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JMEMORIA DESCRLPTIVA

Ia invencion se refiere a un procedimiento para sepa-
rar fracciones de bajo peso molecular de compuestos polimé

ricos altos por destilacidn 8l vacio. = - = = = = = = = = ~

En la fabricacion de fibras sintéticas y ademas en ge
peral en la febricacion de productos poliméricos altos, el
problema de la separacidn mas o menos completa de fraccio-
nes de bajo peso molecular de los compuestos poliméricos al
tos formados juega un papel importante. Por ejemplo, la ca
prolactama polimerizada -—~que constituye el producto de
partida para la fabricacion de fibras poliamidicas ("Nylon-
6")-~- contiene generalmente después de la polimerizacién
todavia 10 a 12% aproximadamente de fracciones de bajo peso
molecular solubles en agua, gque se componen substancialmen-
te de caprolactama mondmers asi como de caprolactama dimera
y trimera (en lo sucesivo designadas por compuestos oligémg
ros). Estas fraceciones de bajo peso molecular perturben el
tratamiento ulterior del producto de la polimerizacion e in
fluyen desfavorablemente en la calidad del producto ftermina
do. Por ello deben ser separados del producto de la polime

rizacion antes de efectuarse el hilado. = = = = = = = = =

Pratandose de fibras poliamfdicas, la separacion de

las fracciones de bajo peso molecular del producto de la po
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limerizacidén se efectia usualmente por extraccion de la fa-
se s0lida (en forma de recortes o de granulado) con agua a
elevada temperatura. Después de la extraceion se seca el
producto y finalmente se le funde de nuevo para hilarlo. No
obstante, han sido tambien efectuados ensayos eludiendo el
paso a la fase solida pare liberar directamente de la masa
fundida resultante de la polimerizacion de caprolactama las
fracciones de bajo peso molecular y consigulentemente para
hacer posible un hilado directo de la masa fundida. En re-~
lacion a este objetivo ha sido ya propuesto, por ejemplo,so
meter lo masa polimériea fundida o una destilacidn al vacio
0 a una extraccion por insuflacion de vapor de agua 0 a un

tratamiento con gases inertes en un evaporador de capas del

8odaS. = = = = = - - - - - - .- m .-, - e .- - -~

Entre los procedimientos propuestos para separar direc
tamente las fracciones de bajo peso molecular de la masa po
limérica fundida, la destilacion al vacio es el que promete
el mejor resultado, puesto que s0lo requiere cortos interva
los de tiempo y eligiendo convenientemente las condiciones
de presién y temperatura puede abarcar en unes pasada el com
puesto mondmero junto con los compuestos oligomeros, 21 me-
nos en una medida suficiente. Como grupo de vacio puede uti
lizarse normalmente un aspirador de chorro de vapor de uno o
varios escalones, después del cual se conecta un condensador

BPTOPLAd0. = = = = = = = - e . e

A causa de la reducida tensidn del vapor de los compues

4 N s . . .
tos oligomeros, para la eaeeuc16n préctlca de la destilacion
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2l vacio es necesario un vacfo inferior a 30 Torr y una ele
vada temperatura de evaporaclon (cuyo 1imite superior es de
unos 2702C a 2802C debido a que la velocidad de reconstitu-
cién de las fracciones de bajo peso moleculer aumenta ol dis
minuir la temperatura). Ahora bien, opersndo de esta mene—
ra se presenta una dificultad considsrable debida al hecho
de que los compuestos oligbmeros empiezan a Ffundir por enci
ma de la temperatura de fusion del producto polimérico alto
(que es de unos 2209C) y por lo tanto a la temperatura de
destilacidn no se presentan en estado fluido, sino que solo
estén disueltos en la masa fundida a causa de su reducida
concentracién. Ello tiene por consecuenciz que en la desti
lacidn sl vacio los compuestos oligdmeros estsn sometidos
propiamente a2 una sublimacion y 8l condensarse se depositan
en estado so0lido, en tanto que el compuesto mondmero -—cuya
tensidn del vapor es ya relativamente alta en la proximidad
de la temperatura de destilacidn-~ se condensa en estado
1iquido. Por lo tanto, no es posible condensar juntos en eg
tado s6lido el compuesto monomero y los compuestos o0ligdme-
ros, por cuyo motivo pars un funcionamiento continuo hace
falta emplear condensadores alternativos o condensadores do
tados de rascadores y paras un funcionamiento intermitente
hacen falta grandes condensadores de materia solida que tig
nen que ser descargados por fusion después de cada etapa.To
do ello es bastante costoso en cuanto a aparatos y muy des-
favorable en cuanto a consumo energético. Ademés, existe
constantemente un gran peligro de obstruccion de la instels

