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MEMORIA DESCRIPTIVA

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Esta invencién se refiere a un procedimiento para
la polimerizacién de caprolactama o &cido aminocoproico. Més
especificamente, esta invencidén se refiere a un método para
controlar le degradacidén térmica y el incremento de viscosi-
dad, al tiempo que se eliminan los extraiﬁles en un acabador

de polimero bajo vacio, = - = = = = = = = = = = = = = = - — -~

Las patentes de la técnica anterior, que conocemos,
consideradas como las mds pertinentes a esta invencién son
las U.S. 2.904.109 de Malm, U.S. 2.731.081 de Mayner, U.S.
3.578.640 de Twilley, Coli Jr. y Roth Jr. y U.S. 3.526.484
de Kilpatrick. Las partes pertinentes de todas las patentes
antes mencionadas se incorporan zqui como referencia. lLas
patentes de Malm y Mayner muestran la eliminacién de mondéme-
ros de policaproamida fundida (la expresidén "melt" se ha tra-
ducido, indistintamente, como "caldo», "fundido(z)" y "masa
fundida") por un barrido con vapor antes de hilar. Kilpatrick
y Twilley et al. muestran la hilatura directa de un polfimero
naciente pero el mondéméro y otros extraibles con agua se eli-
minan por evacuacidén al vacfo. Estas Ultimas. patentes muestran

el empleo de un acabador de polimero (designado 60 en la fi-
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gura de Twilley y designado 8 en las figuras de Kilpatrick)
pero no muestran el mantenimiento de una presién parcial al-
ta de vapor en el acabador. Estas referencias tampoco mues-
tran el control de la viscosidad del polimero ni tampoco re-

conocen un problema de degradacidén del polimero en el acaba-

dOI‘. —————————————————————————————

RESUMEN DE LA INVENCION

El control de la degradacidn del polimero y la ve-
locidad de incremento de la viscosidad del polimero durante
la reaccién predominantemente de policondensacién en la po-
limerizacién de policaproamida en un acabador de polimero a
una temperatura de entre unos 225°2C y unos 3002C a una pre-
sién absoluie desde unos 11, preferentemente 31 mm.Hg hasté
unos 150 mm.Hg, se logra barriendo el acabador con vapor,
teniendo preferentemente el polimero fundido una elevada drea
superficial. La presién parcial del vapor en la fase de vapor
por encima de la masa fundida debe mantenerse por encima de
unos 10 mm.Hg, preferentemente de unos 30 mm.Hg, para mante-
ner la degradacién térmica del polimero en la masa fundida
a menos de tres unidades (por encima de 30 mm.Hg a menos de
2 unidades) de la diferencia tedrica entre los grupos termi-
nales amino y carboxilo. Ademds, la velocidad de incremento
de la viscosidad del polfmero fundido se equilibrard después
de menos de 4 horas, preferentemente menos de 3 horas, a me-
nos de 10 unidades FAV por hora por medio de esta purga de
vapor en el acabador. Este control de degradacidén y de velo-

cidad de incremento de viscosidad se logra sin ningin deterio-



10.

15.

200

25.

v

=
B
S5
o
gl

ro en el contenido de extraibles. Los extraibles con agua en
la caproamida hilada pueden mantenerse ain por debajo de 3,5%,
preferentemente por debajo de 2,5% en peso, incluso con el con
trol de degradacién y de velocidad del incremento de viscosi-
dad. El método preferido para mantener esta presidén parcial

de vapor es purgando o barriendo el acabador de polimero con
vapor por encima y & contracorriente con el flujo del polime-

ro fundido. - = = = = = =« = % - - - 4 & m - - . .- .- -~

DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Un aparato para llevar a cabo el procedimiento de
esta invencidén se muestra en la figura de la patente U.S.
3.578.640 con la excepecidn que la conduccidén 64 de vacio de~
berfa colocarse en el extremo de entrada de polimero del aca~
bador 60 y deber{a instalarse una conduccién de vapor en el
extremo de salida del polimero del acabador donde se muesira
ahora la conduccidén 64 de vacfo. Asi, el vapor barreria por
encima del polimero fundido en el acabador 60 a contracorrien-
te con el flujo de polimero fundido. Un acabador de polimero
més preferido, porque proporciona una mayor &rea superficial
al polimero fundido seria el acabador 8 en las Figuras 1, 2 y
5 de la patente U.S. 3.526.484 equipado con una conduccidn de
vapor y una conduccién de vacio para proporcionar barrido de

