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ES 2357335 T3

DESCRIPCION

Utilizacién de evaporadores de tubos helicoidales en la fabricacién de poliamidas

La presente invenciéon comprende la utilizacién de evaporadores de tubos helicoidales en la fabricacién de polia-
midas y el procedimiento para la obtencién de poliamidas sobre la base de poliamida 6.

Se sabe que en la polimerizacién de, por ejemplo, caprolactama en poliamida 6 (PA6) se crea un equilibrio de-
pendiente de la temperatura, que produce una proporcién soluble en agua del producto final, usualmente, en el rango
de 10 a 13%. Esta proporcién no convertida debe ser extraida de la poliamida antes de que ésta pueda seguir siendo
procesada.

Usualmente, la eliminacidn se realiza a través de la extraccidon con agua. En ese caso, el agua de extraccion debe
ser nuevamente espesada. Por motivos econdmicos, se prefiere introducir nuevamente la parte organica al proceso de
produccion.

La memoria EP-B-0 847 415 comprende un procedimiento para la obtencién continua de poliamida 6, utilizando
lactama reciclada. En la fabricacion descrita de poliamida 6, utilizando lactama reciclada, el tratamiento posterior de
la lactama reciclada se lleva a cabo con oligdmeros disueltos en la lactama, introduciendo la lactama reciclada en un
sistema cerrado, agregando lactama fresca, y pos sometimiento al tratamiento bajo presion, a través de la hidrolisis,
con proporciones de agua de 3 a 15% y temperaturas en el rango de 220 a 280°C en la fase fundida. Se describe, en
total, un procedimiento de cuatro etapas en el cual la concentracién se lleva a cabo a través de un termocambiador y
una valvula de regulacién. Para impedir la pérdida de oligémeros o dimeros, las fases organicas deben ser mantenidas
constantemente a temperaturas relativamente elevadas de mds de 120°C. Sin embargo, el tiempo de permanencia
prolongado a temperatura elevada a menudo provoca una reduccién de la calidad del producto final. Por ejemplo, puede
aumentar el indice de color (APHA), y también puede aumentar la proporcién de bases volatiles. Es especialmente
critico este fenémeno, sobre todo, cuando el agua de extraccién atin contiene componentes inorganicos, como se
obtienen en el caso de la extraccidon de polimeros pigmentados.

La mezcla de reaccién debe, ademds, hallarse en una sola fase, liquida, en la hidrdlisis, lo cual significa un elevado
costo técnico de regulacion. Ademds, el agua de extraccién debe ser concentrada en pasos de procedimiento anteriores,
porque en los siguientes pasos de procedimiento no se pueden evacuar suficientemente cantidades elevadas de agua.
Sin embargo, las aguas de extraccién de concentracién elevada presentan una fuerte tendencia a la formacién de
sedimentacion en el sistema. Sobre todo en la utilizacion de termocambiadores usuales, como intercambiadores de
placas o evaporadores por gravedad, a menudo se forman sedimentaciones que deben ser eliminadas regularmente. Es
especialmente critico este fendmeno, sobre todo, cuando el agua de extraccidn atin contiene componentes inorganicos,
por ejemplo, derivados de Si, P, Mn, Sb o Ti, como se obtienen en el caso de la extraccién de polimeros pigmentados.
Por este motivo, el procedimiento es poco resistente desde el punto de vista de la técnica de procedimientos, poco
econdmico e inadecuado para la obtencidén de productos con una baja coloracién propia y una proporcion baja de
cenizas totales.

La memoria EP-B-1 194 473 comprende un procedimiento para la obtencién de poliamidas, lactamas y extractos de
poliamidas. En ese caso, la conversion se realiza en presencia de 6xidos metalicos, beta-zeolitas, silicatos estratificados
o geles de silice, que pueden estar dotados, a modo de catalizadores heterogéneos. Los catalizadores heterogéneos se
disponen en un molde que permite la separacién mecdnica de la mezcla de reaccién, y son extraidos de la mezcla
de reaccién durante el transcurso o tras la finalizacién de la polimerizacién. La proporcién de agua en la mezcla de
reaccion es de entre 0,5 y 13% en peso. Se puede trabajar, por ejemplo, en una primera etapa, a una temperatura en
el rango de 170 a 310°C y una presién en el rango de 5 a 40 bar, mientras que en la segunda etapa se efectia una
distension adiabdtica, en donde el agua y, eventualmente, los monémeros y oligdmeros de lactamas se extraen por
evaporacién relampago.