cién de BSPLracion. = = = == = = = = = = = = =@ = = = = = - =
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No es posible svitar estas dificultades de una separa-
eion simultanea del compuesto mondmero y 1los compuestos oli
gomeros mediante una destilacidn en dos fases en la que se
separase primero el compuesto mondmerc y luego 10s compues-—
tos oligdmeros, porque a medida que disminuye la proporcion
de compuesto mondmero en la masa polimérica fundida dismi-
nuye tambien la tension del vapor de este compuesto monémg
ro, cosa que hace practicamente imposible une separacion su
ficiente del mismo sin separar simulténeamente los compue s~
tos oligémeros. Ademés, en el caso de caprolactama polime-
rizada, debido al hecho de que la fraccidn mondmera y la
fraccion polimera se encuentran en la masa fundida en un es
tado de equilibrio quimico reversible, se produce después
de la separacidn del compuesto mondmero une reconstitucion
del mismo & expensas de la fraccidn polimera, con lo cual
en una sezunda Tase de destilacion volveria ya a existir nue

VO COmpuesto MmonOmero. = = = = = = = = = = = = = = = = = = =

Tn el caso de otros compuestos polimeéricos altos apare-
cen problemas snalogos a los que acaban de exponerse en el
ejemplo de fabricaciodn de Fibras poliamidicas. Por ejemplo
an la fabricacion de fibras de poliester por policondensa~-
cidn del producto de esterificacion diglicoltereftalato se
libera etilenglicol, que debe ger agpirado de manera conti-
nua. Pero con ello se arrastran simultaneamente pequefias
cantidades del diglicoltereftalato que es casi insoluble y

funde a elevada temperaturg.: = « = = = = = = = = - - - - ~

Las antecitadas dificultades que aparecen al separar

de compuestos poliméricos altos, por destilacion al vacio,
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fracclones vaporizables de bajo peso molecular (de mondmero
y de oligomero), son evitadas segun la invencion a base de
aspirar del compuesto polimérico alto los vapores de bajo
peso molecular mediante un aspirador de chorro de vapor que
es mantenido a un nivel de temperatura suficisntemente alto
para evitar la condensacion de estos vaporas, ¥ seguidamen=~
te hacerlos condensar en un condensador junto con el agente
de arrastre del aspirador de chorrc de vapor. BEL necesario
nivel de temperatura del aspirador de chorro de vapor puede
establecerse con seguridad calefaccionando el agpirador de
chorro de vapor mediants dispositivos calefactores aprople-
dos (por ejemplo un calefactor por induccidn o una cemisa
calefactora alimentada con vapor) y/o alimentando con vapor
de arrastre recalentado que, a pesar del enfriamiento que
ge produce con la expansién; quede a una temperatura tan e-
levada que todas las partes del aspirador de chorro de va-
por resulten suficientemente calefaccionadas. De esta mans
ra, se logra en todos 1os casos que los compusstos oligoOme-