vapor a contraflujo como se ha descrito anteriormente. = - - -

Una descripcidn del método de determinar los grupos
0 terminales carboxilo y los grupos o terminales amino, la
viscosidad relativa al dcido férmico (FAV), los extraibles al

agua y el contenido enmonémerc de los polimeros de policapro-
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amida preparados en los ejemplos siguientes se encuentra en
las patentes U.S. 3.578.640 de Twilley et al. columna 5, 11
neas 24 a 47. La diferencia de terminales o A\ Terminales es
simplemente la diferencia aritmética de la determinacién ana
1ftica de los terminales de carboxilo y la determinacién ana
1{tica de los terminales de amino. Los terminales amino se
representan por [TNH2_7, los terminales carboxilo / COOH_/ y

el polfmero se representa / NHCO /. = = = = = = = = = = = =

Un trabajo anterior ha mostrado que la presencia
de un estabilizador ligero que contiene fésforo produce una
catdlisis considerable de policondensacién bajo vacfo. Aun-
que esto reduce el tiempo de policondensacién y aumenta asi
potencialmente el paso a través del tren de polimero la vig
cosidad se hace sumamente diffcil de controlar; una pequefia
diferencia en el tiempo de residencia ocasiona una gran dife
rencia en la viscosidad del polimero fundido. La presencia
de agua en el polimero fundido determina su viscosidad pues-
to que la viscosidad se estabiliza cuando el producto de los

terminales estd en equilibrio con el contenido en agua, es dg

[ WH, 7 [ COCH 7/
/ NHCO /

El agua en el polfmero fundido también afecta la
velocidad de la polimerizacién hasta este punto de equilibrio

por la siguiente ecuacidén cinética: — - - = = = = = = = = -
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Q(FAV) « k, [ NH, 7 /7COOH] - k, [ NHCO7 [/ H,07

Asi, un aumento en el contenido de agua reduce la velocidad
de aproximacién al equilibrio y la viscosidad al 4cido férmico

en este punto de equilibrig.- = = = = = = = - = = - - - - -

Por lo tanto perecerfa obvio gque, para estabilizar
la velocidad a un valor requerido, deberfa llevarse a cabo la
polimerizacidén a una presidén tal que la presidén parcial del
agus. en el vapor estuviera en equilibrio con el agua en la
masa fundida correspondiente a la viscosidad requerida. Sin
embargo, debido a la diferencia en los puntos de ebullicidn
y en la concentracién de agua y lactama, el vapor por encima
de un polimero de policaproamida fundido est4d compuesto prin-
cipalmente de lactama y un aumento en la presién parcial de
agua lleva a un aumento correspondiente en la presifn de va-
por de lactama. La lactama en el polfmero fundido supera en-
tonces el nivel que puede tolerarse para un procedimiento de

hilatura directa. -~ = = = = = = = = = = =« v o 0 = - - - - - - -

Para separar estos dos factores aparentemente inter
dependientes, se decidid investigar las posibilidades de uti-~
lizar un barrido de vapor a través del polimero fundido. Se

obtiene asi una elevada presién parcial de agua, determinada

"por la presién de vapor absoluta por encima del polimero fun-

dido, mientras se origina una presidén parcial baja de lactama
de la accién de barrido del vapor. Por lo tanto, la presidén

de vapor controla la viscosidad de equilibrio y la velocidad
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de polimerizacién independientemente del nivel de extralbles

