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MEMORTA DESCRIPTIVA

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

S ———

Esta invencidn se reflere a un procedimiento mejo-
rado para la polimerizacién de poliamidas. Més particular-
mente se refiere 8 un procedimiento mejorado para le pollie
merizecidn de precursores de poliamida en los que puede oOb-
$enerse la viscosidad deseade mucho mis répldemente y el
grado de polimerizacién muacho meyor qué los hasta shora po-
sibles por el uso de una columna deshumidificadora de vaclo
dentro del tren de polimerizacidn. Aun més particularmente
ge refiere & un procedimiento mejorado para la polimerize-~
cidn cont{nua o semicont{mua de precursores de poliemida en
que puede obtenerse la viscosidad deseada mucho més repida-
mente y el grado de polimerizacidn muche meyor que los has-
%o ahora posibles por el uso de una columna deshumidifica-
dora de vac{o dentro del tren de polimerizacidn conjunte-

mente con el uso de ciertos catalizedores de poliamidacidn.-

El procedimiento presente permite la produceiocn

continua o semicont%nﬁa de poliamidas de alta calidad y uni-
formidad mucho mis répidamente que lo posible hasta ahora y

substancialmente de cualquier grado de polimerizacion desea~
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do correspondiente a la Viscosidad Relativa al Acido Formi-

co (V.R.A.F.) como se describe en la patente norteamerica=

¢

18 302947560 = = = = = = = = = = it

El método mis generalmente empleado pare la prepa-
racidn de poliamidas implica la polimerizaeién de precurso-
res de poliamida en presencis de agua que sirve para ini-
clar la polimerizacién a temperaturas entre unos 1809C y
3002C y una presidn de agua de por lo menos unas 25 psia
(apfox., 1,75 kg/cm?) con lo que se forma una poliamide de
bajo peso molecular que contiene agua, disminuyendo enton-
ces la presién y contlnuando la polimerizacién bajo condi-
cionee gque permitan la difusion y la evaporacién del agua
de le poliamidae & medida que la polimerizacién progresa.

Es bien conocido que en los estadios finales de la polime~
rizacidn la velocidad y el grado de polimerizaclon estén

limitados por la velocidad de difusion de los productos de
la reaceidn; y en el caso de policondensscidn, generalmen-
te por el agua de la mess fundida. Como es crtico elimi-
nar tan répidamente como sea posible substancialmente to-

dos los productos voldtiles para llevar a cabo con éxito

el procedimiento de policondensacidn, as{ como, pare obte-
ner un polimero de alta calidad, es sumamente desseable dar
una gran drea superficial a la mezcla de reaccion para ayu-
dar a incrementar el rendimiento total del procedimiento.
Sin embargo, el dar dicha area superficial grande a la mez-

cla de reaccidn en este estadio de la polimerizacion tien=-
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de & requerir un equipo grande y voluminoso as{ como una

velocidad de flujo més bien lenta pars asegurar que subg-
tancislmente todos los productos volédtiles se eliminen y

se prepare un polimerc de alta calidad. = = « = = = = = =

RESUMEN DE L4 INVENCION

Bs, por lo tanto, un objetivo primerio de esta in-
vencidén proporeionar un procedimiento nuevo y originel pa-

ra 1a fabricacidn de polimeros sinteticos. = = = = = = = =

Otro objetivo de esta invencidn es proporcionar
un procedimiento nuevo y original pera la preparacién de
pol{meros sintéticos, tales como poliamidas, y particular-
mente de agquéllos que tienen propiedades para la formacion

do fibres y peliculas. = = = = = = = v = = = == == - -~

Otro objetivo de esta invencidn es proporcionar
un procedimiento nuevo y originel para la preparaéién con=-
timue o semicontinua de polimeros de poliamidas de alta
calided y uniformidad mucho més répidamente de lo que era

posible hasta ghora y de substancialmente cualguier grado

de polimerizecidn deseado. = = = = = = = = = = = = = = = =

Otro objetivo de esta invencidn es proporcionar
un procedimiento nuevo y original para la formacidn de po=-
1{meros sintéticos de alte calidad y uniformidad tales co-
mo poliamidas que se carscteriza por la capecldad incre-
mentada en la preparecidn de pol{merés de mas alto peso

molecular en un tiempo ARAO: = = = = & = = = = = = = ===
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Otro objetivo de la invencidn es proporcionar un

procedimiento nuevo y original pars la fabricacidn de pold
meros sintéticos que permife un grado mayor de polimeriza;
cidn y de capacidad por exposicidn de la mezcla de reac—
cién de polimerizacidn e un medio ambiente deshumidifica-
dor por vacio con lo que se reduce répidamente la concen-

tracidn de productos voldtiles, y particularmente de agua.