ros pasen por el aspirador de chorro de vapor sin condensar

SQ¢ = o= = = @ = - " - . e o m e e o o o e = =

La ejecucién del procedimiento segun la invencion no
queda ligada a unos aparatos determinados siempre que se es
tablezcan con seguridad las necesarias condiciones operati-
vas. As{, el aspirador de chorro de vapor puede ser de uno
o varios escalones, cuyo eyector, difusor y carcasa se en-—
cuentren a la temperatura elevada que es necesaria, mientras
que, como condensador, puede utilizarse por ejemplo un con-

densador de mezcla 0 un condensador de superficie. = = - «
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En lo que concierne a la naturaleza y cantidad del wva-
por de arrastre, una realizacion conveniente de la inven-
cidn puede elegirse de modo tal que, después de la conden—
saciénlconjunta, la fraccion de bajo peso molecular quede
fotalmente disuelta en el vapor de arrasire condensado. Por
ejemplo, eligiendo convenientemente dentro de ciertos 1imi-
tes el numero de sscalones del chorro de vapor pusde regu~
larse el peso del vapor de arrastre respecto al peso de las
fracciones de bhajo peso moleculer aspiradas de modo tal que,
incluso a la temperatura normael del agua de refrigeracién
(por ejemplo 209C), los compuestos oligOmeros se condensen
en una forma que haga posible la utilizacion de un conden—
sador cualquiera de tipo sencillo. Ademas, en el caso en
que la cantidad de vapor de arrastre es suficiente para pro
dueir el vacio necesario pero no para disolver las fraccio-
nes de bajo peso molecular aspiradas, cabe efectuar en sl
condensador une alimentacion adicional de agua u otro liqui
do adecuado, a fin de que las fraccionss de bajo peso mole-

cular se mantengan en SOlUCiON: = = = = = = = = m = = = = =

Seguidements, en ejemplos de realizacion, se explica-
ran con detalle otras particularidades de la invencion, ha-

clendo referencia al dibujo adjunto. = = =« « =« = @« « «

Dicho dibujo representa esqueméticamente una instala-

- . !’
cion de destilacion el vacio con condensador acoplado. ~ -

Ejemplo I

En un reactor apropiado, preferentemente de trabajo con
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t{nuo, por ejemplo un tubo VK, se polimeriza caprolactama

de la manera usual. EL producto de la polimerizacién, que
contiene aproximsdemente 7,5% de caprolactama mondmera y a
proximadamente 3% de caprolactama oligomera, es aportado a
1s cabeza 3 de un recipiente evaporador 2 por intermedio de
una tuberis 1. X1 recipiente evaporador 2 consiste prefe=—
rentemente en un evaporador de capas delgadas. En la ca-
beza 3 el producto de la polimerizacion se distribuye en ca
pa delgada por la superficie del rscipiente evaporador 2.El
producto desciende por la superficie interior del recipien-~
$e evaporador 2 y se acumula en el fondo 4, de donde es re-
tirado por ejemplo mediante un tornillo de descarga 5 accig
nado por un motor, y por intermedio de una tuberia 6 es a-
portado en seguida & la etapa de tratamiento wlterior, por
gjemplo la etapa de hilado. ElL recipiente evaporador 2, la
tuberia de alimentacidn 1 y la tuberia de descarga 6 son ca-
lefaccionados de manera apropiada, por ejémplo mediante una

camisa calefactora alimentada con vapor. = =« = - = « =« — =

Conectado a la cabeza 3 del recipiente evaporador 2 me
diante una tuberia 7 se encuentra wn aspirador de chorro de
vapor 8 de dos escalones, el cual por intermedio de tuberias
de alimentacion 9 recibe vapor de agua a 6 atmosferas efec-
tivas como agente de arrastre. A continuacion del aspirador
de chorro de vapor esté conectado un condensador 12 (por e-
jemplo un condensador de superficie), que por intermedio de
un circuito 10 es refrigerado con agua a unos 202C. El pro

ducto condensado es retirado del condensador 12 a traves de

UNA tUbOTTE 11e = = = = = = = = = - = —— = - — o~ -
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Mediante los dos aspiradores de chorro de vapor se pro

