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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
d e
! PATENTE DE INVENCION
formulada el 21 de Agosto de 1962, con el n2 280.167
e n
ESPANA
por VEINTE afios

a nombre de INVEN?A A.G.FUR FORSCHUNG UND PATENTVERWERTUNG
entidad suiza, establecida en Tiefenh8fe 10, Zlirich 22,
Suiza. .

por: " UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE

PIEZAS MOLDEADAS DE PCLIAMIDA "

Diversas propiedades de las piezas mol-_

deadas de poliamidas, como, por e¢jemplo, la resistencia_

a la.abraaién. estabilidad de forma, resistencia al agua
caliente, tensiones internas pequerias, resistencia a los

5 agentes atmostéricos y dureza superficial, dependen de =
la constitucidn cristalina del material sintético.- En_
general, se admite que estas propiedades mejoran con el_
auwnrento de la homogeneidad y de la finura de grano.~ Por

su purte, la homogeneidad y finura de grano estan influi

10 das por la estructura cristalina, es decir, la poliamida
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es tanto mis fina de granc y homogénea, cuanto mis finos
y mhs regularmente estin formedos los cristales indivi-_
duales.,

Mediante investigaciones microscdpicas -
reallzadas con luz polarizada, se ha seifialado que se pue
de obtener una estructura continuamente esferolitica fi-

namente cristelina, si la poliamida se separa de la fusiébn

enfriando muy lentamente.-~ Pero, un enfriamiento lento_
es poco ecmdmico em los procedimientos de moldeo por co=
lada o por inyeccidn corrientes en la elaboracidn de las
poliamidas, por una parte debide al mayor gasto de tiems
po, Y, por otra parte, porque los moldes han de ser he-_
chos trabajar durante mis tiempo para obtener una sola ~
pieza inyectada.~ Estas circunstancias deben ser teni-_
das en cuenta como factor de encarecimiento, sobre todo_

en la produccién en masa de piezas coladas o inyectadas.

Un enfriamiento rapido de la poliamida_
1iquida en fusibn, conduce en todos los casos, si mo se
han tomado medidas especiales, a resultados insatisface

torios.~ La masa fundida cristaliza en formg no homo&é

nea, de tal manera que toda la estructura esta de una -~
manera irregular, llena de lineas de flujo y pequefios y

grandes esferolitos.- [Ln la superficie de la pieza mol

deada, aparecen zonas amo rfas, como consecuencia del sub
enfriado de la colada.

Se conocen diferentes procedimientos,.-
;egﬁn loé cuales es posible un enfriamiento rdpido de =
la masa fundida sin que aparezcan las desventajas arri~
ba mencionadas.- Asi, se ha propuesto, por ejemplo, ~~

mezclar con la poliamida 0,1 ~ L0% de fenoles alcohila=~
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ard

dos(BAS nﬁﬁero 1.052.679), o pequefias cantidades finamen
te pulverizadas de poliamidas de punto de fusién h&s ele
vado, sdlo limitadamente solubles o hinchables en la ma;
sa fundida (DAS nfmero 1.,052.112),

Segin otra propuesta (DAS nGmero 1.061.063)
se puede wodificar ventaJosémente la estructura de log =
cuerpos moldeados con poliamidas, mediant; la adicibn de
sélidos finamente divididos formadores de nficleos de cris
talizgci6n, a la masa fundida de poliamida, la cual se en
fria de la manera usual.- En la patente DDR nGm. 19.811
g8 describe un procedimiento similar, segﬁn el cual, a la
masa a reformar, se le incorporan, en cualquiera de las_
etapas de su fabricacidn, sustancias cuya estru tura fi-
namente cristalina permanece intacta, en cantidades de =

©,05 a 0,5% en estado de fina divisidn.

se sabe ademls (DAS nam. 1.615.596), que

la formacidn de la estructura esferolftica en el enfria-_

miento rfpido de una masa fundida de poliamida, puede ser
favorecida almacenando la poliamida en granos, en una at

mbésfera oxigenada y a temperaturas superiores a los 8uoc,
pero por debajo de su punto de fusidn.- De este modo, se
forma en la superficie del cuerpo de poliamida una fina_

pelicula deléxido, gque al fundirse la poliamida acrGa co

mo acelerador de la cristalizacibén.- En el fondo, se «--

trata aqu{ también de una adicidén de materiales extrafios,
que, de todos modos, s8lo se prodiuce, a partir de ella ==
misma, sobre la poliamida lista para la elaboracibén.- En
la préctica de este procedimiento, debe tenerse em cuenta
la desventaja del amarilleamiento.

