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DESCRIPCION

Procedimiento para la preparacién de poliamidas con un arreglo de boquillas de atomizacion, para la colisiéon de
haces de atomizacion.

Base de la invencién

La presente invencién se refiere a un procedimiento para la preparacion de poliamidas con un arreglo de boquillas
de atomizacion, para la colisién de haces de atomizacién.

Estado de la técnica

Los arreglos de boquillas de atomizacion para la colision de haces de atomizacién son conocidos en el estado de la
técnica.

Para ello, se alinean dos haces de atomizacion, de modo que se encuentran mutuamente bajo un determinado
angulo. El intercambio de impulso de los dos haces de atomizacion que se tocan mutuamente puede conducir a una
combinacién de gotas individuales de los haces de atomizacion y en el campo gravitacional a la formacion de una
linea de pendiente por ejemplo de gotas individuales o puede conducir a la atomizacion de los haces de
atomizacién y a la formacién de un cono de atomizacion.

El documento JP 11049805 describe un procedimiento para la polimerizacién por atomizaciéon con una primera y
una segunda boquilla de rendija, en la que el angulo entre los haces emergentes de atomizacion de boquilla de
rendija deberia ser mayor a 15° y después de la colision de los haces de atomizacién de rendija surge una cortina
de caida, del liquido mixto de los haces de atomizaciéon. De acuerdo con las ilustraciones 4 y 5 se alcanzan
tamanos de gota en el intervalo de milimetros.

El documento JP10204105 describe un procedimiento para la polimerizaciéon por atomizacion con una primera y una
segunda boquillas, en el que el angulo entre los haces emergentes de atomizacion de boquilla deberia ser mayor a
15° y después de la colision de los haces de atomizacién surge una linea de pendiente del liquido mixto de los
haces de atomizacion.

El documento US 7,288,610 B2 y el documento EP 1424346 A4 describen procedimientos para la polimerizacion
por gotas, con la mezcla de un primer y un segundo liquido en una fase gaseosa, en el que al menos uno de los
dos liquidos tiene la forma de una pelicula de liquido que se ensancha de manera tridimensional. Como estado de
la técnica, en la figura 1 se representan dos haces de liquido, los cuales después de una colision corren como linea
de pendiente en forma de gota. En la figura 2 se representa como estado de la técnica dos peliculas de liquido
efluentes de la boquilla de rendija, que se combinan hasta dar una cortina de liquido.

El documento US 2003/153709 divulga un dispositivo y un procedimiento para la preparaciéon continua de homo o
copolimeros mediante una micromezcla de impacto de haces libres de atomizacién de fluidos. Para ello se
disponen mutuamente en un angulo al menos dos haces de atomizacién y se encuentran en un punto de impacto y
forman un chorro de atomizacion resultante. Simultdneamente se dirige al menos un tercer chorro de atomizacion al
un punto de impacto. No se describe la preparacién de poliamidas con este dispositivo.

El documento WO 2007/096383 divulga un procedimiento y un dispositivo para la ejecucion de procesos quimicos y
fisicos, en el que los reactivos son inyectados mediante boquillas sobre un punto de colisién, y mediante la mezcla
de los reactivos surge un producto. Los haces de boquilla estan dirigidos en un angulo mutuo. No se menciona un
procedimiento para la preparacion de polimeros.

El documento DE 17 95 358 describe un procedimiento y un dispositivo para la fabricacién de articulos moldeados
de poliamidas, en el cual en la mezcla que va a ser polimerizada se soplan productos fundidos de lactama
simultaneamente mediante dos tubos calientes. En particular los productos fundidos son dirigidos horizontalmente y
los haces libres no hacen colision.

El documento DE 17 79 037 describe una cabeza de mezcla para la fabricacion de plasticos mediante mezcla de
por lo menos dos liquidos que reaccionan mutuamente en una camara de mezcla. Los liquidos que van a
reaccionar mutuamente se encuentran en forma oblicua hacia arriba dirigidos uno contra otro y se inyectan como
haz conjunto previamente mezclado contra la parte superior de la pared de la camara de mezcla. En el flujo de
retorno del haz o de la mezcla en direccion de la abertura de salida, esta mezcla cruza los haces que ingresan y al
respecto basicamente se arremolinan.

El documento US 4,765,540 describe un procedimiento y un dispositivo para la generacién de varios haces de
atomizacién, en el que los haces de atomizacion no se traslapan y no colisionan. Ademas, en un procedimiento
mejorado se introducen particulas en el(los) chorro(s) de atomizacion.
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Los arreglos conocidos de boquillas de atomizacion para la colision de haces de atomizaciéon requieren aun
mejoramiento y frecuentemente tienen como desventaja el ensuciamiento, en particular en la zona entre las
boquillas de atomizaciéon. Para la disminucién del ensuciamiento se lavan las posiciones susceptibles de
ensuciamiento por ejemplo también con corrientes de gas, lo cual por otro lado tiene como consecuencia un
consumo desventajoso de gas y una disposicion de dispositivos adicionales para la dosificacion del gas. Ademas,
en el estado de la técnica se conocen tamafios de gotas generadas en el intervalo de milimetros, lo cual
corresponde a tamarnos mayores de particula.

Por ello, la presente invencién basa el objetivo en suministrar un procedimiento para la fabricacion de poliamidas
con un arreglo mejorado de boquillas de atomizacién para la colisién de haces de atomizacion, que evite las
desventajas mencionadas anteriormente. Con este arreglo de boquillas de atomizacion deberia ponerse a
disposicion un procedimiento para la fabricacion de poliamidas, en particular de particulas de poliamida con una
curva de distribucion de tamafo de particulas estable y estrecha, con el que puedan variarse los tamafos de
particula en la produccion en curso, sin detener la produccién, permita ampliar la capacidad de produccién de modo
simple y con ahorro de espacio, con baja susceptibilidad frente al ensuciamiento y reducidos paros para limpieza.
Ademas, debido a la baja susceptibilidad frente al ensuciamiento, deberia poder evitarse el uso de un dispositivo de
lavado por ejemplo con un gas.

Resumen de la invencion

Se encontr6 ahora de modo sorprendente que este objetivo es logrado con un procedimiento mediante el uso de un
arreglo de boquillas de atomizacion de acuerdo con la reivindicacion 1.

El arreglo de boquillas de atomizacion usado exhibe, frente a los arreglos convencionales de boquillas de
atomizacién, una alineacién tal de dos boquillas de atomizacion, que después de la colisién de los haces de
atomizacién, en contraste por ejemplo con conos tridimensionales de atomizacién con una gran area base circular
en el campo gravitacional, se forma un abanico de atomizacion de colision con una linea base esencialmente
longitudinal. Para un aumento en la capacidad de produccién, pueden disponerse consecutivamente de tal manera
varios arreglos de boquillas de atomizacién, de modo que varios abanicos de atomizacién de colisién formados
elevan la capacidad de produccién, con bajo requerimiento de espacio. Ademas, para aumentar la capacidad de
produccion es posible también una ampliacion modular del arreglo de boquillas de atomizacién usado. Frente a los
arreglos convencionales de boquillas de atomizacion, el arreglo de boquillas de atomizacion usado no muestra
ningun ensuciamiento dentro de las boquillas y tampoco en la zona alrededor de las boquillas de atomizacion. El
procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricacion de poliamidas con el arreglo de boquillas de
atomizacién usado muestra, en comparacion con los procedimientos convencionales, distribuciones de tamano de
particula esencialmente mas estables y estrechas, de las particulas fabricadas.

Por ello, de acuerdo con la invencion se usa un arreglo de boquillas de atomizacién para la colision de haces de
atomizacién, que comprende por lo menos una primera boquilla de atomizacion, que forma un primer chorro de
atomizacién con una primera area de seccion transversal del chorro de atomizacién y un primer eje de extension
longitudinal del chorro de atomizacién, en el que el primer eje de extension longitudinal del chorro de atomizacion
esta dirigido en un primer plano vertical en el campo gravitacional, y una segunda boquilla de atomizacién,
formando un segundo chorro de atomizacién con una segunda &rea de seccién transversal del chorro de
atomizacién y por segundo eje de extension longitudinal del chorro de atomizacion, en el que el segundo eje de
extensién longitudinal del chorro de atomizacién esta dirigido en un segundo plano vertical en el campo
gravitacional, en el que la primera y la segunda boquilla de atomizaciéon exhiben una direccién de atomizacion
orientada hacia el campo gravitacional y dispuesta contrariamente de modo que los haces de atomizacién formados
en la direccion orientada al campo gravitacional colisionan en una zona de colision, en la que el angulo incluido
entre el primero y el segundo chorro de atomizacion esta en el intervalo de 5° a 170° y la primera y la segunda
boquilla de atomizacién estan dispuestas de modo que la primera area de seccidn transversal del chorro de
atomizacién del primer chorro de atomizacion con la segunda area de seccion transversal del chorro de atomizacion
del segundo chorro de atomizacién, forman por colisiéon una interseccion.

