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DESCRIPCION
Procedimiento de fabricaciéon de poliamida

La presente invencion se refiere a un procedimiento de fabricacion de poliamida. Se refiere mas en particular a un
procedimiento que comprende una etapa de polimerizacién inicial a presiéon a partir de monémeros y una etapa de
terminacion en fase liquida a una presion cercana a la presion atmosférica, llevando a cabo la etapa final una
inyeccion de gas inerte segun una direccién esencialmente paralela a la de la corriente del flujo de reaccion liquido y
en el sentido de esta corriente.

La poliamida es del tipo de las obtenidas por policondensacién a partir de diacidos y diaminas y/o del tipo de las
obtenidas por policondensacién a partir de lactamas y/o aminodacidos. El procedimiento esta totalmente adaptado a
la fabricacién de polihexametilenadipamida.

Las poliamidas son polimeros que tienen un interés industrial y comercial importante. Las poliamidas termoplasticas
se obtienen sea por reaccidon entre dos monémeros diferentes, sea por policondensacion de un solo monémero. La
invencion se aplica por una parte a las poliamidas procedentes de dos monémeros diferentes, de las cuales la
poliamida mas importante es la polihexametilenadipamida. Por supuesto, estas poliamidas se pueden obtener a
partir de una mezcla de diacidos y diaminas. Por lo tanto, en el caso de la polihexametilenadipamida los monémeros
principales son la hexametilendiamina y el acido adipico. Sin embargo, estos mondémeros pueden comprender hasta
25% en moles de otros mondémeros diaminas o diacidos, o incluso monémeros aminoacidos y lactamas. La
invencion se aplica, por otra parte, a poliamidas procedentes de un solo monémero, de las cuales la poliamida mas
importante es la policaprolactama. Por supuesto, estas poliamidas se pueden obtener a partir de una mezcla de
lactamas y/o aminodcidos. En el caso de la policaprolactama, el monémero principal es la caprolactama. Sin
embargo, estos mondémeros pueden comprender hasta 25% en moles de otros monémeros aminoacidos o lactamas,
o0 incluso monémero diaminas o diacidos.

La clase de poliamidas procedentes de dos monémeros diferentes en general se fabrica usando como materia prima
una sal obtenida por mezcla en cantidades estequiométricas de un diacido con una diamina, en general en un
disolvente como agua.

Por lo tanto, en la fabricacion de la polihexametilenadipamida, el acido adipico se mezcla con la hexametilendiamina
en general en agua, para obtener el adipato de hexametilendiamonio, més conocido con el nombre de sal de Nailon
o “Sal N”.

La disolucion de sal N opcionalmente se concentra por evaporacién parcial o total del agua.

La clase de poliamidas procedentes de un solo monémero en general se fabrican usando como materia prima una
lactama y/o un aminodcido, y una cantidad pequefia de agua; la proporcion en peso de agua en general esta
comprendida entre 1y 15%.

La poliamida se obtiene por calentamiento a temperatura y presion elevadas de una disoluciéon acuosa de los
monomeros (por ejemplo, una disolucion de la sal de nailon como la descrita antes), o de un liquido que comprende
los mondmeros, para evaporar el agua y/o liquido, evitando la formacién de fase sélida.

Se conocen varios procedimientos que usan diferentes tipos de dispositivos para la fabricacién de poliamidas.

Se conocen procedimientos en el transcurso de los cuales la policondensacion se realiza en fase fundida, que
comprenden disolucion de sal N o el liquido que comprende los mondémeros, fluyendo el flujo de reaccién a poca
velocidad en la parte inferior de un reactor de eje horizontal. La parte superior del reactor comprende vapor de agua,
evaporado a partir de la disolucién inicial o producido por la reaccion de policondensacion. El flujo de reaccién
fundido esta en presencia de una fase gaseosa que presenta casi la misma presiéon en todo el reactor. El vapor de
agua es evacuado en parte, de forma que se controle la presion. Por lo tanto, la reaccién de policondensacion se
realiza a una presion de aproximadamente 0,5-2,5 MPa a una temperatura de aproximadamente 215-300 °C. El flujo
de reaccion sufre después una expansion no adiabatica hasta presion atmosférica mediante el paso por un
evaporador instantaneo, es decir un dispositivo tubular calentado que presenta una superficie de intercambio
suficiente para evitar la cristalizacion del producto. En el transcurso de esta operaciéon se vaporiza agua residual
contenida en el flujo de materia. El vapor y el flujo liquido después se separan en un separador de gas-liquido. La
policondensacion continua en fase fundida a presion atmosférica o se reduce de forma que se alcance el grado de
avance deseado.