Otros objetivos y ventajas de la invencidn se ha-
rén aparentes a partir de la descripeidn siguiente de la

misme junto con los Aibujos anexoS. = = = - « = « = = - -

Tos objetivos de la invencidn pueden logrerse por
medio de un eparato para la polimerizecidn de poliamidag
que formen fibras, en que se proveen medios de polimeriza-
cifn pare llevar a cebo la polimerizacidn & una temperatu-
ra elevada en presencia de agua y agentes de acabado para
formar una mezecla de reaccidn de polimerizacidn de poliami
da, medios de extrusidn para der un 4rea superficial prede
terminade a la mezcla de resccidn de por lo menos unos 0,2
ples cuadrados de prepolimero por libra (aprox., 0,04 m2/
kg) del mismo y medios de ambiente evaporativo deshumidifi
cador por vacio en los que la temperaturs se mantiene en~
tre unos 230°C y unos 300°C y a una presidn a la que la ve
locidad de polimerizacidén no estd ya limitada por los pro-
cesos de transferencia de mase y que sea menor que unos
500 mm Hge = = = = = e e e e e e e d mm e e e ma -

El procedimiento de la presente invencidn compren-
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de la formacidn de una poliamida acabada por polimerizacidn
hidrol{ticae mediante el uso de una columna deshumidificado-
re. por vecio dentro del tren de polimerizacidn en la que el
prepolimero se convierte en po;iamidagde mayor peso molecu-

lar con o sin catalizador. El estadio inicial del procedl-

miento presente se lleva a cabo generalmente utilizando me-
dios convencionales tales como un autoclave u otro reactor
capaz de contener un sistema cerrado. Los reactivos se car-
gan generalmente en el reactor y se empieza la polimeriza-
cién & una presidn de vapor de agua inicial de por lo menos
unas 20-30 psia (aprox., 1,4-2,1 kg/cm?). Las temperatures
empleadas oscilan generalmente de unos 1808C a unos 3002C.
La mezeia de reaccion resultante incluye aéua, un cataliza—
dor si se deses, mondmero sin reaccionar y poliamida de pe-
80 molecular relativamente bajo. Este mezcla de reaccidn se
transfiere entonces en forma fundida & un aparato en que el

drea superficial de la mezcla de reaccidn se incrementa pa=-

ra exponér pPoOr 10 menos unos 9,2 pies cuadrados de prepoli-
mero por libra (aprox., 0,04 mz/kg) del mismo & unas condi-
ciones de vacio deshumidificador a temperaturs elevada y
presion subatmosférica pars eliminar el agua y otras mote-
rias volatiles. Esto produce una aceleracidn substancial de
la velocidad de polimerizacién de la mezcla de reaccidn. EL
uso de catalizadoreg en el procedimiento conjuntamente con
estas condiciones evaporativas mejora adicionslmente la ve-

locidad de polimerizacidne = = = = = = = = -- e - ---

Son cetalizadores apropiados para el uso en la pre-
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sente invencidn el dcido hipofosforoso, el dcido fosfdrico

¥ los derivados del dcido hipofosforoso, tales como, sales
de metal alcalino dél aeido hipofosforoso, sales de metal
alealinotérreo del deido hipofosforoso e hipofosfito améni- )
co. Estos catalizadores se utilizan efectivamente solo en
myy pequefiee cantidades y en el intervalo de unos 0,002 mo-
les por cien y unos 0,03 moles por cien. Las cantidades
preferidas utilizadas estén en el intervalo de unos 0,005
moles por cien y unos 0,01 moles por cien. Cuaslquier cata=-
1izador del tipo de policondensacidn ser{as setisfactorios

gin embargo, son preferibles loes enunciados anteriorments. -

El ambiente de vacio evaporativo consta de un re-
cipiente con un interior generalmente cilindrico con su -
eje longitudinal esencialmente vertical y en el que sus (i-
mensiones proporcionan suficiente espacio para permitir que
los cordones al entrar en el mismo estén sometidos a un me-
dio ambiente deshumidificador por vacio durante un tiempo
tal que se eliminen substancialmente todos los productos
de reaccidn cuys ausencis fomente la polimerizacién. Te tem
peratura del recipiente se mantiene por unos medios de con-
trol de temperature convencionales y el mencionado recipien
te tiens una abertura de entrada y una de salida en sus ex=-
tremos opuestos estando localizada la aberiura de entrade
en la parte superior del mismo. Una hilera esta colocada
dentro de dicha abertura de entradas y posicionade de tal
manera que el material que entra en el mencionado reciplen-

te pasa a través de la misma. Los medios de vacio pueden es
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tar colocados en la pared del mencionado recipiente junto a
dichos medios de entrada; sin embargo, pueden estar situa-
dos de otra manera con tel que creen el ambiente deshumidi-
ficador hasta aqui definido. Uno o més deflectores o medios
separadores de arrastre estén colocados entre los menciona-
dos medios de vac{o y la mencionada hilera y se utilizan
miltiples deflectores, pudiendo ser cada uno de los deflec~
tores mencionados distintos en longitud, y cada deflector
excepto el més interno y el mis externo estd preferentemen-
te agujereado. Una camara de flujo obturado estd colocada
:dentro del mencionzdo recipiénte a partir de l= meéencionada
aberturs de salida hasta un punto superior dentro del men-
cionado recipiente en el que el mencionado flujo obturado
del material pusde retenerse o mantenerse por un perfiodo de
tiempo suficiente para eliminzr todos los productos de reac—
cién, cuys ausencia fomenta la polimerizacién. La cémera de
vacio situada entre la mencionada abertura de entrada y la
mencionada cémara de flujo obturado tiens unas dimensiones
suficientes en anchura y longitud para que substancialmente
todos los productos volatiles se eliminen del material ex-
tru{do. Una aberturs de ventilacidn estd situada cerca de
le mencionade abertura de salida con lo que el mencionado