La memoria EP-B-1 058 705 comprende un procedimiento para la obtencion de poliamidas a través de la polimeri-
zacion de lactamas, en presencia de 6xidos metélicos de catalizadores heterogéneos. Los 6xidos metdlicos, a su vez, se
utilizan en forma de granulados, barras, lechos fijos o cuerpos de relleno o insertos revestidos con un catalizador, que
permiten la separacion mecanica de la mezcla de reaccion. Se extraen de la mezcla de reaccién durante el desarrollo
o tras la finalizacién de la polimerizacion. La proporcion de agua en la mezcla de educto es, de modo especialmente
preferido, de entre 0,005 y 1% en peso. La conversidn de la mezcla de reaccion también puede realizarse en 3 fases.
En este caso, a una primera fase de alta presion, en la cual los reactantes se encuentran presentes en forma de una fase
Unica, liquida, le sigue una fase de alta presion en el reactor abierto, que posibilita la separacién de los productos de
condensacién. En una tercera fase de baja presion se alcanza finalmente el grado de polimerizacion deseado, a través
de la condensacién posterior y la separacion eficiente del agua.

Las memorias WO 97/08224 A, DE 199 25 906 A1, US 5 703 204 A y EP 0459 206 A describen procedimientos
para la obtencién de poliamida 6 utilizando extractos de poliamida.

Es objeto de la presente invencién la presentacion de un procedimiento para la obtencién de poliamidas sobre la
base de poliamida 6, partiendo de soluciones acuosas de extractos de la extraccidon de poliamidas, sobre la base de
poliamida 6, en donde se eviten las desventajas de los procedimientos conocidos. Se desea presentar, especialmente,
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un procedimiento continuo en el cual la viscosidad de la solucién (RV) de la poliamida sea mayor que 1,7, y en el
cual las poliamidas se pueden granular mediante una granulacién bajo agua. Ademads, las poliamidas obtenidas deben
presentar, preferentemente, muy buenos indices de la quimica de polimeros, como una proporcién reducida de Si,
una equivalencia equilibrada de grupos terminales, en donde la proporcién de grupos amino terminales y los grupos
carboxilo terminales (AEG/CEG) preferentemente no supera el 1,25. Los productos deben presentar, preferentemente,
una coloracién propia reducida y una proporcion reducida de bases volatiles.

El objeto se logra, acorde a la invencion, a través de la utilizacién de evaporadores de tubos helicoidales para la
concentracion de soluciones acuosas de extractos de la extraccioén de poliamidas, sobre la base de poliamida 6.

El objeto se logra, ademads, a través de un procedimiento para la obtencion de poliamidas sobre la base de poliamida
6, que comprende las siguientes etapas:

b) conversién de una o dos fases de las soluciones acuosas de extractos de la extraccidn de poliamidas sobre la base
de poliamida 6, eventualmente enriquecida con caprolactama, aminocapronitrilo, 4cido aminocaprénico o sus mezclas,
en un reactor previo, a presiones en el rango de 5 a 40 bar y temperaturas en el rango de 150 a 300°C, asimismo, en la
conversion de dos fases, la fase gaseosa obtenida se puede separar de la fase liquida,

c¢) descarga de la mezcla de reaccion de la etapa b) a través de un evaporador de tubos helicoidales a una temperatura
en el rango de 220 a 300°C reduciendo la presion hasta una presién atmosférica aproximada y separacion de una fase
gaseosa y obtencion de una fase liquida,

d) otra conversién de la fase liquida de la etapa c) a temperaturas en el rango de 240 a 300°C y presiones en el drea
de la presion atmosférica hasta 2 bar, separando una fase gaseosa.

Se descubrid, acorde a la invencién, que los evaporadores de tubos helicoidales se pueden utilizar, de modo ven-
tajoso, para la conversion y concentracidon de soluciones acuosas de extractos de la extraccién de poliamidas sobre
la base de poliamida 6, en donde se alcanzan concentraciones muy elevadas. Preferentemente, se alcanzan concen-
traciones finales de, al menos, 90% en peso, especialmente, al menos, 95% en peso. También es posible concentrar
soluciones acuosas de extractos que contienen pigmentos, sin provocar la eliminacién o formacién de sedimentaciones
debido a los pigmentos, lo cual haria necesaria una limpieza mecdnica del evaporador en periodos regulares.

