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PATENTE DE INVENCION
a favor de:
PARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius &
Brining, de nacionalided elemana, residente en Frankfurt (M) -

Hoechst (Repdblica Federal Alemana), por:

"PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVO PARA UNA POLICONDENSACION CONTINUAM.

Memordia descriptiva

La presente invencidn se refiere a la obtencién de productos
de policondensacién, y especialmente a un procedimiento continuo
para la obtencién de polidsteres, polidteres y poliamidas lineales
saturados y sin saturar, as{ como a un dispositivo para la apli-
caocién del procedimiento. _

Es conocido el procedimiento de alimentarle calor a una mez-
¢la de reacecidn para iniciar y continuar ;a policondensacién; 80~
metiendo al propio tiempo la mezcla & una presidn disminufda y a
la accidén de un drgano agitador. En la mayorfa de los casos, ta-

les procedimientos son resligados por cargas, en recipientes con
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mecanismo agitador de una capdacidad util de 5~a 10 m3. Ia policon-
densacidén por carges tiene inconvenientes que dependen de las pro-
piedades térmicas y reolbgicas de la mezcla de reaccidén. La conduc
tibilided t&rmica absolutamente minima de la mezecla y ls viscosi-
dad, que aumenta al avanzar ls policondensacién, se oponen a una

mezcla y calentamiente uniforme, por 1o que conducen & la obten-

cidn de productos de un grado desigual de policondensacién., A ello

se afiaden, ademés, 1los inconvenientes propios de manera general a
la produccién por cargas, en comparacidén con la produccién conti-
nua, y que consisten en la desigualdad recfproca de las distintas
cargas.

Pambidn se han dado a conocer procedimientos que se desarro-
1lan de wmanera continua. En estos procedimientos continuos conoci
dos, la conductibilidad térmica minima ya mencionada y el compor-
tamiento de flujo de 1a'mezcla, que empeora durante la policondeg-
sacibn, se oponen a menudo de manera todavia mds perjudicial a la
obtencibén de un producto de éievado grado de polimerigzacidn y de
la uniformidad deseada. Como, en estos procedimientos, el avance
de la mezeclaz se verifica exclusivamente por la influencia de la
fueiza de gravedad, como cuando se emplean aparatos de columna o
de calda de pelfcula, el grado de condensacién tiene un 1lfmite par
ticularmente bajo que, a ﬁenudo, se alcanza ya con viscosidades de
un orden de megnitud de 80 Poise,

Cuando se emplean aparatos en los cuales el transporte de la
mezcla es obtenido de manera especisl mediante medios auxiliares
mecédnicos, como tornillos, rodillos u otros dispositivos transpor
tadores, pusden, si, superarse mejor la resistencia al cizallemien
10 en la mezcla de materias y las fuerszas de adhe}enéia, pero no
pueden evitarse las indeseadas desigualdades de mezcla y los excg

sivos sobrecalentamientos locales. Segdn ensefls la experiencis,
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las inhomogeneidades, una vez que se han producido, pueden ser com
pensadas tanto menos, en el desarrollo de estos procedimientos,
cuando més precisamente se realiza el transporte.

.BEn los aparatos de tornillo sirn fin gimilares 2z los de extru-
sién; se forma, entre la cresta del tornillo y la cubz que sirve
de superficie de,calentamignta, una delgada capa de mezcla corresg-
pondiente al juego existente;.por el contrario, la capa entre el
ndcleo del tornillo y la pared de la cuba es mucho mds grande. 4
congsecuencia de ello, dada la conductibilidad térmica minime de la
mezela de materias, éxiate preligro de sobrecalentamiento de lzs ca
ras préiimas a la cuba, o bien ei de un insuficiente calentamiento
de las partes .de mezcla préximas 2l nécleo. E1 debil efecto de mez

cla del tormillo sin fin no puede compensar estas Qistintas condi-

ciones. También el empleo de rodillos cuys superficie activa reali

zZ8 un mov;miento relativo'con respecto & la pared de la czja o de
la cuba trae consigo considerables inconvenientes. Con un ancho in
tersticio entre la caja y el rodillo, el efecto de mezcla es afni-
mo. Con un intersticio relativawente estrecho en todos los senti-

dos puede, si, obtenerse una mejor mezecla, pero la superficie de

gue entonces se dispone para la desgasificaciln es mds o menos in-

suficiente.

