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PROCEDIMIENTO PARA LA POLIMERIZAGION CONTINUA DE -
LACTAMAS ' ' L

@%domk BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entided alemans, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Repdblica Federsl Alemsna

La invenciéﬁ se refiere s un procédimiento
pars la obtencién en forma cont:.nua de pol:.amidas, prefe-
rentemente de f-caprolactamas, como componente esenc:.al 6
finico, a las que, entre otros, se ;Le .puec_len haber agrega-

do sustancias metizantes, coloreantes o también egtapili-
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zadoras a la luz y sl calor,

Ya se conoce el efectuar la polimerizacidn co
tinua de poliamidas en aparatos de la més diséinta_construc-
¢ién, En el caéohmés sencillo se compone un reactoﬁ de estos
de un tubo vertical sencillo en el que, por ejemplo, la capro-
lactama se alimenta desde srriba y por el fondo se extrae
como polimero, expulssndose por el extremovsuperiof el'agua'
en forma de vapor. Una expulsidén del sgue dirigida con miras

inéticas de reaccidn ha conducido al desarrollo de tubos de
varias etdpas donde las etapas también se pueden disponer
consecutivemente. En este Ultimo de los casos se obtienen
corrientes o flugos de fusidén ascenddntes y descendentes,

Otros dispositivos en y dentro del resctor
tienen el cometido de imprimirle a la céprolactama a polime-
rizar un perfil de temperaturas desesado. JSsto-seArealJ'_.za ne=
diante un simple calentemiento de la pared del reasctor o me~
disnte el montaje de intercambiadores de caloi, por ejemplo,
en forma de haces de tubos o de'plaqaé,_que sg_dispongn pa-
ralelos a la direccibén de flujo. Aqui hs demosyrado ser
conveniente llevar, en la fase inicial de ls rescciénm, la tem-
peratura por encima de 250°G ¥y, en la fase rinai,por debajo
de 250°C,.es decir, que en la parte supeérior del tubo VK
(el proceso VK se describe en "Kunststoffhandbuch" Vol. VI,

Carl Hsnser Verlsg, Minchen (1966) pig. 191) se slimenta ca=-

-lor y en la zona final se extrase cslor mediante un intercam-

bisdor adecusdo. Aqui es importante que el enfriaumiento solo
se inicie cuando las transformscidén a ceprolactama, que como
es sabido se dessrrolla como polisdicién, se haya completado

esencialmente,

Ukteriores desarrollos del procedimiento se
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ocupaﬁ ¢on un mézclado mas o menbs'int;néo de la caprolacta~
ma 8 poiimerigar, bién sea pars intréducir sditivos en le faw
se inicial o bien para lograr una fusifn lo méﬁ honogénea
poslble. Para esta flnalldad se han .diseifiado varios aglta- V
dores wecénicos quq 8in embargo no han pod;do satxsfacer ya
que, por uns parte, son propensos a sverias por prdblemas
de sccionsmiento y de hermetizaciéniy, por otrs parte, por
que no contribuyen a una corrienfe de injerto desedda. Por
zata rezén se hsn propuesto, entre otrbs, pars resolver eg-
te problems cascadas de recipientes provis%oside agitadoroé
que se aproximan més_a las exigencias de una corrieante de in
Jerto contra mayor ses el numero de los recipientes p:ovisto]
de .ggitador dispuestos consecutivamerte. Do esta manera se
hen formadq sin embargq unos slsbemas muy compllcados y-por
lo tanto muy propensos a aver;aa que no corresponden a un
proceso de reaccidn de realizacién.contznué, tal y como se
exige pars ia obtencién de buenas célidadea. A.

