.

MEMORIA DESCRIPTIVA
que se acompafia
a la solicitud de
Una PATENTE DE INTRODUCCION, por DIEZ ANOS en EsPARA
a favor de
DON FERNANDO SEGURA VIDAL, residente en MADRID, calle
de Ferndn Gonzéles, n¥ 47,
por
"PROCEDIMIENTO PARA LA FRODUCCION DE POLIAMIDAS DE
ALTO PESO MOLECULAR".
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La presente invencién se refiere a un procedimiento pa-
ra la produccién de poliamidas hilables de alto peso molecu~-
lar a partir de la’masa fundida y cuya cadena polimetilénica
entre los gruposa seneillos -00, NE~ contiene 5 dtomos de
carbono,

Es bien conocido el prosedimiento para la produceién
de poliamidas hilables de alto pesc moclecular a partir de la
mase fundida cuya cadena polimetilénica entre los grupos sen-
eillos -0O.NEH- § -NH.0O- tiene 5 €tomos de carbono, Hasta
aquf este procedimiento se ha llevado a cabo de dos maneras:
O empleando como material de pa rtida el deido 6-aminoeaprofcéd
1ibre o sus ésteres junto con un alecohol volitil mde bajo,
© la 6-caprolactama derivads de este dcido, En el primer ca-
80 era necesario realizar ls policondensasidn en un vacfo
elevado oon el fin de obtener una poliamida de un peso mole-
cular suficientemente alto, la cual puede ser hilada & partir
de la masa fundida en hilos fuertes. El calentamiento durd
bastante tiempo, siendo extraido el ¥ltimo resto del vapor de
condensacién en un aparato especial, a presién mas baja de
1 mm.Hg (comparar por ejemplo The Journal of the American
Chemical Society, LIV., 1566-1569, y la patente norteameri-
cana ndmero 2,071,853, ejemplo 4),

Cuando por el contrario, se utiliga la 6-caprolactama
como material de partida es necesario provocar la polimeriga-
¢ién con un largo calentamiento - de una extensién de algo
mas de 60 horass a temperaturas mds elevadas bajo presién
(en tubos cerrados) en presencia de catalizadores, por ejem-
plo, de una pequefia cantidad de agus, decido, clorhidrato del
dcido 6-aminocaproico, ete, La cadena de lactama de 7 mi embrog
es muy estable y se rompe tan dificilmente que adn el inven-

tor de las poliamidas, W. H. Carothers, ocrey$ durante un
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‘de polimerizaci‘on de la lactams est{ verdaderamente repre-

.No se podfa. esperar que se obtuviera el mismo o mejor resul-

‘lizador heterogéneo, el cual por sf mismo o por sus produc-

largo tiempo que era imposible abrirlas,
La presente invencién estd basada en un sorprendente
descubrimiento que anbos procedimientos siguen - per se-
my ditf{cilmente, y que puede ser extraordinariamente facili-
tado y acelerado si se llevan a cabo simltdneamente en una
fase, es decir si una mezcla de deido 6-aminocaprolco y
6-caprolactams. se calienta a temperaturas comprendidas en un
intervalo de 150 a 3002 C. La reaccién se realizs en pocas
horas aun en unsa vasi ja abierta y sin cecataligzadores, por lo

que no se usa una presidn reducida o alta, ©n catalizador

sentado por el agua de condensacidn, la cual en el curso de
la misma se libera gradualmente del deido 6-aminoeaproicc.

tado por simple mezcla de ambas sustancias de partida, cono-
cidas per se, ¥ por calentamiento de ellas durante & horas,
por eJemplo, en una vasija abierta sin ningtin catalizador,
gque cuando se calienta durante 60 horas, por ejemplo, la
lactama sola en un tubo cerrado con adiecién de un catalisza-
dor o cuando se calienta; unicamente, asf{mismo durante un
tiempo mucho mds largo, el decido 6-aminocaproico en un va-
efo my elevado, Cusndo se usa una vasija de reaccidén con
una abertura estrecha., no es e&n modo alguno necesario pro-
teger la masa fundida por medio de un gas inerte, pues la
corriente, desarrollada en el curso de la policondensacién
del aminos4fcido, llena completamente la vasija y expulsa

el aire faera de ella, Por este medio se obtiene mna polia-

mida abeolutamente pura puesto que no se afiade ningin cuita-

tos de descomposicién, podfa menchar el producto acabado,
E! curso inexplicablemente favorable del prodedimiento
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ge puede quizé aclarar por el hecho de gque durante la poii-
condensacién .del amino-deido una cierta, aunque quizd peque-
fia, cantidad de agua se libera constantemente dentro de la
pezcla de la reaccién, Esta agua rompe, -8 una temperatura
mas elevada, la cadena de lactama y facilita nnavpolimeriza-
eidn sin dificultades de la misma, Por adicién de aguna, no
ge obtiene uwn resultado igualmente favorable, ni adn en un
tubo cerrado, uesto que el aguéu}orna una fase homogénes
eon la masa fundida. Por ests razdn, en un tubo cerrado,

de acuerdo con el proceso conocido, por ejemplo, de la pa-
tente italiana n® 373,977, el agnua estd actuando prineipal-
mente oomo vapor sobre la superficie de ls masa fundida,
mientras en el proceso de asuerdo con la presente invencién,
est{ actuando,en toda la masa "in statu nascendi”.