En los procedimientos conocidos en los cuales se emplean otros

‘medios auxiliares mecédnicos, como ragpadores o separadores, para .

hacer avanzar la entera corriente de mezcla gue llega, en capa muy
delgada y en un solo paso, sobré la superficie de calentamiento,
existe una gran sensibilidad a las oscilaciones de temperatura, de
modo-que diferencias que caen deniro del campo de la precisgién de
regulacidén de dispositivos de calentamiento mandados autométibamqg
te conducen a la obtencién de productos secundarios indeseados. Tam

bién los raspadores y separadores son fuente de obtencién de tales
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productos secundarios. A ellos se guedan adheridas proporciones de
mezcla considerables - en comparacidn ocon el conbtenido mfnimo de

mezcla de los apératos - gue vuelven a ser aplicadas continuasmente
sobre.lé superficie de calentamiento, descomponiéndose rédpidamente.

La presente invencidén se propone resolver el problema de ob-
tenef productos de policondensacién en escala industrial con evi-
tacién de los inconvenientes descritos.

La solucidén consiste en un procedimiento de policondensacién
continua en el cual, segin 15 invencidn, se toman de wmanera conti
npa,'de las distintas fases de una corriente de masa de fusidén rei
teradqmente retenida en un solo lecho, partes de masa de fusidn,
ge aplican sobre la seccidn de superficie de calentamiento corrég
pondiente .2 cada fase de retencidn, se extienden, ée devuelven a
la fase de retencidén y se mezclan alli~con la corriente de la ma
sa fundida.

La masa fundida es perturbada coniinuamente por las corrien-
tes parciales derivadas, mezclada Intimamente y transportada, por
el empuje de la masa que.llega, mds alld de las distintas caldas.
En ello es ventajoso exponer la masa fundida a temperaturas que
aumentan al avanzar la policondensacidn. '

Ia adaptacidn al progresivo grado de policondensacién puede
ser mejorado todavia reteniendo la masa fundida, por grados, en
vérios lechos.suqeéivos y exponiéndolé a-presiones gue disminu-
yen y a~temperaturas‘que aumentan al avanzar la policondensacién.
Las presiones pueden, por ejemplo, ser escalonadas de lecho en le
cho en progresién geométrica, mientras que las temperaturas pue-
den ser mantenidas en gumento lineal en el sentido‘de la corrien
te;

Otra posibilidad de adaptacidn reside en la variacién del es

pesor de la capa; asf, las partes de¢ masz fundida tomadae en la
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primera fase de retencién pueden ser aplicadas y extendidas en una
caéa'delgada, y las de las fases giguientes en capas relétivamente
més gruesas. Por fih, tawbién la profundidad y la anchura de las fa.

ses de retencidn o su contenido de masa fundida pueden ser escalo-

. nados, por ejemplo para la obtencién de un determinado curso de

. tigmpo de permanencia.

L _
El procedimiento segin la invencidn asegura un buen aprovecha

miento del espacio, de las superficies y del tiempo. Para evitar
sobrecalentamiento, 1las capas de producto sobre las superficies de
calentamiento son renovadas constantemente y mezcladas siempre con

el contenido de las fases de retencién. Por rebosamiento durante

- la mezcla, una parte de la masa fundida es desplazada también‘a

las fases contiguas, perc la meszcla que'llega no puede de modo al-

_guno mezclarse diréctamente con la masa fundida gue sale. Se obtie

ne as{ un producto de gran unifofmidad y calidad.

