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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION CONTINUA DE SEC
CIONES DE POLIAMITA.
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Solleitanto: TANBENFABRIEEN BAYER AKTTENGESELLSCEAFT, entidad

slemsns, residente en leverkusen-Bayerwerk, Alemonis-—

Ests invencidn se reiaciona con un procedi-
miento psrs ls produccidén continue de secciones de polis-
midss medisnte polimerizacidén idnice asctiveds de lsctemss
en un extruder de husillo simple, seguido por extrusién

de le poliegmids formada.
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_ Yz se conoce que lgs lsctemes que contie-
neﬁ al_mehos 5 §tomos de carbono pueden polimerizarse
en eqtruders de husillo, cslentsdos » tempersturs de
150 s 280eC, en presencis de catsli,sdores slcalinos,
especislmente ssles de metsles slcalinos de les lsc~
temss, y sctivedores usados en concentraciones del
orden de 0,5 & 5% en peso, psre former las correspon-
dientes polismidss, las cusles pueden extruirse enton-
ces E tqavés de boquilless sdecuedss pers formsr per-
files o secciones. Hssta el ﬁresente, el procedimiento
hs consistido en lo siguiente:
~ Dos fundidos de lectemss, uno de los cug-
les tiene 0,1 s 5% en peso de un sctivedor mientres que
el otro contiene un cetelizedor, se bombesn & un reci-
plente de mezecledo a 100-1509C por medio de dos bombass
Yy se mezclsn entre si, El fundido polimerizsble for-
medo se bombes luego por medio de obrs bombs als sec-
cibén posterior de un extruder de husillo cuyo cilin-
dro est$ cslentedo s una tempersturs de 200 s 2809C.
E1l fundido de lactsms &e impulss 8 lo lergo del ex—
truder de husillo hacis 1le boqﬁills; ¥ ol mismo tiempo,
se calients & ls temperegg:a.defpolimerizacién, poli-
merizéndose. Le polismids formads se eitruye 8 trs-
vés de ls boquills., En sdicién sl extruder de hu~
sillo, este procedimiento implicas el uso de por lo ‘
menos dos recipientes de suministro cslentados, un
mezclsdor, como minimo tres bombes dosificedores y
conductos cslentables, For consiguiente,‘este proce~
dimiento es costosQ}n términos de mentenimiento y

funcionsmiento, estsndo lejos iguslmente de ser fis~
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ble. .Técnicsmente, deberfs ser mds simple si fuers
practicable prepsrar un dundido de lectsms polimerizs-
ble medisnte disolueidn del sctivsdor y catelizedor |
en la lsctoms fundids y 8 continuacidm impulssr el fun-
dido en el extruder de husillo por medio de uns bombs
dosificadora. Dessfortunsdsmente, este procedimiento

no puede llevaerse & las prsctics debido s que los fun-
didos de-lsctemes polimerizsbles pltsmente reactivoé,

que contienen sl catslizsdor y sl sctivador, hen de po-

" limerizsrse inmedistemente después de su prepsfecién

ye que plerden répidemente su polimerizebilidsd dursne
te el slmacensmiento. Sin embergo, resulte posible po=-
Iimerizsr mezeles sélides polimerizsbles con calor que
comprenden lactsmes, conteniendo como minimo 5 étomos

de cerbono, cetslizadores slcslinos Yy éctivadores, de :

la clase obtenids, por ejemplo, de scuerdo con la po-

‘ tente UBSA no, 3.309.343, en extruders de busillo. Ls

polimerizacién de mezcles sdlides prepsradss tiene 1ls
ventajs de uns meyor simplicidad sobre el procedimiens—
to descrito enteriormente. Les dificultedes de la cls-
se que pueden enconbrzrse en 1z dosificacién de dos
fundidos, no son posibles. |

Uns vez prepareaas, lss mezclss sdlided de
ests clase se polimerizsn en extruders 4é husillo me=

diente introduccibn de les mezcles sdlides en les sber-

‘tures de slimentecidn de los extruders de husillo, en

donde son agerrsdes y recogidss por los husillos que
girsn, Lss mezclss se impulssn inicislments s trevés
de una zons de alimentacién"refrigerads en le cusl se

comprimen, & continuscidn psssn sl interior de ls sec-




5.