El aparato en el que el érea superficial de la

mezcla de reaccidn se increments para sxponsr por 1o menos

unos 0,2 pies cuadrados de prepolimero por libra (aprox.,

0,04 m?/kg) del mismo a un medio ambiente evaporativo es un
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aparato de extrusidn en el que la mezcla de reaccidn puede
transformarsge en cordones, peliculas, cintas y similares
cont{nuas o no cont{nuas. Preferentsmente, sl drea superfi-
cial de la mezcla de reaccidn se incrementa por extrusidn

a través de una hilera para former un corddn con un drea su-

perficial expuesta calculada de unos 2 a unos 200 piss cua-

drados de prepolfmero por libra (aprox., 0,41-41 m2/kg). ~ =

El ambiente evaporativo se halla a unas condiclo-
nes de unos 2302C a unos 3009C de temperatura y no mis de,
unos 500 mm Hg de presién y con un tiempo de permanencia en-
tre unos 30 y 180 minutos. Preferentemente, sin embargo, la
temperatura y la presidn dentro del ambiente evaporativo se
mantienen entre unos 250-2852C y entre unos 50 mm Hg y unos
250.mm Hg, respectivamente, éon un tiempo de permanencia
entre 60 y 120 minutos. Durante este tiempo de permanencie

se elimina substancialmente toda el aguge = = = = = = = = -

Un método especlalmente preferido para el trata-
miento de la mezela ds reaccidn segun la presente invencidn
comprende la extrusidén de la mezcla de reaccidn a través de
una hllera, preferentemente en una pluralidad de cordones
cont{nuos o no continuos y dejando que los cordones asi for-
mados desciendan o caigan libremente a través de un ambien-
te deshumidificador sevaporativo por un perfodo de tiempo
por lo menos suficiente para eliminar todos los productos
de la reaecién, cuye ausencia fomenta la polimerizaoién. Los

cordones descienden de esta manera por una distancia de por
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1o menos unos 4 pies (aprox., 1,2 m) y preferentements en-

LI
e

e v
et

$re unos 6 pies y unos 20 pies (aprox., 1,8=6,1 m) y enton-
ces se acumulan en uns masa gue ocuéa la parte inferior del
ambiente evaporativo. El material reactivo se separa de la
mesa en el fondo de manera que Se establezea y mantenga una
condicidn esencialmente de f£lujo obturado. Durante el esta-
dio inicial del procedimiento cuando se esta formando el pre
poli{mero, se incluyen en la mezcla de reaccion, si se deses,
terminadores de cadenz y varios otros aditivos. E1l procedi~
miento de esta invencidn es aplicable & polimercs de cade-
na terminada o no terminada, aunque se prefierse la prepara=-
¢ién de polimeros terminados. Cuendo se preparan polimeros
terminados, los grupos amino terminales y especialmente los
grupos carboxilo terminsles de la cadena de poliamida pue-
den ser terminados o rematados afadiendo a la mezcla inicial
de reaccidn 0 unz monoamina o una diamina de por lo menos 6
atomos de carbono, siendo preferidas las aralqulilmonocaminas
vy las eralquildiaminas. Las aminas apropiadas pare uso en

la presente invencidn son m-xililendiamina, bencilamina,
4,4'=diaminometilbifenilo, beta-aminometilnaftaleno, 1,5-d1a

minometilnaftaleno y similares. = = = = = = = = = « = = = ~

Substancias utiles para el remate de los grupos
amino terminales de las polizmidas de la presente invencidn
gon del tipo descrito en la patentse norteamsricana
3.386.96?. Dichos terminadores de cadens incluyen &cidos di-
carbox{licos aliféticos, alic{clicos, aromaticos y de hete-

rocadena que tienen por lo menos unos 5 atomos de carbono
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por molécula y preferentemente entre unos 6 y unos 20 ato-

mos de carbono por molécula. Ejemplos de dcidos dicarbox{-

licos apropiados para uso en esia invencidn son: = = = = =

1. Acldos dicarbox{licos aliféticos

5. éeido adipico
écido hexa=-3-enodioico
dcido pimélico
geido suberico
dcido acelaico

10. deido sebacico
acido undecanodioico
dcido dodecanodioico

dcido tetradecanodioico

2, Acldos dicarboxilicos alicfclicos

15, dcido ciclohexano-1,4-dicarboxilico
doido ciclohexa-2,5~dieno~-1,4-dicarbox{lico
deido decalin-2,6-dicarboxilico

deido biciclohexil-4,4'=dicarbox{lico

3. Acidos dicarboxilicos aromiticos

20, dcido tereftélico
éoido naftalen-1,5-dicarbox{lico

4. Acidos dicarboxflicos de heterocadena

etilenglicol~bis~carboximetiléter

Tl deido dicarboxf{lico puede también contener gru-~

25, pos sustituyentes con tal que estos grupos no reaccionen
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con los grupos amino o carboxilo en el transcurso de la

