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HEMORIA DBESCRIPIIVA
para solicitaer
PATEZNTI D W INVENCION
e n
B3P all A
por VuINDTE ailos
a nonbre de VIRLINIGI: GLANZSTOFF~-FABRIKEN A.G., entidad ale-
mana, ostablaecida en Glanzstoff-Haus, Wuppertal~Zlherfeld, Ale -
mania, por:
sUN PROCEDINICNTYO PARA LIETORAR LA STABILIVAD THERHICA Di POLIA~

WMIDAS? .

s sabido , que las poliamidas tilenden a perder calicdad ba-
jo el efecto del calor. Por este motivo se han agregadoc a las po-
lismides los compuastos mde diversos o alternstiveamente se han
incorporado estos compuestos en un procedimiento de tratamiento

ulterior, para mejorar la estabilidad tdérmica.

(@]

Asi, pe. 9. a3 conocido, el agregar di o poliaminas aromdti-
ces sacundariss N-aril-sustitufdas. Se describen ademds como me-
dios aditivos: Compucstos ds manganeso, NyN’-polimetileno-bis-o-
hidroxivensamida, f-mercaptobenzimidol, sales de cobre que poseen

10 un 4tomo H ioniuable o permuteble, y ademds, sales de cobre en
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combinacidn con halogemuros, o sales de cobrs en combinacidn
con deido fosfdrico y halogenuros.

Todos los compusstos inuicados, pueden incorporarse a la
nolisnida durente el hilado.

Un mejorsmiento ulterior de la estabilidad térmica de ob-
jetos hachos con poliamidas, puede conséguirse adends nadiante
tratauiento con dcido hipofosférico 0 alternativamente con hipo-
fosfitos. shora bien, un tratamiento con estos compuestos Unica=-
mente pueds realizerse después de la polimerizacidn, ya que el
decldo hipofosférido, o alternativamente sus sales, ne soportan
ls temparatura de la polinorizacidn.

La eficacla dae los cowpuestos conocidos es muy diversa. Los
efsctos de estabilizacidn éptimos pusden conseguirse con saloes
de cobra, especieluente en combinacidn con sales de iodo, o bien
con sales de lodo sxclusivamente. Las seles de cobre, empsero po-
seen tambidn diversos inconvenientes. asi{ p.e. alteran muy fuer-
temente el color de le polianida y asimisuo son extraidas de nue-
vo en su mayor parte por el lavado durente la extraccién de los
recortes. Bsta facilildad de perderse con el lavado, es inherente
en grado muy especial tambidn a las ssles de iodo inorgénicas,
las cuales, emperc, tiensn la ventaja, de que no influyen desfa=
vorablewente sobra el color de la pollanida.

Un inconveniente aspecial de lgs sales de lodo, como pes.
el loduro potdsico, astrida, por otra parte, en que la cantidad
necesarlies para uas ostabilizacidn orectiva de las poliamidas, es
muy erande. asi pe.¢. hemos comprobado, gue el lodo no es eflcaz
hasta une dosificacidn de aproximadamcnte 9,0 x 10‘3ﬁ con rela-
cidén a la polianida, mientras que ol mismo efecto puede conseguir-
ge ya con cantidades de cobre de alrededor de 5,0 x 10~S7.

. s o 3 Lo
Otro inconveniente resulta en la adicidn de iocduro potasico
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antes de la poliueriaacién, debido a que los ilones de la sal
reperciuten de mansra dasfavorable sotre el proceso de obtencidn
de la polisuida. dspecialawente se presentan dificultades, cuamdo
ol polimerizado a fabricar, hae de ser matcada. Asi p.e., 81 para
2) matoado de la poliamide se emplea didxido de titanio, enton-
ces al entrar en contacto la dispersidn de didzido de titanio con
una solucidn de ioduro potésico, se producen agiomsraciones de
Ti0g, que provocan una distribucidn irresular del Tio8 en la po-

v el hilado de la po-

o

liamida, dificultandc con ello el estirado
liamida. | |

De lo antedicho se desprends, que el iodo} debldo & su pro-
pivdad de no dar color a la poliamide y & causa de sus buenas pro
plodades establlizedoras térmicas, ©s un buen estabilizador, ps=-
ro gun el empleo del iodo se v4 fuertemente menoscabado, e inclu-
50 resulta prohibitivo, debido e los inconvenientes citados.

e ha descubierto ahora, qus los-inconvenientes mds arriba
descritos no se pressntan y que se consigue una estabilizacidn
térmica excolente, si a los productos de partida para la obten~
cidn de las pollamidas, se les agrega 0,1 - 0,5 molesy de un dci-
do iodobenzdico, La ventaja especial de aste procedimiento estri-
ba, en gque el dcido iodobenzdico ejerce una funcidn doble. Por
una parte actda el decido icdobenzdico como interruptor de cadena,
o sam, que tione la funcidn de los dcidos acdtico o bemnzdico
usualmente empleados, ¥y por otra parte actda como estabilizador
téraico, que estd licado fuertements e la poliamida, sin poder
ser oxtraido por lavado. Son apropisdos para el procedimiento
los dcidos o=, m= y p=iodobonzdéicos.

