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Este invento se refiere a un procedimiento pare
la fabricacién de polimeros, en particular las poliamidas

lineales formadoras de fibras, conocidas como nylén.
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El nylén se fabrica calentando productoz interﬁedioa
apropiados en autoclaves, bajo una atmésfera de gas inerte co-
mo es el nitrégeno. Los productos infermedios puedsen sexr una
mezcla de &cido dicarboxf{lico, por ejemplo, &cido adftico, ¥
una diaming alifética, por ejemplo hexametilendiamiﬁa; 0 una
sal de 4cido dicarboxflico y diamina; o como variante, una lac-
tama, por ejemplo caprolactama. La formacién aéi nylén procede
de la policondensacién de los productos intermedios con la libe-
racién de agua que se deja egcapar desde la mezcla de reaccidn
como vapor de asgua. A pesar de la atmésfera de gas inerte g6
produce una clertadescomposicidén durante el calentamiento y la
presencia de productos de descomposicién en el producto final

puede perjudicar la calided de la fibra hilade a partir del pré-

ducto., Por razones econémicas los autoclaves no se abren despues

de fabricarse cada partida de polimexo y, por consiguiente, se
puede acumular graduslmente un depbsito de producfo de descompo~
sicién s6lido dentro del recipiente durante su uso repstido.
Frecuentemente se acumulan formaciones estalactiticas de dicha
materia s6lida en las regiones superiores del reciplente. A ve-
ces una parte de esta materias sélida se puede romper y caer en .
el polimero de nylén produciendo de este modo una partida de ma-
terial que produce una fibra de hilatura muy inferior.

Hemos averiguado que la deposicién de productos s6li-
dos de descompogicibn se evita sensihiemente mediente el empleo
de autoclave con superficles interiores pulidas. For el término
"pulidas" se entiende que la supérficie tiene un acabado liso
pero no necesarizmente de sspejo, pero sin irregularidades no-
tables. El grado de tersura de una supexficie se puszde expresar
en términos de su variacién a partir qQ una superficie central

media imaginaria que comunmenté se liama el promedio de linea
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central o CLA. 7

Por lo tanto, segiin el invento: BQ proporciona ﬁn
procedimiento para la fabricacién de Aylén jue comprende ca-
lentar ingredientes formadores de nylén a una temperatura a
la que se produce poli{mero formador de fibra, llevandose &
cabo la operacién en un recipiente de presibn cerrado que tie-
ne una superficie interior pulida, correspondiendo el grado de
pulido a una variacién mAxima a partir as1 broﬁedio de 1irea
central de 1'27 mm.

Bs preferible pulir también cualquiera de los acce-
sorios o adaptadores que penetran en el recipiente de presién,
tales, como revestimientos o vainas db tbrmoparéa, goportes o
remificaciones. Es conveniente que la superficie eaté ain més
pulida y es preferible una superficie con una variacién méxima
de 0'762 mm. a partir del promedio de linea central. 5,

Los ingredientes formadores del nyléq-é; pueden ca-
lentar a temperaturas del orden de 1108 C a 30q§ ¢ durante pe-
riodos de tiempo que.oscilan de una hora a 6 héraé. Lé;preaién
en ol recipiente de presién puede variar desde_ﬁf&ct@qamente la
presibn atmosférica hasta 20 atmbsferas. - _

Otra caracteristica sdicional del invento es la fa=
bricecién de nylén por un procedimiento segin se ha qgf;nido
enteriormente que me caracteriza porque al menoe.dqrgnte parte
del. periodo de calentamiento, la zone inferior de la pared in~
terior del recipiente, cuyo limite superior se smproxima al ni-
vel de liguido &l final de la polimerizacidn y que esté oubierf
ta por el 1fquido, se mantiene a una temperatura por encima del
1fquido, y una zona superior de la pared interior del recipien-
te cuyo limite interlor es el limite superior de la zona infe~
rior ¥ que estf al menos parcislmente por encimg dq;anivel del
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peratura de la zona inferiori Iﬁchha diferenciales en el

ﬁantenimiento de la temperatura ehtre el contenido del reci-
piente y las zonas superior e inferior de la pared interior del
recipiente de-presién en la fabricacién de polismidas linea-
les formadoras de fibras se describen en nuestras solicitu~
des pendientes nfmeros 18,330/65 y 13,442/66 (nfimero de se-
rie 1.145,286).

Desgpués de llevar a cabo la fabricacién de una par-
tida de nyldén por el procedimiento del inVvento, el producto
fundido se puede sacar del autoclave impulsandolo a través de
un tubo de descarga.

Fabricando nylén segin el procedimiento del invento
en un reciplente que tiene una suﬁerficie interior pulida, el
régimen o proporeién de acumulécién de cualquier producto de
composicién sobre la superficie de la parte superior del re-
oipiente se reduce considerablemente. Se pueden eliminear los
depbsitos de loas productos de descomposicién del interior del
autoclave lavandolo con un liquido apropiado»éih afectar a la
superficie pulide &in necesidad de abrir el autoclave para
limpieza mecénica como es necesario cuando aparecen formacio-
nes estalactiticas. Un 1{quido apropiado para lavar el interior
del antoclave es Acido acético que se ﬁuede diluir con agua,
por ejemplo, a una concentracién del 5%.