. peaceion de polimerizacion ni perjudiquen la reactivided del

&cido dicarbox{lico respecto a los grupos amino finales de
la poliamida. Ejemplos de dichos sustituyentes ineluyen gru-
pos alcoilo de cadena corta, grupos éter y similares. Ade-
més, el dcido dicarbox{lico debe ser estable térmicamente

y no volétil bejo las condiciones de polimerizacién. Simi=-
larmente, los derivados reactlivos de los dcidos dicarboxi-
1icos, por ejemplo, monodsteres, diésteres, anhidridos de
4cido dibasico y similares son también apropiados para ter—
minar grupos amino finales de las poliamidas de la presen-

ta invencién. L R - eam e ms Gw Em vm ws wm em s W e Sm e = e

En la polimerizacidn de la épsilon-caprolactama,
se emplean preferentemente agentes terminadores de acido
dicarboxilico apropiados pare este uso en cantidades de en~
tre unos 0,1 y unos 0,% moles por clen moles de mondmero y
mas preferentemente entre unos 0,2 y unos 0,4 moles por 100
moles de mondmero. Le cantidad de dcido dicarboxilico em-
pleado determina en gran manera sl peso molecular de la po-
liamida y la proporcién de grupos finales. hs{, como se ex-
puso en la antes mencionada patente U.S. 3.386.967, el uso
de unoe 0,1 moles de dcido dicaiboxilico por 100 moles de
épsilOnpcaprolactama'generalmente produce unz poliamida con
un peso moleculer promedio de unos 15.000 y que contiens
unos 20 equivalente; gramo de grupos amino finales por mi-
1lar de polimero. El uso de un écido dicarboxilico dentro

del intervalo preferido entre unos 0,2 moles y unos 0,4 mo-
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les por 100 moles de épsilon-caprolactama dard una poliami-

da con un peso molecular promedio de entre unos 25.000 y
unos 40.000 que corfesponde g una Viscosidad Relativa al
dcido Pérmico de unos 60 a 90. Dicha poliamida contendré

menos de unos 10 equivalentes de grupos amino finales por

millar de pOlimero,. = = = = = = = = @ = = - .- -~ - -~

Bl nimero de equivalentes de grupos amino finales
y grupos carboxilo finales por millar de polimero se deter-
minan por endlisis quimico. As{, los grupos amino finalesg
ge analizan disolviendo una muestra pesada de polimero en
me-cresol y valorando con una disolucidn metandlica de doim
do p—tolueneulfénico hasta el punto final del azul de ti-
mol. Del mismo modo, los grupos carboxilo finales se anali-
zan disolviendo una muestra pesada de polfmero en alcohol
benc{lico y valorando con una disolucidén de hidrdxido sédi-

co en alcohol bencilico haste el punto final de fenolfta-

Ademds de los agentes terminadores de cadena, pue-
den incorporarse a la poliamida en cualquier cantidad desea
da otros ingredientes que modifican las propiedades. Los
ejemplos de dichos aditivos incluyen agentes retardadores
de la ignicién tales como compuestos de antimonio, f£6aforo
v haldgeno; deslustrantes, tales como didxido de titanio;
agentes antiestaticos; agentes promotores de la adhesidn,
tales como isocianatos y epdxidos; estabillizadores al ca-

lor y & la luz, tales como iones reductores inorganicos;
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iones de metales de transicidn tales como, Mn*?, ¢

fosfitos; aminas orgénicas, tales como aminas aromiticas al-
cohiladas y productos de condensacion de aminas aromidticas
con catonas; pigmentos estables teérmicamente; agentes fluo-
rescentes y abrillantadores; agentes de entrecruzamisnto po-
tencial; bacteriostdtivos, tales como fenoles y aminas cue-
ternarias; particulas coloidales reforzantes; agentes anti-
suciedad y similares. Estos aditivos pueden incorporarse al
polimero en cualquier estadio de la reaccidn, ya sea como
concentrados distribuidos en el mondmero o en la poliamida
preformada, o como ingredientes puros. Por eficlencia opera-
tiva, sin embargo, los aditivos se introducen preferentemen
$e Jjunto con el agente terminador de cadena al comienzo del
proceso. Una dispergidn apropiada de estos ingredientes den-

tro del polimero ge logra por medios convencionales en la

téonica de DOlimerizaciOn. = = = = = = = = = = = = = = = =

Los aspectos originales que se consideran caracte-
risticos de la invencion se explican con detalle en las rei-
vindicaciones adjuntas. Ia invencidn, tanto en lo referente

a su organizacidén como a su método de operacion, puede com-
prenderse mejor por referencia a la descripeidn sigulente

conjuntamente con los planos anexos, en log quet = = = = = =

la Figura 1 es un esquema o diagrama que ilustra
un procedimiento de polimerizacidn llevado a cabo de acuer-

doconlainvencién;--- ------- “- e we e e e = o

la Figura 2 es un dibujo esquemstico que muestra
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un aspecto de una seccidn vertical a través de un aparato

deshumidificador de vacio adaptado para llevar s cabo la

rd .
presente invencioNe = = = m e = = = = = = - - - e s e m o

Con referencia a la Figura 1, una bomba de alimen-
tacidén 1 de lactama fundida se muestra conectada al tanque
3 que contiene lactama por medio de una conduceidén de sumi-
nistro 4. La temperatura necesaria para conservar la lacta=-
ma, dentro del tanque 3 que la contiene, en estado liquido
ge mantiene por cualquier medio apropiado. Por ejemplo, la
camisa calefactora 5 puede untilizarse para proporeionar un
calentamiento externo por unos medios bien conocidos, tales
como vapor, etcétera. Los gradientes de temperatura dentro
del tanque 3 que contiene la lactame se minimizan y contro-
lan proporcionando una agitacidn apropiada, tal como, por