Se conocen otros procedimientos en el transcurso de los cuales la policondensacién se realiza en fase fundida en
reactor tubular, que presenta una relacion elevada de longitud/diametro. El flujo de reaccién fluye a gran velocidad,
ocupando toda la seccién del reactor. El régimen hidrodindmico de este reactor es tal que el vapor de agua
procedente del medio de reaccion se mezcla con el flujo de materia fundida, por ejemplo, en forma de burbujas. La
velocidad, la composicion, la presién y la temperatura de la fase gaseosa de vapor de agua varian a lo largo del
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reactor. La superficie de intercambio entre el medio de reaccién y el fluido transmisor de calor es importante, lo que
favorece las transferencias de calor. Los tiempos de permanencia en general son mas cortos que en los
procedimientos descritos previamente.

El flujo de materia fundida sufre una policondensacion, liberando vapor de agua. Sufre a lo largo del reactor una
expansioén progresiva, por pérdida de carga.

La poliamida sale del serpentin a presion atmosférica, con un grado de avance de la polimerizacién intermedio; su
aumento en masa contintia después a lo largo de una etapa ultima de terminacion. Estos procedimientos tienen la
ventaja de aplicar instalaciones muy compactas y de manejo muy comodo.

El peso molecular de la poliamida después de la polimerizacion inicial a presién es poco elevado, y la etapa de
terminacion permite continuar la polimerizacion con el fin de preparar una poliamida con el grado de polimerizacion
deseado, que se puede usar, por ejemplo, para la fabricacién de hilos, articulos moldeados etc.

La eficacia de esta etapa de terminacién esta condicionada en particular, por la eficacia de la evacuacion del agua
producida por la reaccién de policondensacion. En efecto, cuanto mas eficazmente se elimina esta agua, mas se
desplaza el equilibrio de la reaccion de policondensacion en favor del avance de la reaccion y por lo tanto de un
peso molecular mayor.

Se conocen varios métodos de terminacién.

Un primer método es la terminacion a presion atmosférica, segun la cual el espacio de cabeza gaseoso autdgeno
esta constituido principalmente de vapor de agua. Este método no resulta ser muy eficaz en términos de evacuacién
del agua de policondensacién, lo que se traduce por una menor productividad de este método.

Un segundo método es la terminacion a presion reducida. Este método permite una evacuacion mas eficaz del agua
de policondensacién, y por lo tanto una mejor productividad de la etapa de terminacién. Sin embargo, segln este
procedimiento a presion reducida, hay que vigilar para eliminar cualquier entrada de aire en el dispositivo de
terminacion, con el fin de evitar una degradacién del polimero por oxidacion. Por otra parte, este método de
terminacion favorece la obstruccion del dispositivo. Este procedimiento requiere muchas precauciones y por lo tanto
es dificil de implementar.

En los procedimientos continuos de preparacion de poliamida también se conoce la inyeccion de un gas inerte, tal
como nitroégeno, en el reactor de terminacion, como se describe en el documento FR 1449694. Este método se
beneficia de las mismas ventajas que la terminaciéon a vacio, es decir, una mejor productividad de la etapa de
terminacion, sin presentar sus inconvenientes. En efecto, este método permite limitar de forma facil el riesgo de
degradacién del polimero caliente, por eliminacion del riesgo de entrada de oxigeno en el reactor de terminacién. El
gas inerte, en general seco, permite eliminar el agua producida durante la reaccién de polimerizacién, lo que permite
acelerar esta ultima.

El método y las condiciones de introduccion del gas inerte en el reactor de terminacion tienen influencia, en
particular, en la reaccién de polimerizacion que interviene durante la etapa de terminacion. Se estan buscando
siempre también medios para controlar y optimizar esta reaccién de polimerizacién. Un buen control y una buena
optimizacién de esta reaccién de polimerizacién pueden permitir aumentar la productividad de esta etapa de
terminacion, y mejorar la regularidad de las caracteristicas de la poliamida, tales como la viscosidad.