Para la gplicecidn del procedimiento descrito, se emplea un
digposgitivo constitufdo por una caja hermética al vacfo, calenta-
ble por %odos lédos, de forma cilindriéa 0 cobnica, dispuesta pre-
feriblemente horigontalmente y que contiene elementos anulares de
retencién quevdividen la caja en varias cémaras de reteﬁéién ¥ que
estdn unidas a través de dispositivos de distribucidén, de exten~
sién y de'raspado, entre si y/o con un érbol motor.

En los adjuntos dibujos estéd representado un tal dispositivo
en formés de ejecucidn dadas a tftulo de ejemplo. La Fig. 1 mues-

tra una seccidén por el eje longitudinal, las Figs. 2 y 3 correspon

‘den a correspondientes secciones transversales por los planos I -

Iy II - II. Bn la Pig. 4, se reproduce una variante del disposi-
tivo; la Fig. 5 corresponde a una seccién en el plano III - III y
la Fig. 6 muestra dos dispositivos montédos en paralelo,

como puede verse por la Pig. 1, en una caja cilindrica 1, dig
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puesta horizontalmente, unos elementos anu aﬁ%sgge retencidn 2 es-
tdn unidos entre sf y con un arbol de éccionamiento 4 por disposi-
tivos de distribuciéq, de extensién y de raspado 3 en forma de 1lé-
mina. Las ldminas de unién pueden estar dirigidas radialmente, pe-~
ro también, como puede verse mejor por la Fig. 2, pueden estar in-
clinadas con respecto a una tangente del que toca los elementos de
retencién en el extremo exterior de las léminas. EL 4rbol de accip
namiento 4 estd constitufdo sgui solamente por un muﬁén al cual eg
t4n sujetas, mediante un cubo 5, cuatro ldminas 3. Al girar el 4r-
bol, son accionados el cubo 5, las 1éﬁinas 3 y los anillos de re-
tencién 2. La caja 1 estd rodeada de una camisa de calentamiento 6
subdividida en varias secciones.:

El dispositivo de calentamiento, y respectivamente la camisa
de calentamiento, pueden funcionar mediante vapor o mediante un ele
mento lfiguide de transmisidén de calor. Sin embargo, es ventajoso
prever un dispositivo de calentamiento eléctrico; tales dispositi-
vog de calentamientos eléectricos pueden fécilmente ser sﬁbdivididos
en distintes secciones, que pueden hacerse funcionar independiente-

nente una de otra. Por ejemplo, a2 cada cdmara de retencién puede co

' rresponderle una seccién de calentamiento (Fig. 4), pero tembién

pueden reunirse varias cédmaras contiguas de retencién formendo un
so0lo grﬁpo de calentamiento (Pig. 1).
Los elementos anulares de retencidn 2 pueden ser dispuestos de

modo que subdividan la caja en varias codmaras de -igual longitud;

- 8in embargo, es més conveniente graduar las cdmaras en su longitud

de modo que sean cada vez més largas de la entrada 7 a la salida 8.
Los didmetros exteriores de los elementos de retencién 2 tienen que
tener sélo un juego minimo oon respecto a la pared de la caja, pa~
ra la obtencién de un buen efecto de retencibén. Los didmetros inte

riores de los elementos de retencidén pueden ser de igual magnitud.
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Se obtiene con'mﬁs segurided una retencién netamente escalonada ha

cia la salida 8 si los didmetros interiores de los elementos anula

_res de retencidn son cada vez més grandes hacia la salida.

Las léminas 3 de distribucién; de aplicaéién y de raspzsdo de
una cidmara son dispuestos convenientemente con distinto juego con
respecto a la pared de la caja, de acuerdo con su cometido., De es-
té modo, ademds de la mezcla en la fase de retencidn, se obtiene
une mezcla adicional sobre la pared. Asimismo, para obtener capas
de altura creciente, el juego de las ldminas de aplicacién puede
sor mds grande en las Ultimas:cdmaras que en las primeras. Unica-
ménte las léminas que sirven de raspadores poseen un juego minimo
uniforme con respecto a la pared.’

