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 ̂MEIÁORIA DESCRIM' IVA 

para solicitar

P A T E  N T  E D E  I N V E N C  1 0  N 

e n

E S P A N A

por VEINTE años

a nombre de VEREINIGTE GLANZST0FF-FA3RIKEN A.G., entidad ale­

mana, establecida anGlanzstoff-Haus, Vuppertal-Elberfeld, AJe-

mania, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA lIEu ORAR LA ESTABILIDAD TmRIvíIOA DE POLIA—

1.ÍIDAS".

Es sabido , que las poliamidas tienden a perder calidad ba­

jo el efecto del calor. Por este motivo se han agregado a las po- 

liamides los compuestos más diversos o alternativamente se han 

incorporado estos compuestos en un procedimiento de tratamiento 
ulterior, para mejorar la estabilidad térmica.

Así, p. e. es conocido, al agregar di o poliaminas aromáti­

cas secundarias N-aril-sustituídas. Se describen además como me­

dios aditivos: Compuestos de manganeso, N,N'-polimstileno-bis-o- 
hidroxibensamida, 2-mercaptobenzimidol, sales de cobro que poseen 

un átomo H ionizable o permutable, y además, sales de cobre en
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combinación con halogeñuños, o sales do cobro en combinación 

con acido fosfórico y halogenuros.
Todos los compuestos indicados, pueden incorporarse a la 

poliamida durante el hilado.
Un mejoramiento ulterior de la estabilidad térmica de ob­

jetos hechos con poliamidas, puede conseguirse ademas mediante 

tratamiento con acido hipofosfórico o alternativamente con hipo- 

fosfitos. Ahora bien, un tratamiento con estos compuestos única­

mente puede realizarse después de la polimerización, ya que el 
ácido hipofosfórico, o alternativamente sus sales, no soportan 

la temperatura de la polimerización.
La eficacia da los compuestos conocidos es muy diversa. Los 

efectos de estabilización óptimos pueden conseguirse con sales 

de cobro, especialmente en combinación con sales de iodo, o bien 

con sales de iodo exclusivamente. Las seles de cobre, empero po­

seen también diversos inconvenientes, ¿sí p.e. alteran muy fuer­
temente el color de la poliamida y asimismo son extraídas de nue­
vo en su mayor parte por el lavado durante la extracción de los 
recortes. Esta facilidad de perderse con el lavado, es inherente 
en grado muy especial también a las sales de iodo inorgánicas, 
las cuales, empero, tienen la ventaja, de que no influyen desfa­

vorablemente sobre el color de la poliamida.

Un inconveniente especial de las sales de iodo, como p.e. 

el ioduro potásico, estriba, por otra parto, en que la cantidad 

necesaria para una estabilización efectiva de las poliamidas, es 

muy grande. Así p.e. hemos comprobado, que el iodo no es eficaz 
hasta una dosificación de aproximadamente 5,0 x 10**^p con rela­

ción a la poliamida, mientras que el mismo efecto puede conseguir­

se ya con cantidades de cobre de alrededor de 5,0 x 10"̂ )t.
Otro inconveniente resulta en la adición de ioduro potásico
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antes de la polimerización, debido a que los lonas de la sal 

repercuten de manera desfavorable sobre el proceso de obtención
de la poliamida. Especialmente se presentan dificultades, cuando 

el polimerizado a fabricar, ha de ser mateada. Así p*e., si para 
el mateado da la poliamide se emplea dióxido de titanio, enton­

ces al entrar en contacto la dispersión de dióxido de titanio con

una solución de ioduro potásico, se producen aglomeraciones de 

TiOg, que provocan una distribución irregular del TiOg en la po- 

liamida, dificultando con ello el estirado y el hilado de la po- 

liamida.

De lo antedicho se desprenda, que el iodo, debido a su pro­

piedad de no dar color a la poliamide y a causa de sus buenas pro 

piedades estabilizadores térmicas, es un buen estabilizador, pe­
ro que el empleo del iodo se ve fuertemente menoscabado, e inclu­

so resulta prohibitivo, debido a los inconvenientes citados.

Se ha descubierto ahora, que los inconvenientes mas arriba 
descritos no se presentan y que se consigue una estabilización 

térmica excelente, si a los productos de partida para la obten­

ción de las poliamidas, se les agrega 0,1 - 0,5 moles% de un aci­

do iodobenzóico, La ventaja especial Je este procedimiento estri­
ba, en que el acido iodobenzóico ejerce una función doble. Por 

una parto actúa el acido iodobenzóico como interruptor de cadena, 

o sea, que tiene la función de los ácidos acético o benzoico 
usualmente empleados, y por otra parte actúa como estabilizador 
térmico, que esta ligado fuertemente a la poliamide, sin poder 
ser extraído por lavado. Son apropiados para el procedimiento 

ios ácidos o-, m- y p-iodobenzóicos.