En una forma adecuada de realizacion de la invencién se usa una interconexion que comprende por lo menos dos
arreglos de boquillas de atomizacion, definidas como anteriormente y a continuacion, dispuestas consecutivamente.

Es objetivo de la invencion un procedimiento para la fabricacion de poliamidas de acuerdo con la reivindicacién 1,
con un arreglo de boquillas de atomizacién o una interconexién de arreglos de boquillas de atomizacion, que
comprende las etapas de:

a) preparacion de una primera composicion fluida de atomizacion y una segunda composicion fluida de atomizacion
teniendo como condicion que

- la primera y/o segunda composicién fluida de atomizacién contiene al menos un componente capaz de formar
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poliamidas, elegido de entre: lactamas, acidos aminocarboxilicos, amidas de acidos aminocarboxilicos, nitrilos de
acidos aminocarboxilicos, diaminas, acidos dicarboxilicos, sales de acidos dicarboxilicos/diaminas, dinitrilos y
mezclas de ellos,

- para el caso de una polimerizacion aniénica activada de lactama, sélo una de las dos composiciones de
atomizacién fluidas contiene al menos un activador y sélo la otra contiene al menos un catalizador,

b) atomizacién de una de las dos composiciones fluidas de atomizacion a través de la primera o segunda (D1, D2)
boquilla de atomizaciéon para obtener un primer chorro (S1, S2) de atomizacién y atomizacién de la otra
composicion fluida de atomizacién a través de la otra boquilla (D1, D2) de atomizacion para obtener un segundo
chorro (S1, S2) de atomizacién,

c) colision del primer chorro (S1) de atomizacién con el segundo chorro (S2) de atomizacion, en la que la una y la
otra composicion fluida de atomizacién forman mutuamente una mezcla capaz de formar poliamidas, que reacciona
hasta dar una poliamida y entre el arreglo de boquillas de atomizaciéon se forma un abanico de atomizacion de
colision (F) orientado de modo vertical al campo gravitacional,

d) descarga de la poliamida obtenida en la etapa c),

e) dado el caso purificacién adicional de la poliamida descargada en la etapa d),

f) dado el caso secado de la poliamida descargada en la etapa d) y/o purificada adicionalmente en la etapa e).
Descripcion detallada de la invencion

En el marco de la presente invencién se entiende por una colisién de haces de atomizacién un encuentro mutuo de
componentes de haces de atomizacion.

En el marco de la presente invencién se entiende por area de seccién transversal del chorro de atomizacién, a la
superficie en el chorro de atomizacion de un corte a través del chorro de atomizacion, perpendicular al eje de
extensién longitudinal del chorro de atomizacién.

En el marco de la presente invencion se entiende por eje de extensién longitudinal del chorro de atomizacion, al eje
imaginario de un chorro de atomizacion en direccion longitudinal del chorro de atomizacion.

En el marco de la presente invencion se entiende por un plano vertical orientado en el campo gravitacional, a un
objeto bidimensional imaginario que se extiende mediante dos vectores, en el cual uno de los dos vectores esta
dispuesto en la direccion del campo gravitacional. El otro de los dos vectores esta dispuesto en direccién de un eje
de extensién longitudinal del chorro de atomizacién. Un chorro de atomizacién puede ser atomizado dentro de este
espacio bidimensional de vectores, en diferentes angulos.

En el marco de la presente invencidn se entiende por una direccion de atomizacién orientada al campo
gravitacional, una direccion que tiene un chorro de atomizacién en su eje de extension longitudinal del chorro de
atomizacién, que muestra hacia el campo magnético de la tierra y no se aleja del campo magnético de la tierra.

En el marco de la presente invencién se entiende por una zona de colisién, una zona en la cual se encuentran
mutuamente componentes de haces de atomizacion.

En el marco de la presente invencién se entiende por un angulo incluido, el angulo mas pequefno, también
denominado angulo interior, entre dos haces de atomizacion que se intersectan.

En el marco de la presente invencién se entiende por la interseccion, la cantidad conjunta de areas de seccién
transversal del chorro de atomizacién que se intersectan, por la colision de haces de atomizacion. Por ejemplo, la
interseccién de dos haces de atomizacion es la cantidad del elemento que pertenece tanto a uno como también al
otro chorro de atomizacion. Aparte de ello, cada uno de los dos haces de atomizacion puede contener también una
cantidad de elemento, que no pertenece al otro chorro de atomizacion. Por ejemplo, en la colisién de areas de
seccion transversal del chorro de atomizacién que se intersectan, de dos haces de atomizacion dispuestos
mutuamente de manera opuesta en un determinado angulo en el campo gravitacional, se forma un abanico de
atomizacién de colisién. En cual angulo, el denominado angulo de corte, esta dispuesto el abanico de atomizacion
de colision entre los haces de atomizacién formado por la colisién en el campo gravitacional, depende de la
posicién del plano de corte en los haces de atomizacién, en lo que sobre el plano de corte tiene influencia la
posicién y la superficie de la interseccién, en la cual colisionan los haces de atomizacion.

Preferiblemente la primera y la segunda boquilla de atomizacion estan dispuestas de modo que el primer plano
vertical esta dirigido en el campo gravitacional de modo paralelo o rectilineo al segundo plano vertical en el campo
gravitacional.
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En el marco de la presente invencién se entiende por rectilineo, dispuesto sobre una linea imaginaria.

Preferiblemente la primera y la segunda boquilla de atomizacién estan dispuestas de modo que la interseccién no
es una superposicion coincidente de la primera area de seccién transversal del chorro de atomizacién con la
segunda area de seccion transversal del chorro de atomizacion, y entre el primer y el segundo chorro de
atomizacién se forma un plano de corte.

En el marco de la presente invencion se entiende por plano de corte, al plano del desplazamiento relativo de las
partes que se superponen de los haces de atomizacion.

Preferiblemente, la primera area de seccion transversal del chorro de atomizacién y la segunda area de seccién
transversal del chorro de atomizacién no son iguales y la primera y la segunda boquilla de atomizacién estan
dispuestas de modo que la primer area de seccion transversal del chorro de atomizacion del primer chorro de
atomizacién con la segunda area de seccion transversal del chorro de atomizacion del segundo chorro de
atomizacién, forman por colisién una cantidad parcial.

En el marco de la presente invencion se entiende por igual, una coincidencia en forma geométrica y tamano del
area de seccion transversal del chorro de atomizacion.

En el marco de la presente invencion se entiende por una cantidad parcial, cuando para una interseccion de areas
de seccién transversales del chorro de atomizacién, condicionada por colisién de haces de atomizacién, cada
elemento del un chorro de atomizacion es también un elemento del otro chorro de atomizacion. Al respecto, el otro
de los dos haces de atomizacién puede contener también una cantidad de elementos, que no pertenecen al un
chorro de atomizacién, en el que la cantidad de elementos del un chorro de atomizaciéon siempre es también un
elemento del otro chorro de atomizacién.

Preferiblemente, la primera y la segunda boquilla de atomizacién estan alineadas de modo que después de la
colisién del primero con el segundo chorro de atomizacién, en la zona de colision se forma un abanico de
atomizacién de colision dispuesto de manera vertical con la zona de colision, al campo gravitacional.

En el marco de la presente invencion, se entiende por abanico de atomizaciéon de colision al ensanchamiento
superficial de elementos del primero y/o segundo chorro de atomizacion, que se inicia desde la zona de colision,
después de la colisién de los haces de atomizacién.

Preferiblemente la primera y la segunda boquilla de atomizacion estan alineadas de modo que el abanico de
atomizacién de colisién dispuesto de manera vertical en el campo gravitacional, después de la colision del primero
con el segundo chorro de atomizacion, esta dispuesto en un angulo en el intervalode O <a<'2mmy < a < 3/2mo
en el intervalo de 2 < a < Ty 3/21 a < 21 entre el plano vertical del abanico de atomizacién de colisiéon y un plano
vertical perpendicular al primero y segundo planos verticales en el campo gravitacional.