También se conoce el influemciar la corriente
en un tubo VK dotento el interior del tubo de elementos de
distinta claée, por ejemplo, de chgpas en formas de tejado
o perforadas, de cuerpos huecos cénicos o de superficies enu-
lares dispuestas concéntricsmente de curso psralelo a la di-
reccidn de flujo; que como superficies frenadofas hsn de me-
Jorsr el comportamiento.de fluJo de lﬁ fusién, sin que hasta
shore ninguno de.ellos haste shora hays podido satisfacer
totalmente. ‘

Una coqbinacién de propiedades mezcladoras e

influenciadoraa del flujo representa# en los ultimoé tiempos

unos dispositivos conocidos bajo ls denominaciép "mezcladbre%

estéticos"
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una fusidn fluyente en forma de_injertd bien mezcleda, 8ino

El comstido de la presente invencidn consiste
en mejorar el procediwiento para la polimerizucidén en forma

continue de £-caprolsctama de msnera que no solo se obtenga

que también se logre un rendimiento como minimo en un 2V %
superior al que ﬁasta ahors es posible segin el asctual esta-
do de la técnica,

' Este cometido se soluciona si, para la polime-
r.zacidn continua de caprolactams, se empiea_uh reactor cu&o
primer 6V % de volumen de reactor esté dotsdo lo mss comple-
temente posible, como minimo sin embargo en un tercio, de
elementos estéticos de clase adecuada. ,

El objeto de la presente invencién es, por lo
tanto, un procedimiento para la polimerizscidn continua de
ceprolactama en un reactor, que se caracterizi porque para
ello se emplea un reactor cuyo primer 60 % de voluﬁen de re-
actor esté dotado lo mas completamente posible, como minimo
sin embargo en un tercio, de elementos estéticos.

Elementos estéticos de c;ase a@ecuada se des=
criben, como dispositivos pars la mezcls esfética @e medios
fluidos, en 1s solicitud de pstente slemena P 23 28 795.8.

Tales tubos reactores contienen como minimo
un elemento mezclador compuesto de puentes inelinados uno
contra el otro, que se cruzan, en una forme de ejecucién posi-
ble, debido a que se forman poi'dos placas ianuradas que se

encuantren inclinadas entre Si en‘ia csrcasa y que -encajan
entre si en formas de horquillas, en otra forme ae ejecucidn,
sin embargo, no presenfan ningﬁn punto de cruce formando los

puentes que se tocan unas arista en forma de'tejadillo perpen-'

diculsr al eje del tubo,
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_rablo para la polimerizaclén de caprolactama.'na incllnawlén

El flujo de materzal entrante se d1v1da por
los puentes, ‘debido a ls posicibn- inclinads, temporal y locql
mente desplazado en corrientes parclsles. En el dorso de los
puentes exigte un graulente de corrlente en dlroccién trange |
vorsal que produce una buena meacla de las corr;entes Lar-
ciales. Oomo la d1v1816n de 1las corrxentes parc;alea 86 res-~
liza temporal ¥ parcislmente desplazada se forms tembién una
homogenizacién en la direccifn del flujo que al mismo tiempo
~ada supérpueata ﬁbr;componentes de flujo radiales. La‘mez-
cle transversal que se logra permite una buena sproximacién -
al perfil de la asi llameda corriente de inaerto, ae manera .
que qe pueda losrar un espectro de resx?enc;a estrecho Lavow
de los puentos con relaci6n a 15 d;recclén de entrada de ls
corriente o flujo o bien con relacx6n 8 la pared del tubo
puedo ser también tridimensionsl. De esta maners se produ= ,V
cen ulteriores efectos mezcladores. ' a . ,

Segln una rorma de ejecucibn - espec131 muestra
el elemento mezclador varias parejas de placas en forma de
peine habiéndose dispuesto las placss en cada caso, en dos
files cruséﬁdo lba'puantqs de como minimo dos capas de uns
de las filas, en cada caso, los puentes d‘icOmo minimo uné ca-
pa de la otra fila, .' | | '

Do ests mgnera se producen varxas lineas de
crice en laa cusles se realizs una ulterior dzvisiﬁn de 1as
corrientes psrciales,