Aungue no es enteramente indispensable protéger de la
oxidacién bajo ninguna circunstancia, por medio de un ges
inerte, la mescla de la resccién, es posible, no obstante,
usar en algunos casos esta medida, conocida per se, aun en
el procedimiento de acuerdo econ la presente invencién ¥y com-
binarla, por ejemrlo, con la agitacién de l= mezela reaccio-
mante de tal manera gue se conduzea un gas inerte, a través
de un tubo, hasta el fondo de la vasi ja,

La poliamida obtenida muestra todas las propiedades tf-
prleas de las poliamidas conocides, su viscosidad intrfnseca
esclende, de acuerdo con el tiempo de calentamiento de 0,8-1,1
y es muy adecuada pare la produccién de hilos ertificiales
y semejantes,

Ejemplo,-~ Se callientan en una vasija de cristal abierta
con una abertura estrecha, 80 partes de 6-caprolactama y 20
partes de dcido 6-aminocaprofco durante seis horas a tempe-
raturas comprendidas entre 200 y 2502 CO. Ia poliamida obte-
nida tienen en estado fundido una viscosidad intrfnseca de
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_tomar como materiel de partida este deido ya parcialmente

_s.202508 15,

0,65 y, después de haber sido enfriads, forma uns masa dnra;v
gorreoea y transparente como el cristal, a partir de la cual
es posible, después de una nueva fueién, hilarla en hilos muy
fuertes, los cuales, en frfo, se pzeden estirar a un mmlti-
rle de la longitud original,

Es posible usar en lugar del deido 6-aminocaproieco sus
productos de policondensacién de molecnlaridad baja, es decir

pretratado por calentamiento a temperaturas mis elevadss.

Evidentemente, se puede recurtir a variaciones y los
detalles sé pueden modificar o utilizar esin otros dentro del
mismo alcance de las reivindicaciones adjuntas,

NCTA,

En resumen: La Patente de Introduceidn que se solicita
recaerd sobre las reivindicaciones signuientes:

18,- Procedimiento para la produceidén de poliamides de
alto peso molecular, caracterizaedo porque lasg poliamidas tie-
nen 5 4tomos de carbono en la cadensa polimetilénica que sepa-~
ran'.. & los dos grupos amidas,y el procedimiento comprende
megclar el 4eido 6-aminocaproico con la 6é-caprolactama como
dnicos reactivos, calentar continuamente la mezela resultante
y mantenerla en estado fundido en una vasija ablierta a una
temperatura comprendide entre 1508 y 30008 C hasta que se
obtenga un producto hilable de la masa fundida,

| 2#,. Procedimiento pars la produceién de poliamidas de
alto peso molecular, segin la reivindicacién primera, carac-
terizado porque las poliasmidas tienen 5 4tomos de carbono en
la cadena polimetilénica que separsn .: & los dos grupos amidas
y el procedimiento comprende meszclar alrededor de 20% de
deido 6-aminocaproico con cerca de 80% de S-caprolactama como

dnicos reactivos, calentar continuamente la mezecle resul tante

¥ mantenerla en estado fundido en une vasija abierta durante |

&
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un periodo:. de varias horas a una temperatnfa comprendi e
150 y 3002 C hasta que se obfenga un producto hilable de la
masa fundids. ]

3%,- Procedimiento para le produceién de poliamidas de
alto pesc molecular, segin las reivindicaciones anteriores,
earacterisado porque las poliamidae tienen 5 ‘atomos de car-
bono en la cadena polimetilénica que separan a los dos grupos
amides, y el procedimiento comprende mezclgr el dcido 6-amind-
caproico con la 6-caprolactama como dnicos reactivos; ealen-
tar la mezcla resul tante y mantenerla en estado fundido en
una vasi Ja.‘ab:lerta a uns temperatura ocomprendids entre 1502
y 3002 G, hasta que se obtenga una masa de viscosidad élevé.da;
entonces enfriar la masa; después de ello refundir -la mesa
enfriada, hilarla y recuperar el producto hilado,

4%,- Procedimiento para la produccidn de poliamidas de
alto peso molecular, segin las reivindicaciones é,nteriox;es,
caracterisado porque, las poliamides tienen 5 dtomos de car-
bono en la cadenapolimetilénica que separan los dos grupos
amidag, y el procedimiento comprende meszclar 20 partes de
decido 6-aminosaproico con 80 partes de 6-caprolastams como
dnicos reactivos; calentar la mezcla resultante y mantenerla
en estado fundido dursnte un periodo de varias horas & une
temperatura ocomprendide entre 2002 y 2502 C, hasta gque se
obtenga uns masa que tenga una viscosidad intrfnseca de 0,665;
entonces enfriar la masa fundida pare formar una mssa relati;
vemente dura y transparente ocomo el cristal; después redundir
le masa trensparente, hilarle y recuperar el producto hilado.

Se reivindica por dltimo, como objeto sobrs el gque ha
de recaer la Patente de Introduccién que se solicita, " PRO-
GEDIHIENN PARA LA PRODUCCION DE POLIAMIDAS DE ALTO FPESO MO-
IECULAR™, o




Todo eonforme gueda descrito en la presente Memoria,
que consta de siete pdginas escritas a miquins,
Madrid, 15 de marzo de 1958
NSO UNGRIA,
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