El procedimiento del invento permite fabricar gran
cantidad de partidas de nylén, particularmente polihexameti-~
lenadipamida (nyldn 66), sucesivemente en un autoclave, sin
abrirlo para efectuar limpieza fisica o mecénica.

Hemos averiguado en genefal que en condiciones que

conducen a la acumilacidén de productos de degradacibn se pue-
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den fabricar aproximadamente 5 veces més de partidaa de nylén ge~
gin el procedimiento del invento en un recipiente que tiene ung,
superficie interior pulida que en un recipiente sin una supsrfi-
cie Interior pulida antes de que sea necesario sliminar produc-
tos de descomposicién acumulados., En la préctica hemos averigua~-
do que, cuando se fabrica el nylén segﬂn el procedimiento del
invento, ea 1nneoesério abrir el auto¢lave para limp;eza entre
los intervalos en los que se debe abrir en cualgquier éasé péra »
la inspeccién mecénica de rutina y prﬁebae exigidas por todos léa
recipientes de presién. Cusndo el autoclave se abre cualguier pe-
quefia cantidad de depésito que pudiera haberse adherido & las s~
perficies pulidas se puede quitar fAcilmente sin_ deflar la su ~
perficie, con lo que se puede volver a comenzar la fabricacién
de nylén de gran calidaed inmediatamente despuds en el autoclave
limpio. Por otro lado, cuando un qutoolave normal sin oulir se
abre después de una fabricac:ién d¢ nylén, la eliminacién del
producto de descomposicién desde la supérficie es dificil y el
autoolave no se puede limplar siempre con eficécié por medios
mecénicos. Por consiguiente, loé primeros lotes o partidas de
polfmero producido después de atrk y limpiar mecénicamente el
autoclave pueden ser de inferior calidad si se compara ton pare
tidas ulteriores obtenidas después que el autoclave se ha vuel- -
to a poner en condiciones. Afn sin tener en cuenta este periodo
inicial durante el cual se produce material inferlor se puede
sumentar la productividad con el procedimiento de eate invento.
El procedimiento del invento puede ponerse en préctica eonvenien-
temente en un autoclave que tengs una superficie interior puli-
da y esté provisto de chaquetas calentadoras separadas pars ca-
lentar las partes superior e inferior, por lo que mientras se

calienta la parte inferior del recipiente, se puede disminuir o



10

15

20

25

30

cortar el calentamiento de la parte superior, o si se deéea: se
puede omitir totalmente., Es preferible disponer que la chaqueta
calentadora superior cubra aquella parfe del autoclave gue alcan-
za hasta aproximadamente el nivel ocupado ﬁor el 1imite de Xiquido
vapor del contenido del autoclave al final de la polimerizacidn.
Los recipienies con chaquetas calentadoras disefladas de esta ma~
ners ge describen en nuestras solicitudes pendientes nimeros
18,330/65 ¥ 13,442/66 (nfmero de serie 1.145,286).

En la apliecacién del procedimiento del invento a la
fabricacibn de poliehéxametilenadipamida, un modo conveniente de
proceder es cargar, como una gsolucidén acuosa, adipato de hexame~
ﬁhﬁhmﬂoa@rw@hﬂewe%memamwﬁﬁhiﬂu@r
pulida y esti provisto de dos o més chaquetas calentadoras sepa-
rades para suministrar caelor a zonas diferentes de la pared in-
terior del recipiente. El recipiente se cierra y la solucibn se
caliente hasta que la presién alcanza un velor del orden de
13,35 & 18,27 Kg/em® relativos. El calentamtento de la solucidn
se efectia abasteciendo calor a la zona inferior de la pared in~
terior del recipiente que estd en contacto con la solucién, ha-
ciendo pasar fluido calentador a trevés de la chaqueta calenta-
dora, o chaquetas calentadoras, adyacentes a la zona inferior y
también, si se desea, abasteciendo calor a la zona superior de
la pared interior del reciplente, haciendo pasar fiuido calenta-
dor a través de la chaqueta o chaquetas adyacentes a la 2zona su-
petior. Durante este estadlo, el agua originalmente presente en
la solucién y la formada en la réaociéﬁ ase deja escapar purgando-
la como vapor de agua. No obstante, cuando una notable proporcibn
del agua originalmente presente, o formada en la reaccién, se ha
eliminado del recipiente, con lo que el contenido del l{guido del