del polimero fundido gue se controla por la velocidad de ba-

Esta tesis se investigé primero en un reactor del
tamafio de investigacién llevando a cabo la policondensacidn
a presiones conocidas entre 5 mm y 100 mm e introduciendo agua
en el polimero fundido a una velocidad constante durante las
2-1/2 horas finales del tiempo de policondensacién de 3 horas.
El barrido de vapor generado se varié cambiando la relacién
agua/polimero fundido y se compararon operaciones a diferentes
presiones con operaciones a la misma presién en ausencia de
vapor. Los primeros resultados, que se tabulan més abajo, se
refieren a un polimero de tincién media utilizando como ter-

minadores 4cido a2cético y aminopropilmorfolina. - - = - - = = =
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Extrafbles y Nivel de Mondémero

Es obvio de los datos anteriores que un barrido de
vapor a través del polimero fundido reduce considerablemente
el contenido de mondmero y, por lo tanto su nivel de extral-
bles. Aparece también que a un volumen dado de vapor, el mo-
némero en el fundido es dependiente de la presién de vapor
(véase Tabla I). Sin embargo es de mayor significado el hecho
demogtrado de que un incremento en el volumen de vapor por
gramo de polimero barrido a través del fundido, a presiones
de vapor constante, lleva a una ulterior disminucidén del ni-
vel de mondmero y de extralbles, (véase Tabla II y Figura 1).
Esto sugiere que el nivel de extralbles en el polimero fundido
es dependiente de la generacién superficial, y la presencia
de un barrido de vapor en un reactor disefiado especificamente
para una generacién de una superficie elevada, tal como el
acabador en "jaula de ardilla" disefiado para el procedimiento
de hilatura directa, puede dar incluso niveles de extralbles
inferiores a las presiones antes mencionadas que las registra

das con un reacitor de investigacidn, - = = = = = = = = - = = -~

Degradacién Térmica

Las "operaciones cerradas" mencionadas en esta in-
vestigacién muestran un cambio en la diferencia de los termi-
nales correspondiente a una reaccién de descarboxilacién. Sin
embargo, la presencia de vapor sobre el polimero fundido y
el consiguiente incremento en el contenido en agua del fundi-

do parece proporcionar alguna proteccién frente a esta reac-
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cién de degradacién puesto que la pérdida de grupos termina-

les carboxilo se reduce considerablemente.

TABLA IV

EFECTO DEL BARRIDO DE VAPOR SOBRE EL NIVEL DE GRUPOS TERMI-
NALES DE UN POLIMERO DE TINCION MEDIA UTILIZANDO 200 cc DE
AGUA EN 2-1/2 HORAS. T = 2609C. (Polimero denominado "B")

Cerrado
Diferencia de
Terminales -

Presién (NH2-COOH)

Material de partida 27,4

5 mm/3 h 33,5

10 mm/3 h 30,1

20 mm/3 h 30,3

50 mm/3 h 35,0

100 mm/3 h ' 35,7

Vapor

Difereﬁcia de
Terminales
(NH,-COOH)

27,6
32,6
33,2
3545
26,1
28,7
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TABLA V

EFECTO DEL BARRIDO DE VAPOR GENERADO A PRESION CONSTANTE SOBRE
EL NIVEL DE GRUPOS TERMINALES DE UN POLIMERO DE TINCION HMEDIA

T = 2609C
(i) Presidén = 100 mm Diferencia de
Terminales
Condiciones (NH, - COOH)
Material de Partida 29,4
Cerrado/800 g polimero/3 h 35,9
100 cc H,0/800 g polimero/3 h 28,7
200 cc H20/800 g polfmero/3 h 27,0
200 cc H20/4OO g polimero/3 h 27,3
(ii) Presién = 50 mm Diferencia de
Terminales
Condiciones (NHZ ~ COCH)
(a) Material de Partids 29,8
Cerrado/800 g /3 h 35,1
100 cc /H,0/800 g /3 b 26,3
Diferencia de
Terminales
(COOH ~ NH,)
(b) Material de Partida 3,6
(3 ) (6n)
Cerrado /800 g/3 h 2,8  -1,4
200 cc H20/800 g/3h 4,1 4,4

7 litros * N,/h/800 g/ 3 h -0,2  -4,6
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TABLA VI

EFECTO DE LA PRESION Y DEL BARRIDO DE VAPOR SOBRE EL NIVEL
DE GRUPOS TERMINALES DE UN POLIMERO DE TINCION LIGERA UTI-
LIZANDO 200 cc DE AGUA EN 2-1/2 H., T = 2602°C.