Preferiblemente la primera y la segunda boquilla de atomizacion estan alineadas de modo que el abanico de
atomizacién de colisién dispuesto de manera vertical en el campo gravitacional desde la zona de colision, después
de la colision del primero con el segundo chorro de atomizacion, exhibe un angulo de apertura en el intervalo de 1°
a 170°, preferiblemente en el intervalo de 20° a 150°, de modo particular preferiblemente en el intervalo de 30° a
120°.

En el marco de la presente invencion se entiende por un angulo de apertura el angulo que se abre, partiendo de la
zona de colisién, entre la zona de borde del abanico de atomizaciéon de colisién, limitando por ambos lados el
abanico de atomizacién de colision. Con ello, el &ngulo de apertura es el angulo interior mas pequeno incluido entre
las zonas de borde del abanico de atomizacion de colision que limitan por ambos lados el abanico de atomizacion
de colision.

Preferiblemente, la primera y la segunda boquilla de atomizacion estan alineadas de modo que el abanico de
atomizacién de colisién dispuesto de modo vertical en el campo gravitacional desde la zona de colision, después de
la colision del primero con el segundo chorro de atomizacion, exhibe un area base en la que la forma geométrica del
area base es elegida de entre una linea, un évalo, un rectangulo angosto, un arco, un arco circular, un cono y
combinaciones de ellos.

La posicidn y superficie de la cantidad parcial, en la cual hacen colisiéon los haces de atomizacién, influyen en la
forma geomeétrica/configuracion del abanico F de atomizacién de colision formado en la colision entre los haces de
atomizacién. Ademas, se influye en la forma del abanico de atomizacién de colision y en particular también en el
tamano de particula y la distribucion de tamafio de particula en el abanico de atomizaciéon de colision, mediante
otros parametros, como por ejemplo la viscosidad de la composicion de atomizacién, la velocidad del chorro de
atomizacién y la tension superficial de la composicion para atomizacion.
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En el marco de la presente invencion se entiende por la forma geométrica del area base la forma geométrica de la
seccion transversal, que se revela para una seccion transversal a través del abanico de atomizacion de colision
dispuesto de manera vertical.

Preferiblemente, la primera y/o segunda boquilla de atomizacién es una placa perforada, una boquilla de orificio,
una abertura, una boquilla de rendija o una combinacion de ellas.

Preferiblemente la primera y segunda boquilla de atomizacién estan dispuestas en una cabeza de boquillas.

Preferiblemente la primera y/o segunda boquilla de atomizacién exhibe una longitud de canal de boquilla en un
intervalo de 1 a 1000 um, preferiblemente en el intervalo de 3 a 50 um, de modo particular preferiblemente en un
intervalo de 5 a 20 pm.

En el marco de la presente invenciéon se entiende por longitud de canal de boquilla, la longitud de un canal
atravesado por un chorro de atomizacion, el cual conduce hasta la salida del chorro de atomizacién desde la
boquilla de atomizacién. La primera y/o segunda boquilla de atomizacién exhiben/exhibe un diametro de canal de
boquilla en un intervalo de 25 a 500 pm, de modo particular preferiblemente en un intervalo de 50 a 250 um.

En el marco de la presente invencién se entiende por didmetro de canal de boquilla el diametro de un canal
atravesado por un chorro de atomizacion, el cual conduce hasta la salida del chorro de atomizacién desde la
boquilla de atomizacién.

Preferiblemente la primera y/o segunda boquilla de atomizacion son cargadas con una presion en el intervalo de 2 a
200 bar, preferiblemente en el intervalo de 5 a 100 bar, de modo particular preferiblemente en un intervalo de 10 a
50 bar. La primera y/o segunda area de seccion transversal del chorro de atomizacion estan en un intervalo de 490
a 197000 umz, de modo particular preferiblemente en un intervalo de 1960 a 50000 umz.

En el marco de la presente invencion se entiende por un area de seccion transversal del chorro de atomizacion a la
superficie de seccién transversal de un chorro de atomizacién en una zona desde la salida del chorro de
atomizacién de una boquilla de atomizacion hasta la zona de colisién. La primera y/o segunda boquilla de
atomizacién esta(n) dispuesta(s) de modo que el angulo incluido entre los dos haces de atomizacién esta en el
intervalo de 5° a 170°, preferiblemente en el intervalo de 30° a 150°, de modo particular preferiblemente en un
intervalo de 40° a 120°.

Preferiblemente por lo menos dos, por ejemplo 2, 3, 4,5, 6,7, 8,9, 10, 11, 12, arreglos de boquillas de atomizacién
estan dispuestos consecutivamente.

En el marco de la presente invencién los arreglos de boquillas de atomizacion dispuestos de manera consecutiva
son una disposicion de varios, por ejemplo 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12, pares de boquillas de atomizacion en
conexion en paralelo.

Procedimiento para la fabricacién de poliamidas

Las poliamidas pertenecen a los polimeros fabricados en mayor extension a nivel mundial y sirven, aparte de los
ambitos de aplicacion principales de fibras, materiales y peliculas, a una multiplicidad de otros propésitos de
aplicaciéon. Entre las poliamidas, la Polyamid 6 con una fraccién de aproximadamente 57 %, es el polimero mas
fabricado. El procedimiento clasico para la fabricacién de Polyamid 6 (policaprolactama) es la polimerizacion
hidrolitica de e-caprolactama, que es todavia de importancia técnica muy grande. Los procedimientos hidroliticos
convencionales de fabricacion son descritos por ejemplo en Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry, entrega
en linea, 15 de marzo de 2003, vol. 28, pp. 552-553 y Kunststoffhandbuch, % Technische Thermoplaste: Polyamide,
editorial Carl Hanser, 1998, Munich, pp. 42-47 y 65-70. En la primera etapa de la polimerizacién hidrolitica
reacciona una parte de la lactama usada, mediante accibn de agua con apertura de anillo hasta dar el
correspondiente acido w-aminocarboxilico. Este reacciona entonces con mas lactama en reacciones de poliadicién
y condensacion, hasta dar la correspondiente poliamida. En una variante preferida, reacciona e-caprolactama por
accién de agua, con apertura de anillo hasta dar acido aminocaproico y entonces posteriormente hasta Polyamid 6.

Béasicamente pueden ejecutarse también polimerizaciones iénicas, en particular polimerizaciones anionicas.

Es conocido también basicamente un procedimiento para la fabricacién de poliamidas mediante polimerizacion
anionica activada de lactama. Para ello se realiza polimerizaciéon con apertura de anillo de lactamas, como por
ejemplo caprolactama, laurillactama, piperidona, pirrolidona, etc., en una reaccion de polimerizacion anidnica
catalizada por base. Para ello, por regla general se realiza polimerizacion a elevadas temperaturas, de un producto
fundido de lactama, el cual contiene un catalizador alcalino y un denominado activador (también cocatalizador o
iniciador). La polimerizacion anionica activada de lactama es descrita en el ejemplo de e-caprolactama en
Polyamide, Kunststoffhandbuch, vol. %, ISBN 3-446-16486-3, 1998, editorial Carl Hanser, pp. 49-52 y en
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Macromolecules, vol. 32, No. 23 (1999), pp. 7726.

Una ruta alternativa para la fabricacion de poliamidas es la policondensacién de aminonitrilos. Para ello se cuenta
por ejemplo la fabricacién de Polyamid 6 a partir de 6-aminocapronitrilo (ACN). De acuerdo con una forma de operar
corriente, este procedimiento comprende una hidrélisis de nitrilo y subsiguiente aminamidacién. Esta ocurre por
regla general en las etapas separadas de reaccién, en presencia de un catalizador heterogéneo, como TiO2. Ha
probado ser practicable una forma de operar en varias etapas, puesto que ambas etapas de reaccion tienen
diferentes requerimientos respecto al contenido de agua y la completitud de la reaccién. También con esta ruta de
sintesis es frecuentemente ventajoso, someter el polimero obtenido a una purificacién para eliminar los
monomeros/oligdmeros.

Etapa a)

En la etapa a) del procedimiento de acuerdo con la invencién se suministra al menos una composicién de
atomizacién, que contiene componentes capaces de formar poliamidas, que son elegidos de entre lactamas, acidos
aminocarboxilicos, amidas de &acido aminocarboxilico, nitrilos de acidos aminocarboxilicos, diaminas, acidos
dicarboxilicos, sales de acidos dicarboxilicos/diaminas, dinitrilos y mezclas de ellos.