Para la distribucién y la aplicacién de la masa fundida pue-~
den préverse también ventajosamente, en lugar de.ldminas, rodillos
montados o guiados en los elewmentos de retencidén 2. Para explicar
tal disposieibén, en la cdmara central (Figs. l-¥'3) estd represen
tado un par de rodillos. Puede verse comc pueden montarse girato-
rios los rodillos 3 en las perforaciones 11 de los elementos de re
tencidn 2; los ejes de los rodillos no ejecutan movimiento relati
vo algunc con respecto a las ldminas que unen los elementos de re
tencidén., Tos rodillos pueden,‘sin embargo, también estar montados
giratorios en varillas (12) de ios elementos de retencidbn (2).
(Vednse las figuraé 4y 5). |

¢t Bn una caja obnica, los rodillos o cilindros tienen que ser
también cbnicos, para que su superficie mantenga un juego uniforme
con respecto a la pared. En las Figs. 4y 5, se répresentan entre
otras cosas tales formas dé ejecucién. Los dispositivos de distri .
bucifn 3 a modo de rodillos de las cémeras de retencifin 15 y 16 es
t4n montados en perforaciones 11 de los elementos de retencién 2 y

los de la cdmara 14 en salientes 12. Las cémaras 13 y 17 contienen
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sélo dispositivos ‘de distribucién a modo de lémlnas. Los distintos

tipos de dispositivos de distribucidbn y de aplicacién estén repre-
sentados aquif uno al lado del otro sdio con fines de comparacidn.
En la ejecucibn prictica de un tal dispositivo, las cémaras son pro
vistas preferiblemente de dispositivos de distribucidn, de aplica=-
¢ibén y de rasﬁado de iguel construccidn, por ejemplo de léminas y
rodillos dispuestos por pares unos enfrente de otros en cada céma-
ra. ‘ . '

Segﬁn el juego v el dngulo con respecto a la pared de la caja,
las ldminas pueden adoptar distintas funciones. Por sjemplo, las 14
minas précticamente exentas de juego actdan a modo de raspadores,
mientras que las léminas provistas de juego més grande actdan a mo-
do de dispositivos de distribuciébn, de aplicacibén o de extracciébn.
Mediante uns correépondienﬁe inclinacién de las léminas, puede mejo
rarse la funcién para la gque estdn destinadas; unas l4winas incli-
nadas hacia delante favorecen el efecto de raspado y de mezcla,
mientras.que lag inclinadas haoia_atrés¢favorecen la toma y la dis-
trivucidén. A

Para 1a ejecucibén del procedimiento segin la invenéién, pueden
montarse sucesivamente varios dispositivos de la clase descrita, pe
ro también pueden trabajar en'paralelo yarios dispositivos; para
ello, pueden por ejemplo montarse en una caja 1 dos 4rboles, cada
uno de los cuales esté provisto de elementos de retencién 2, asi
como de dispositivos de distribucién, aplicacién y raspado 3. Tal
montaje estd representado en la Fig. 6.
Bjemplo |

Se trataba de elaborar a un ués elevado grado de policondensa
cién tereftalato de polietilenc que_posei& ya& una viscosidad de 40
Poise y que se encontraba en una corriente cuantitativa de 100 kg/h

y tenfa una temperatura de 2752 C.
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Para ello, empleando un dispositivo del tipo descrito, de una