A basa de ejemplos sera ilustrado el procedimiento con mas

detalles:
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i. Fabricación da la seda z o o t  o
Ejemplo 1:
20 kg da leetama, 3 kg de agua y 0,3 moles% de ácido p- 

iodobenzoico, se polimerizan en un autoclavo de presión dé 50 

litros de capacidad, que es caldeable con difilo, primeramente 

durante 1 hora a 13 atm de sobrepresión y 370 - 290^0, y des­

pués durante otra 1 l/S horas, mientras desciende la presión 
desde 13 a 0 atm de sobrepresion y a una temperatura de 370 - 

290-0. Con ayuda de nitrógeno se expulsa el polimerizado del 
autoclave, en forma de cinta. La cinta se desmenuza en recor­

tes, y estos se extraen mediante hervor en agua, hasta qué el 

contenido de extracto de los recortes es inferior a 1%. La vis­

cosidad de la solución asciende a 2,16. Una vez secados, se hi­

lan los recortes en condiciones normales a títulos de ÍOO/SO.

Ejemplo 2;

Se opera de acuerdo con el Ejemplo 1, si bion se agregan 

0,285 moles % de acido p-iodobenzóico. La viscosidad de la so­
lución de los recortes, asciende a 2,00.

Ejemplo 5:
Se opera de acuerdo con el Ejemplo 1, si bien se agregan 

0,3 moles % da acido o-iodobenzóico. La viscosidad de la solu­

ción de los recortes, asciende a 1,99.

Ejemplo 4:
De acuerdo con las condiciones de ensayo indicadas en al 

Ejemplo 1, se fabrica un polimerizado mateado a partir de 20 kg 
de lactama, 2 kg de agua, 0,2 moles de acido m-iodobenzóico y 

60 g de dióxido de titanio (Anatas), en forma de dispersión áL 

10%, estabilizada con kexametafosfato sódico. La viscosidad de
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la solución de los recortes, asciende a 2,15.

II. Examen de la seda
Para la determinación de la estabilidad térmica, se arro­

llaron muestras de la seda procedentes de los distintos ensayos, 
sobre bobinas perforadas, cada una de las cuales se depositó du­

rante 1 hora, a temperaturas diversas, en una estufa de secado 

de aire circúlente. Antes y despuós del calentamiento de las 

muestras, se midieron los valores, o alternativamente las perdi­

das de resistencia mecánica y da extensión.
Resultados:

1^. Calentamiento durante 1 hora a 160^0.

Perdida de re- Perdida de 
sistsncia me- extensión 
canica en ^ ______en ^

15

20

25

a) Ejemplo 1, policaprolactama estabili­
zada con 0,8 moles% de ácido p-iodo- 
benzóico

b) Ejemplo 2, policaprolactama estabili­
zada con 0,885 moles% de ácido p-iodo 
benzoico

c) Ejemplo 3, policaprolactama estabili­
zada con 0,3 moles% de ácido o-iodo- 
benzólco

d) Ejemplo 4, policaprolactama estabili­
zada con 0,2 moles^ de ácido m-iodo- 
benzóico

e) Ensayo de confrontación, policaprolac­
tama estabilizada con 0,2 moles/" de áci­
do benzoico 38

2S. Calentamiento durante 1 hora a 
175-0

a) Ejemplo 1 9,5
b) Ejemplo 2 --
c) Ejemplo 3 --
d) Ejemplo 4 6,0
e) Ensayo de confrontación 56

28

30

26

28

63

39
35
28
38
77
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3^. Calentamiento durante 1 hora, a 190^0

a) Ejemplo 1 12,0 49
b) Ejemplo 2 4,0 37
c) Ejemplo 3 - 30
d) Ejemplo 4 8,0 36
e) Ensayo de confrontación 68 80

El contenido de iodo de la seda obtenida de acuerdo con el

procadimiento descrito, ascendió a:

Ejemplo a 7,0 x 10"*^% (Cantidad de iodo 
empleada : 2,25 X 10** 1%)

H b 9,0 x 10*3% ( .. y* 3,2 X 10"^*%)
!* c 9,5 x 1 G ^ %  ( " 3,37 X 10"1%)
M d 6,8 x 1 0 " (  " ** " 2,25 X 10"1%)

Un polimerizado obtenido empleando 2,5 x 10-1% ¿¡g logo en 

forma de ioduro potásico, contuvo después de la extraccién de los 

15 recortes de poliamida tan solo cantidades de iodo inferiores a
10*4% y no poseyó estabilidad térmica mejorada.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en Alemania 

el 14 da Enero de 1959, bajo el numero V 15.748 IVb/39c, se aco­

ge a los beneficios del artículo 51 del vigente Estatuto sobre 
20 Propiedad Industrial.

N O T A

Los puntos de invención propia y nueva que se presentan para 

que sean objeto de asta solicitud de Patente de Invención en Espa­

ña, por VEINTE anos, son los siguientes:
1-.- Un procedimiento para mejorar la estabilidad térmica 

de pollemidas, caracterizado por que a los productos de partida 
empleados para la obtención de la poliamida, se los agregan.0,1 - 

gO 0,5 molos % da un ácido iodobenzóico, antes de la polimerización.
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2^.- Un procodimiento para mejorar la estabilidad térmica

de poilamidas.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede y con 

los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de siete hojas escritas a maquina por 
una sola cara.

Madrid, 2.8 MOV. 1953
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