Hasta ahora, la fabricacidn de materiales
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homogéneos mediante todos estos procedimientos tropieza_
con dificultades, ya que la obtencidn de inoculantes de_
grano fine y de tamafio de grano uniforme es complicada,-
siendo practicamente iméosible una distribucibn absoluta
mente regular de las sustancias inolulantes afiadidas, ha
ciéndose tanto mhs diffcil de conseguir debido a fenbme-
nos de adherencia y aglomeraciones, cuanto més pequefios_
son los granos aislados de inoculantes.

Se ha encontrado ahora, que se pueden -«
preparar piezas moldeadas de poliamida con estruétura ho~-
mogénea, finamente cristalina y dureza superficial aumen
tada y pequefias tensiones internas, mediante el enfria~_
miento de la masa fundida de poliamida introduéida en el
molde, en presencia de materiales sbdlidos finamente divi
didos formadores de nlicleos de cristalizacibn, si los ma
teriales sblidos finamente divididos en ia masa a moldear,
se completan en cualguier etapa de su fabricacidn, con ~
sustancias afiadidas en forma liquida o disuelta.

La adicién de la sustancia que forma pos
teriormente niicleos de cristalizaeidn, en forma disuelta,
hace posible una distribucién absolutamente regular de =
esta sustancia en la poliamida, o0 en sus productos de par
tida.~ A esto se ariade la ventaja de que mediante la pro
duccidn de los nficleos de inoculacibdn en la masa a moldear,
estos nGcleos de inoculacibén permanecen en una forma exw_
traordinariamente finas

En principlo, se puede utilizar para el =
procedimiento de acuerdo com la invencidn, toda sustancia
inerte a la caprolactama y soluble en caprolactama o en =~

un medio disolvente inerte a la caprolactama, que, en las

-4-
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condicioneas de la polimerizacidén, se transforme en un pro’

ducto finamente cristalino y s8lido, o que con otra sus-
tancia presente la propiedad, arriba mencionada, de trans
formarse formando un producto sbdlido finamente cristaline.

Asi, por ejemplo, se puede obtener 8xido ﬁﬁ;

de aluminio o hidréxido de aluminio finamente cristalinos,
a partir de sulfato de aluminic y a partir de sulfeto de
aluminio y potasio, mediante calentamiento, en presencia
de agua, en la misma lactama, y a partir de cloruro de =~
magnesio, 5xido de magnesio, y a partir de vidrio solum
ble, bxido de silicio.~ A partir de dicromato potésico,
&cido fluorsilicico y sulfato de dietilo, se forman en -
presencia de cloruro blrico, las correapondiedtes sales
de bario tinamente cristalinas Ba Cr 04, Ba Si F6 Y o=
Ba 604.

Como se desprende de los ejemplos siguien
tes, las investigaciones de polarizacibn microscdpica y_
las medidas de las tensiones internas ha dado como resul
tado que, mediante el procedimiento de acuerdo con la in
vencibén, se podia mejorar significativamente la calidad_

de las piezas moldeadas de poliamidas.

EJEMNPLO 1

- ws -~ A -

Se mezclau <0 kilos de caprolactama con_

1,4«1,6 litros de agua, y se calienta la mezcla lentamen
te, bajo agitacidén.~ Tan pronto ccmo se ha formado una_

solucidn transparente, se pueden afiadir, bajo agitacibn, 60

gramos de Acido acético al 10%, como estabilizador.- Pos
teriormente, se aiiaden 65 gramos de A12(304)3 18H20 en

200 ml de agua, a la solucidn de lactama.- La mezcla se
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polimeriza, después, de una manera conocida, en un auto=
clave, mediante calentamiento a cerca de 250-2602C y ba=-
jo presibn.= Durante la polimerizacidn, se descompone =
el sulfato de aluminio (con agua), furmando Al(OH)3 6 -
5 Alzo3 en cristales extraordinariamente finos, que corres
ponden a una cantidad de 0,05% en peso calculada sobre =-
la policaprolactama.- El polimerizado asf obtenido, se_
hila hasta obtener un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual,
ae corta, seguidamente, en trocitos.- Los trocitos se =-
10 someten a inyeccibdn en un molde precalentado a cerca de_
902C, para formar probetas de 100 x 110 x 1 mm de grueso,
que presentan importantes ventajas frente a las probetas

consistentes en policaprolactama pura, gue no contiene =

6xido de aluminio como sustancia formadora de niicleo de_

15 cristalizacién.
Material {yde deformacidéne{ Tamaiio de los Microfotogra
‘ (o) esferolitas fia No
Poli-epsilon,
caprolactama 2230 - 3900 loo/p
20 pura
Poli~epsilon=
caprolactama se 1 - 2¢ 5 = 10 P;

ghn el ejemplo
(@)