10.

15,

50

cibn calentads del extruder de husillom en ls ¢£él se
funden e inmedistemente después son calentadasjé.ia tem~
perétuia de polimerizscién. El fundido en polimerizs-
¢ibén es impulsedo hecis le boquille y ls polismids for-
meds se inyects & trevés de ls boquillz. Ls mezcls sb~
lids tiene que sex comprimida en ung zons de slimenta-
cibén refrigersds entes de ser fundids ys que los husi-
llos no son cgpeces de impulssr s los fundidos de lactg
me de baje viscosided; ls impulsién es solo posible bs~
jo la presién de le mezcle s6lide comprimids que sigue.,
Ls impulsidn por el hﬁsillo es solemente posible dursn

te lo polimerizecibn cusndo le viscosidsd del fundido

incrementa.

Ls polimerizscién de mezolss sélidss po
limerizeble de lactsmes que contienen por lo menos 5 &~
tomos de cerbono, cetelizsdores sleslinos y sctivedores,
puede efectusrse fécilmente en extruders de doble husi-
110 en los que los s6lidos se impulsen mediente une
fuerzs. No obstante:'con los extruders de husillo sim-
plé, Que-tiénen ls ventajo de uns simplicided y econo-
mis superiores con respecto s log;extruders de doble
husillo, surgen considerables dificultedes como resultg

do de que los sdlidos no ﬁueden ser impulsedos bajo

- 18 splicecidén de une fuerzs s los mismos. Lo slimen-

tocién de lss mezcles sblidss en polvo es irreguler,
s medids que se inyects le polismids formeds, de tal
modo que en ls extrusién de leminsdos o tubos, por e-
Jjemplo, el espesor de la'psred es i;regular. A ele-
vades velocidades Ce husillo, cdﬁ’boquillss que sesn

excesivemente estrechas y @ btempersturss de boquilla
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excesivemente pequefiss, se geners uns presién dindmica

dirigids contrs le direccidén de slimentscidn, Si ests

presién es msyor que la presidén de slimentscién ejer-

. cida sobre el fundido por mezcla sélids comprimide,

el fundido es forzsdo hacis atrds sl interior de le
zZons de.alimentacién fefrigerada, donde solidifics ps
rs formsr un gnillo elrededor del husillo, deteniendo
ls slimentscidén e impulsidn de ls mezcls sblids.

- ' Principelmente, la polimerizscidn de
mezcles sblides ya prepsrades de lectamss que conbtie-
nen sl menos 5 $tomos de carbono, cstalizedores slcg
linos y activedores, en extruders de husillo simple,
es insetisfsctoris debido, en sdicién » la polismidas
formede, & que ls lactoms sin polimerizsr ssle con frg
cuencis de ls boquills durente ls polimerizecidn, Ls
razbén de 8sto consiste en que 1ls lsctems recogids no
es fundide uniformemente y, por consiguiente, no pue
de impulssrse unifgrmemente 2 lo largo del extruder
de hugillo., Como ansecuencia, le polimerizscibn no
tiene lugsr uniformemente, como lo hace en los extru=-
ders de doble husillo. Le descergs de lectsme sin po-
limerizsr desde la boquills se presents psrticulsrmen
te 8 elevedss velocidedes de husillo, & las cusles

es pequeiio el tiempo de regidencis de lo lsctsms en

el extruder de husillo, es decir, el tiempo disponi=-

ble psre ls polimerizscién es corto. ILs descsrgs de
locteme de'la'boquilla, .que posee los efectos m3s

detrimentes sobre el velor técnico de ls polimeri—
zacibén de mezclss sblidss polimerizsbles de lscta-

mes, catelizadores slcalinos y sctivadores, en
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extruders de husillo simple, solo puede svitorse
medisnte el empleo de lergos cilindros y husillos ¥

por. restriccidén de le velocidsd del husillo y,

‘por consiguiente, limitsnde ls centided de poliemide

extruids.