En el marco de la presente invencion se entiende por una composicion de atomizacion, una composicién con la cual
se carga un arreglo de boquillas de atomizacion y la cual es adecuada para la atomizaciéon con un arreglo de
boquillas, es decir que la composicion para atomizaciéon se deja fragmentar en gotas de la maxima finura como
aerosol (niebla) en un gas, como por ejemplo aire, gas inerte.

La composicién para atomizacion suministrada en la etapa a) contiene preferiblemente como componente capaz de
formar poliamida al menos una lactama Cs a C12 y/o un oligdbmero. Las lactamas son elegidas en particular de entre
e-caprolactama, 2-piperidona (d-valerolatama), 2-pirrolidona (y-butirolactama), caprillactama, enantolactama,
laurillactama, sus mezclas y oligobmeros de ellas.

Preferiblemente en la etapa a) se suministra al menos una composicion para atomizacion, que contiene al menos
una lactama o al menos un nitrilo de acidos aminocarboxilicos y/u oligdmero de estos monémeros. En una forma
especial de realizacion, la primera y/o segunda composicion fluida de atomizacién contiene al menos un
comonomero, elegido de entre acidos w-aminocarboxilicos, amidas de acidos w- aminocarboxilicos, sales de
acidos w-aminocarboxilicos, ésteres de acidos w-aminocarboxilicos, diaminas y acidos dicarboxilicos, sales de
acidos dicarboxilicos/sales de diamina, dinitrilos y mezclas de ellos.

En una realizacion especial, el procedimiento de acuerdo con la invencion sirve para la fabricacion de
homopoliamidas. Las homopoliamidas se derivan de una lactama o un &cido aminocarboxilico y se describen
mediante una unidad individual de repeticion. Los elementos basicos de Polyamid 6 pueden estar constituidos por
ejemplo de caprolactama, aminocapronitrilo, acido aminocaproico o mezclas de ellos. Las homopoliamidas
preferidas son Nylon-6 (PA 6, policaprolactama), Nylon-7 (PA 7, polienantolactama o poliheptanamida), Nylon-10
(PA 10, polidecanoamida), Nylon-11 (PA 11, poliundecanolactama) y Nylon-12 (PA 12, polidodecanolactama). De
modo particular se prefieren PA 6 y PA 12, en particular se prefiere PA 6.

En otra realizacion especial, el procedimiento de acuerdo con la invencion sirve para la fabricacién de copoliamidas.
Las copoliamidas se derivan de varios monémeros diferentes, en los que los monémeros estan unidos mutuamente
uno a otro en cada caso por un enlace amida. Los elementos estructurales posibles de copoliamida pueden
derivarse por ejemplo de lactamas, acidos aminocarboxilicos, acidos dicarboxilicos y diaminas. Las copoliamidas
preferidas son poliamidas de hexametilendiamina y acido adipico (PA 66) asi como poliamidas de caprolactama,
hexametilendiamina y &cido adipico (PA 6/66). Las copoliamidas pueden contener incorporado el elemento de
poliamida en diferentes relaciones.

Preferiblemente para la fabricacion de copoliamidas en la etapa a) se suministra una mezcla de monémero, que
adicionalmente a por lo menos una lactama o nitrilo de acido aminocarboxilico y/u oligbmero de ellos, contiene al
menos un monoémero (M1) capaz de formar enlaces amido, que pueden formar copolimeros con ellos.

Son monémeros (M1) adecuados los acidos dicarboxilicos, por ejemplo acidos alpha, omega dicarboxilicos Ca-10
alifaticos, como &cido succinico, acido glutarico, acido adipico, acido pimélico, acido subérico, &cido acelaico, acido
sebacico y acido dodecanodioico. También pueden usarse de acidos dicarboxilicos Cs-20, como acido tereftalico y
acido isoftalico.

Como monoémeros (M1), diaminas adecuadas, pueden usarse a,w-diaminas con cuatro a diez &tomos de carbono,
como tetrametilendiamina, pentametilendiamina, hexametilendiamina, heptametilendiamina, octametilendiamina,
nonametilendiamina y decametilendiamina. De modo particular se prefiere hexametilendiamina.

Entre las sales adecuadas como mondmeros (M1) de los &cidos dicarboxilicos y diaminas mencionados se prefiere
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en particular la sal de acido adipico y hexametilendiamina, denominada sal AH.

En otra realizacion especial, el procedimiento de acuerdo con la invencion sirve para la fabricacién de copolimeros
de poliamida. Los copolimeros de poliamida contienen, aparte de elementos base de poliamida otros elementos
base, que no estan unidos mutuamente por enlaces amido (=monémeros M2). La fraccion de monémeros M2
incorporados en los copolimeros de poliamida es preferiblemente maximo 40 % en peso, de modo particular
preferiblemente maximo 20 % en peso, en particular maximo 10 % en peso, referida al peso total del elemento
estructural del copolimero de poliamida.

Preferiblemente para la fabricacion de copolimeros de poliamida en la etapa a) se suministra la mezcla de
monodmeros que contiene

- al menos una lactama o nitrilo de acido aminocarboxilico y/u oligdmero de ellos,
- dado el caso al menos un monémero (M1) que puede formar copolimero con ellos, y
- al menos un monémero (M2) que puede formar copolimero con ellos.

Los mon6émeros (M2) preferidos son lactonas. Las lactonas preferidas son por ejemplo e-caprolactona y/o y-
butirolactona.

En la fabricacion de las poliamidas pueden usarse uno o varios reguladores de cadena, por ejemplo aminas o
diaminas alifaticas, como triacetonadiamina o acidos mono o dicarboxilicos, como &cido propiénico y acido acético,
o acidos carboxilicos aromaticos, como acido benzoico o acido tereftalico.

Para el caso de una polimerizaciéon aniénica activada de lactama, una de las dos composiciones fluidas de
atomizacién contiene al menos un activador y el otro al menos un catalizador.

Los catalizadores adecuados para el uso en el procedimiento de acuerdo con la invenciéon son catalizadores
corrientes, como se usan comunmente para la polimerizacion aniénica. Entre ellos se cuentan en especial
compuestos que hacen posible la formacion de aniones de lactama. Los aniones de lactama de por si pueden
actuar asi mismo como catalizador. Tales catalizadores son conocidos por ejemplo de Polyamide,
Kunststoffhandbuch, Vol. %, 1998, editorial Carl Hanser, p. 52.

El catalizador es elegido preferiblemente de entre caprolactamato de sodio, caprolactamato de potasio, bromuro de
caprolactamato de magnesio, cloruro de caprolactamato de magnesio, bis-caprolactamato de magnesio, hidruro de
sodio, sodio, hidroxido de sodio, metanolato de sodio, etanolato de sodio, propanolato de sodio, butanolato de
sodio, hidruro de potasio, potasio, hidréxido de potasio, metanolato de potasio, etanolato de potasio, propanolato de
potasio, butanolato de potasio y sus mezclas.

De modo particular preferiblemente se usa un catalizador que es elegido de entre hidruro de sodio, sodio y
caprolactamato de sodio. En particular, como catalizador se usa caprolactamato de sodio. En una forma especial de
realizacién se usa una solucién de caprolactamato de sodio en caprolactama. Una mezcla asi es obtenible
comercialmente bajo la denominaciéon Briggolen ® C10 la compania BriggemannChemical, L. Briggemann
Kommanditgesellschaft, Alemania y contiene 17 a 19 % en peso de caprolactamato de sodio en caprolactama.
Como catalizador son adecuados asi mismo en particular bromuro de caprolactamato de magnesio, por ejemplo
Briiggolen ® C1 de la compafia BriiggemannChemical, Alemania.

La relacién molar de lactama a catalizador puede variar en amplios limites, por regla general es de 1:1 a 10000:1,
preferiblemente 5:1 a 1000:1, de modo particular preferiblemente 1:1 a 500:1.

La composicion de lactama que puede formar polimeros de acuerdo con la invencién contiene preferiblemente por
lo menos un activador.

Los activadores adecuados para la polimerizacion anionica son lactamas sustituidas en N por radicales
electrofilicos (por ejemplo una acillactama).

Como activadores son adecuados también precursores para aquellas lactamas activadas sustituidas en N, que
junto con la lactama forman in situ una lactama activada. El nimero de cadenas crecientes depende de la cantidad
de activador. Como activadores son adecuados en general isocianatos, anhidridos de acido y halogenuros de acido
o sus productos de reaccion con el monémero de lactama.