En los evaporadores de tubos helicoidales se trata, sobre todo, de un tubo de doble camisa, por el cual se conduce
un medio de calefaccion y se utiliza para el templado. Los tubos técnicos de doble camisa, utilizados preferentemente,
acorde a la invencidn, presentan una longitud en el rango de 20 a 70 m, de modo especialmente preferido, de 40 a
50 m, y cuentan con un didmetro interior de, preferentemente, 3 a 20 cm, especialmente, 5 a 10 cm. El evaporador
de tubos helicoidales provoca, en el extracto acuoso acorde a la invencién, una evaporacién de agua, de modo que
se produce una expansién volumétrica. A su vez, en el procedimiento acorde a la invencién se reduce de manera
continua la presion de reaccién a través del evaporador de tubos helicoidales. Habitualmente, en el evaporador de
tubos helicoidales se halla, en el sector de aguas abajo, un flujo nuclear por gas (vapor de agua), mientras que en
una pelicula en las paredes se encuentra una fase liquida. En el caso de ser necesario, en la entrada o “cabeza” del
tubo helicoidal se puede agregar por dosificacién un gas inerte, por ejemplo, vapor de agua, N,, Ar,CO, o mezclas
de gas que los contengan, por ejemplo, 16 bar de vapor de agua, para generar o fortalecer el flujo nuclear. Esto
puede ser necesario, por ejemplo, si no se cuenta con suficiente agua en la fase organica, por ejemplo, en el caso de
concentraciones por encima del 98%. El gas agregado funciona entonces como gas portador. Al final del evaporador
de tubos helicoidales se produce habitualmente una separacion de fases entre la fase vapor y la fase liquida. El flujo
nuclear a través del gas puede comprender, en relacién con, por ejemplo, la superficie de corte transversal del tubo
helicoidal, una proporcién superficial de 15 a 35, especialmente, aproximadamente 25%, mientras que la pelicula de
pared, es decir, la fase liquida, puede comprender un 65 a 85%, especialmente, aproximadamente 75% de la superficie
de corte transversal. En el procedimiento acorde a la invencion, el evaporador de tubos helicoidales puede servir de
véalvula, dado que en la entrada del evaporador reina una presion elevada, por ejemplo, de 20 bar, mientras que en la
salida del reactor reina una presion atmosférica aproximada. De ese modo, la presion es reducida de modo continuo a
lo largo del tubo helicoidal.

Los evaporadores de tubos helicoidales son conocidos, por ejemplo, por la separacion de mezclas orgdnicas en
agentes con un bajo o alto punto de ebullicién.

En el marco de la presente invencidn, las poliamidas sobre la base de poliamida 6 son aquellas poliamidas o
copoliamidas que, en relacién con los componentes fundamentales de los monémeros presentan, al menos, 60% de
componentes fundamentales de poliamida 6. Pueden estar conformados, por ejemplo, por caprolactama, aminocapro-
nitrilo, 4cido aminocaprénico o sus mezclas. Los posibles componentes de copoliamidas pueden ser derivados de, por
ejemplo, 4cidos dicarboxilicos y diaminas, como es el caso, por ejemplo, de poliamida 66. La proporcién de comoné-
meros es de, preferentemente, como maximo, 40% en peso, de modo especialmente preferido, como méximo, 20% en
peso, especialmente, como méaximo, 10% en peso, en relacion a la copoliamida. De modo especialmente preferido, se
trabaja con una poliamida 6 pura, que no contiene comondémeros en la estructura, sino que presenta en su estructura,
eventualmente, reguladores de cadena o estabilizadores de luz.
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La poliamida 6, o la copoliamida de poliamida 6, se extraen, habitualmente, tras la obtencién, con agua, frecuen-
temente, agua caliente. Las soluciones acuosas de extractos obtenidas contienen, segtin el mondémero inicial en la
obtencion de poliamidas, por ejemplo, en una obtencién partiendo de caprolactama, aproximadamente, 80% en peso
de caprolactama y, aproximadamente, 20% de dimeros, trimeros y oligdmeros mayores de caprolactama en la solu-
cion acuosa. La proporcidn de extractos es, frecuentemente, de 5 a 15% en peso, de modo especialmente frecuente,
de 10 a 13% en peso. Las aguas de extractos o soluciones acuosas de extractos se utilizan, acorde a la invencion,
para la obtencién de poliamidas, en donde se lleva a cabo una concentracién en el evaporador de tubos helicoidales.
A su vez, se puede conectar otra concentracién previa a la concentracion en el evaporador de tubos helicoidales. La
primera concentracién puede generar, por ejemplo, soluciones al 60 a 80% en peso, especialmente, al 70 % en peso,
aproximadamente. Dichas soluciones se concentran luego en el evaporador de tubos helicoidales hasta obtener una
concentracion final de, preferentemente, al menos, 80% en peso, de modo especialmente preferido, de, al menos, 95%
en peso, A su vez, también es posible utilizar aguas de extractos de poliamidas pigmentadas que contienen compo-
nentes inorgdnicos. Los ejemplos de componentes inorgdnicos derivan de Si, P, Mn, Sb o Ti. Por ejemplo, en las
poliamidas y tras la extraccion, TiO, también puede hallarse en las aguas de extraccién. Dichas aguas de extractos pig-
mentadas provocarian, en los evaporadores por gravedad, que las superficies del termocambiador se tornen pegajosas,
por lo cual se desmejoran notablemente las caracteristicas de evaporacion. La consecuencia de ello seria una falla del
evaporador y la necesidad de limpiezas frecuentes.