Cerrado Vapor

Diferencia de Diferencia de

Termingles Terminales

(COOH—NHz) (COOH-NHQ)
Materisl de
Partida 24,1 23,2

(3 n) (6 h) (3 n) (6 h)
50 mmn 17)0 1418 24)3 2393
100 mm 18,5 14,8 25,8 23,1

Los datos indicados concuerdan en que las polime~
rizaciones llevadas a cabo en presencia de un barrido de vapor
muestiran una pérdida en grupos carboxilo mucho menor compara-
da a la presidén correspondiente de un sistema "cerrado". Es
interesante notar que el efecto es menos pronunciado a pre-
siones mds bajas —en un polimero de tincidén media no se ob-
tiene ninguna proteccién significante por debajo de 20 mm.
Por encima de esta presién la diferencia de terminales aumen—
ta con la descarboxilacién en el sistema "cerrado" pero per-
manece constanfe en presencia de vapor (Tablas IV y V). Seria
de esperar que el polimero de tincién ligera con un contenido
superior de grupos carboxilo terminales fuera mis susceptible
a la descarboxilacién y por lo tanto la diferencia entre los
niveles de grupos carboxilo y amino disminuye por medio de la
descarboxilacién. De nuevo, la presenéia de vapor protege al

polimero, aunque el efecto es menos marcado a presién mis

baja (Tabla VI). = = = = = & ;e e e e e e e e e e e et e = =
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Parecerfa de los datos indicados gque la reaccidn
de descarboxilacidn no depende de la presencia de estabili-
zadores ligeros que contengan fésforo, sino que también ocu~
rre en un polimero fundido no catalizado. E1l hecho que la
presencia de vapor retrase significativamente la descarboxi-
lacidn sugiere que el agua en el polimero fundido es una
parte importante del mecanismo de descarboxilacidén y estd
implicada en el paso determinante de velocidad. No se conoce
el mecanismo exacto de la descarboxilacidn, pero es posible

una reaccidén entre dos grupos carboxilo., - = = = = = « = - ~ -

0 0

" "

P1—C-OH + HO—C-—P2

)

P.,-C—?—C—P2 + H20
0

"

P1—C~P2 + 002

Aunque esto es posible durante los primeros esta-
dios de la polimerizacién bajo vacio y en una polimerizacidn
acabada con dcido donde hzy un gran exceso de grupos carbo-
Xilo, se hace progresivamente menos probable a medida gue la
polimerizacidén progresa y disminuye el nimero de grupos car-

boxilo terminales. = = = = = = = = = = = & & - .- .-~ - -

Un segundo mecanismo ha sido sugerido por el Dr.
Reimschuessel, mecanismo que implica el ataque por los grupos

carboxilo en los enlaces amida del esqueleto del polfimero: - -
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Dicha reaccidén produce la pérdida de un grupo car-
boxilo y la ganancia de un amino puesto gque la base de Schiff
(I) se valorard como un amino. Sin embargo, la ganancia en
aminas no serd exactamente equivalente a la pérdida en grupos
carboxilo, puesto que existe la posibilidad de reaccidén de la
imida (II) que no se valora como una amina. Esta pérdida en
grupos carboxilo y la correspondiente ganancia en aminas se
ha visto previamente y la reaccién se hace més probable a me-
dida que aumenta la viscosidad del polimero puesto que la mo-~
vilidad de los grupos terminales disminuye y la probabilidad
estadfstica de dicha reaccidn aumenta a expensas de la conden-