Como activadores son adecuados diisocianatos alifaticos, cicloalifaticos, aralifaticos y aromaticos. Son diisocianatos
alifaticos adecuados por ejemplo tetrametilendiisocianato, hexametilendiisocianato, octametilendiisocianato,
decametilendiisocianato, undecametilendiisocianato y dodecametilendiisocianato. Son diisocianatos alifaticos
adecuados por ejemplo 4,4’-metilenbis(ciclohexil)diisocianato, isoforondiisocianato y 1,4-diisocianatociclohexano.
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Son diisocianatos aromaticos adecuados por ejemplo toluildiisocianato, 4,4’-difenilmetanodiisocianato,
xililendiisocianato y tetrametilxililendiisocianato.

Ademas pueden usarse poliisocianatos, que se preparan a partir de los diisocianatos mencionados anteriormente o
sus mezclas, mediante union por medio de estructuras uretano, alofanato, urea, biuret, uretdiona, amida,
isocianurato, carbodiimida, uretonimina, oxadiazintriona o iminooxadiazindiona. Entre ellos se cuenta por ejemplo el
isocianurato de hexametilendiisocianato. Este es obtenible comercialmente bajo la denominacion Basonat HI 100
de la compafia BASF SE, Alemania.

Como activadores son adecuados ademas halogenuros de diacido alifaticos, como cloruro de acido butilendioico,
bromuro de acido butilendioico, cloruro de acido hexametilendioico, bromuro de acido hexametilendioico, cloruro de
acido octametilendioico, bromuro de acido octametilendioico, cloruro de acido decametilendioico, bromuro de acido
decametilendioico, cloruro de acido dodecametilendioico, bromuro de acido dodecametilendioico, 4,4'-
metilenbis(cloruro de acido ciclohexiloico), 4,4’-metilenbis-(ciclohexiloico), cloruro de acido isoforondioico, bromuro
de acido isoforondioico; como también halogenuros de &cido dioico, como cloruro de acido toluilmetilendioico,
bromuro de &cido toluilmetilendioico, cloruro de &acido 4,4-metilenbis(fenil)oico, bromuro de &acido 4,4-
metilenbis(fenil)oico. Pueden usarse también mezclas de los mencionados compuestos, como activadores.

En particular se prefiere una composicién de lactama que puede formar polimeros, en la que como activador se usa
por lo menos un compuesto elegido de entre el grupo consistente en diisocianatos alifaticos, diisocianatos
aromaticos, poliisocianatos, halogenuros de diacidos alifaticos y halogenuros de diacidos aromaticos.

En una forma preferida de realizacién se usa como activador por lo menos un compuesto que es elegido de entre
hexametilendiisocianato, hexametilen-1,6-dicarbamoilcaprolactama (es decir 1,6-hexametilendiisocianato bloqueado
con caprolactama), isoforondiisocianato, bromuro de acido hexametilendioico, cloruro de acido hexametilendioico y
sus mezclas. De modo particular, como activador se usa preferiblemente hexametilen-1,6-dicarbamoilcaprolactama.
Esta es obtenible comercialmente bajo la denominacién Briggolen® C20 de la compania BriiggemannChemical,
Alemania.

La relacién molar de lactama a activador puede variar en amplios limites y es por regla general 1:1 a 10000:1,
preferiblemente 5:1 a 2000:1, de modo particular preferiblemente 20:1 a 1000:1.

Etapa b)

En la etapa b) del procedimiento de acuerdo con la invencién, una de las dos composiciones fluidas de atomizacion
es atomizada a través de la primera o segunda boquilla de atomizacién para obtener un primer chorro de
atomizacién y la otra composicion fluida de atomizacion es atomizada a través de la otra boquilla de atomizacién,
para obtener un segundo chorro de atomizacion.

En el marco de la presente invencion se entiende por atomizacion, la desintegracion de la composicién fluida de
atomizacién en gotitas de maxima finura como aerosol (neblina) en un gas, como por ejemplo aire, gas inerte,
combinaciones de ellos. El aerosol que surge se denomina también chorro de atomizacion. Este puede consistir en
gotas, que exhiben todas el mismo diametro y forman un chorro de atomizacién monodisperso o contienen gotas de
diferente tamario y forman un chorro de atomizacién polidisperso.

Etapa c)

En la etapa c) del procedimiento de acuerdo con la invencion hace colisién el primer chorro de atomizacién con el
segundo chorro de atomizacién, en el que la una y la otra composicién fluida de atomizacién reaccionan
mutuamente hasta dar un producto de reaccién poliamida y entre el arreglo de boquillas de atomizacién se forma un
abanico de atomizacion de colisién orientado de modo vertical en el campo gravitacional.

En el marco de la presente invencidén se entiende por reacciéon hasta dar un producto de reaccion de poliamida,
preferiblemente una polimerizacion idnica de e-caprolactama.

En el marco de la presente invencion se entiende por abanico de atomizacién de colision la expansion en forma de
abanico, de un aerosol después de la colisién de haces de atomizacién. En particular el abanico de atomizacion de
colision dispuesto verticalmente en el campo gravitacional, después de la colision del primero con el segundo
chorro de atomizacion, de la zona de colision, exhibe un area base en la que la forma geométrica del area base es
elegida de entre una linea, un 6valo, un rectangulo estrecho, un arco, un arco circular, un cono y combinaciones de
ellos.

Etapa d)

En la etapa d) del procedimiento de acuerdo con la invencion se descarga el producto de reaccidén poliamida
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obtenido en la etapa c).

En el marco de la presente invencion se entiende por descarga toda posibilidad conocida en el estado de la técnica
para descargar el producto en particulas. Por ejemplo ésta puede ser una descarga con tornillo, una descarga con
ciclon, una descarga con lecho fluido, combinaciones de ellos.

Etapa e)

En la etapa e) del procedimiento de acuerdo con la invencién ocurre dado el caso la purificacion adicional del
producto de reaccion poliamida descargado en la etapa d).

En el marco de la presente invencion se entiende por purificacion adicional en particular un lavado del producto
poliamida descargado. El lavado puede ocurrir con agua y/o acetona.

Etapa f)

En la etapa f) del procedimiento de acuerdo con la invencién ocurre dado el caso el secado del producto de
reaccién poliamida descargado en la etapa d) y/o purificado adicionalmente en la etapa e).

El secado de poliamidas es conocido en principio por los expertos. Por ejemplo, el producto de reacciéon poliamida
descargado en la etapa d) y/o purificado adicionalmente en la etapa e) puede ser secado poniéndolo en contacto
con aire seco o un gas inerte seco o una mezcla de ellos. Preferiblemente para el secado se usa un gas inerte, por
ejemplo nitrégeno. El producto de reaccion poliamida descargado en la etapa d) y/o purificado adicionalmente en la
etapa e) puede ser secado también poniéndolo en contacto con vapor de agua sobrecalentado o una mezcla de él
con un gas diferente de él, preferiblemente un gas inerte. Para el secado pueden usarse los secadores corrientes,
por ejemplo de contracorriente, flujo cruzado, placa, caida, paleta, goteo, cono, eje, lecho fluido, etc. Una
realizacién adecuada es el secado discontinuo en el secador de pala o secador de cono, bajo vacio. Otra
realizacién adecuada es el secado continuo en denominados tubos de secado, que son atravesados con un gas
inerte bajo las condiciones de secado. En una realizacién especial, para el secado se usa al menos un secador de
eje. Preferiblemente el secador de eje es atravesado por un gas caliente, inerte bajo las condiciones de
polimerizacion adicional. Un gas inerte preferido es nitrégeno.

Preferiblemente, en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricacién de poliamidas con un arreglo
de boquillas de atomizacion desde la etapa b), la camara es atravesada con un gas inerte.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencién para la fabricacion de poliamidas con un arreglo
de boquillas de atomizacion, la composicion fluida de atomizacion es una composicion acuosa de atomizacion.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencién para la fabricacion de poliamidas con un arreglo
de boquillas de atomizacion, las composiciones fluidas de atomizacion suministradas en la etapa a) exhiben una
viscosidad en el intervalo de 1 a 2000 mPa-s, preferiblemente en el intervalo de 1 a 300 mPa-s, de modo muy
particular preferiblemente en el intervalo de 1 a 30 mPa:s.