A diferencia de, por ejemplo, un evaporador por gravedad, en el evaporador de tubos helicoidales se hallan velo-
cidades de flujo elevadas, dado que se produce una gran cantidad de vapor, especialmente, a temperaturas en el rango
de 220 a 300°C. La generacion de esa cantidad de vapor elevada provoca tiempos de permanencia muy cortos y una
limpieza automdtica del tubo helicoidal. De esta manera pueden evitarse los problemas conocidos de los evaporadores
por gravedad.

Acorde a la invencidn, antes de la concentracién de las soluciones acuosas de extractos, es posible agregar estos
mondmeros frescos, por ejemplo, caprolactama, aminocapronitrilo o dcido aminocaprdnico. Se prefiere, a su vez,
agregar lactama fresca. La adicién de caprolactama puede servir para mantener los oligémeros en solucién.

El procedimiento acorde a la invencién comprende los siguientes tres pasos o etapas. En la primera etapa b) se
lleva a cabo la conversién de una o dos fases de las soluciones acuosas de extractos de la extraccién de poliamidas
sobre la base de poliamida 6, eventualmente enriquecida con caprolactama, aminocapronitrilo, d4cido aminocaprénico
o sus mezclas, en un reactor previo, a presiones en el rango de 5 a 40 bar y temperaturas en el rango de 150 a 300°C.
Asimismo, en la conversién de dos fases, la fase gaseosa obtenida se puede separar de la fase liquida. Las presiones
preferidas se encuentran en el rango de 10 a 30 bar, asimismo, las temperaturas se encuentran, preferentemente, en el
rango de 180 a 240°C. De modo especialmente preferido, en la etapa b) a una presion de, aproximadamente, 18 a 22
bar.

Las soluciones acuosas de extractos se encuentran, preferentemente, en una concentracién de 10 a 80% en peso,
especialmente, de 40 a 75% en peso. Segun las condiciones de presion y temperatura seleccionadas, se forma una
fase liquida o una fase gaseosa y una liquida (de dos fases). En esta etapa se lleva a cabo una disociacién de los
oligémeros utilizando agua. Acorde a la invencidn, puede ventajoso agregar en este paso, por ejemplo, lactama fres-
ca. También es posible agregar pigmentos. En el caso de un enriquecimiento con caprolactama, aminocapronitrilo,
dcido aminocaprénico o sus mezclas, la proporcion agregada, en relacidon a la proporciéon ya presente en la mez-
cla, es de, preferentemente, como maximo 60%, de modo de modo especialmente preferido, como méaximo, 30%,
especialmente, como méaximo, 15%. En las poliamidas pigmentadas sobre la base de poliamida 6, la proporcién de
pigmento es, preferentemente, de 0,03 a 3% en peso, especialmente, 0,3 a 2% en peso, en relacion a la poliamida total.
En el procedimiento acorde a la invencién ya puede incorporarse, por tanto, al comienzo de la primera conversion,
una correspondiente proporcién de pigmentos. También es posible agregar los pigmentos en otra de las etapas de
reaccion.