sacién amida de carboxilo y aminc. = = = = = = = = = = = « = ~

Nivel de extralbles y de mondémero

Se llevaron a cabo ensayos en un reactor de planta

piloto a diversas presiones desde 5-90 mm y a diferente velo-

cidades de flujo de vapor. La Tabla VII resume las condiciones

necesarias para la polimerizacidn sin vapor. = = = = = = = « = -
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Sin la presencia del barrido de vapor se requiere una presién
baja de 5 mm para la eliminacidn del exceso de mondmero del
polimero fundido para dar un nivel de extrafbles inferior a
2,5%. E1 alto grado de terminacidén (60 equivalentes de dcido
acético) y la baja temperatura (2452C) se requieren para dar
un tiempo de policondensacién de 2 horas. La diferencia de
terminales (COOH—NH2=44) eg menor que el valor tedrico de 60

que corresponde a la cantidad de fterminador afiadida. - - ~ - -

La Tabla VIII demuestra el efecto del vapor sobre
la velocidad de reaccidn, el nivel de extraibles y la degra-
dacién. Los caudales de vapor, niveles de terminacidn y pre-
sién se variaron y en cada caso la viscosidad (estimada a
partir de la lectura Xw del agitador) aumento rédpidamente
hagta un valor en equilibrio, y después permanecid constante
a este valor. Estos resultados se representan grdficamente

en la Figura 2. La gruesa linea negra 3 corresponde a la po-

limerizacién a 5 mm sin vapor. = = = = = = = = =« = = - = - - =
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Control de viscosidad

La Tabla VIII muestra que también un nivel acepta~
ble de extrafbles de 3,5%, preferentemente de 2,5% se obtuvo
a 60 mm cuando el tamafio del lote se redujo a la mitad y el
barrido de vapor se dejé que continuare durante 4-1/4 horas
incluso despuéds de haber alcanzado la viscosidad propuesta.
Esto deberia compararse con un nivel de extraibles del 6% a
60 mm sin barrido de vapor, y confirma los datos de investi-
gacién gque demuestran que la generacidén superficial y la trans

ferencia de masa son importantes en la reduccidn del nivel de

extraibles bajo un barrido de vapor. - - — = - = = = « « « ~ ~ .

De la Figura 2, puede deducirse que la presencia
del barrido de vapor hace posible un control méds efectivo a
la viscosidad propuesta - siendo el cambio de viscosidad del
orden de 3-4 unidades por hora comparado a las 10-12 unidades
por hora a 5 mm sin vapor. Los mimeros de las curvas indican
los nmimeros de los lotes. En la Tabla VIII un aumento en la
transferencia de masa y en ls generacidén de superficie alcan-
zados reduciendo a la mitad el tamafic del lote a 275 libras
da un aumento en la velocidad de reaccidén y una reduccidén co-
rrespondiente en el tiempo de polimerizacién. Esto se obtiene
sin pérdida del control de la viscosidad; puesto que a la vis-
cosidad propuesta, la velocidad de cambio es del orden de 1

unidad por hora. = = = = = = = = = = = = = = =« - - - - - - - -

Degradacidén térmica

Los datos de la planta piloto también se correspon-
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den con los datos de investigacidén indicando que la presencia
de vapor sobre el polimeroc fundido lo proteje de la pérdida
de los grupos terminales por descarboxilacidn. En la Tabla
VIII la diferencia de terminales estd mucho mds préxima a los
valores tedricos requeridos por el contenido de terminador que