Por otra parte, se estdn buscando siempre procedimientos de terminacion flexibles, que puedan adaptarse
facilmente, por ejemplo, en funcién de la capacidad deseada de las lineas de produccién industrial, pudiendo variar
esta capacidad con el tiempo.

Con este objetivo, la invencién propone un procedimiento de fabricacion continuo de una poliamida, que comprende
una etapa de polimerizacién inicial a presion a partir de monémeros y una etapa de terminacion en fase liquida a una
presién cercana a la presion atmosférica, llevandose a cabo la etapa de terminacién en un reactor de eje horizontal,
en la parte inferior del cual fluye un flujo de reaccién liquido, y en la parte superior del cual, estando constituida la
parte superior por un espacio de cabeza gaseoso encima del flujo de reaccién liquido, se inyecta un gas inerte,
caracterizado porque el gas inerte se inyecta al final del reactor de terminacién, siguiendo una direccién
esencialmente paralela a la de la corriente del flujo de reaccién liquido y en el sentido de esta corriente.

Por “presion cercana a la presién atmosférica” se entiende una presion comprendida entre la presion atmosférica y
1,5 veces la presion atmosférica, ventajosamente una presién comprendida entre la presion atmosférica y 1,2 veces
la presion atmosférica.

Por “reactor de eje horizontal” se entiende un reactor cuyo eje forma un angulo con la horizontal como maximo de
109, ventajosamente como maximo de 59, preferiblemente como maximo de 3°.
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Por “final” del reactor de terminacion, se entiende la parte del reactor situada entre la seccién vertical del reactor en
una abscisa (correspondiendo el eje de abscisas al eje horizontal del reactor) igual a 0,8*L, siendo L la longitud del
reactor (correspondiendo la abscisa 0 a la entrada del reactor, y correspondiendo la abscisa 1 L a la salida del
reactor), y la seccion vertical del reactor situada a una distancia de 0,5 cm, preferiblemente 1 cm y todavia mas
preferiblemente de 5 cm en relacién con la pared vertical que termina el reactor.

Por “una direccion esencialmente paralela a la de la corriente” es entiende que esta direccién de inyeccion forma un
angulo comprendido entre -45 y +45°, y preferiblemente comprendido entre -30 y +30°, en relacion con el eje que
corresponde a la direccion de la corriente del flujo de reaccion liquido, sin salir por lo tanto, del marco de la
invencion.

El procedimiento de fabricacién segun la invencion es un procedimiento de fabricacion de poliamidas del tipo de las
obtenidas a partir de acidos dicarboxilicos y de diaminas y/o del tipo de las obtenidas por policondensacién a partir
de lactamas y/o aminoacidos.

Los mondmeros lactamas o aminoacidos se pueden elegir, por ejemplo, entre caprolactama, &cido 6-
aminohexanoico; acido  5-aminopentanoico, &cido  7-aminoheptanoico, &cido  11-aminoundecanoico,
dodecanolactama. La lactama preferida es la caprolactama.

Los mondmeros 4acidos dicarboxilicos se pueden elegir, por ejemplo, entre acido glutarico, acido adipico, acido
subérico, acido sebacico, acido dodecanodioico; acido 1,2- o 1,3-ciclohexanodicarboxilico; acido 1,2- o 1,3-
fenilendiacético; acido 1,2- o 1,3-ciclohexanodiacético; acido isoftalico; 4acido tereftdlico; &cido 4,4-
benzofenonadicarboxilico; acido 2,5-naftalenodicarboxilico; y acido p-t-butil-isoftalico, sales alcalinas del acido sulfo-
5-isoftalico. El &cido dicarboxilico preferido es el acido adipico.

Los mondémeros diaminas se pueden elegir, por ejemplo, entre hexametilendiamina; butanodiamina;
pentanodiamina;  2-metilpentametilendiamina;  2-metilhexametilendiamina;  3-metilhexametilendiamina;  2,5-
dimetilhexametilendiamina; 2,2-dimetilpentametilendiamina; heptanodiamina; nonanodiamina; 5-metilnonanodiamina;
dodecametilendiamina; 2,2,4- y 2.4,4-trimetilhexametilendiamina; 2,2,7,7-tetrametiloctametilendiamina; meta-
xililendiamina; para-xililendiamina; isoforonadiamina; diaminodiciclohexilmetano y las diaminas alifaticas C2-C16 que
pueden estar sustituidas con uno o mas grupos alquilo. La diamina preferida es la hexametilendiamia.