El Angulo de abertura alfa resulta mediante el corte_

de la placa de ensayo desde el centro hacia una esqui

25 na, y por depresidn plana de la misma.
Temperatura de moldeo, 802C.
EJEMELO 2
5e mezclan 20 kg de caprolactama con 1,4«
30 1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mezcla,

-6 -
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con agitacidn.~ Tan pronto como se ha formado una solu~
cidn transparente, se pueden aiiadir, como estabilizador,
agitando, 60 g de Acido acético al 10%.=~ Posteriormente,
se afiaden a la solucibn de lactama, 130 g de A12(504)3"
5 18“20 en 200 ml de agua.- La mezcla se polimeriza des-_
puén. de una manera conocida, en un autoclave, mediante_
calentamiento a cerca de 250~2602C y bajo presidn.~ Due

rante la polimerizacidn, se descompone el sulfato de alu

minio (con agua), formando Al(OH)3 é A1203 de crista-_

10 les extraordinariamente finos, que corresponden a una ==
cantidad de 0,1% en peso, calculada sobre la policapro-_
lactama.~ El polimerizado asi obtenido se hila para for

mar un Hilo de 1,5 wmm de grueso, el cual, seguidamente,_

se corta en trocitos.~ Los trocitos se someten a inyec-

15 cibén en un molde precalentado hasta cerca de 909C, para_
formar probetas de 100 x 100 x 1 rm de grueso, las cua=_

les presentan importantes ventajas frente a probetas con

sistentes en policaprolactama pura, que no contiene &xi-

do de aluminio como sustancia formadora de nlicleo de cris

20 talizacidn.,

e

Material €¥de deformacidnoy Tamaiio de los Microfotogra
@) esferolitos f{a N«

Poli~epsilon-
caprolactama 100 u
25  pura /

Poli~epsilon-
caprolactama se 1 - 20 5-10/u
ghn el ejemplo™

o) El dngulo de abertura alfa mediante el corte de la placa
de ensayo desde el centro hacia una esquina, y por depre
8ibn plana de la misma.

30 Temperatura de moldea, 802C,
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B JEMPLO 3 s

Se mezclan 20 kg de caprolactama con 1,4
-« 1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mezcla,
bajo agitacién.~ ‘Pan pronto como se ha formado una solu iii

cibn transparente, se pueden aiadir, bajo agitacidn, 60_

g de Acido acético al 10%, eomo estabilizador.- FPoste-_

riormente, se aifladen a la solucidn de lactama, #6,5 g de
KA1(504)2 . 12H,0 en 100 ml de agua.- vespués, se polimw
meriza la mezcla, de una manera cohocida, en un autoclae
ve, mediante calentamiento hasta cerca de 250-2609C y ba
jo presi6n.- Durante la polimerizacién se descompone el
sulfato aluminico potésico (con agua), formando Al(OH)S_
6 A1203 en cristales extraordinariamente finos, que co=_
rresponden a una cantidad de 0,05% en peso, calculada so
bre la policaprolactama.- El polimerizado asi obtenido_
se hila hasta obtener un hilo d¢ 1,5 mm de grueso, el -
cual, seguidamente, se corta en trocitos.- Los trocitos
se someten a inyeccién en un molde precalentado hasta =--
cerca de 90uC, para formar probetas de 100 x 100 x 1 nm_
de espesor, las cuales presentan importantes ventajas -=
frente a probetas que co:sisten en policaprolactama pura,
que no contiene &6xido de aluminio como sustancia formado

"ra de nficleo de cristalizacidn,

Material *de deformaci&nc( Tamaiio de los Micrototogra
' 9) esferolitos fia N2
Poli~epsilon-
caprolactama 2 1/2 - 3¢ IOG_r
pura ! B
Poli=epsilon= :
caprolactama se-~ l ~ 2¢ 5 = 101 L

gbn el ejemplo /
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*) El Angulo de mbertura alfa resulta por el corte de
la placa de ensayo desde el centro hacia una esqui
na y por depresidn plana de la misma.