Prereréntemente se disponen las placas de cada

fils psralelas entre si. Lsta medida no empeora el efecto

néchador y permité una fabricacién racional de las placas,

'Sesﬁn una forma de ejecucién especislmente fa~
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voiable se han dispuesto varios elementos mezcladoréé Yy los
puentes de las parejas de placas de los elementos mezclado- |
res estén aﬁgularmehte desplazados entre si. El desplaza-
miento angular asciende por ejemplo a 90°. 8i se sd.eccions
un desplazamiento éngular de 96° se logre uns longitud de lg
construccidn especialﬁénte corts, y8 que ‘entonces las placss
de -las parejas de placsas, o'bienrlas placas'ﬁe las parejas
ds placas de los elementos mezcladores adyacenteé se ﬁueden
ancgjar muy amplismente en 105 huecos entre las parejas de
plscas del elemento adyacente. La disposicién dngular deé
los elementos mezcladores dispuestos en fils cmduce a la
separacién espacial de las corrientes parcisles originadas
por lés puentes, En esta forma de ejecuci6nrse obtienen ya
al cdlorar uno detrés del otroAsolo'pocos elementos mezcla~
doreis a sltos efectos mezcladores.

. Preferentemente se desarrollen las placas en
forma de peine y tienen formas de contormo elipticas, habién4
dose dispuesto para mejorar la corriente en las zonas margi-

nales la unidn del,puente desplazads desde la pered del tubo |

hacia el centro del tubo, lorque seglin un proceso-de fabri-

cacidén racional, es posible médiapte estampaci6n; e entiende
que también son adecuados otros procedimientos de fabricacid
para los elementos mezcladores, tsles como construcciones so
dadas pars elementos mezcladores de dimensiones mayores, lLas
placas pueden estar tembién constituides, por ejemplo, suje-
tandose los puentes para-formar un anillo cerrado, lLos pden—l
tes y las ranuras estén alinesdos preferentemente paralelos

al eje primcipal de las placas, Esto significa una ulterior

ventaja con respecto a la fabricacién.

En una forms de ejecucidén especisl muestran
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los puentes una seccidn de perfil especial, por éjemplo, de
forma triangulsr, dé gota, de elipsq.'cuando, por ejémplo,f
uns srista en el perfil.triangular seiials bajo un éangulo
contra o tembién en.la dxrecc16n de la corriente, ae presen=
‘tan efectos de flujo especiales que origxnan una buena me 2z~
cla transVersal. Ademés, los puentédsplieden tener un perfil
hueco. Son entonces fluidos por ejemplo, por un medlo cale-
factor y airven adicionalmente para ls tranamisi6n term;ca.
Si se desea variar la velocidad de flujo del
medzo desde el centro del tubo hacia le pared, entonces es
ventajoso si los puentes tienen dmstmnta anchura. Segin sean
los puentas dentro o fuera més anchos o més estrechos sé des~
plazs la corriente hacia el centro o hacia fuera.

Las distintas variantes poslblos del dlsposi—

_ tivo pars la realizacién de la polimerizacién continua de

caprolactama le:orrocan al constructdr un ampfio nargen ﬂgra :
opti‘ar la instélacién. En especisl se pueden conatruir los
elementos mezcladores de distiatos puentes o bien dotar los
elementos mezcladores de distinto desarrollo con puentes de
igusl conafruccién_conaecutiVamente en forms favorable. le
esta manera es posible ajuatar los_elemenﬁos wmezcladores es—
pecialmenfe a la velocidad de flujo, s le viscosidad, .al tie
po de residencia en las eecciopes correspondientes, étc,

En el dibujo se hg representado el dispositi-
vo segin la presente invgncién en forma esquemitica en dis-
tintes formas de ejecucién y éstas se explicen & continus=-
cién con més detalle., Muestran: . '