duce en el recipiente evaporador 2 una presion de 2 Torr a-
proximadamente. Simulténeamente, mediante la camisa cale-
factora, se mantiene en el recipiente evaporador una tempe-
ratura de unos 2602C. De esta manera, de la masa polimeéri-
ca fundida que es aportada por la tuberia 1, se evaporan el
compuesto monomero ¥y log compuestos oligémeros con una ex-
tension tal que la masa fundida conserve en la tuberia de
descarga 6 un contenido de 0,5% de compuesto monomero y de
1,5% aproximadamente de compuestos oligomeros. Como es na-
tural debe procurarse que el tratamiento ulterior de la ma-
ge fundida de la tuberia 6 sea efectuado con suficiente ra—
pidez para que no se formen nuevos compuestos de bajo peso

molscular a causa de restablecerse el equilibrio quimico. =

Las fracciones de bajo peso molecular que se vaporizan
son comprimidas por el aspirador 2 de chorro de vapor § a
unos 25 Torr. Los dos escalones del aspirador de chorro de
vapor 8, asi como la tuberia de union 7, son convenientemen
te mentenidos a una temperatura de unos 2802C mediante un
dispositivo celefactor, por ejemplo una camisa calefactora
alimentada con vapor (que no ha sido representada grafica-
mente), con 1o cual ninguna condensacion de los compuestos
oligdmeros puede tener lugar en la tuberia 7 ni en el aspi=-

rador de chorro de vapor 8. = = = = = w = = w « “w o - - o -

En el condensador 12 los vapores aspirados se conden-
gan junto con el vapor de arrastre, menteniéndose el vacio

necesario para el condensador por ejemplo mediante una bom-
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ba de anillo de agua. La cantidad de vapor de arrastre tie-

ne que regularse de modo que aproximadamente se consuman 15
partes en peso de vapor de arrastre por cada parte en peso
de vapores de bajo peso moleculayr aspirados. De esta mane-
ra se produce en el condensador una solucion acuosa de frac
ciones de bajo peso molecular de aproximadamente 6,7/4. A es
ta concentracién 1los compuestos oligomeros también se disuel
ven totalhente, con 1o cual la solucidn puede ser retirada
sin dificultad alguna por ojemplo mediante un montaje baro-
métrico de los dos escalones del chorro de vépor y del con-
densador 12 por intermedio de la tuberia 10. ILa solucidn de
producto condensado que'se retira es convenientemente concen

trada por evaporacion y luego transformada por destilacion

nuevamente en caprolactama. = - = = =~ = = = = « - — - -~ -

Bjemplo IT

Con etilenglicOl en presencia de un catalizador se es~
terifica de la manera usual dimetiltereftalato transformén-
dolo en diglicoltereftalato con separacion continua del al-
cohol metf{lico formado. Este producto de la esterificacidn
es éeguidamente transformado en un polieéster por condense-
cidn con ayudas de otro catalizador. Operando agl se desdo~
bla etilenglicol, que hace falta separar de manera continua,

o fin de no interrumpir la formacidn de cadenas. = = = = =~ -

Pare separar suficientemente el etilenglicol es necesa-
rio un vacio, que en la fase final debe ser de 0,4 Torr apro

ximadamente. Ahora bien, con este vacio, se agpira junto con
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el etilenglicol una pequefia cantidad del producto de este~

rificacion diglicoltereftalato, que posee una tension del
vapor relativamente alta. Pero el punto de fusidn del di
glicoltereftalato es tan elevado y su solubilidad en el eti
lenglicol tzn reducida, que se precipita en estado solido
al condensarse el etilenglicol. Ademas, su condensacion
puede llegarse a producir en las paredes del aspirador de