medio de un agltador 2 convencional movido a motore = = = =

La lactama del tanque 3 que la contiene se trans-
fiere entonces por medio de la conduccidn 6, a traves, su-
cesivamente, del filtro 7, la bomba 8, el caudalimetro 9,
el precalentador 10 y finalmente el reactor 11. EL filtro
T puede adaptarse para emplear cualquier medio de filtra-
cién apropiada tal como algoddn, madera, pulpa de madera
y similares. Ademds, pueden utilizarse si se desea filtros
miltiples. Bl caudalimetro 9 puede ser cualquier dispositi-
vo que controle sl caudal tal como una turbina sensitiva al

caudal. Puede utilizarse una pluralidad de caudelimetros o

pueden combinarse con una bomba de manera que la bomba me-
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1{Metro 9e = =~ = = m = = m = mm .. — - ———--

El reactor 11 es un autoclave que puede calentar-
Se por cualquier medio apropiado, tal como bobinas calefac-
toras eléctricas o una camisa 12 calefactora llena de liqui-
do similar a la camisa calefactora 5 del tanque 3 gque con=-
tiene la lactama. La mezcla de reaccidn dentro del reactor
11 puede agitarse por cualquier medio convencional tal co-

mo por medio de un agitador 13 movido & mOtOre = = = = = -

Una corriente lateral intermitente de lactama se
sace del tangue 3 que contiene la lactama a traves de la
conduccidn 14 y se transfiere al tanque 16, de mezecla de
los aditivos, por medio de la bomba 15. Cuando el tanquse
mezcledor de aditivos 16 estd lleno con une cantidad medi-
da de lactams, se afiadén a través de la conduceidn 17, si
ge desea, cantidades celculadas de terminador de cadena y
otros aditivos. El mezclado es proporcionado por unos me-
dios convencionales tales como un agitador 18 movido por
el motor 19. Los materiales de dentro del tanque mezclador
de aditivos 16 se mantienen en un estado fluido por métodos
calefactores convencionales tales como por medio de una ca-
misa calefactora 20. Ia mezcla homogénea de lactema y aditi
vos se transfiere entonces desde el tanque mezclador 16 &
través de la conduceidn 21 al tanque de slmacenamiento 22.

Eeta transferencia puede faciliterse por medios de bombeo

mecanico o por flujo de gravedad, como se ilustra. La flui-

dez dentro del tanque de elmacenamiento 22 se mantiene por
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unos medios de calentamiento convencionales, tales como por

le camisa calefactora 23 = = = @ m - - - - - .- -—— - -

Desde el tanque de almacenamiento 22, la mezcla
de lactama-aditivos, se transfiere, por medlo de la conduc-
cion 24 a través, gsucesivamente, del filtro 25, y de la bom=~
be dosificadora 26 hasta un punto de la conduccidn princi~
pal 6 de alimentacion de lactams entre el precalentador 10

yelreactor 11e = = = w = e = r o e = e m e s e = - -

Desde el reactor 11, la mezcla de reaceidn o pre=
poli{mero que consta de poliamida de bajo peso molecular, édi
tivos, lactame sin reacclonar y agua, se bombea a través de
la conduccidn 27 por la bomba dosificadora 28 hasta el des~
humidificador 29 por vacfo. E1 prepolimero entra en el des-
humidificador 29 por vecfo a través de la hilera agujereada
30 en forma de cordones continuos o0 no continuos 31 que des~
cienden a travées del interior del deshumidificedor 29 por
vacfo pars formar una masa de polfmero fundido 32 en el fon-
do del deshumidificador 29 por vac{o. Se mantiene un vacio
dentro del deshumidificador 29 por vacio por medio de uns
bomba de vac{o, no ilustrada, que comunica con el deshumi-
dificador 29 por vacio a través de las conduccicnes de va-
efo 33 y 36 y el condensador 35. Un sistema de vac{o alter-
nativo comunice con el deshumidificador 29 por vacio a tra-
vés de la conduccidn de vaefo 37, asociada con una bomba de
vacio alternativa no indicada. Puede introducirse un gas

inerte en el deshumidificador 29 por vacio a través de la
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conduceidn 38 con fines de ventilacidn y linpieza: = = = =

Sobre la superficie de los cordones 31 tiene lu-
gar la formacidn de espuma y la eliminacidon de materiales
volétiles, tales como aguz y lactema sin reaccionar, del
deshumidificador 29 por vaci{o a través de la conduccidn 36.
Tas placas deflectoras ¢ los medios éeparadores de arras-
tre 34 estdn situados dentro del deshumidificador 29 por
vac{o entre los cordones 31 que caen y la unidn de la con-
duccidn 36 con la pared del deshumidificador. EL proposito
de las placas deflectoras o los medios separadores de arras
$re 34 es impedir que los cordones 31 sean succionados ha-
cia la conduceldén 36. Los materisles volatiles que pasan a
través de la conduccidén 36 se licuan en el condensador 35.
El ague se elimina a través de la conduccion 40 y la lacta-

ma se lleve a través de lz conduccidn 41 y se recicle al

El deshumidificador 29 por vacio puede celentarse
por unos medios convencionales tales como bobinas calefac~
toras eléctricas colocadas dentro del deshumidifcador 29
por vac{o y/o por medio de una camisa calefactoré 42 que
rodea a2l deshumidificador 29 por vacio como se ilustra. Un
1{quido de transferencie térmice convencional, tael como
Dowtherm, puede hacerse circular a través de la camisa ca-
lefactora 42 haciéédole entrar en la camisa por la entrada