Se hs descubierto shors que ls descargs

de lsctsme sin polimerizer desde ls boquills dursnte

-ls polimerizscidn de mezélss sblidss polimerizsbles de

lactsmes, que tienen 8l menos 5:4tomos de cerbono,
activedores y catalizadores, en extruders de husillo
simple, puede evitorse medionte forzedo de la mez—
c¢ls polimerizsble sl interior de la sberturs de sli-
mentecidn del. extruder de husillo bajo uns presién
externs que ses superior s ls presibén dindmics que es
genersds dursnte la extrusién de 1ls éoliamida formada

¥ que se dirijs contrs le direccién de slimentacibén. En

- estes condiciones, ls slimentscidn o impulsién del

gundido de lsctoms de bajs viscosided es forzads,
de tsl moners que no es necessrio refrigersr ls zow
ne de slimentecidn del extruder. Por consiguiente, es
posible el uso de extruders éejhusillo simple con
cilindros ¥ husillos consideréblemente més corbtos que
como donsecuencie son més economicos.,

Ls presente invencidn proporcions un pro
cedimiento pars ls produccidén continus de secciones de

polismids mediente polimerizscidén ionics de lsctomss’

. gocompsfiada por trsnsformecién o conformecidn en un

extruder de husillo simple, en el que une mezcls que

-comprende une lsctame de por lo menos 5 Stomos de

‘carbono, un cetslizsdor bdsico y un activador, se
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1s sberturs de alimentscidén del mismo, polimerizén-
dose en el cilindro del etruder de husillo s uns
temperaturs superior s la temperaturs de fusién de
larpoliemida formede y extruyéndose laApoliamida for-
mads, ¥y en el que ls mezcls polimerizeble se impulsa

3 la zona de slimentscibén del extruder de husillo en
forms de un 1l{quido bajo una presién como minimo e~
quivslente s ls presién dindmica genérada en el extru-
def de husillo, preferiblementé de 4 a8 8 etmosferas,
por medio de un generador de presidn en el cue ls mez-
cle polimerizeble se introduce en forms sblids.

' Ie eficacis de este procedimiento es sor-
prendente s csuss de que no se sprecis ningln cembio
en el tiempo de residencis promedio de lss lsctsmes
en el extruder de husillo, Sorprendentemente, la po=
limerizscidn puede reslizsrse shors s velocidsdes mu-
cho més elevédas q&e las utilizsdss hasts el ﬁresente,
de tal modo que la centidad en le cu=zl ge extrse 1s
poliamids se increments correspondientemente,

El genersdor de presidn snteriormente
mencionsdo puede ser, por ejemplo, un extruder de husi-
llo doble o simple que no esté csliente. La sberturs
de inyeccidn de este extruder de husillo estéd conects-
ds con ls aberturs de elimentscidn del extruder de hu=-
sillo simple cslentado en el que tiene lugsr le polime-
rizscibn, Lg mezcls eﬁ pbivo 8 polimerizsr ps-recogidas
por el extruder de husillo frio, comprimids e impulss-’
ds en forms sslida a8l interior del extruder de husillo

cslentedo en donde se funde. Ls presidn de impulsién.
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genersds puede varisrse por ls slteraclén de la velo-

cidad rotecionsl y geometrls dd husillo que sigue

8l extruder de husillo frio (figure 1 y 2)., Ls mez-

cls sélide consblidqdp puede fundirse entes de entresr
en el extruder de husillo c¢slentsdo medisnte la pro-
vigibn de une lines cslenteds de presidn entre los
extruders de husillo,