El procedimiento de la invenciéon es un procedimiento de fabricacién conocido, realizandose las transformaciones
sobre flujos de materia. Los flujos de materia sufren transformaciones en el transcurso de las diferentes etapas,
llevadas a cabo en uno o varios equipos. El procedimiento comprende al menos las dos etapas sucesivas descritas
antes, que son una etapa de polimerizacion inicial a presion, y una etapa de terminacién en fase liquida a una
presién cercana a la presion atmosférica. Por supuesto, puede implicar otras corriente arriba o corriente abajo, o
incluso entre estas.

La principal transformacion realizada cuando se pone en practica el procedimiento, en general es la polimerizacion
de un &cido dicarboxilico con una diamina o de una lactama y/o aminoacido. Esta transformacion es bien conocida
para el experto en la materia, por ejemplo, para la fabricacion de poliamida 66 a partir de acido adipico y
hexametilendiamina, o para la fabricacion de poliamida 6 a partir de caprolactama. Esta polimerizacion, que es una
policondensacion en el caso de un &cido dicarboxilico y una diamina, en general libera agua en forma de vapor.

Se define el grado de avance de la policondensacion como sigue:

Grado de avance (%) = [(nUmero de moles de unidades amida formadas)/(nimero de moles de funciones reactivas
iniciales por defecto)]*100

El nimero de moles de funciones reactivas iniciales por defecto es:

- 0 bien el numero de moles de funciones acido carboxilico procedentes de los monémeros presentes inicialmente
en el medio de reaccion, si las funciones reactivas por defecto inicialmente en este medio son las funciones acido
carboxilico (con respecto a las funciones amina),

- 0 bien el numero de moles de funciones amina procedentes de los mondémeros presentes inicialmente en el medio
de reaccion, si las funciones reactivas por defecto inicialmente en este medio son las funciones amina (con respecto
a las funciones acido carboxilico).

Segun el grado de avance de la policondensacién, el producto obtenido puede calificarse como oligdbmero de
poliamida, prepolimero de poliamida o poliamida.

El grado de avance de la policondensacion al final de la etapa de polimerizacion inicial, ventajosamente es superior
a 60%, preferiblemente superior a 90%, todavia mas preferiblemente superior a 95%.
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La etapa de polimerizacién inicial del procedimiento de la invencidon es conocida para el experto en la materia.
Comprende, en general, una fase de polimerizacion a presién a partir de monémeros, y una fase de expansion del
medio de polimerizacién para eliminar el agua por evaporacion.

La temperatura y la presion durante la etapa de polimerizacién inicial son tales que no hay solidificacién del flujo de
materia.

La policondensacién necesita un aporte de calor al ser en general la temperatura de alimentacién muy inferior a la
temperatura de fusion del polimero final. Las instalaciones usadas para la implementacion de la etapa de
polimerizacion inicial comprenden por lo tanto medios de aporte de calor, con el objetivo de mantener el medio de
reaccion a una temperatura suficiente para evitar la aparicion de una fase solida. Comprenden asimismo todos los
medios que puedan ser necesarios para su implementacion, tales como bombas, medios de analisis, de control,
valvulas, medios de introduccion o de almacenamiento de flujo de material, mezcladores estaticos.

El reactor, durante la etapa de polimerizacion inicial, se mantiene a una temperatura suficiente para que tenga lugar
la policondensacion. Ventajosamente, se puede alimentar el reactor con un flujo de monémeros precalentado, cuya
temperatura es cercana a la temperatura del inicio de la policondensacion.

La presion en el reactor de polimerizacién inicial en general esta comprendida entre 0,5y 3,5 MPa, y la temperatura
entre 180 y 320 °C.

El flujo del producto de policondensacién sufre después una expansion, para alcanzar una presion en general
cercana a la presion atmosférica.

El producto de policondensacion procedente de la etapa de polimerizacién inicial es un polimero o prepolimero
fundido. Puede comprender una fase de vapor constituida esencialmente de vapor de agua, que se puede haber
formado y/o vaporizado en el transcurso de la fase de expansion.

Este producto se puede someter a una etapa de separacion de la fase de vapor.