Preferiblemente, en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricacién de poliamidas con un arreglo
de boquillas de atomizacion, la atomizacién de las composiciones fluidas de atomizacién y obtencién del primero y
segundo chorro de atomizacion en la etapa b) ocurren a una presién en el intervalo de 2 a 200 bar, preferiblemente
en el intervalo de 5 a 100 bar, de modo particular preferiblemente en un intervalo de 10 a 50 bar.

En el marco de la presente invencién se entiende por la presion, la presion relativa entre la entrada y la salida de
una boquilla de atomizacién.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencién para la fabricacion de poliamidas con un arreglo
de boquillas de atomizacion, el abanico F de atomizacién de colisién formado en la etapa c) es una cortina de
atomizacién plana, en forma de abanico con un angulo de abertura en el intervalo de 5° a 170°, preferiblemente en
el intervalo de 15° a 150°, de modo particular preferiblemente en el intervalo de 30° a 120°.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencién para la fabricacion de poliamidas con un arreglo
de boquillas de atomizacién, el abanico F de atomizacién de colisién formado en la etapa c) exhibe un area base,
en la cual la forma del area base es elegida de entre una linea, un évalo, un rectangulo estrecho, un arco, un arco
circular, un cono y combinaciones de ellos.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricaciéon de poliamidas, el producto de
reaccién poliamida obtenido en la etapa c) exhibe tamafos de particula en un intervalo de 2 a 500 um,
preferiblemente en el intervalo de 10 a 200 um, de modo particular preferiblemente en un intervalo de 20 a 100 pm.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricaciéon de poliamidas, el producto de
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reaccién poliamida descargado en la etapa d) exhibe un contenido de mondmero residual en el intervalo de 0 a 5 %,
preferiblemente inferior a 3 %, de modo muy particular preferiblemente inferior a 1 %.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencién para la fabricaciéon de poliamidas, el producto de
reaccion poliamida descargado en la etapa d) exhibe un contenido total de residuos extraibles en el intervalo de 0,1
a 5 %, preferiblemente inferior a 4 %, de modo muy particular preferiblemente inferior a 2 %.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricacién de poliamidas, la purificacion
adicional es ejecutada en la etapa e) con solventes elegidos de entre un grupo de agua, acetona, alcoholes,
combinaciones de ellos.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencién para la fabricacion de poliamidas, el secado es
ejecutado en la etapa f) a una temperatura en el intervalo de 50 a 200 °C, preferiblemente en el intervalo de 80 a
150 °C, de modo muy particular preferiblemente en el intervalo de 100 a 120 °C.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricaciéon de poliamidas, el producto de
reaccion poliamida obtenido exhibe un promedio aritmético de peso molecular Mn en el intervalo de 5000 a 50000
g/mol.

Preferiblemente en el procedimiento de acuerdo con la invencion para la fabricacion de poliamidas, la poliamida
obtenida exhibe una polidispersidad PD de maximo 4,5.

Preferiblemente el producto de reaccion poliamida, fabricado con el arreglo de boquillas de atomizacién, es usado
para la fabricacion de granulados, laminas, fibras, articulos moldeados o estructuras tridimensionales.

Preferiblemente el producto de reaccion poliamida obtenible mediante el procedimiento de acuerdo con la
invencion, es usado para la fabricacion de granulados, laminas, fibras, articulos moldeados o estructuras
tridimensionales.

El procedimiento de acuerdo con la invenciéon conduce a poliamidas con propiedades particularmente ventajosas.
Una medida adecuada para las propiedades de polimero alcanzadas es el numero de viscosidad.

Descripcion de figuras y ejemplos
La invencion es ilustrada en mas detalle a continuacion, mediante las figuras 1 a 5 y los ejemplos A a E.

La Fig. 1 muestra de manera esquematica una forma de realizacién con un arreglo de boquillas de atomizacién para
la ejecucion del procedimiento de acuerdo con la invencion, la Fig. 2 muestra de manera esquematica una vista
superior con vista oblicua relacionada, de una forma de realizacién del arreglo de boquillas con diferentes
posibilidades de orientacion de las boquillas de atomizacion en virtud de haces de atomizacion y su area de seccion
transversal del chorro de atomizacion, para la ejecucion del procedimiento de acuerdo con la invencion,

la Fig. 3 muestra de manera esquematica una vista con vista oblicua relacionada, de una forma de realizacién del
arreglo de boquillas con diferentes posibilidades de orientacion de las boquillas de atomizacién en virtud de haces
de atomizacion y su area de seccion transversal del chorro de atomizacion para la ejecucion del procedimiento de
acuerdo con la invencion,

la Fig. 4 muestra de manera esquematica una forma de realizacion de una disposicion del arreglo de boquillas para
la ejecucion del procedimiento de acuerdo con la invencién,

la Fig. 5 muestra las distribuciones de tamano de particulas de los productos obtenidos de los ejemplos A a E.
En las figuras 1 a 4 se usan los signos de referencia siguientes:

A1 primer eje de extension longitudinal del chorro de atomizacion

A2 segundo eje de extensién longitudinal del chorro de atomizacién

B1 recipiente 1

B2 recipiente 2

D1 primera boquilla de atomizacién

D2 segunda boquilla de atomizacion

E1 primer plano de atomizacion
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E2 segundo plano de atomizacion

F abanico de atomizacion de colision

F1 primer abanico de atomizacién de colision

F2 segundo abanico de atomizacién de colisién

F3 tercero abanico de atomizacion de colision

F4 cuarto abanico de atomizacién de colision

G area base

K camara

P particula de polimero

U interseccion

Q1 primera area de seccion transversal del chorro de atomizacion
Q2 segunda area de seccion transversal del chorro de atomizacion
S1 primer chorro de atomizacién

S2 segundo chorro de atomizacion

T cantidad parcial

a angulo de corte de haz de atomizacién

B angulo horizontal de abanico de atomizacion de colisién

y angulo vertical de deflexion

En la figura 1 se muestra una forma de realizacién con un arreglo de boquillas de atomizacién para la ejecucion del
procedimiento de acuerdo con la invencién.

En una camara K se disponen en la parte superior una primera boquilla D1 de atomizacién con un primer chorro S1
de atomizacion y una segunda boquilla D2 de atomizacién con un segundo chorro S2 de atomizacién, de modo
opuesto, de forma que el primer chorro S1 de atomizacién con el segundo chorro S2 de atomizacion hacen colision,
de manera que se forma un abanico F de atomizacion de colisién con un area base G. El abanico F de atomizacién
de colisién esta dispuesto en angulo B horizontal de abanico de atomizacién de colision. Con la colision de los
haces S1 y S2 de atomizacién se da la posibilidad de una polimerizacién. Una vez ocurrida la polimerizacion
pueden descargarse de la camara K las particulas P de polimero, por el fondo. La camara K puede ser atravesada
en la direccién del eje de extensién del abanico F de atomizacion de colision con gas inerte, en particular nitrégeno.
Con la alineacion de la primera boquilla D1 de atomizacion con el primer chorro S1 de atomizacion y la segunda
boquilla D2 de atomizacion con el segundo chorro S2 de atomizacion para la colision de los dos haces S1, S2 de
atomizacién, se forma entre los dos haces S1, S2 de atomizacion un angulo a de corte de chorro de atomizacion. El
suministro del uno, por ejemplo primer chorro S1 de atomizacién, puede ser asegurado desde un primer recipiente
B1 mediante la primera boquilla D1 de atomizacion. En el presente ejemplo, el primer recipiente contiene, aparte de
un componente capaz de formar polimero, también un catalizador. El suministro del otro, por ejemplo segundo
chorro S2 de atomizacién, puede ser asegurado desde un segundo recipiente B2, que contiene un activador,
mediante la segunda boquilla D2 de atomizacién.

En la figura 2 se muestran de manera esquematica en una vista superior, diferentes posibilidades de orientacion de
las boquillas D1, D2 de atomizacion, formando los planos E1, E2 verticales de atomizacion mediante los haces S1,
S2 de atomizacién, sus areas Q1, Q2 de seccion transversal del chorro de atomizacion y ejes A1, A2 de extension
longitudinal del chorro de atomizacién, para la ejecucion del procedimiento de acuerdo con la invencién.