Les figures 1 8 5 distintos ejemplos de ejecudi6n del diébosi

tivo con distintos ejemplos de disposicién de los elementos

mezcladores o bien de las plscss itla figura 6 un ejemplo de
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ejecucidn donde los puentes no. engrsnarn uno en otro.
‘ En lus figurss 1 8 © sé han desigﬁado lés ;ie;
zas igueles con igual numero de unidad, llevando delsute el
nQmero de la figura.
| En la figura 1 se han aisbuesto en el tubo 1l
varios elementos megcledores 12, en cads caso deépiazados en
90° uno detra$ del otro. los elementos mezcladores’esfén for-
mados por placas eﬂ'rorma de peine que encajsn una en 6tra.
En la figura 2 se han dispuesto en el tubo 21

elementos;nezcladores 22, Cada elemento mezclador se compone

de cinco bares de placas 23, 23' . Los elementos mezcladores

' 22 estin desplazados angularmente en 90°. Lags placas 23, 23'

tienen la forms de .ejecucidn segln la figura l.

» En el tubo 31 seglin la figura 3 se dispomsn
elementos mezcladores 32 constituidos en igual forms como en
el sjemplo de:ejegucién seéﬁn la figura 2, pero equb se han
dispuesto los pgentes inclinsdos adicionalmenpe inclinados
en su eje lonsi%gdinal. |

La figura 4 muestra un tubo 4l con elementos
ﬁezcladores 42 que hacen tranaicién uno en ﬁtro pesanda las
plecas 43, 43' en cads caso a través de varias placas cruza-
das. “e han dispuesto en ceda caso dos placas 43, 43' para-
lelas a reducida separacidn entre si, mientrss las siguien-
tes dos plascas se encuentrsn s uns sepsracidn aproximadamen-
te doble, _ | _

En la forma de ejecucidn seyln le tiguras 5 se
hsn previsto en el tubo 51 slementos mezcladores 52 cuyas
placas 53, 53' se cruzan como en el ejemplo de ejecucién se-
gin la figura 4, con las placas de los elementos mezcladores

52 adyacentes, de manera Que cads elemento mezclador indie
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' ci6n se ha prestado espe0151 atencidn . que las lineas de

- de puentes adyacentes en forma arb;traria'eﬁtré si.

do'un'asitador 95, En ls figurs 8 se encuentra el agitddor‘af

| “posible donde el sgitador o el intercambiador de calox.no

vidual queda sin defindr exactamente. kn esta forma de ejecus

cruce ‘86 encuentran ‘fuera del eje central del tubo 5l.

Pero también se puede, en la forma de ejecu~
cidn segln la figura 6, preaczndir de les liness de cruce P
unir. los distintos puentes entre si ‘en’forma de ﬂejado. En

ests forms de ejecucidn se pueden desplagzar tddas lss capas

' Le fisura 7 hasta figurs 10 muestran eséuema-
ticamente tuLoa de f@acci6n para la reélizaci6n del prbéedi—
miento dv la preserte invencibén. Para las partea 1guales 86
han empleado también aqui los mismos numeros de umidsd, anted

poniéndose el numero de ls figura.
71, 81, 91 y 101 indlcan ls al;mentac;6n de

la lactama. 72, 82, 92 y 102 simbolizan un condensador. Los
tubos de reaccién 73, 83, 93 y 103 estén dotados de elemgntos
estéticos 74, 84, 94 y 104, Ls figdra'Q muestrs un tubo reac

tor con etapa de hidrolizacién ,97‘anteconectada, proviste

en el tubo resctor. La lactams se calienta aqui prevismente:
on 86_0 , ’ '
Naturélmepte un empleo segﬁn la presente ine

vencién de los dispositivos hasta shors descritos solo serd

ocupen todo el volumen-del-réactor. Ngturalmente es posible
y en slgunos casos conveniente, en interes de una fusidén
que fluyé homogénesmente y en forma de injerto, dotar tam-

bién los ultimos 40 % del volumen del reactor de elementos ;

estéticos. Pero esto no es necessrio bara,laAgihélidad de -

ests invencisn. For oire perte seria segin la presente inven~ °
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cién totalmente insuficiente dotar solo estos ultimos 4V %
del volumen del reactor con estos elementos.