43 y salir por la salida 44e = = = = = = = = = == = == =

Bl polimero fundide se sace de la masa 32 del fon-
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do del deshumidificador 29 por vacfo a través de la conduc=-

cion 45 mediante la ayude de la bombe 46 y se transfiere
al baflo de enfriado 47 que contiene un medio de enfriado
convencional, tal como agua. Desde el bafio de enfriado 47,

el polimero 48, ahora sélido, ge transfiere al granulador

49 = mm m e e e e m e e et e mma e c e m— .-

Puede utilizarse un circuito adicional o alterna-
tivo para el tratamiento ulterior sacando el polimero fun~
dido de la masa 32 del fondo del deshumidificador a través
de la conduceidn 45 y de la conduccidn alternativa 50 por
la bombe de trensferencia 51 con valvulas apropiadas, que
no se indican. El polimero puede paesar & través de un Pre—
calentador 52, si es necesario, y despuds al reactor 53 que
puede calentarse por unog medios convencionales, tales co-
mo ung camise calefactora 54 y agltarse por unos medios con
vencionales, tales como el aglitador 55. El pol{mero puede
entonces enviarse a unos medios de tratamiento subsiguiente
tales como un acabado ulterior o un hilado directo si se
desea sacando el polimero a través de la conduceidn 56 por

la bombae dosificadora 57 y a través de la conduccidn 58. -

Con referencia a la Figura 2, el aparato deshumi-
dificador 29 por vacio se muestra con meyor detalle y opera
como se ha indicado anteriormente. La mezcla de reaccidn o
prepolimero entra en el deshumidificador 29 por vacio a tra-
vée de la conduccldn 27 y se extruye a través de una hilera
30 con aberturaes miltiples en la misme y suficiente para

dar al prepolimero un drea superficial expuesta en forma de
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cordones continuos o no cont{muos 31 de por 1o menos unos
0,2 ples cuadrados de prepolimero por libra (aprox., 0,04
m?/kg) del mismo y preferentemente un drea superficial ex-
puesta de unos 2 & unos 200 ples cuadrados de prepolimero
por libra (aprox., 0,41-41 m?/kg) del mismoc. Los cordones
cont{nuos o no continuos 31 descienden a través de la céme-
ra de vacio del deshumidificador 29 por vacio para formar
uns mass de polfmero fundido 32. Los deflectores miltiples
0 los mediocs separadores de arrastre 34 se muestran con re~
lacion al medio que los rodes y con mas detalle, teniendo
cada uno unza longitud distinta, y estando cada uno, excepto
el mas interno y el mas externo, agujereado con lo que log
productos voldtiles se eliminan més fécilmente. Bl polime-

ro fundido se saca de ls masa 32 como se indica y se descri-

be en la Figura 1 para el tratamiento subsiguiente: = = - =

Los ejemplos siguientes sirven para ilustrar el apg
rato y el procedimiento nusvos y originales de la presente
invencidn y las ventajas de la misma perc los detalles de
log ejemplos no han de intefpretarse como limitativos de la

invencién, --------- - e m e e em e mm e wm o m W o e

Este ejemplo muestra los resultados normeles obte-

nidos utilizando una corriente de gas seco para sestablecer

un amblente evaporativoe = = = = = - e e e en e e e

Diecisiste gramos de dcido hipofosforoso al 50%
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(0,009 moles por cien basado sobre el niumero de moles de
lactema) y 1.040 gremos de dcido sebdcico (0,363 moles por
cien) se aﬁaden a 160 kilogramos de épsilon—caprolactama a
80¢C. La mezcla se carga en un autoclave y se polimeriza
con agitacidn a 2552C bajo una presién de vapor de 20 psig
(aprox., 1,40 kg/cma) durante 3 hores, al final del cual
tiempo se alcanza el equilibrio. El prepolimero resultante
que tiene una V.R.A.F. de 22,0, se bombea desde el autocla—
ve a una hilera de 48 agujeros situada en la parte supe-
rior de una columna mantenide a una temperature de 2652C.
El prepolimero fundido se bombea a traves de la hilers = .
una velocidad de unas 0,2-20 libras (aprox., 0,09-9,07 kg)
por hora por ebertura, preferentemente unas 0,5-2,5 libras
(aprox., 0,23-11,34 kg) por hora por abertura. Los cordoﬁes
resultantes caen por una distancis de unos 6 pies (aprox.,
1,8 m) para formar uns maesa en el fondo de la columna. ILa
presion dentro de la columna se mantiene a 770 mm Hg purgan—
do continuamente la columna con un flujo de un gas inerte
seco que comprende, en volumen, aproximadamente 88% de ni-
trégeno y 12% de didxido de carbono & la velocidad de 5 1li-
tros por minuto. El polimero se bombea desde la masa del
fondo de la columna y se extruye hacia un baflo de asgua a
una velocidad constante. La cantidad y el tiempo de perme—
nencia del polimero en la columna se controlan por ajuste
conveniente de las velocidades de carga y descarga de la co-
Junne. De esta manera, el tiempo de permanenclia promedio del