La figura 2 1) muestra el primer chorro S1 de atomizacion con la primera area Q1 de seccién transversal del chorro
de atomizacién y el segundo chorro S2 de atomizacién con la segunda area Q2 de seccién transversal del chorro de
atomizacién, en la que el primero con el segundo chorro de atomizacién no colisionan y con ello no se forma un
corte o cantidad parcial. No se forma un abanico de atomizacion de colision. Los planos E1, E2 verticales de
atomizacién estan dispuestos de forma mutuamente paralela.
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La figura 2 Il) muestra el primer chorro S1 de atomizacion con la primera area Q1 de seccion transversal del chorro
de atomizacién y el segundo chorro S2 de atomizacién con la segunda area Q2 de seccién transversal del chorro de
atomizacién, en los que el primero con el segundo chorro de atomizacion colisionan en una zona de borde de haces
S1, S2 de atomizacion y con ello forman una interseccion U de la primera area Q1 de seccién transversal del chorro
de atomizacion con la segunda area Q2 de seccion transversal del chorro de atomizacion. Por la colision del primer
chorro S1 de atomizacion con el segundo chorro S2 de atomizacion se forma un plano de corte y el abanico F
vertical de atomizacién de colision. El arreglo horizontal del abanico F de atomizacién de colisién es influido por
ejemplo por el tamafo y posicién de la interseccién U, velocidad del haz, intensidad, impulso, concentracion,
densidad, tension superficial de la composicion para atomizacion, y fraccion de particulas no disueltas de los haces
S1, S2 de atomizacion y puede ser indicado como angulo B horizontal de abanico de atomizacién de colision. El
angulo B horizontal de abanico de atomizacién de colision entre el primero y/o el segundo plano E1, E2 vertical de
atomizacién y el abanico F de atomizacién de colisién dispuesto de manera vertical puede estar en el intervalo de 0°
a89°y 180° a 269° o en el intervalo de 91° a 180° y 271° a 360°. Los planos E1, E2 verticales de atomizacion estan
dispuestos de manera mutuamente paralela.

La figura 2 Ill) muestra de manera esquematica la colisién del primer chorro S1 de atomizacién con el segundo
chorro S2 de atomizacion, en la que la primera area Q1 de seccién transversal del chorro de atomizacion es igual a
la segunda area Q2 de seccion transversal del chorro de atomizacién e igual a la interseccién U. El abanico F de
atomizacién de colision formado por la colisién exhibe para areas Q1, Q2 de seccién transversal del chorro de
atomizacién, del mismo tamafno que se superponen, un angulo 8 de abanico de atomizacion de colision de 90°. Los
planos E1, E2 de atomizacion verticales estan dispuestos mutuamente en linea recta.

En la figura 3 se muestra de manera esquematica una vista superior de diferentes posibilidades de orientacién de
las boquillas D1, D2 de atomizacion, que forman los planos E1, E2 verticales de atomizacion en virtud de los haces
S1, S2 de atomizacion, sus areas Q1, Q2 de seccidn transversal del chorro de atomizacion y ejes A1, A2 de
extensién longitudinal del chorro de atomizacion, para la realizacion del procedimiento de acuerdo con la invencién,
en el que uno de los haces de atomizacion, actualmente el segundo chorro S2 de atomizacion, tiene un area Q2 de
seccion transversal del chorro de atomizacién mas pequefia comparada con el area Q1 de seccion transversal del
chorro de atomizacion.

La figura 3 1) muestra el primer chorro S1 de atomizacion con la primera area Q1 de seccién transversal del chorro
de atomizacion y el segundo chorro S2 de atomizacion con la segunda area Q2 de seccion transversal del chorro de
atomizacién, mas pequefia, en la que el primero con el segundo chorro de atomizacién no colisionan y con ello no
se forma una cantidad de corte o parcial. No se forma un abanico de atomizacién de colision. Los planos E1, E2 de
atomizacién verticales estan dispuestos de manera mutuamente paralela. La disposicién horizontal del abanico F de
atomizacién de colisién es influenciada por ejemplo por el tamafo y posicion de la interseccion U, velocidad del haz,
intensidad, impulso, concentracién, densidad, tension superficial de la composiciéon de atomizacién y fraccion de
particulas no disueltas de los haces S1, S2 de atomizacion y puede ser indicada como angulo B horizontal de
abanico de atomizacion de colisién. El angulo 8 horizontal de abanico de atomizacién de colision entre el primero
y/o el segundo plano E1, E2 vertical de atomizacion y el abanico F de atomizacién de colisién dispuesto de modo
vertical puede estar en el intervalo de 0° a 89° y 180° a 269° o en el intervalo de 91° a 180° y 271° a 360°. Los
planos E1, E2 verticales de atomizacion estan dispuestos de manera mutuamente paralela.

La figura 3 Ill) muestra de manera esquematica la colisién del primer chorro S1 de atomizacion con el segundo
chorro S2 de atomizacién, en la que la segunda &rea Q2 de seccion transversal del chorro de atomizacion es una
cantidad parcial T de la primera area Q1 de seccion transversal del chorro de atomizacion. El abanico F de
atomizacién de colisién formado exhibe, para planos E1, E2 de atomizacion verticales dispuestos de manera
mutuamente rectilinea, un angulo B de abanico de atomizacion de colision de 90°. El abanico F de atomizacién de
colision formado por la colision puede exhibir una forma conica. La forma del abanico F de atomizacion de colision
es influenciada por ejemplo por el tamafo y posicion de la cantidad parcial T, velocidad del haz, intensidad,
impulso, concentracién, densidad, tensién superficial de la composicion de atomizacion y fraccion de particulas no
disueltas de los haces S1, S2 de atomizacién. Dependiendo de los parametros anteriormente mencionados,
después de la colision del primer chorro S1 con el segundo chorro S2 de atomizacion desde un punto de colisién
partiendo del abanico de atomizacion de colision formado en el campo gravitacional, puede desviarse también en
un angulo vertical de desviacion, el cual puede estar dispuesto entre una linea vertical imaginaria a través del centro
de la zona de colision y el abanico F de atomizacion de colision en el intervalo de 1° a 80°.

La figura 4 muestra esquematicamente una forma de realizacién de un arreglo de boquillas para la ejecucién del
procedimiento de acuerdo con la invencion. A modo de ejemplo, se instalan cuatro arreglos de boquillas de la figura
1 consecutivamente en serie. La formacion que ahorra espacio de los abanicos F1 a F4 individuales de atomizacién
de colisién hace posible una sencilla ampliacion modular del arreglo de boquillas de acuerdo con la invencién y el
aumento en las capacidades de produccion.
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La figura 5 muestra las distribuciones de tamaro de particula de los productos obtenidos de los ejemplos A a E. La
determinacioén de la distribucion de tamafo de particula ocurrié de acuerdo con el procedimiento de difraccion laser
con un Mastersizer 2000 de la companiia Malvern Instruments. El tamafo de particula fue indicado como diametro
de la esfera del mismo volumen. En la figura 5 se representan las cantidades de volumen en % mediante el tamafo
de particula en um. Como se reconoce a partir de las curvas individuales de distribucion, los tamanos de particula
de los productos A a E obtenidos estan también después de diferentes tiempos de residencia, todos en un intervalo
similar. La superficie especifica estuvo en un intervalo de 0,09 a 0,15 m2/g. El diametro de Sauter D[3,2] (o
ponderado de acuerdo a la superficie) estuvo en un intervalo de 56 a 65 um. El valor promedio de DeBroucker- D[4,
3] (o ponderado de acuerdo al volumen) estuvo en un intervalo de 80 a 100 um. Los valores Dv10 estuvieron en un
intervalo de 34 a 45 um. Los valores Dv50 estuvieron en un intervalo de 73 a 86 um. Los valores Dv90 estuvieron
en un intervalo de 140 a 157 pm.

