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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se acompelia a
la solicitud de
una PATENTE de INTRODUCCION por DIEZ ANOS, en ESPANA, & favor

de HANS JOACHIM ZIMMER, elemén, residente en KONIGSTEIN-TAUNUS

(Alemania), por

"PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA POLIMERIZAR EPSILON CAPROLACTAMA"

FUENTE DE ORIGEN: Se explota en Alemania por la firma Hans J.
Zimmer Verfahrenstechnik, residente en

Frankfurt-Main, Borsigallee 1-3.
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El objeto del inventc es la polimeypizacidn de epsilon=capro-

lactama, partiendo de lactama fundida Yy pasando, en una operacidn de tra
bajo continua, por una polimerizacién bajo presidn, un tramo de vacio y
un tramo de equilibrio hasta el polimero terminado que se pusde emplear
para hilar directamente o para elaborarloc en forma granulada,

La polimerizacién continua de caprolactama, con o sin presidp,
es conocidaj asimismo, el tratamiento subsiguiente, a2l vacio, para eli-
minar lactema y también agua de la masa fundida poliamfdica.

En la polimerizacidn discontinua en autoclave, que se reali-
za normalmente con cierto porcentaje de agua en la caprolactama y bajo

presidn, la masa fundida de polimerizacidn se deja reposar, después de

la depresidn, durante varias horas sin presidn, con objeto de una polime-
rizacién ulterior y disminucidn del grado de dispersidn de las longitu~

des de cadena —un procedimiento que en la polimerizacidn continua, tal

como ha llegado m conocerse hasta ahora, no esta dado como operacidn de
trabajo continua, aun cuando era 1d6gico trasleadar tas experiencias de la
polimerizacidn discontinua a la continua.

Por esta razdn no se ha conseguido, hasta hoy, hilar la masa
fundida poliamidica directamente desde el tramo de vacio de funcionamient
to continuo para transformarla en una seda de buena calidad, excepcidn
hecha de la fibra cortada que en cuanto a los datos tecnoldgicos textilef
no ha de satisfacer exigencias tan elevadas como la seda.

Las poliamidas como la policaprolsctama son sustancias de
polimeros homdlogos, en cuya produccidn se debe traar de evitar diferon—
cias demasiado grandes en la dispersidn de longitudes de cadena. Es pre—
ciso ajustar el grado de dispersidn a una porcidn elevada de longitudes
de cadena medias, lo cual es factible mediante un tramo de presidn de
funcionamiento continuc y un tramo de vacio, asimismo continuo, con tramd
de egquilibrio subsiguiente.

Como es sabido, la polimerizacidn de caprolactama termina en
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un equilibrio que depende de la temperatura y que consta, a 250°C. de

89% de poliemida y 11% de porciones susceptibles de extraccidn con agua.

| genarccidn térmice de las porciones extraibles con agua, estebilidad

| gue no esté dada sin ests deshidratacidn total.

Aparte del agua procedente de la pelimerizacidn, se extrae
en el tramo de vacio, con un tiempo de tratemiento y alto vacio adecus-—
dos, un 8% de lactama, de modo que queda un contenido de extracto resi-
dual de 3% aproximedamente, que se compone, en lo wsencial, de oligdéme—
ros ciclicos e hidrosolubles. Para llevar a cabo el procedimiento presen
te es importante que el tratamiento al vacio de la masa fundida de
polimerizacidén se efectua, especialmente en el primer tramo de vacio,
por lo menos hasta que dicha masa esté totalmente deshidratads.Con es—

ta deshidratacidn complete se consigue una amplia estabilidsd a la re-

¢ L& observado con sorpresa que en le deshidratecidn intensd
sa de la masa fundida, motivada por este proceso de vacio, por ejemplo
a 250°C., el contenido de extracto no sumenta apenas, ni aun durante las|
seis horas de permanencia en el tramo de equilibrio. Ests experiencia
es nﬁeva, pues es gabido que log chips de poliecaprolactems, con un con-—
tenido de extractc de 3%, contienen, al fundirlos nuevamente, después de
seis horas & 250°C. un 9% de extracto, de modo que 6% se hen formado
adicionslmente & ceusa de la reversibilidad térmicaj; el contenido de
extracto del polimero he variado de manera conocida, aproximéndose al
equilibrioc correspondiente & esta temperatura.

Por otra parte, se produce una variacidén en la relacidn de
las porciones susceptibles de extraccidn entre s{. Arriba se ha mencio-
nado que la mase fundide de polimerizacidn, despuée del vacioc y de la
eliminacidén de lactema, contiene un 3% de porciones extraibles con agua,
que se componen, en lo esencial, de oligdmeros ciclices de la lactama.
La composicidn proporcional de estas porciones extraibles varia en el se

tido de que vuelve a furmarse caprolactama, resultando una relacidn de
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un 60% de lactama y un 40% de oligdmeros ciclicos, referido a la poreidny
extraible de 3% que esta presente y que practicamente no ha aumentado
con ello.