Este producto después se somete a una etapa de terminacion en fase liquida, con el fin de conseguir el grado de
polimerizacion deseado. La terminacion consiste en mantener el producto de policondensacién en estado fundido, a
una presion cercana a la presion atmosférica, durante un tiempo suficiente para conseguir el grado de avance
deseado. Una operacion de este tipo es conocida para el experto en la materia. La temperatura de la etapa de
terminacion ventajosamente es superior o igual a 200 °C y en todos los casos superior a la temperatura de
solidificacion del polimero. El tiempo de permanencia de la fase liquida en el reactor de terminacion, ventajosamente
es superior a 1 min, preferiblemente superior a 5 min, preferiblemente no supera 60 min.

Las instalaciones usadas para la implementacion de la etapa de terminacion comprenden medios de aporte de calor,
con el fin de mantener el medio de reaccién a una temperatura suficiente para evitar la aparicién de una fase sélida.
Comprenden asimismo todos los medios que pueden ser necesarios para su implementacion, tales como bombas,
medios de analisis, de control, valvulas, medios de introduccion o de almacenamiento de flujo de material,
mezcladores estaticos.

El reactor de terminacion puede estar colocado en un recinto o una doble envoltura que comprende un fluido
transmisor de calor.

El reactor de terminacién es de eje horizontal. En general, se trata de un reactor cilindrico horizontal o de un reactor
horizontal de seccion ovalada.

La longitud y el diametro del reactor se eligen, y el caudal del flujo de reaccion liquido se puede adaptar y controlar,
para obtener el grado de avance deseado.

La longitud del reactor de terminacion puede ser del orden de tres veces el didmetro interno del reactor.

El reactor de terminacion esta parcialmente lleno por la fase liquida. En general, la proporcién de llenado del reactor
de terminacion por la fase liquida estd comprendida entre 20 y 75% del espacio inicialmente disponible en el reactor.

El reactor de terminacion en general comprende un agitador. El agitador estd montado en horizontal, para su
rotacion en el interior del reactor. Puede tratarse, por ejemplo, de un tornillo de Arquimedes, un agitador de tipo
jaula, o de discos sucesivos, calados o0 no, montados sobre un arbol. El diametro del agitador en general es un poco
menor que el diametro interior del reactor de terminacién. El eje del agitador puede ser excéntrico con respecto al
eje del reactor de terminacién. Esto permite en particular, la circulacion de la fase gaseosa en el reactor. Esta
circulacion se puede asegurar también mediante agujeros presentes, por ejemplo, a nivel de los discos del agitador.
La velocidad de rotacién del agitador puede estar comprendida, por ejemplo, entre 0,1 y 15 revoluciones/min.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2528 146 T3

El agitador puede comprender varios discos que definen compartimentos en el reactor de terminacion. El agitador
puede comprender, por ejemplo, entre 5 y 15 discos. El uUltimo compartimento del reactor de terminacién
corresponde al espacio comprendido entre el Ultimo disco del arbol y la pared vertical que termina el reactor de
terminacion. Ventajosamente, cuando se implementa dicho agitador en el marco del procedimiento de la invencion,
la inyeccion del gas inerte se realiza en el Ultimo compartimento del reactor de terminacién, como se ha definido
anteriormente.

El reactor de terminacion comprende uno o varios orificios para la inyeccién de gas inerte y una o varias aberturas
para la evacuacion de gas. En general, la abertura para la evacuacion de gas se sitda en la primera mitad del reactor
de terminacion. El orificio para la inyeccion de gas inerte, en general esta situado corriente abajo de la abertura de
evacuacion de gas, con respecto al sentido de la corriente del flujo de reaccion liquido.

Se puede aplicar cualquier dispositivo de inyeccién de gas, en la media en que permita la inyeccion de gas siguiendo
una direccién esencialmente paralela a la de la corriente del flujo de reaccion liquido y en el sentido de esta
corriente. La salida del dispositivo de inyeccion de gas puede consistir en una ranura rectangular orientada hacia la
pared vertical que termina el reactor de terminacién. Puede tratarse igualmente de una inyeccién multipunto.

El gas inerte puede ser nitrogeno, diéxido de carbono, un gas raro tal como helio, argon, neén. El gas inerte
inyectado en el reactor de terminacion preferiblemente es nitrégeno. El gas inerte en general esté seco.

El gas inerte opcionalmente se puede precalentar antes de ser inyectado en el reactor de terminacién. La
temperatura de precalentamiento en general esta comprendida entre 70 y 300 °C.