polimero dentro de la columna es menos que una hora. EL po-
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1{mero solidificado se gramula, se lixivia haste un conte-
nido de material extraible con ague caliente de 1,2% y se
seca. EL V.R.A.Fe del polimero es sdlo 26,7. Los datos pa-

ra este ejemplo e resumen en la Tabla T = = = = = = « = -

EJEMPLOS 2=5

Los giguientes ejemplos 2«5 muestran los resulta-
dos bheneficiosos gque se obtienen inesperadamente modifican-
do el procedimiento del ejemplo 1 empleando una columna des-

humldificadora porxr vacio en vez de una columne mantenida a

presidn atmosférica 0 Superatmosforica. = = = = = = = = = =

E1l procedimiento seguido en estos ejemplos es esen
clalmente el mismo que el utilizado en el ejemplo 1, excep~
to que en los ejemplos 2, 3, 4 ¥ 5 se emplean respeciivamen
te vacios de 400, 200, 100 y 50 mm Hg dentro de la columns
deshumidificadora. No se utilize ningin flujo de gas lnerts.

Los datos de estos ejemplos se resumen en la Tabla Is ~ = =

EJEMPLOS 6-10

Los procedimientos de los ejemplos 1=5 se repiten
respectivamente en los ejemplos 6-=10 excepto que se emplean
750 gramos (0,262 moles por cien) de dcido sebicico. Los da-

tos de estos ejemplos se resumen en la Tabla Ie¢ = = = = = =

EJEMPLOS 11-15

Bl procedimiento seguido en estos ejemplos es esen-
cialmente el mismo que el utilizado en los ejemplos 1-5, res
pectivemente, excepto que no se empled ningun catalizador.
Los datos de estos sjemplos se resumen en la Tabla Il.~-

EJEMPLOS 16=20

Se repiten los procedimientos de los ejemplos 11=15
tespeotivamente en los ejemplos 16=20 excepto que se emplean
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760 gremos (0,262 moles por cien) de dcido sebdcico. Los da-

tos de estos ejemplos se resumen-en la Tablg IIe = = = = = =

BJEMPLO 21

Un método alternativo de deahumidificacién por va=
clo con utilidad en esta invencién es utilizar une unidad de
evapqracién de secado de pelicula fins a través de la cual se
mueve continuamente la masa en forma de una pelfcula fina. Es-
tas unidades mecanicas de evaporacidn de pelicula fina se en~-
cuentran facilmente en el comercio de firmas, tales como Con-
tro, Inc., Petersham, Mess. y Luwa, Inc. de Charlotte, N.C. y
proporcionarén una produccién de una gran superficie. Por '
ejemplo, cargando el prepolimero en un evaporador de secadaq
de pelfcula finas con una capacidad de un ple cuadrado de (a-
prox., 0,09 m?) de superficie de tranaferencia de calor con
una temperatura en el intervalo desde 2309C a 3002C a presio-
nes mencores gque 500 mm Hg se obtuvieron lazs producclonss de
superficie glguientes: « = = @ = = - w « « = = - e m - -

Unas condiciones de 1200 rpm y 20 libras 1lb/hora
(aprox., 9,07 kg) dieron 3.600 pies cuadrados/1b (aprox., 738
mz/kg)r

unas condiciones de 600 rpm y 20 1lb/hora (aprox.,
9,07 kg) dieron 1.800 pies cuadrados/lb (aprox., 369 m%/kg),

unas condiciones de 1200 rpm y 150 1lb/hora (aprox.,
63,5 kg) dieron 480 pies cuadrados/lb (aproxi., 98,5 m?/kg),

unas condiciones de 600 rpm y 150 lb/hora (aprox.,
63,5 kg) dieron 240 pies cuadrados/1b (aproxi., 49,7 m2/kg).-

BEete método alternativo da resultados similarmente
beneficiosos 2l sistema de deshumidificador por vaefo. Los pro

blemas mecanicos, sin embargo, son completamente distintos. =
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N O T A

Se declaran ds novedad y propiedad para Bspafia, sus

territorios y plazas de soberania, las siguientog: = = = = =

REIVINDICACIONES

1.= Procedimiento de polimerizaciodn, particularmen-
to de precursores de poliamidas que forman fibras, caracte-
rizado porque comprende: polimerizar dichos precursores de
poliamidas a una temperatura elevada en presencia de agua
¥ un agente de terminacidn de cadena para formar una mezcla
de reacoidén de polimerizacidn de poliamidas; dar un area su-
perficial a la mezcla de reaccion de por 1o menos unos 0,2
ples cuadrados por libra (aprox., 0,04 o?/kz) de ia misna;
y someter dicha mezcla de reaceidn & un ambiente deshumidi-
ficante en que la temperatura de entre unos 2302C y unos
3002C y la presion es menor que unos 500 mm Hg para incre-
menfar la viscosidad y producir una polimerizacién adiclo~