chorro de vapor, con lo cual este aspirador se obstruiria .~

A fin de evitar estas dificultades, se recalienta a u-
na temperatura de 4502C el vapor de arrastre del aspirador
de chorro de vapor antes de que entre en el eyector. De es-
ta manera se evita la condensacion del diglicoltereftalato
en el aspirador de chorro de vapor, dejando de producirse
obstrucciones incluso en caso de funcionamiento continuo.
Pal como se explico ya precedentemente en el Ejemplo I, los
vapores aspirados son condensadog junto con el vapor de a-

rrastre en un condensador conectado despues del aspirador de

ChOorYo de VADOY: = = = = = o = o oo = - . = - - - = o -

Habiendo efectuado la descripeiodn que precede debe ha-
cerse constar que el objeto de la presente Patente de Inven-
cldn es el que se define en los términos de la primera de
las reivindicaciones que siguen, ya sea considerada aisla-
damente, ya sea en combinacidn con une 0 varias de las rei-

vindicaclones restantes. = = w = v w v - "~ - - - - - - -

N 0 T A

Se declaran de novedad y propiedad para Espailia, sus te-
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rritorios y plezas de soberania, las siguientes: = - - - -

REIVINDICACIONS S

1o~ Procedimiento para separar fracciones de bajo peso
molecular de compuestos polimérioos altos, y en especial pa
ra separar por destilacion al vacio fracciones vaporizables,
caracterizado por aspirar del compuesto polimérico alto los

vapores de bajo peso molecular mediante un aspirador de cho

rro de vapor que es mantenido a un nivel de temperatura su-

ficientemente alto para evitar la condensacion de estos va-
pores, y por hacerlos condensar seguidamente en un condensa

dor junto con el agente de arrastre del aspirador de chorro

08 VODOTs = = = = = = o o = == o o — e e o e o

2.~ Procedimiento segun reivindicacion 1, caracteriza—
do porque la aspiracion de los vapores de bajo peso molecu~

lar se.efectua a una presidn inferior a 30 Torr. = - - — -

3.~ Procedimiento segun reivindicacidén 1 y 2, caracte~
rizado porque el aspirador de chorro de vapor es calefaccio-
nado a una temperaturas superior a 20082C, mediante una unidad
calefactora exterior, por ejemplo una camisa calefactora a-

limentada con vapor ¢ un calefactor de induccidn. - = = = =

4.~ Procedimiento segun reivindicacion 1 y 2, eventual
mente en combinacion con reivindicacion 3, caracterizado por
que el aspirador de chorro de vapor es glimentado con vapor

de arrastre recalentado. — =« = = = = = = o - .- - -- - o - -

- - ’ 3 3 » a ’, ]
5= Procedimiento segun reivindicacion 4, caracteriza-
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»
8 35020 m = = m e e e e m e mm e m o — -

6.~ Procedimiento segun una de las reivindicaciones pre
cedentes, caracterizado porque la condensacion de los vapo-
res de bajo peso molecular aspirados tiene lugar o una re—

C‘.I 3 m
Sion superior 5 Torre = = = = = = = = = = - 0= = o - - -

7.~ Procedimiento segin una de las reivindicaciones pre
cedentes, caracterizado porque la alimentacion del aspirador
de chorro de vapor tiene lugar con vapor de arrasire de una
naturaleza y en una cantidad tales que por condensacion con
Junta los vapores de %ajo peso molecular que se condensan

.’
guedan en solucion en el vapor de arrastre condensado. — = =

8.— "PROCEDINIENTO PARA SEPARAR FRACCIONES DE BAJO Ph-
SO MOLECULAR DE CONPUESTOS POLIMERICOS ALTOS".: = = = = = = -

Todo ello conforme ge describe y reivindice en la pre-~
sente memoris que consta de trece hojas, foliadss y mecano-
srafiadas por una sola de sus caras, y de una lamine de di-

bujos gue la ilustra. ‘ I

BARCELONA, 17 DIC. 1965
P. A M. CURELL SUNOL

/Z/WWM

for Voder

“irmado: J. Carkanall
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