La presion de inyeccidon del gas inerte en el reactor de terminacién ventajosamente es ligeramente superior a la
presién de terminacion en el reactor.

Ventajosamente, el factor de dilucion del vapor de agua en el espacio de cabeza del reactor de terminacion (parte
del espacio de cabeza situado entre la abertura de evacuacion de gas y la pared vertical que termina el reactor de
terminacion), cuando se introduce el gas inerte, es superior a 2. Se define este factor de dilucion F segun la
siguiente formula:

F = concentracién del vapor de agua antes de la introduccién del gas inerte/concentracion del vapor de agua
después de la introduccion del gas inerte = (Q gas inerte + Q vapor de agua)/Q vapor de agua, representando Q un
caudal en m*/h.

El caudal Q de gas inerte en la formula se calcula en las condiciones de presion y temperatura del reactor de
terminacion.

El factor de dilucién se calcula considerando Unicamente el espacio de cabeza gaseoso de la zona del reactor de
terminacion situado entre la abertura de evacuacién de gas y la pared vertical que termina el reactor de terminacién.

El caudal de vapor de agua se evalla a partir del célculo de la cantidad de agua de policondensacién generada en
esta zona. Esta se evalla a partir de la masa molecular media numérica del polimero a la entrada de esta zona, es
decir a nivel de la abertura de evacuacion de gas, y la masa molecular media numérica del polimero deseada a la
salida del reactor de terminaciéon. La masa molecular media numérica del polimero a nivel de la abertura de
evacuacioén de gas, conociendo la abscisa X (correspondiendo el eje de abscisas al eje horizontal del terminador) de
esta abertura, se calcula en una primera aproximacién usando la siguiente relacion:

Mn (X) = Mn (X=0) + [Mn (X=1) - Mn (X=0)]"X

con X=0 correspondiente a la entrada del terminador, y X=1 a la salida del terminador, siendo Mn una masa
molecular media numérica.

Ventajosamente, el tiempo de permanencia de la fase gaseosa en el reactor de terminacion (parte del reactor
situada entre la abertura de evacuacién de gas y la pared vertical que termina el reactor de terminacion) es inferior o
igual a 30 min, preferiblemente inferior o igual a 20 min.

Se define el tiempo de permanencia t segun la siguiente féormula:

t = V del espacio de cabeza del reactor/ (Q gas inerte + Q vapor de agua),

representando V un volumen en m?, representando Q un caudal en m*/h.

El tiempo de permanencia de la fase gaseosa se calcula considerando Unicamente el espacio de cabeza gaseoso de

la zona del reactor de terminacién situado entre la abertura de evacuacion de gas y la pared vertical que termina el
reactor de terminacién. El caudal de vapor de agua y de gas inerte se determinan como se ha descrito anteriormente
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para el factor de dilucion.

La poliamida obtenida al final de la etapa de terminacion se puede enfriar y poner en forma de granulos.
Preferiblemente, después de la etapa de terminacién presenta un grado de avance de la policondensacién superior a
99%.

La poliamida obtenida por el procedimiento de la invencidon en forma fundida se puede conformar directamente o se
puede extruir y granular, para una etapa opcional de post-condensacion y/o para una conformacion posterior
después de fusion.

La poliamida se puede usar para un gran nimero de aplicaciones, en particular para la fabricacion de hilos, fibras o
filamentos, o para la conformacién de articulos por moldeo por inyeccién, extrusiéon. Se puede usar, en particular, en
composiciones de plasticos técnicos.

El procedimiento de la invencién presenta numerosas ventajas.

El procedimiento de la invencidn permite controlar y optimizar la reaccion de policondensacion durante la etapa de
terminacion. Asi, se mejora la productividad de esta etapa de terminacion, y el peso molecular de la poliamida se
controla gracias al procedimiento de la invencion.

Por otra parte, el procedimiento de la invencion es flexible, puesto que se adapta facilmente, por ejemplo, a una
variacion de la capacidad de la linea de produccién industrial.

La figura 1 representa un esquema de un terminador que funciona segun un procedimiento de acuerdo con el
procedimiento de la invencion, que es ilustrativo y no tiene ningun caracter limitante.

Otros detalles o ventajas de la invencion aparecerdn mas claramente a la vista de los ejemplos dados a
continuacion.