El genersdor de presidén sntes mencionsdo
en el cusl se introduce ls mezcls séiida polimerizable
puede comprender slternstivesmente uns tolve cuys seccidn
cilindrica inferior puede ester caientada ¥ qe estd

conect,ds 8 uns bombz, por ejemplo, uns bombs de en-

- grensjes. Yo bom2 de engrensjes estd situsds en ls sber

turs de slimentacién del extruder de husillo simple co-
lentsdo s la temperaturs del polimerizascidn en donde
tiene lugsr ls polimerizscién. Ls seccidn cslenteble

més inferior de ls tolvs esté celenteds o ung tempers-

Vtura de fusidn de ik'lactema ¥ ls temperetufé de poli~

merizacibn., s mezcls sdlids polimerizable situede en
le-tolva funde & ests gema. El:fﬁndido fluye hacie el
interior de ls boms de engrsnsjes les cusl bombes el
mismo 81 interior del extruder de husillo simple en el
cusl el fundido se cslients @ la tempersturs de poli-
merizecibén, polimerizdndose, Lo presiénrde impulsidn
ejercide por lo boms de engrensjes sobre el fundido

pueds - regulorse medisnte sjuste de ls velocided ro-

- tacional de 1o boms de engrsnajes (figurs 3).

En 13s versiones expuestes snteriormente,
el procedimiento seglin:ls invencién permite que los mez-

clas sblides polimérizsbles y8 prepsrades de lactsmes -




res slcslinos y sctivadores, se polimericen continus-

mente en susenéis de cuslquier perturbscién. Un factor
importsnte reside en el hecho de que serfis posible ls

5e polimerizacidn de lss mezclss polimerizsbleg inmedis-
temente despuds de que se hen fundido, de itsl modo que
no existe ninguns disminucién en su polimerizebilidsd,

Otrs ventsjs dei sparato de scuerdo con ls
invencidn consiste enque ninguna de 1e§ viscosidades

10, * de los polismidas extruides ni -sus centidedes muestren
cambio alguno, incluso uns vez que el procedimiento se
glin le invencidn hs estedo en funcionsmiento durente
veriss hores, de forms que ls celidsd de lss secciones
extruides permsnece constente tembidn,

15, En comperscién con ls poliﬁerizacién en,
extruders de husillo simple normsles medisnte procedi-
mientos convencionsles, lz produccién de polismidas pug
de incrementarse enPre 2y 3 veces en la polimerigscibn
de lsctomes medisnte el procedimiento de scuerdo con

20; A le invencibn, Ls cepacided de produccidn puede ser ins
finitemente vsrieds por vsriecidn de lss velocidedes
de lecs husillos o dé la velocided rotacional de le
bombs de engransjes. Por consiguiente, el procedimiento
segin la invencidin: es extremedsmente fécil de llever-

5. se 8 cabo.

" "En el procedimiento segfin ls invencién,
puede utilizserse cuslquier lactsms ionicamentg polime=
rizéble, por ejemplo, pirrolidons, caprolacfama, capri.
llsctems, lactsms oendntice & lictems del fcidowmsmis

304 no-undecénico, Lo g-caprolectame puede gmplearse con

{

\‘ [}
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une esgpecisl veéntejo.

Como cstelizadoresy son psrbticulermen
te sdecusdos los ceatelizadores bbsicos normslmente uti
lizsdos pers le polimerizecién enidnics de lo lscts-
mes, por ejemplo plcoholatos. de metoles slcslinos, ssles
de metsles slcelinos de fcidos cerboxilicos y borohidry
ros de metsles slcalinos. Los lsctemos de metsles al~
celinos, especislmente el lascteme sbdico de lg lscteo-
m2 parbticulsr s polimerigzer, es especislmente adecusdo.