Por lo tento ere indicado —y ello es también objeto del in-
vento presente~ agregar al tramo de equilibrio otro tramo de vacio
pare seguir reduciendo decisivamente el contenido de extracto totzl del
producto final. Manteniendo,pues, este segundo tramo de vacio a 240°c¢,
bajo condiciones por lo demds iguales que en el primerc, se elimire, del
contenido de extracto total de 3%, un 60% de caprolactama, restando
un 40% de percionss oligémeras cfclicas. De ello resulta, después del
segundo tramo de vacio, un contenido de extracto final de 1,2% y menos.

Con une masa fundida semejante se puede producir directa-—
mente un hilo de tftulo absolutamente regular. También pueden elaborar—
se con ella los llamaedos chips para fusidn de hilaturas ulteriores; es-—
tos ya no requieren ninguna extraccidn con aguaz, lo cuzl es esencial.

Ejemplo 12

De acuerdo con la figura 1, en el fusor 1 se funde epsilon-
caprolactam:, que presenta un contenido de agua de 0,1%, con adicidn
de 0,29% de acido acético glacial como estabilizador, y se hace pasar 14
masa fundida, mediante la bomba de presidn 2, por un polimerizador 3,
calentado a 258°C con la mezecla sutéctica difenil-vepor de 6xido de di-
fenil por medic de une camisa exterior, de forma que el tiempo de per—
manencia en el polimerizador asciende & 20 horas con una presidn de 25
at. Lavbomba de descarga de presidén 4 transporta la masa fundida de
policaprolactema al tramo de vacio 5, calentado a 250°C de maners analo-
ga como el polimerizador 3. El tiempo de paso por este tramo de vacio
es, con un vacio de 30 mm. Hg absolutos, de 3 horas. Mediante la bomba
de tornillo ein—fin 6 se hace pasar la masa fundida por el tramo de
equilibrioc 7 con un tiempo de pasgo de cinco horas a 240°c. ¥y desde allj

la bomba 8 la lleva a la cabeza de moldeo 9 con objeto de elaborar ma—
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' hexametilendiamina como catalizador.
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terial granulado, ya sea para producir articulos de moldso por inyec—
cidn, ye sea para fundirlo ulteriormente y producir hilo contimio por
el procedimiento habitual. También se puede llevar la masa fundida, me-
diante la bomba 8, a las cabezas de hilar 10 pars transformarla en hilo
directamente, por el procedimiento habitual.

Ejemplo 29

Si se desea obtener una poliamida con un porcentaje suspep—
tible de extraccidn con agus especialmente reducido, se hace pasar la ma~
sa fundida, de acuerdo con la figura II, desde el tramo de equilibrio 7,
mediante la bomba 8, por el segundo tramo de vacio 11, que se calienta
de la misma manera que el tramo de equilibrio 7.

£l tiempo de paso de la masa fundida por este segundo tramo
de vacfo es de dos horas. A continuacidén del mismo estd dispuesta la
segunda bombe de tornillo sin~fin 12, para alimentar ¢ la cabeza de molw-
deo 9, o las cabezas ds hilar 10,

Después del segundo tramo de vacio ce puede disponer otro
tremo de equilibrio, por el que la mase fundida de policaprolactama pa-
s& en 3 horszs a 235°C antes de ger llevada = la cabeza de moldeo 9 5 a
las cabezas de hilar 10, lo cual contribuye a una homogeneizacidn ulte—
rior de la poliamida.

También se ouede partir, de acuerdo con este ejemplo, de
lactama practicamente anhidra, y en ese caso ha resultado conveniente

afiadir, aparte del estabilizador de &cido acético, 1,5% de adipato de

NoT A

Bn resumen: la Patente de Intrdduccidn cuyo registro se soli
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cita recaeps sobre las siguiates reivindicacicnes:
1.~ Procedimiento y dispositivo para polimerizar epsilon—
caprolactama, caracterizado porque, partiendo de caprolactama fundida,

se pasa sucesivamente y en marcha ininterrumpide, por un tramo de poli-
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poliamida granulada.

'miento de la mase fundida de poli-epsilon—caprolactama en el primer trg

mo de vacio se efectua hasta conseguir una deshidratacion absolutae.
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merizacién bajo presién, un tremo de vacio, un tramo de equilibrio, uba

o varias caebezas de hilar, o unes cabeza de moldec para la elaboracion de

2,- Procedimiento y dispositivo pare polimerizar apsilon—ca-—
prolactame segun reivindicacién 1, carecterizado porque al tramo de equi
librio sigue un segundc tremo de vacic, procediendose luego de acuerdo
con la reivindicacidn 1.

3.— Procedimiento y dispositivo para polimerizar epailon-—ca~

prolactama, segun reivindicaciones 1 y 2. caracterizado porque el trata=-

4= Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que ha de
recaer la Patente de Introduccidn que se solicita: "PROCEDIMIENTO Y DIS-
POSITIVO PARA POLIMERIZAR EPSILON CAPROLACTAMA",

Todo conforme gueda desorito en la presente memoria que

congta de seis pégines mecenografiadas por una sola cara y dibujos ad-

Madrid, 15 noviembre de 1958
ALFONSO UNGRIA
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