Asimismo adecuados para la realizacidn de la
pollmerlzaclén de caprolactama en el sentldo de la presente
invencion son los conocidos mezcladores de paquete que se
componen de un numero miltiplo de conalés paralelos, unila- |
teralmente sbiertos entre si, cruzantes, si bien para digme-
tros de tubc grandes, en los casos de aplicacién descritos
#4 una masnitud hasta 1500 mm, estos mezcladores por razones

de fab-ricscién Yy los altos costes de las chapas delgadas

de presidén depende mucho de las geouetriaé seieccionadaa
para los cansles, lo que en algunos casos es- defavordble,

Los mezcladores estéticos, que pars Ibgrar
un buen ereqto mezclador precisan de grandes longitudeé, tal
como - por ejémplo una forma de ejeéuci6n conoclda, se compb-
nen de una combinacién de elementos helicoidales alternati-
vemente dirigidos hacia ls izquierda y derecha, no se pueden
emplear en el procedimiento de la presente invencién.

Los efectos de la presente'invenci6n se refle-
Jan en uns comparacidén de los‘valoies dé extracto de pbli-
ceprolactsms obtenidos en el ejemplo A de un tubo de polime~ |
rizacién de construccidén usual y en el ejemplo B de un tubo _
sbsolutemente idéntico que sin embsrgo se doté adicionalmente
de los elementos segin la presente invencidén. Los aditivos
de regulador;s»de cadena & de agua asi como las temperaturas
de reaccién son asiwismo idénticos. El rendimiento en lacto-
na dél reactor A asciende a 11,0 ton. diasriass, el del resctoxn

B a 12,1 ton, diarias. Los valoreé de extracto se obtuvieron

segln el método de metanol,
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¥ederal Alemana con fecha 9 de Uctubre de 1974, ne P 24 48

Tubo de polimerizacién A - Tabo de pollmerxzaci6n B’

Rendimiento 11,0 t/d Rendimiento 12,1 t/d
11,95 % de extracto , 9454 % de extracto
12,00 % " v . 9.8kgn
12,28% " . uEn L w
12,00% " " . . 985%n , =
:11’90 g' " wo . ' 9,78 % " _é
11,92 % " : | 9.‘9'9 % W .o
12,21 * " : 9423 % " "

Por ‘rezones cinéticas se pueden lograr en la
polmmerzzac;én hidrolitzca de caprolactama transformacionea
de caprolmﬂnma de un 90 %y més. Se aprecza claramente quo
al tubo reactor B accionado segin la 1nvenci6n alcanza facild
aente eate rendimiento, mientras -al’ rendimzanto del reactor
normal ao encuentra en un 68 %, a pessr de que ls tranaforu

macién de enprolaotama es en un 10 % in—farxor.'r

NOTA

Descrita,auricienteﬁente la naturalezg del |
invento, asi como ls manera de realizsrlo on lg;péaéticg, de-
ve hacerse constar que las diaposiéioﬁeb anteriormente indi- |-
sadas son suscept;bles ‘ae modificaciones de detalle en cuane
to no alteren su principio fundamental. . '

También se hace conatar que el invento corres-

ponde a una eollcitud de patente presentada en la Republzca

100.3, acogiéndose por lo tanto a los beneficios gue conce-
den 1os Convenios Internaéionqles en vigor, siendo lo .que

dOnatituye la aseﬁéia del referiﬁo.ihvanto y.por.lo qUe se
s011¢1t#:PATEN'E DE INVENCION por 20 sfios en Espsfigt FROOEDI-
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A una arista en forma de tejedo.

una file en cada caso con los puentes de como minimo unas

- 12 -
MIENTO PARA LA POLIMERIZACIUN CONTINUA DE LACTAMAS, csracte-

rizéndose por Lo siguiente:

1. | Procedimiento para la polimerizacion continua
de lactamas en un reactor, caracterizado pordue se emplea un
reactor cuyo primer 6Y % del volumen del reactor esté dotad&
lo més completamente posible, como minimo siq embargo en un

tercio, de elementos mezcladores estéticos.

2. Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque se emplea un tubo resctor cuyo primer 60%
del volumen de reactor contiene como elementos estéaticos ﬁn
elemento mezclador en forma de una pareja de pléqas que lle-
va puentes inclinasdos entre si y con relacidn él eje dei tu-
bo reactor, y donde los pueﬁtes de ambaes capas bien encajsn
entre si en forma de horquillas o terminando en el centro del

tubo se unen entre si y formsn perpendicular al eje del tubo

3 Procedimiento segln la reivindicacién 1, ce-
racterizado porque se empleas un tubo reactor cuyo primer

6U % del volumen del resctor contiene como elementos estéti-
cos un elemento mezclador dotado de varias psrejes de pla-
cas en forma de peine hsbiéndose dispuesto las placas en ca-

da caso en dos filas cruzéndose los puentes de dos capas de

capa de la otre file.

4, Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-

racterizado porque se emplea un tubo resctor cuyo primer 60 %
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. puesto paralelas entre si.

‘ractecizado porque se emplea un tubo reactor cuyo primer 60 %

- 13 .-'

del volumen del reactor cbntiene como elomentos estéticos uil

gruﬁo mezclador en el que las placaé de cads fila 8¢ han disd

1 * - i

5 Proéodimiento.segﬁn la reivindicecién 2, ca-

del-volumen del reactor como elementos estéticos contiene un
elemento mezclador compuestos de puentes de perfil hueco que
son fluidos por um medio calefsstor, donde los puentes '

se disponen inclinedos eutre si y cod -relacién al eje del tu-

bo reactor.

6. ' Procedimiento segln la réivindicacién 3, da-
racterizado porque,se'emplea un tubo rgacﬁér cgyo.primer 60 @
dgl volumen del resctor como elementos eatiaticoét,cohtiene
un elemento_mézclador compuesto da'puéntes de perfiles huew
co8 que son fluidos por um medio de caslefaccién ¥y en ai que
los puentes de dos capés de una fila en cada caso se cruzan

con los pueuntes de como minimo uns capa.-de la otra fiia.'

7o Procedimiento ‘seghn la reivindicacibn 2, ca=
racterizado porque se emplea un tqbo reactor. cuyo primer 60 4
del volumen del resctor como elémentos estéticos contiene

un elemento mezclador en el que los distintos puentes estén
soldedos siendo pogiﬁle un deaplazamignto arbitrerio entre

puentes sdyacentes,

8. Procedimiento pars la polimeriza¢i6n'éontinua

de caprolactama, tsl y éomo ge describe sustsncislmente en

la presenfe memorig y queda ilustrado en loé dibujos adjun- .
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tos,

Lsta memoria consts de L4 hojas escritss a mé-

quina por una sola cara,.

tigdrid
-8 fmﬁfﬂg o
AYER AKTIENGESSLLSCHAPT
5 BONEZ AGLY { REN,
Flrmaader L Goob




BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, 5 Hojes n@ )
A1 N
!
FIG.1
21 22 23, 23
FIG. 2
,/37 ('33 33’ ] ,CC R
NN\ 4 YAg L
> PR 000 A4
Y \0\0\\ {&
, / %N FIG. 3
FIG. 4

Madrid
' ﬁﬁfﬂEZ ALER) Y MO

FIG. 5. ¢ Bt). wrs




5 Hojas n@ 2

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

) //////////,A‘\\\\l

\\\\\\\\\\\\\\\\\

FIG. 6




BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

5 Hojas n9 3

72 &2

(e]®)

FIG. 7

86—
|\ JE/BS

53 N

84 R R




BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

5 Hojas no &4

9l

—95

/92

/‘93

’/94




BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

5 Hojas n2 5

102

‘ Mnn’*"

Q XXX
RIS
SIS
RIAIRLIRK

104

R EX >

RCARRIPRLK
BoORRIRIIELKS
ORI HAIIEGKS

{
1000
05X

RKS]

103

101

FIG. 10




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