recipiente se reduce notablemente de vollmen y el nivel del con-
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tenido del 1f{quido ha descendido, cuyo estadio corresponde & una
temperatura del contenido del rec:ipiente identm de los limites
de 2302 ~ 2702 C, la temperatura de la zona superior del reci-
plente, o sea aquella parte del recipibnte por encima del conte-
nido del lfquido al final de la polimerizacidn y al menoe par-
cialmente en contacto con vapor en este estadlo, se resduce por
debajo de ls temperaturs de la zona :Ln-';herior, si es que ya no |
esté por debajo de lé mieme, cortando o reduciendo el abastecl-
miento de calor s la zona superior mientras se continua abaste-
ciendo calor a la zona interior, Se continua calentando el con-
tenido liquido seglin sea necesario alimentado calor a la zona
infe_rj.or hasta que se completa la reaccién de policondensacién,
reduciendose finalmente la presién a la ;'tmésfera. Entonces se
degearga el contenido del reclpiente. Cuando se irabaja en estas
condiclones, el interior del recipiente pemanecé limpio y exento
de depbsitos de productos de descomposicién de la mezcla de reac—
cidén afin despuéds de usos repetidos. Ia concentracidén de la solu-
cién acuoéa de adipato de hexametilendismonio oxd.ginglmen‘te caﬁ-
gada al autoolave puede variar, por ejemplo, entre el 45% y el
95%. |

El invento ‘se ilustra a continuaéi'dn por ejemplo que
sigue que no supone limitacién aiguna a su aloance. '

EJEMPLO

Una solucién =l 80% en peso de adipato de hexametilen=-
diamonio se cargo en un autoclave cuyass paredes interiores y
gccesorios o adaptedores se habian pulido a un grado de tersura
que tenfa una variscién méxima \‘de 50 micropulgadas e partir del
promedio de linea central. Se aplico calor al autoclave y la pre-
pibén se elevd a 13,35-18,27 Kg/cm2 relativos. Esfa preaién se

mantuvo mientras se purgaba vapor de agua. Cuando ls temperatura
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mosférica y se continuo calentado o se corto la alimentacién
de calor, segin era necegario, para mantener la ﬁemperaturé
correcta del contenido del autoclave hasta descargar el poli-
mero. Despuds de alcanzar la presién atmosférica, el polimero
(polihexametilenadipamide) se rantuvo en el amtocléve durante
20-40 minutos y se descargo después bajo nitrdégeno a presidn.
La operacién completa se repitio aproximadamente 3.000 a 4.000
veces antes de tensr que abrir el autoclave para la limpieza,
siendo cada partida de polimero de buens calidad.
NoTA

—

Degcrita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarse en la prhctica, debe hacerse
constar que las disposiclones anteriormente indicadas son sus-
éeptiblea de modificaciones de detslle en éuanto no altefen au
principio fundemental. Siendo lo que corstituye la eseicia del
referido invento por lo que se solicita Patente de ;ntroducci6n

por 10 sfios en Espafia, sobre: PROCEDINIENTO PARA FABRICAR NY-

. LON; caracterizéndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento pars fabricar nylén caracterizado
porque comprende calentar ingredientes formadores de nylén has~
ta una temperatura en que se forman polimeros formadores de fi-
bras, efectuandose el procedimiento en un recipiente cerrado
¥ presurizado con una superficle interior pulidd, COrrespon-
diendo el grado de pulido a una variacién méxima desde la 1i-
nea central media de 1'27 m.m.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porgque cualquier acoplamiento que se extiende al in-
terior del recipiente estan igualmente pulidas.

3o~ Procedimiento segiin cuelguiera de las reivindi-

L
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caclones anteriores, caracterizado porque la variacién es pre~
ferentemente de 0'762 m.m. ;

4.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque como mihimd durante
parte del periodo de calentamiento la zong inferior de la pa-
red interior del recipiente, el 1{mite superior del ocunal se
aproxima al nivel del lfquido el finsl de la poliderizasién y
que estéd cublerta por el 1fquido, se mentiené a und temperatu-
ra superior a la temperatura del 1fquido; y una zona superior
de la pared interior del recipiente, el 1{mite inferior dsl
cual es el limite superior de la zona infericr y que estn pir
lo menos parcialmente por encima del nivel dél 1fquido, se nan-
tiene a una temperatura inferior a la temperatura de la zona
infexior,

5.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caclones anteriores, caracterizado porque sé¢ quita el nylén

del autoclave y los depbsitos de los productos de descomposi-

~cibn e elimingn del interior del autoclave 1avén&ol§ con un

1iquido apropiado sin abrir el autoclave.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 5, carac-
terizado porque el liquido utilizado es &cido acético atuoso -
diluido.

7.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi~
caciones anteriores, caracterizado porgue el nylén es polihe~
xemetilenadi pamids.

8o Prooedimiento gegin cualquiera de las reivindie
caciones anteriores, caracterizado porque se calientan los in-
gredientes formadores de nyldén a una temperatura dentro de la
gama comprendida entre 110 y 3002 C.

9.~ Procedimiento segin la reivindicaeién 4, carace
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‘terizado porque el recipiente €s un dutoclave provi'
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=Ty
sto de cami-
sas separadas para calentsar las zonas :superior e inferior poé'
separado.

10+~ Procedimiento para fabricar nylén,tal y como
queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 10 hojas escritas a méquina
por una sola oara. | YOl
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