le tuberia
de oirculeoidn.

42, - Un eparato segin se reivindice en los puntos 1 & 2, en
el cusl el primer reactor e través del cuel el liquido fluye es
un reactor de ealta presién ¥y el reactor siguiente es uno de baja
presidn, ocaracterizado porque la tuberig de descarge del reactor
de alte presidén termina en la tuber{a de circulacién entre Goe
bombas medidoreas de engranajes de cepacidad diferente dispuestas
en esta altime tuberfa.

52, - Un eparato para la preparacidn continue de productos
lineales de policondensacidn.

Tel y como se he descrito en le Memoria que antecede, rqpre;
sentado en el dibujo que se acompsila y pere los fines que me hen
egpecificado.

Esta Vemoria consta de diez hojas escritas & méquine por una

socla de sus carese.

resrss, & OCT 987
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