nal do la mezcla de reacciOn. = « = = @ = = = = = = = = = =

2.- Procedimiento de polimerizacilén, particularmen=
te de épsilon-caprolactama que forma fibras, caracterizado
porque comprende: polimerizar la épsilonrcaprolactama a una
temperaturs elevada en presencia de agua y un agente de ter~
minacidn de cadena pars formsr una mezcla de reaccidn de po-
limerizacidn de policaproamida; dar unrérea superficial a
la mezcla de reaccion de por lo menos unos 0,2 ples cuadra-
dos por libra (aprox., 0,04 m?/kg) de la misma; y gometer

dicha mezela de reaccion a un ambiente deshumidificador en
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que la temperatura es de entre unos 2302C y unos 3002C y la
presidn es menor que unos 500 mm Hg para incrementarAla vig-
cosidad y producir una polimerizacion adicional de la mezcla

dereaccién, _______ - v as ma e - e e e = e - o e

3.= Procedimiento de polimerizacidn, particularmen—
te de épsilon-caprolactama que forma fibras, caracterizado
porque comprende: polimerizar épsilon-caprolactams a une
temperatura elevada en presencia de agua, un catalizador y
un agente de terminacion de cadena para formar una mezcla
de reaccidn de polimerizacién de policaproamida; dar un érea
superficilal a la mezcla de reaccidn de por 1o menos unos
0,2 pies cuadrados por libra (aprox., 0,04 m?/kg) de la mig-
ma; y someter dicha mezcla de reaccidn a un ambiente evapo-
rativo en que la temperatura es de entre unos 230%C y unoé
3002C y la presion es menor que unos 500 mm Hg para incre—
menfar la viscosidad y producir una polimerizacién adicio=

nzl de la mezcla de 1eacCillle = = = = = = = = = = - « = - -

4.~ Procedimiento segﬁﬁ la reivindicacion 3, carac-
terizado porque el catalizador se escoge entrs el grupo que
consta de acido hipofosforoso, sales de metal alcalino de
dcido hipofosforoso, sales de metal alcalinotérreo de acido
hipofosforoso o hipofoafito amonicos = = = = - - - - -

5.- Procedimiento segin la reivindicacién 4, carac-

terizado porque el catalizador se emplea en un: cantidad de
Vi

"entre unos 0,002 moles por cien y unos 0,03 moles por clene.-

25/
é% 6.- Procedimiento segin ls reivindicacidn 2, carac—

terizado porque el area superficial dada a la mezcla de reag
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cidn es de entre unos 2 a unos 200 pies cuadrados por libra

(aprox., 0,41-41 m?/kg) de la mezcla de reaccion. = = - - -

7.- Procedimiento segin la reivindicacion 2, carac-
torizado porgque la temperatura es de entre unos 2509C y

unos 2858C y la presion es de entre unos 50 mm Hg y unos

400 MM HEe = = = = = = = = =~ = " =@ = = =@ = == === = = =

8.~ Procedimiento segin la reivindicacion 2, carac—
terizado porque la mezcla de reaccion se somete a un ambien
te deshumidificante de unos 4 pies lineales (aprox., 1,2 m)
a unog 20 ples lineales (aprox., 6,1 m) y & un tiempo de

permanencia de unos 30 minutos a unos 180 minutose = = - =

9.- Procedimiento segin la reivindicacion 8, carac-
terizado porgque la mezcla de reaccidn se somete a un ambien
te evaporativo de unos 6 pies (aprox., 1,8 m) a unos 12 pies
(aprox., 3,6 m) y a un tiempo de permanencia de unos 60 mi-

nutos a unos 120 MINUEOSe = = = = = = = - - - - - .- - -

10.= Procedimiento segin la reivindicacidn 2, carag
terizado porque la presidn es de entre unos 50 mm Hg y 400
m Hge = = = = = = = = = = = -— == - - - o -

11.= Procedimiento segin la reivindicacion 3, ca=
racteriéado porque el drea superfic;al dada a la mezcle de
reaceidn es de entre unos 2 a unos 200 pies cuadrados por

libre (aprox., 0,41-41 m /kg) de la mezcla de reaccidn. ~ -

12.= Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-

/édcterizado porque la temparatura 3 de entre unos 2552C y

/ unos 275%C y la presidn es de entre unos 50 mm Hg y unos

MO MM HEe = = = == == ~= == === == == = === =
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13.=~ Procedimiento segin la reivindicacion 3, ca=

racterizado porque la mezcla de reaceion se somete a un ame
biente evaporativo de unos 4 pies lineales a unos 20 pies
lineales {aprox., 1,2-6,1 m) y & un tiempo de permanencia
de unos 30 mimatos & unos 180 minutose = = = = = = « =« = -
14.= Procedimiento segun la reivindicacion 13, ca-
racterizado porque la mezcla de reaccién se somete & un am
biente evaporativo de unos 6 pies lineales a unos 12 ples
lineales (aprox., 1,8-3,6 m) y a un tiempo de permanencia
de unos 60 minutos a unos 120 minutosSe = = = = = = = =
15.= Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-

racterizado porque la presidn es de entre unos 50 mm Hg y

16.= "PROCEDIMIENTO DE POLIMERIZACION": = = = = =

Podo ello conforme se deseribe y reivindica en la
presente memoria que consta de veintinueve hojas, foliadas
y mecanografiadas por une sola de sus caras, §y de una lé-

mina de dibujos que la ilusira.

BARCELONA, -7 MAR 13701
LA M. CURELL SUROL
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