Como sctivedores fitiles en el procedi-
mieﬁto de 1ls invencidén pueden emplesrse cuslquiers de
los achivedores normslmente usedos pere la polimerizas-
cibén ibnics de. lsctemes,, Los isocianstos y los compueg
tos que rinden isocisnstos @ tempersturss elevadss son
psrticularmente sdecuados. Los producﬁos de adicidn
de isocisnstos con lsctsmss son especislmente prefe-
ridos, | :

EJEMPIO 1

El spsrasto psrs polimerizer uns mezcls
polimerizsble ys prepersds de &=-caprolactama, 0,4% en
peso de caprolsclemsto sédico.yfl% en peso de caprolsg
toma-N-carboxil-N’fenilsmids, és de 1ls forms ilustra-
ds en ls figurs 1 de los dibﬁjos, ¥y cémprende uns ex-
truder - de husillo siﬁple de 45 mm de didmetro y une
longitud de 20 D con un husillo de triple zona, y un

exfruder de doble husillo cuyos husillos tienen un dif

~metro de 25 mm'y ung longitud de 12 .D. El extruder de

dobleAhusillo esté‘montado verticslmente con su punts

.en ls gberturs de. slimentecidn del extruder de husillo

simple, El cilindro del extruder de husillo simple es-
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tf colentsds s 2409C, en tods su longitud. Ls meé;ié sd
lids s polimerizsr se introduce por medio de uné tolva
unids lsterslmente sl extruder de doble husillo. Impul
sién (1); motor y engranaje infinitemente variable
(engrsnaje PIV) (2). E1 extruder de doble husillo gi=-
T3 8 40 rpm y como resultado ls mezcls a polimerizer,
situeds en 1la tolvs, es recogids e impulssds al in-

terior del extruder de husillo simple cuyo husillo giw

. rs 8 80 rpm, y 8l mismo tiempo, es compscte bajo une

presién de 6 atmosferss,

Is mezclo funde en ls zone de slimentscibn
del extruder de hudllo simple y el fundido de lactems
se impulss hacis asdelente s lo lsrgo del extruder de
husillo simple bejo ls presidn éjercids por.el extru-
der de doble husillo. Is polimerizscién conmienzs s

1802C, sproximadsmente., Ls polismids formeds se extru-

' ye & través de uns boquills de 6 mm de dibmetro, En

1 hores se extruyen i4 Kg. de poliamida-Gvbajo lss con~
diciones especificedss, en ausencia.de cuslguier pertur
bacién, -
EJEMPLO 2

El spersto empleedo se ilustra en la fi
gurs 2 de los dibujos, y es idéntico sl .usado en rela=
cidn con el ejemplo 1, excepto que el extruder de doble
husillo es reemplezsdo por un extruder de husillo sim-
ple de 20 mm de didmetro y une longitud de 10 D girsn-
do 8 60 rpm, Impulsibén (1); calentsmiento (3); Tas
restsﬁtes condiciones de trasbajo son como lss del e-
jemplo 1, El spsrasto extruye 9 Kg. de polismids-6 por

hora, No existen perturbsciones.
S
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EJEMPLO_3

‘ ELl spsreto se ilustrs en ls figura 3 de
los dibujos y tiene un impulssdor (1) y medios de ce~
lentémiento (3). E1 mismo comprende une tolvs, dos piczes
de conexién Qilindribés colentables de 8 cm de difme-
tro, uns boma de engrensjes y un extruder de husillo
simple de 45 mm de didmetro y uns longitud de 20 D,

Lo tolvs estd conectsds s través de uns piezé de cone=-
xién cslentable, prdporcionada intermsmente con nerva-

durss de colentemiento, @ la b-mbs la cusl & su vez

"est8 conecteds o trsvés de uns segunds piezs de cone-

xién cslentsble, sl extruder de husillo simple, cuyo
cilindro est§ celentads s uns tempersturs de 2409C,
en tods su longitud. Iss piezas de conexidn cslen-

tsbles y la perte inferior de ls tolvs ‘se cslientsn 2

-1202C.