A base de sjemplos serd ilustrado el procedimiento con mds

detallss:
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I, Fabricacidn ds la seda 2534 9 2

20 ke de lsctema, 2 kg de azua ¥ 0,2 moles: de deido p-
iodobenzdico, se polimerizen en un autoclave de presidn de 50
litros de capacidad, que es caldesble con difilo, primeranente
durante 1 hora a 18 atm de sobrepresidn y 87¢ - 290%C, y des-
pués durants otre 1 1/8 horas, misntras descisnde ls presidn
dasde 18 a O atin ds sobrepresidn y & una temperatura de 270 -
2902C. Con ayuda de nitrdgeno se expulsa el polimerizado del
sutoclave, sn forma de cinta. Le cinta se dasuonuza en recor-
tes, v estos g0 extrasn mediante hervor en agus, hasta jque el
contenido de extracto de los recortes ss infericr a 1%. La vis-
cosidad de la solucidn asciende a 2,16. Una vez secados, se hi-

lan los recortes en condiciones normales a titulos de 106/30.

wiemplo €3

Sa opera de acusardo con el ZEjemplo 1, si bien se agregan
0,285 moles % dg dcido p-iodobenzdico. La viscosidad de la so-
lucidn de los reccrtes, ascisnde a 2,00.

djemplo 53

Je opera de acuerdo con el Ljemplo 1, si hien se agregan
0,3 moles % de deido o-iodobenzdico. La viscosidad de la solu-

cidn de los rascortes, ascisnde a 1,99

djemplo 43

De acuaerdo con las condiciones de enseyo indicadas en el
Ejenplo 1, se fabrica un polimerizsdo mateado a partir de 20 kg
de lactans, 2 kg de agua, 0,2 moles °: de dcido m-iodobenzdico y
60 g de dldxido de titanio (Anetas), en forme de dispersidn &l

10%, estabilizada con hexametafosfato sddico. Le viscosidad de
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1a solucidn de los recortes, asciends a 2,15

II. Ixdien de la seda

Para la determinacidn de la estabilided térmica, & arro-
lleron muestres de la seda procedentes de los distintos ensayos,
sobre bobinas perforadas, ceda una de las cuales se deposité du~-
rante 1 hora, a temperaturaes diversas, en una estufa de secado
de aire circulsnte. Antes y después del calentamiento de las
muestras, se midieron los velorss, o alternetivamente las pérdi-
das de resistencia mecdnica y de extensidn.

Resultados:

1%, Calentamiento durante 1 hora a 1809C.

Péraida de re- Pérdida de
sistencia uwe- extensidn

canica en en %
a) Ejemplo 1, policaprolactaua estabili-
zada con G,2 molesy de dcido p-iodo- .
benzdico - 28

b) Ejemplo 2, policabrolacta}a gstabili-
zada con C,QB molesi de acido p-icdo
benzdoico - 30

¢) Ejemplo 3, pollcap¢olactamf estabili-
aaaa,con 0,3 moles? de dcido o-iodo-
banzoico - 26

) Bjemplo 4, pollcaprolactanr estabili~
zada,con 0,2 molesi de dcido m-iodo-
benzoico - 28

e) knsayo de confrontacidn, pallcaprolac—
tama cstabilizada con 0,28 woles de dci-

Go benzdico _ 38 %

2°. Calentamiento Gurente 1 hora a
1754C

a) Ejemplo 1 9,5 39
b) njemplo & - ]
¢) Ajemuplo 3 - 28
d) djenplo 4 86,0 38
e) unsaye de confrontacidn 56 ]

(93]
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3¢, Calentamiento durante 1 hors g 190%C

a) djemplo 1 12,0 49
b} Bjemplo 2 4,0 27
c) djemplo 3 - %

d} wjemplo 4 , 8,0 %6
o) iinsayo de confrontacion 68 80

i1 contenide de lodo de la seda obtenide de acuerdo con el
procediniento deserito, ascendid a:

#jeplo a 7,0 x 107%% (Cantided de iodo )
enpleada: 2,85 x 107L5)

" b 9,0 x 10“2% ( » woo» 3,8 x 107k
" c 9,5 x 1078 ( m woow 3,37 x 1071
» a 8,8 x 1078% ( » wow 2,85 x 10713,

Un polimerizado obtenido empleando 2,5 x 10-1¢ ae iodo en
forma de ioduro potdsico, contuve después de la extraccidn de los
recortes de poliamida tan sdlo cantidades de ipdo inferiores a
104% ¥ no poseyd astabilidad téruica mojoradé.

ista solicitud que corresponie s la presentada en Alemania
el 14 de Znero de 1959, bajo el nimero V 15.748 IVb/39c, se aco-
@e & los beneficios del articulo 51 Gel vigente Hstatuto sobre

Propledad Industrial.

HOTA

Los puntos de invencidn propis y nueva que ss presentan para
Y prop 3 P

que sean objeto de esta solicitud de Patante de Invencidn en Zspa-

fila, por ViINT® aflog, son los sigulentes:

12.,~ Un procedimiento para mejorar la estabilidad térmica
de polilswidas, caracterizado por que a los productos de partida
empleados para la obtencidn de la poliamida, se les agregen O,1 -

~ . - | . p ' ) =7
G, 5 moles % de un 4cido iodobenzdico, antes de la polimerizacion.



I
v

e
,,,,, ESPEGIAl HOYE

- i . T I
2%.~ TUn procedimiento para mejorar la estabilidad termica

de poliamidas.
YTal y cowo se ha descerito en la Meworia que antecede y con
los fines gus s¢ han ospecificado.

T oy o) T 3 pl < 2 . v 4
Zgta Isnmoria consta de siste hojos escritas a méquins por

una sola cara.

Medrid, 9§ NOV. 1955
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