En la etapa c) se lleva a cabo la descarga de la mezcla de reaccion de la etapa b) a través de un evaporador de de
tubos helicoidales a una temperatura en el rango de 220 a 300°C reduciendo la presion hasta una presion atmosférica
aproximada, y separacion de una fase gaseosa y obtencion de una fase liquida. La distensién de la mezcla de reaccién
hasta una presion atmosférica aproximada, se lleva a cabo, entonces, conduciéndola a través del tubo helicoidal.
La obturacién del tubo helicoidal se impide de manera fiable gracias a las elevadas velocidades de flujo. La fase
gaseosa contiene, predominantemente, vapor de agua, y es separada tras la salida del evaporador de tubos helicoidales.
Adicionalmente, se obtiene una masa fundida, a una temperatura de 220 a 300°C y preferentemente, de 220 a 260°C.
La fase vapor puede ser evacuada, por ejemplo, por una columna, asimismo, dicha columna puede estar en contacto
con agua.

La expresion “presion atmosférica aproximada” describe la presion atmosférica con desviaciones de -0,5 a +1 bar,
especialmente, + 0,5 bar.

La fase liquida es convertida a continuacién, en la etapa d), a temperaturas en el rango de 240 a 300°C, prefe-
rentemente, de 250 a 280°C y presiones en el drea de la presion atmosférica hasta 2 bar, especialmente, de presién
atmosférica a 1,3 bar, separando una fase gaseosa. Dicha conversién adicional también puede ser entendida como
condensacién posterior o polimerizacion posterior.
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Acorde a la invencién, en el presente procedimiento es posible anteponer otra etapa a) en la cual se lleva a cabo
una evaporacion previa de los extractos acuosos de poliamidas sobre la base de poliamida 6 para la concentracién
hasta alcanzar una concentracién en el rango de 60 a 80% en peso, de modo especialmente preferido, de 70 a 80% en
peso, especialmente, aproximadamente 75% en peso. Dicha evaporacién previa puede llevarse a cabo, por ejemplo,
con evaporadores usuales, como evaporadores por gravedad.

El procedimiento acorde a la invencién puede ser ejecutado de modo discontinuo o, preferentemente, continuo. A
su vez, la conversion en la etapa d) se lleva a cabo, preferentemente, en un tubo VK. En el caso de un tubo VK se
trata de un reactor tubular atravesado de modo continuo. Los reactores adecuados son conocidos por el especialista.
Preferentemente, en la etapa c) se lleva a cabo una concentracién de la solucién acuosa de extractos en mas de 90% en
peso, de modo especialmente preferido, en, al menos, 95% en peso.

En este contexto, todas las indicaciones en % en peso se refieren a la solucién de extractos completa. Una solucién
al 90% en peso presenta una proporcién de agua del 10% y una proporcién de extracto (libre de agua) de 90% en
peso.

La etapa d) puede estar seguida de otra etapa e), en la cual se lleva a cabo una granulacién de las poliamidas
sobre la base de poliamida 6. La granulacién puede ser llevada a cabo, por ejemplo, como granulacién bajo agua. Los
procedimientos adecuados son conocidos por el especialista.

Tras la granulacidn se efectda, usualmente, una extraccion, cuyas aguas de extractos pueden ser conducidas nue-
vamente a la conversién acorde a la invencion.

Antes del suministro de las soluciones acuosas de extractos en la etapa b), éstas se pueden calentar de modo con-
tinuo mediante un termocambiador. La conversién en la etapa d) puede ser llevada a cabo, por ejemplo, en un reactor
atravesado de modo continuo, que en caso de ser deseado puede presentar insertos, como elementos mezcladores
Sulzer, para evitar remezclados.

En la obtencién de copoliamidas pueden utilizarse, por ejemplo, dcidos dicarboxilicos, diaminas o sales de dcidos
dicarboxilicos y diaminas. Los dcidos dicarboxilicos adecuados son, por ejemplo, dcido a-w-dicarboxilicos C,_j, co-
mo 4cido succinico, dcido glutdrico, acido adipinico, dcido pimélico, 4dcido subérico, 4cido azelaico, dcido sebacinico,
preferentemente, 4cido adipinico y dcido sebacinico, de modo especialmente preferido, dcido adipinico. También se
pueden utilizar acidos dicarboxilicos Cg_»y aromaticos, como 4cido tereftalico.