Ejemplo A:

En el arreglo de boquillas de atomizacién para la colision de haces de atomizacién se dispusieron de manera
opuesta dos boquillas de atomizacién. En las boquillas de atomizacién se instalé en cada caso una abertura de 200
pum y se fijo previamente un filtro de 90 pm. Ambas boquillas de atomizacién fueron dispuestas sobre una cabeza de
atomizacién. Entre las boquillas de atomizacién ubicadas manera opuesta se ajusté un angulo de 60°. Se purgd con
nitrégeno el espacio intermedio entre las boquillas, para evitar el ensuciamiento. Las boquillas fueron cargadas con
una presion absoluta en el intervalo de 30 a 40 bar. La receta para la fabricacién de Polyamid 6 comprendia el
monodmero caprolactama con 93,84 % en peso, el activador Briiggolen® C20 de la compafia BriggemannChemical
con 4,08 % en peso y el catalizador Briiggolen® C10 de la compafia BrliggemannChemical con 2,08 % en peso,
referidos al peso total de la receta. El Brliggolen® C20 comprendia un diisocianato bloqueado en caprolactama con
un contenido de NCO de aproximadamente 17 % en peso, referido al peso total del Briiggolen® C20. El Briiggolen®
C10 comprendia 17 a 19 % en peso de caprolactamato de Na en caprolactama, referido al peso total del
Briiggolen® C10. La primera boquilla fue cargada con una composicion fluida de atomizacién, que comprendia
caprolactama y activador. La segunda boquilla fue cargada con una composicion fluida de atomizacion, que
comprendia caprolactama, catalizador y un colorante, para la mejor deteccion visual del chorro de atomizacién. Las
boquillas de atomizacién, el tanque de almacenamiento y las tuberias fueron calentadas antes de la atomizacién, a
una temperatura superior a 90 °C. Las particulas obtenidas después de la colision de los haces de atomizacion
tenian un promedio de tamafo de particula en el intervalo de 70 a 80 um. Pudieron alcanzarse tamafos absolutos
de particula en un intervalo de 1 a 200 um. El ensayo fue ejecutado en una atmésfera de gas inerte, con nitrégeno.
En la distribucién de tamaro de particula representada en la figura 5, el tiempo de residencia fue de 45 min.

La Polyamid 6 fabricada como se describié previamente exhibe un promedio aritmético de peso molecular M en el
intervalo de 21400 a 27000 g/mol y una polidispersidad PD en el intervalo de 3,3 a 4,5.

Ejemplos B a E:

Los Ejemplos B a E fueron ejecutados con los mismos parametros técnicos de procedimiento y quimicos, como se
indica para el Ejemplo A, en los que en los Ejemplos A y C se fabricd polvo PA6 anionico. Los Ejemplos A a E se
diferencian respecto a los tiempos de residencia. Los tiempos de residencia de los ejemplos individuales fueron
como sigue:

Ejemplo A: 45 min

Ejemplo B: 1h 20min
Ejemplo C: 2h 20min
Ejemplo D: 3h 20min

Ejemplo E: 4h 20min

14



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2701816 T3

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacién de poliamidas con un arreglo de boquillas de atomizacién para la colisién de
haces de atomizacion, que comprende las siguientes etapas:

a) suministro de una primera composicion fluida de atomizacién y una segunda composicién fluida de atomizacion,
teniendo como condicion que

- la primera y/o segunda composicién fluida de atomizacién contiene al menos un componente capaz de formar
poliamida, elegido de entre: lactamas, acidos aminocarboxilicos, amidas de acidos aminocarboxilicos, nitrilos de
acidos aminocarboxilicos, diaminas, acidos carboxilicos, sales de acidos dicarboxilicos/sales de diamina, dinitrilos y
mezclas de ellos,

- para el caso de una polimerizaciéon aniénica activada de lactama, s6lo una de las dos composiciones fluidas de
atomizacién contiene al menos un activador y sélo la otra contiene al menos un catalizador,

b) atomizacion de una de las dos composiciones fluidas de atomizacién a través de la primera o segunda boquilla
de atomizacién (D1, D2) para obtener un primer chorro (S1, S2) de atomizacién y atomizacion de la otra
composicion fluida de atomizacién a través de la otra boquilla (D1, D2) de atomizacién, para obtener un segundo
chorro (S1, S2) de atomizacién,

c) colision del primer chorro (S1) de atomizacién con el segundo chorro (S2) de atomizacién, en el que la una y la
otra composicion fluida de atomizacion forman mutuamente una mezcla capaz de formar poliamida, la cual
reaccionan hasta una poliamida, y entre el arreglo de boquillas de atomizacién se forma un abanico (F) de
atomizacién de colisién orientado de manera vertical en el campo gravitacional,

d) descarga de la poliamida obtenida en la etapa c),
e) dado el caso purificacion adicional de la poliamida descargada en la etapa d),

f) dado el caso secado de la en la poliamida descargada en la etapa d) y/o purificada adicionalmente en la etapa e),
en el que el arreglo de boquillas de atomizacion comprende

por lo menos una primera boquilla (D1) de atomizacién, que forma un primer chorro (S1) de atomizacién con una
primera area (Q1) de seccidn transversal del chorro de atomizacién y un primer eje (A1) de extension longitudinal
del chorro de atomizacion, en el que el primer eje (A1) de extension longitudinal del chorro de atomizacion esta
orientado en un primer plano (E1) vertical en el campo gravitacional, y

una segunda boquilla (D2) de atomizacién, que forma un segundo chorro (S2) de atomizacién con una segunda
area (Q2) de seccion transversal del chorro de atomizacién y un segundo eje (A2) de extension longitudinal del
chorro de atomizacion, en el que el segundo eje (A2) de extensién longitudinal del chorro de atomizacién esta
orientado en un segundo plano (E2) vertical en el campo gravitacional,

en el que la primera (D1) boquilla de atomizacién y la segunda boquilla (D2) de atomizacién exhiben una direccién
de atomizacion orientada al campo gravitacional y estan dispuestas de modo contrario mutuamente de modo que
los haces de atomizacion (S1, S2) formados colisionan en una zona de colisiéon en la direccién de atomizacion
orientada al campo gravitacional,

en el que el angulo (a) incluido entre el primer eje (A1) de extension longitudinal del chorro de atomizacion y el
segundo eje (A2) de extension longitudinal del chorro de atomizacion esta en el intervalo de 5° a 170°,

y en la colisién la primera boquilla (D1) de atomizacién y la segunda boquilla (D2) de atomizacién estan dispuestas
de modo que la primera area (Q1) de seccion transversal del chorro de atomizacién del primer chorro (S1) de
atomizacién con la segunda area (Q2) de seccion transversal del chorro de atomizacion del segundo chorro (S2) de
atomizacion, forman una interseccién (U), y

en el que la primera y/o segunda boquilla de atomizacién exhiben un diametro de canal de boquilla en un intervalo
de 25a 500 um, y

la primera y/o segunda area (Q1, Q2) de seccion transversal del chorro de atomizacion esta en un intervalo de 490
a 197000 um?.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que al menos la etapa b) ocurre en presencia de un gas
inerte.

3. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 0 2, en el que la primera y/o la segunda composicion
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fluida de atomizacion contiene al menos una lactama, elegida de entre e-caprolactama, 2-piperidona (&-
valerolactama), 2-pirrolidona (y-butirolactama), caprillactama, enantolactama, laurillactama y mezclas de ellas.

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 3, en el que la primera o la segunda composicién
fluida de atomizaciéon contiene al menos un activador, que es elegido de entre diisocianatos, poliisocianatos,
halogenuros de diacido y mezclas de ellos.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que la primera o la segunda
composicion fluida de atomizacién contiene al menos un catalizador que es elegido de entre metales alcalinos o
alcalinotérreos, en particular de sodio, magnesio, hidruros y productos de reaccion de ellos, en particular con
lactamas.

6. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que las composiciones fluidas de
atomizacién suministradas en la etapa a) exhiben una viscosidad en el intervalo de 1 a 2000 mPa-s, preferiblemente
en el intervalo de 1 a 300 mPa-s, de modo muy particular preferiblemente en el intervalo de 2 a 10 mPa:s.

7. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que la atomizacion de las
composiciones fluidas de atomizacién y obtencion del primero y segundo chorros (S1, S2) de atomizacién en la
etapa b) ocurre a una presién en el intervalo de 2 a 200 bar, preferiblemente en el intervalo de 5 a 100 bar, de modo
particular preferiblemente en un intervalo de 10 a 50 bar.

8. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que la poliamida obtenida en la
etapa c) y descargada en la etapa d) exhibe tamafnos de particula en un intervalo de 2 a 500 um, preferiblemente en
el intervalo de 10 a 200 um, de modo particular preferiblemente en el intervalo de 20 a 100 pm.

9. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que la primera y/o segunda area
(Q1, Q2) de seccidn transversal del chorro de atomizacién esta en un intervalo de 1960 a 50000 umz.

10. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que se usan por lo menos dos
arreglos de boquillas de atomizacion dispuestos consecutivamente, como se define en una de las reivindicaciones
precedentes.

11. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, en el que la preparacién de poliamidas
es una polimerizacién aniénica de lactama.
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Fig. 5
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