Ejemplos
Los caudales de nitrégeno mencionados en los ejemplos se miden a temperatura ambiente.

Breve descripcién de la figura

La figura 1 representa un terminador 1 provisto de un mévil de agitacién 2, en la parte inferior del cual fluye un flujo
de reaccion liquido 3 que es evacuado por una abertura de salida del flujo liquido 4. La parte superior del terminador
esta constituida por un espacio de cabeza gaseoso. El gas inerte se inyecta por un orificio de inyecciéon de gas 5
segun una direccién 7, es decir siguiendo una direccién paralela a la de la corriente del flujo de reaccién liquido 9 y
en el sentido de esta corriente. El gas inerte circula de forma esquematica segun el sentido de la circulacion 8, antes
de ser evacuado por la abertura de evacuacion de gas 6.

Ejemplo comparativo 1

Un flujo de aproximadamente 20 t/d de prepolimero de poliamida 66 liquida de masa molecular media numérica de
5600 g/mol obtenido segun un procedimiento estandar de prepolimerizaciéon de tipo poliamida 66, se introduce a una
temperatura cercana a 280 °C en un terminador horizontal que comprende un mévil de agitacion horizontal (discos
sucesivos montados en un arbol), que funciona a una presion de 1020 hPa y equipado de una salida para la fase de
vapor situada en medio del terminador. En el terminador se introduce igualmente un caudal de 2 m*h de nitrégeno
seco, segun una inyeccion multipunto (2), a través de un orificio situado entre el dltimo disco del movil de agitacién y
la pared vertical que termina el terminador, segun una direccién vertical, ortogonal a la direccién de la corriente del
flujo liquido. En estas condiciones de presion y de temperatura, el factor de dilucion F es de 4,3 y el tiempo de
permanencia de la fase gaseosa t es de 17,1 min. Se extrae de este terminador un polimero de masa molecular
media numérica igual a 16400 g/mol que permite un funcionamiento satisfactorio de la maquina de hilar acoplada.

Se desea aumentar la capacidad de la linea. El caudal de polimero extraido del terminador se aumenta entonces
mediante el aumento del caudal global de la linea y su masa molecular media numérica es regulada fijando la
referencia del nivel del terminador al maximo y aumentando el caudal de nitrégeno. El aumento progresivo del
caudal de nitrégeno hasta el valor de 5 m*h no permite mantener la masa molecular media numérica del polimero,
que desciende en funcion del caudal del polimero hasta 15100 g/mol cuando se duplica el caudal del polimero. Un
polimero con dicha masa molecular no permite el funcionamiento estable de la maquina de hilar, asi la calidad del
polimero se degrada lo que crea en particular roturas. Adoptando estas condiciones de inyeccion de nitrégeno de 5
m®/h, el factor de dilucién F es de 5,1, y el tiempo de permanencia de la fase gaseosa t es de 5,6 min. El aumento
del caudal de nitrégeno hasta un valor superior a 7 m*/h no implica ninguin aumento de la masa de polimero. El
caudal de nitrégeno se regula entonces a 10 m*h, es decir F=9,8 y t=3,1 min: la masa molecular del polimero en
este caso aumenta de forma incontrolada, hasta un valor de 19350 g/mol, haciendo que el polimero a la salida del
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terminador no sea aprovechable debido a una masa demasiado elevada y por lo tanto una viscosidad demasiado
grande.

Ejemplo 1

En el terminado del ejemplo comparativo 1 que funciona con el mismo flujo de prepolimero de aproximadamente 20
t/d, se modifica la inyeccion de nitrégeno, de modo que este ultimo se introduzca segun una direccion paralela a la
de la corriente del flujo liquido y en el sentido de esta corriente. Para las mlsmas condiciones de operacion de la
linea de policondensacion, la adopciéon de un caudal de nitrégeno de 2 m*/h, es decir F=4,4 y t=17,1 min, en las
condiciones de presion y de temperatura del terminador, permite un aumento significativo de la masa del polimero
que alcanza 16800 g/mol, y permite entonces un funcionamiento todavia mas estable de las maquinas de hilar.