Como a,w-diaminas con 4 a 10 4&tomos de carbono pueden utilizarse tetrametilendiamina, pentametilendiamina,
hexametilendiamina, heptametilendiamina, octametilendiamina, honametilendiamina y decametilendiamina, asimis-
mo, se prefiere especialmente la hexametilendiamina.

Entre las sales adecuadas de los dcidos dicarboxilicos y diaminas mencionados se prefieren especialmente la sal de
acido adipinico y hexametilendiamina, la denominada sal AH.

En una realizacién continua del procedimiento, el tiempo de permanencia en las diferentes etapas de la conversién
también puede depender de la utilizacion de un catalizador. En la etapa b), el tiempo de permanencia puede ser de, por
ejemplo, 10 a 120 minutos, en la etapa ¢) de 0,1 a 30 minutos y en la etapa d), de 6 a 20 horas. Se prefiere, para la etapa
b), un tiempo de permanencia en el rango de 20 a 90 minutos, en la etapa c), un tiempo de permanencia en el rango
de 1 a 10 minutos y en la etapa d), un tiempo de permanencia de 8 a 15 horas. Acorde a la invencién, la proporcién de
agua de la mezcla de reaccidn estd regulada de modo que, por un lado, el agua arrastrada es separada practicamente de
manera cuantitativa del flujo de producto organico, pero, por otro lado, resta agua suficiente en la fase orgédnica para
llevar la reaccién de polimerizacién a la viscosidad deseada.

Si en el procedimiento acorde a la invencidn también se separan mondmeros con la fase gaseosa y la fase vapor,
éstos pueden ser separados mediante columnas de destilacién y ser reconducidas a la conversion.

Ademéds es posible eliminar de la fase liquida el agua eventualmente presente mediante un gas inerte, como nitro-
geno.

El tiempo de permanencia de la mezcla de reaccion en la etapa d) se orienta, en primera linea, a la viscosidad
relativa deseada de la poliamida a fabricar y la temperatura seleccionada. Por ejemplo, en el caso de la implementacién
de una mezcla de caprolactama, oligdmeros y agua, durante 12 horas de tiempo de permanencia y a una temperatura
en el rango de 250 a 270°C, se puede obtener una poliamida 6 con una viscosidad relativa de 2,2, mientras que en el
caso de 24 horas de tiempo de permanencia en las mismas condiciones se puede obtener una viscosidad relativa de
2,7. La viscosidad se determina siempre a una temperatura de 25°C y una concentracién de 1 g de polimeros por 100
ml en un dcido sulfurico al 96% en peso.

En la etapa d) se puede extraer el producto de reaccién, por ejemplo, mediante una bomba. Un posterior procesa-
miento se puede llevar a cabo, por ejemplo, como se describe en la memoria DE-A-43 21 683. Se remite especialmente
a la pagina 3, linea 54 hasta pagina 4, linea 3 de dicha memoria. Se prefiere, especialmente, la granulacién bajo agua.
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Acorde a la invencién es posible reducir aun mds la proporcién de dimero ciclico en la poliamida 6, sometiendo la
poliamida primero a una extraccién con una solucién acuosa de caprolactama y posteriormente, con agua, o se somete
a una extraccion de fase gaseosa, como se describe, por ejemplo, en la memoria EP-A-0 284 968.

Acorde a la invencién, también es posible agregar aditivos y material de relleno usuales, como pigmentos, especial-
mente, didxido de titanio (anatas y/o rutilo), diéxido de silicio y cal, reguladores de cadena, como 4cidos carboxilicos
y dcidos dicarboxilicos alifaticos y aromaticos, como 4cido propiénico, dcido acético, adcido benzoico, 4cido terefta-
lico asi como triacetona-diamina, estabilizadores como halogenuros de cobre (I) y halogenuros de metales alcalinos,
agentes de nucleacién, como silicatos de magnesio o nitruro de boro, catalizadores como 4cido fésforico, asi como
antioxidantes en cantidades en el rango de, por ejemplo, 0,01 a 5% en peso, de modo especialmente preferido, 0,2
a 2% en peso, en relacion a la cantidad de mondmeros utilizados. Los catalizadores adecuados estdn descritos, por
ejemplo, en la memoria EP-B-1 194 473.