la que se obtiene a 5 mm en ausencia de vapor (Tabla VII). - -

Proceso Experimental: Autoclave de Investigacidn

Pedazos de polimero sin lavar, de bajo peso molecu-
lar, se cargaron en un autoclave purgadb con nitrégeno y el
reactor se cerr$§ bajo una presidn de nitrdgeno interna de 25
psig (aprox. 1,75 kg/cmg). Se aplicd un calentamiento externo
hasta que la temperatura interna del polimero medida por un
termopar en el fondo del agitador de doble espiral de eje hue-
co, era igual a la temperatura requerida. Se sacé una muestra
del polimero a través de una vilvula de puerta calentada gue
se mantenia a la misma temperatura que la del polimero por un
calentador separado. Se aplicé entonces vacio al sistema agi-
tado y la presidn interna se disminuy$ hasta el valor de ope-
racidn requerido por un periodo de m&s de media hora. Se in-
trodujo entonces agua en el reactor a través del tubo de purga
de nitrégeno gue zlcanzaba el fondo del polimero fundido. La
velocidad de adicién de agua se controld por una védlvula de
aguja por un periodo superior a 3 horas. Después de 3 horas,
bajo vacfo, se tomd una muestra z través de la vdlvula de puer-
ta y el reactor entonces se presurizé con nitfdgeno y se cerré
a 25 psig. El polimero se mantuvo a esta temperatura y presién

durante otras 3 horas, tomando muestras cada hora. Los experi-
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mentos se repitieron, las muestras se analizaron por duplica-

do y se utilizé el promedio de los resultados.

Polimeros de Bajo Peso Molecular Empleados

A - Polimero de Tincién Ligera:

éﬁl Terminales tebricos 26
FAV = 37 /COOH_/ = 56

B - Polfmero de Tincién Media :

Lﬁ; Terminales teéricos 26
FAV = 17 / COOH_/ = 60

¢ - Polimero de Tincidn Media :

2\ Terminales Tedricos O .

26equivalentes/106 g de ter-
minacién de 4cido acético,

10 ppm de manganeso con hipo-
fosfito manganoso.

Z-NH2_7 = 31 Extrafbles = 9,7%

26 equivalentes/106 g de ter-

minacién de dcido gcético y

26 equivalentes/10° g de ter-

minacidn de aminopropilmorfo-

lina,

gin estabilizador ligero afiadi-
0.

NH, / = 87 Extraibles = 10,9%
. 2-

25 equivalentes/10 g de ter-
minacién de dcido acético y

25 equivalentes/10 g de termi-
nacidén de ciclohexilamina,

10 ppm de manganeso como hipo-
fosfito manganoso.

FAV = 36 L COH 7 = 38 /NH, 7 _ 33 gytrafbles = 8,9%
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La Tabla IX muestra mis explicitamente utilizando da-
tos de los Resultados Experimentales cémo se controla la degra-
dacién del polimero bajo. Manteniendo una presidédn parcial de
vapor superior a 10, preferentemente superior a 30 mm.Hg, la
desviacidn de la diferencia teérica de los terminales puede con
trolarse hasta menos de 3, preferentemente 2 (a presiones supe-
ricres a 30 mm.Hg) de presién parcial de vapor. = = = - = = = = .

TABLA IX
CONTROL DE DEGRADACION AL VACIO

Datos de losg
Resul tados

Experimentales Presién Pregién del Degradacidén
en 1la Tabla Total Vapor del Polimero
14 5 mm.Hg 0 mm.Hg 5,8 Desviacidén de
los A Termi-
nales tebri~-
cos
15 10 4 6,4
16 20 2 8,7
17 50 5 8,2
18 100 0 8,9
7 5 0 6,7
8 10 7 3,3
9 20 9 3,5
10 50 35 0
11 100 56 1,9
12 100 72 0,1
13 100 95 0,5

En las pruebas 14 a 18 el sistema se deshidratd oca-

sionando una severa degradacidén del polimero., = ~ - - = - - - =
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Bn las pruebas 7 a 11 se afiadié agua al sistema pa-
ra mantener las presiones parciales diversas. La degradacién

disminuyé a medide que la presién de vapor se zument. ~ - - -

En las pruebas 12 y 13 la velocidad de adicién de
agua se aumentd para dar una presién parcial de vapor mayor

que redujo méds la degradacibn, = = = = = = = = = = = 0 - - - & .