Ls meécla sé}ida polimerizsble descrits
en el'gﬁemplb 1 se introduce en ls tolvs. Ls perte in-
ferior funde, y el fundido fluye sl interior de‘la bon
ba.la cusl la impulse bsjo unz presidn de 6 stmosferss

»l. interior del extruder de husi¥lo simple. El husillo

del extruder de_husilio gimple girs s 90 rpm. E1 fun-

" dido es impulsado hscis sdelente en el.éxtruder de

husillo bsjo le, presidn ejercids sobre el mismo por
le bombs de engrsnzjes, cslentbndose 2l mismo tiempo,

Ls polimerizscién comienzs & 1802C sproximsdsmente. La

polismids formeds se extruye continusmente por la bo-

quilla,. El sparasto extruye 18 Kg.- de poiiamida—G por
hors bajo las condiciones especificedss., No existen

perturbaciones,
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Descrite suficientemente ls nsgﬁ¥31éaé
del inventb, ssi{ como la meners de reslizsrse en ls
prictics, debe hacerse constar que lss disposiciones
gnteriormente indicedss son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cusnto no alteren su principio
fundsmentsl. Tembién se hace conster que el invento
correspdﬁde g una solicitud de Pstente presentads en
Alemsnia, bgjo el nlmero y la #eche siguiente: P 19
27 923.3 de 31 de meyo de 1,969, scogiéndose por lo
tento 8 los beneficios que conceden los Convenios In-
ternscionsles en vigor, siento lo que constituye.la
esencia del referido invento y por io que se solicite
uns Patente de Invencidn por 20 sfios, sobre: PROCEDI-
MIENTO P:RA LA PRODUCCION CONTINUA DE SECCIONES DE :
POLIAMIDA; cerscterizdndose ﬁor.lo siguiente:

1.~ Procedimiento pare lsproduccibén con-
tinug de secciones'de polismids, medisnte polimerize-
cibn ionicé de lactemas, carscterizedo porque uns mez~
cls sblids Polimerizsble gue coqprende uns lsctsma, o
une mezcla de lactemas, un catslizsdor bésico y un
sctivedor, se sliments s un generedor de presidn que
impulse » ls misms, s trevés de ls sberturs de slimen-
tscidn de un extruder de husillo simple, bajo uns pre~
sifn por lo menos equivalente & ls presidén dindmice
genersds por el extruder de husillo simple; ls mezcls po
limerizeble se funde y se polimerizs en el cilindro del
extruder Qé husillo simplela unéféémperatura superior .
e 1o de fusibn de l» poliemics formeds y ls poliamides

resultente se extruye,.

kL
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’ 2,- Procedimiento segin la reivindicacin

1 caracterizado porque la prosidn es de 4 a 8 étmos—
ferads _

3e~ Procedimiento segin la reivindicacidn
14 2, caracﬁerizaddr'porque la lactgma tiene poxr lo
menos 5 ftomos de carbono. .
| " 4o~ Procedimiento segin la reivindicacién
1, caracteriaadb porque la mezela polimerizabhle se
funde en el generador de pregidne.

5.= Procedimiento segin la reivindicacién
1, caracterizado porque la wmezcla polimerizéble se
funde en la abertura de alimentacidn inmediatamente
precedente a lg gona de alimentacidén del husillo.

6e= Procedimiento segln la reivindicacibn

1, caracterizado progue el generador d¢ presidn es un

" extruder de husillo simple.

. 7o~ Procedimiento segin la weivindicacidn
L, caracterizado porque ol generador de presién es un
extruder de doble husillo.

8= Procedimiento segin le reivindicacién
1;:caracterizadoAporque el genérador de presidn es
wng boma de engranajes.

gy~ Procedimiento segtn la reilvindicacidn

1, caramcterizandose porque la lactama es caprolactaua.

10,~ Procedimiento seghn la reivindicacidn

1, caracterizandose porque la lactama es lactama Lldu-
rlica. ]
1l.~ 'Procedimiento pera la produccidn cone

tinua de secclones de poliamida.
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Tsl y como queds sustoncialmente descrito
en le presente Memoria y plenos sdjuntos.
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