Las poliamidas obtenidas acorde a la invencién se pueden utilizar para la obtencion de fibras, peliculas y barras.

A continuacién, se comenta en detalle la invencién a partir de ejemplos.

Ejemplos

La determinacién de los grupos amino terminales y grupos carboxilo terminales (AEG y CEG) se llevé a cabo
segtin el método descrito en la memoria WO 95/01389, pagina 6, linea 35 hasta pagina 7, linea 40.

La viscosidad se determina siempre a una temperatura de 25°C y una concentracién de 1 g de polimeros por 100
ml en un 4cido sulfirico al 96% en peso.

En la siguiente tabla se indican las condiciones de prueba para las etapas b) y c). En la etapa c) se realiz6 la
conversion en un tubo helicoidal. La condensacidn posterior, en la etapa d), se llevé a cabo a una temperatura de
260°C, una presion de 200 mbar y un tiempo de permanencia de 12 horas. El tiempo de permanencia en la etapa b) fue
de, aproximadamente, 10 a 30 minutos; en la etapa c), de aproximadamente 1 minuto.

En la siguiente tabla, PAW representa la concentracién del extracto de la poliamida 6 obtenida utilizando capro-

lactama. La desviacién de color db indica la medida de amarilleo. Los resultados estdn resumidos en la siguiente
tabla.

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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REIVINDICACIONES

1. Utilizacién de evaporadores de tubos helicoidales para la concentracion de soluciones acuosas de extractos, de
la extraccién de poliamidas sobre la base de poliamida 6.

2. Utilizacion acorde a la reivindicacion 1, caracterizada porque las soluciones acuosas de extractos contienen
pigmentos.

3. Utilizacién acorde a la reivindicacién 1 o 2, caracterizada porque la soluciones acuosas de extractos se concen-
tran hasta alcanzar una concentracion final de, al menos, 90% en peso.

4. Procedimiento para la obtencién de poliamidas sobre la base de poliamida 6, que comprende las siguientes
etapas:

b) conversion de una o dos fases de las soluciones acuosas de extractos, de la extraccién de poliamidas sobre
la base de poliamida 6, eventualmente enriquecidas con caprolactama, aminocapronitrilo, d&cido aminoca-
prénico o sus mezclas, en un reactor previo, a presiones en el rango de 5 a 40 bar y temperaturas en el
rango de 150 a 300°C, asimismo, en la conversion de dos fases, la fase gaseosa obtenida se puede separar
de la fase liquida,

¢) descarga de la mezcla de reaccion de la etapa b) a través de un evaporador de tubos helicoidales a una
temperatura en el rango de 220 a 300°C reduciendo la presién hasta una presién atmosférica aproximada
y separacién de una fase gaseosa y obtencion de una fase liquida,

d) otra conversion de la fase liquida de la etapa c) a temperaturas en el rango de 240 a 300°C y presiones en
el area de la presién atmosférica hasta 2 bar, separando una fase gaseosa.

5. Procedimiento acorde a la reivindicacién 4, caracterizado porque la obtencion se lleva a cabo de manera conti-
nua.

6. Procedimiento acorde a la reivindicacion 5, caracterizado porque la conversion en la etapa b) se lleva a cabo en
un tubo VK.

7. Procedimiento acorde a las reivindicaciones 4 a 6, caracterizado porque en la etapa c) se lleva a cabo una
concentracion de la solucién acuosa de extractos a més de un 90% en peso.

8. Procedimiento acorde a una de las reivindicaciones 4 a 7, caracterizado porque antes de la etapa b), en una
etapa a) se lleva a cabo una evaporacién previa de los extractos acuosos de poliamidas sobre la base de poliamida 6
para la concentracion hasta alcanzar una concentracion en el rango de 60 a 80% en peso.

9. Procedimiento acorde a las reivindicaciones 4 a 8, caracterizado porque tras la etapa d), en una etapa e), se
lleva a cabo una granulacién de las poliamidas sobre la base de la poliamida 6.

10. Procedimiento acorde a las reivindicaciones 4 a 9, caracterizado porque en la etapa e) se agrega un gas
portador.
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