Conclusidn: La presién de vapor de agua superior a
unos 10 mm.Hg o preferentemente superior a unos 30 mm.Hg en
el vapor sobre un polimero fundidoe reducird grandemente la de-

gradacién del polimero. = = = = = = = = = = = - 0 0 - - o o - o

La Figura 1 y la Tabla X, utilizando datos de los
Resultados Experimentales como se indica, mostrarén el efecto
del arrastre de vapor sobre los niveles extraibles de polimero.
Nétase que utilizando purga o barrido de vapor, los extraibles
pueden mantenerse por debajo de 3,5%, preferentemente 2,5% en
peso sin recur:ir a las presiones extremadamente bajas de la
téenica anferior. - — — = = = = = - - - - - L 0D dm o e - oo

TABLA X

EFECTIO DEL ARRASTRE CON VAPOR SOBRE
LOS NIVELES EXTRAIBLES DE POLIMERO

’ xCerrado aE1OO ce H,O
Porcentaje Porcentaje Porcentajé Porcentaje

Presidn: Extraibles Lactama - Extrafbles Lactama
Material de

Partida 9,98 7,43 9,98 7,43
5 mm 2,33 0,64 2,45 0,42
10 mm 2,24 0,58 1,97 0,31
20 mm 3,09 1,07 2,62 0,69

50 mm 4,18 2,62 2,71 0,93
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100 mm 9,13 6959 4787 2984
100 mm/200 cc 3,84 2,08
100 mm/200 cc/400 g 2,57 0,90

xcarga de 800 gramos, sin hipofosfito manganoso.

A los efectos prevenidos por la Ley, se sefiala que en
la Pigure 1 de los planos anexos A significa "% lactama en el
caldo de polimeros después de 3 horas", B significa "vapor vo-

lumen/g polimero™ ¥y C significa "tiempo en el acabador (horas)".

N O T A

Se declaran de novedad y propiedad para Espafia, sus

territorios y plazas de soberania, las siguientes: - - - = - - ~

REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la evaporacidn continua de
cantidades indeseables de extrafbles de un caldo de policapro-
amida, mientras la mencionada policaproamida es sometida a una
polimerizacién predominantemente de policondensacién a una tem-
peratura de entre unos 2252C y unos 3009C y una presidén absolu-
ta de entre unos 11 mm y unos 150 mm.Hg, caracterizado porque
comprende someter el mencionado caldo a un flujo de barrido de
vapor en condiciones de elevada drea superficial y mantener la
presién parcial del mencionado vapor en la fase de vapor de en-
cima del mencionado caldo a una presién superior a unos 10 mm.Hg,
de manera que el contenido de extraibles de la mencionada poli-

caproamida al final de la mencionada polimerizacidn esté por de-



10.

15.

20.

- 32 -

bajo de 3,5% en peso, la degradacidén térmica del polimero en
el caldo se minimice hasta menos de 3 unidades de la diferen-

cia teérica de terminales, Y la velocidad de incremento de

~ viscosidad del caldo de polfmero se equilibra después de menos

de 4 horas a menos de 10 unidades FAV por hora. — = = = = = = =

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque manteniendo la presién parcial de vapor por
encima de unos 30 mm.Hg, se minimiza la degradacién térmica
hasta menos de 2 unidades, el contenido de extrafbles quedsa
por debajo de 2,5% en peso de la mencionada policaproamida y
la presién absoluta del procedimiento queda entre unos 31 y

uos 150 mm.Hge = = - = = = = - - - e e h D D DDl oo oo

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la mencionada presidén parcial de vapor se man-
tiene por un barrido de vapor por encime y contra el flujo del

mencionado polimero fundido, = = = = = = = = . - - o - o oo - -

4.- Procedimiento segin la reivindicacién 2, carac-
terizado vorque el mencionado incremento de viscosidad es menor

de 8 unidades FAV después de menos de 3 horas. =- — = = = = = —

5.~ "PROCEDIMIENTO PARA LA EVAPORACION CONTINUA DE
CANTIDADES INDESEABLES DE EXTRAIBLES DE UN CALDO DE POLICA-
PROAMIDAM. = = = = = = & o o o o e o e e e e e e e m e

Todo ello conforme se describe y reivindica en la

presente memoria que consta de treinta y tres hojas foliadas
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¥y mecanografiadas por una sola de sus caras y dos léminas

de dibujos que la ilustrén.
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