longitud de caja de 1,5 m, un didmetro de oaja de 0,8 m y con 4 ele -
mentos de retencifn, se retuve 5 veces 1a masa de fusién en la ca-
ja. qu diémetros interiores de los elementos anulares de retencién
225 estaban escalonados uniformemente entre 400 y 500 mm. De.la masa
fundida se tomaron en cada fase partes y se distribuyeron mediante
l4minas sobre las correspondientes secciones de suﬁerficie de calen :
tamiento, se extendieron, se devolvieron a la fase de retencidn y
se mezclaron allf con la masa fundida. El érbol; ¥y por tanto los
230  elementos de retencién y las ldminas, giraban a razén de 16 veces
por minuto. Ia presién de servieio en la caja era dev0,5'Torr. El
tiempo de permsnencia de la mase de fusién fue de 180 minutos. EL
policondensado extraido tenfa una Yemperatura de 2802 T y una vi§~
cosidad de 10.000 Poise. Al propio tiembo, se produjeron, en forma
235 de vapor, 2 kg/h de glicol etilénico. _
Esta solicitud que corresponde a la.presentéda en Alémania él
2.de Febrero de 1962, bajo el nimePo F 35 903 Ivd/39c, se acoge a
los beneficios del artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propie~-
dad Industrial y del artfculo 42 del Convenio de la Unidn.

240 - REIVINDICACIONES

1). Procedimiento para una bolicéhdensaoién continua con alimenta
cién'de calor y a presidén disminufda, caracterizado por el hecho
de que se toman de manera continua de las distintas fases de una .
masa de fusién retenida varias veces en un lecho partes de masa de
245 fusidn, se aplican sobre la seccidn de. superficie de calentasmiento
correspondiente a cada fase de retencidén, se extienden, se devuel
ven a la fase de retencidn y se mezclan con lg masa fundida.
2). Procedimiento segdn la reivindicacidén 1), caracterizado por so
méterse 1la mezéla a temperaturas que aumentan sl avanzar.la poli-~

250 condensacidn.
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3). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) y 2), caracteriza-

dd por retenerse la masa fundida, por grados, en vafios lschos sué
cesivanente sometiéndose la masa fundids a presiones que disminu-
yen y a temperaturas'que aumentan al avanzar la policondensacién.
4). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) a 3), caracteriza-
do por el hecho de gue la masa de fusibn es aplicada y extendids
sobre laé superficies de calentamiento en capas cuyo espesor aumen
ta al avanzar la policondensacién.

5). Dispositivo pafa la aplicacidn del procedimiento de las reivin
dicaciones 1) a 4), caracterizado por una caja herméiica sl vacio,
calentable por todos lados, dé forma cilindrieca o céniéa, dispues-
ta en posicidn preferiblemente horizontal, as{ como por elementos
anulares de retencién que dividen la caja en varias cdmaras de re
tgncién y que estédn acoélados - a través de dispositivos de distri
bucidn, de aplicacidén y de raspado < entre sl y/o con un 4rbol de
accionamiento, _ |

6). Dispositivo segfn la reivindicacién 5), caracterizado por dis-
positivos para el calentamiento de la caja, dispueatos por seccio-
nes y que pueden hacerse funcionar independientemente uno de otro.
7). Dispositivo megin las reivindicacibnes 5)y 6), caracterizado

por elementos de retencidn cuyos didmetros exteriores corresponden

. al didmetro interior de las correspondientes secciones de caja y

cuyos didmetros interiores van haciéndose wéds grandes hacia la sg

_lida.

8). Dispositivo'segﬁn las reivindicaciones 5) a 7), caracterizade
por dispositivos de distribucidn y de aplicacidn, constitufdos por
ldminas que se encuentran a distinta digtancia de ia pared de la
cajaﬂ '

9). Diépositivq segin las reivindicaciones 5) a 7), caracterizado

por dispositivos de distribucidn constituidos por rodillos o cilin
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dros montados giratorios en los elementos anulares de retencidn.

10). PROCEDIMIERTO Y DISPOSITIVO PARA UNA POLICONDENSACION CONTI
NUA.

Esta Memoria consta de once hojas foliadas y mecanografia

das por un solo lado de sus hojas.

Madrid, a 30 de Enero iégisﬁi
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