Un flujo de aproximadamente 40 t/d del mismo prepolimero que el del ejemplo comparativo 1, se introduce en el
terminador y se adoptan las mlsmas condiciones de operacion de la linea de policondensacion. La adopcién de un
caudal de nitrégeno de 10 m %h, es decir F=9,4 y t=3,1 min, permite conservar un polimero de masa molecular 16800
g/mol de forma muy estable y garantiza un funcionamiento muy satisfactorio de las maquinas con el caudal de 40 t/d
de polimero para la linea de produccion. El procedimiento de la invencion permite aumentar la capacidad de la linea
de forma coémoda y controlada y producir un hilo de una gran calidad sin residuos.

Ejemplo comparativo 2

Un flujo de 1,7 t/h de prepolimero de poliamida 66 liquida con indice de viscosidad (IV) de 50 ml/g (medido con 0,5 g
de prepolimero para 100 ml de acido férmico al 90%) obtenido segun un procedimiento estandar de
prepolimerizacion de tipo poliamida 66, se introduce a una temperatura cercana a 280 °C en un terminador horizontal
que comprende un movil de agitacion horizontal (discos sucesivos montados sobre un arbol), que funciona a una
presién de 1100 hPa y equipado de una salida de fase de vapor snuada en el medio del terminador. En este
terminador se introduce igualmente un caudal de nitrégeno seco de 8 m*h a través de un orificio situado entre el
ultimo disco mévil de agitacion y la pared vertical que termina el terminador, segin una direccién paralela a la de la
corriente del flujo liquido y en el sentido contrario a la de esta corriente, con ayuda de un dispositivo de inyeccién
cuya salida consiste en una ranura rectangular. La referencia del nivel del terminador se fija al maximo y se extrae
de este terminador un polimero que tiene una IV de 136 ml/g, que no corresponde a la especificacion de producto
igual a 140 ml/g.

Ejemplo 2

En el terminador del ejemplo comparativo 2, se modifica la inyeccion de nitrégeno de modo que se introduce este
Gltimo segun una direccion paralela a la de la corriente del flujo liquido y en el sentido de esta corriente.

Adoptando las mismas condiciones de operacién, ya sea a nivel de la policondensacién o de la inyeccion de
nitrégeno (en particular el caudal de nitr6geno), la IV medida a la salida del terminador es de 140 ml/g.

El procedimiento de la invenciéon permite producir un polimero perfectamente adaptado a la especificacion del
producto.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de fabricacion en continuo de una poliamida, que comprende una etapa de polimerizacion inicial a
presién a partir de monémeros y una etapa de terminacién en fase liquida a una presién cercana a la presién
atmosférica, realizandose la etapa de terminacién en un reactor de eje horizontal, en la parte inferior del cual fluye
un flujo de reaccién liquido, y en la parte superior del cual, estando constituida la parte superior por un espacio de
cabeza gaseoso encima del flujo de reaccion liquido, se inyecta un gas inerte, caracterizado porque el gas inerte se
inyecta al final del reactor de terminacion, siguiendo una direccién que forma un angulo comprendido entre -45° y
+45° con respecto al eje que corresponde a la direccion de la corriente del flujo de reaccion liquido y en el sentido de
esta corriente.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque los monémeros son un acido dicarboxilico y una
diamina.

3. Procedimiento segun la reivindicacién 1 o 2, caracterizado porque la poliamida es una poliamida 66 o una
copoliamida cuya mayoria de motivos de repeticiébn son motivos de poliamida 66, siendo el acido dicarboxilico el
acido adipico y siendo la diamina la hexametilendiamina.

4. Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado porque los monémeros son una lactama y/o un
aminodcido.

5. Procedimiento segun la reivindicacién 4, caracterizado porque la poliamida es una poliamida 6 o una copoliamida
cuya mayoria de motivos de repeticién son motivos de poliamida 6, siendo la lactama la caprolactama y/o siendo el
aminoacido el acido aminohexanoico.

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el grado de avance de la
policondensacion a la salida de la etapa de polimerizacién inicial es superior a 90% para una poliamida 66.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el factor de dilucién del vapor
de agua en el espacio de cabeza del reactor de terminacién, cuando se introduce el gas inerte, es superior a 2.

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el tiempo de permanencia de
la fase gaseosa en el reactor de terminacion, es inferior o igual a 30 min, preferiblemente inferior o igual a 20 min.

9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el tiempo de permanencia de
la fase liquida en el reactor de terminacién es superior a 5 min.

10. Procedimiento segln una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el reactor de polimerizacion
inicial y de terminacion estan colocados en un recinto o doble envuelta que comprende un fluido transmisor de calor.
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