Temperatura de moldeo, 80LC.

EJEMPLO

- A L T T T X Y

Se mezclan 20 kilos de caprolactama con -
1,4 - 1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mez
cla, bajo agitaéién.~ Tan pronto como se ha formado una_
solucidn transparente, se pueden afiadir, bajo agitacién,=-
60 g de Acido acftico al 10%, como estabilizador.- Poste
riormente, se sfiaden & la solucidn de lactama 93 g de «-
KAl(SOQ)z « 12H,0 en 200 ml de agua.- Después, se polime
riza la mezcla, deé una manera conccida, en un autoclave,
mediante calentamiento a cerca de 250=-260%C y bajo presibne
Durante la polimerizacidén, se descompone el sultato alumi
nico potisico (con agua), formando AI(OH)3 8 A1203 en cris
tales extraordinariamente finos, gue corresponden a una -
cantidad de 0,1% en peso, calculada sobre la policaprolac
tama.- ELl polimerizado asi obtenido, se hila hasta obte=-
ner un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual, seguidamente, ~
se corta en trocitos.~ Los trocitos se scmeten a inyec~_
c¢ién en un molde precalentado a cerca de 90.{, para for=_
mar probetus de LU0 x 100 x 1 mm de grueso, las cuales --
presentan importantes vent:jas frente a probetas gue con-

sisten en policaprolactama pura, gue no contiene dxido de

aluminio como sustancia formadora de nficleo decristaliza-

ci(’m.
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Material de deformacidnC¢ Tamafio de los Microfotogra
®) esferolitos fia N2
Poli-epsilon
caprolactama 2 1/2 = 38 lﬂﬂ‘f
5 pura
Poli=epsilon
caprolactama sg 1l - 2¢ 5 10 /u

gdn el ejemplo

°) El fngulo de abertura alfa resulta por el core-

te de la placa de ensayo desde el centro hacia
1¢ una esquina y por depresidén plana de la misma.

Temperatura de moldeo, B09C.,

Se mezclan 20 kilos de caprolactama com_
15 1,4=1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mez-

cla, bajo agitacidn.- Tan pronto como se ha formado una

solucidn transparente, se pueden afiadir, como estabiliza

dor, 60 g de &cido acético al 10%.~ Posteriormente, se_
afiaden a'la solucibdn de caprolactama, 50,4 g de Mgclz e
20 6H20 en agua.~ Despuds, se polimeriza la mecha.de una;
manera conocida, en un‘autoclave, mediante calentamiento
a cerca de 250726020 y bajo presién.~ Durante la polime
rizacibn, reacciona el MgCl, (con agua), formando Mg(OH),
© Mg0 en cristales extraordinariamente finos, gue corres
25 ponde a una cantidad de 0,05% en peso, calculada sobre =
la policaprolactama.~ El polimerizado asi obtenido se =~
hila hasta obtener un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual,
seguithmente, se cqrta en trocités.~ Los trocitos se so=~
meten a inyeccién-en un molde precalentado a cerca de 902C,

36 para formar probetas de 100 x 100 x 1 mm de espesor, las

- 10 -
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cuales presentan importantes ventajas frente a probetas_
que consigten en policaprolactama pura, gue no contiene_

MgO como sustancia formadora de niclec de cristalizacidn,

Material %;de deformaciénQ Tamaifio de los Microfotogra

o) esferolitos No
Poli-epsilon~
caprolactama 2 1/2 - 32 1001p
pura
Poli-epsilon~-
caprolactama se l - 2¢ S5 - 10/1

gGn el ejemplo

*) El dngulo de abertursa alfa resulta mediante el_

corte de la placa de ensayo desde el centro hacia

una esquina, y por depresidn plana de la misma.

Temperatura de moldeo, 802C.

EJEMPLO 6

- . n WP e e an an o o o

Se mezclan 20 kilos de caprolactama con_
1,4-1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mezcla,
bajo agitacibn.~- Tan pronto como se ha formado una solu=- _
cidn transparente, se pueden afiadir, con agitacidn, 60 g de
acido acético al 10%, como estabilizador.~ Posteriormente,
se ailaden a la solucidén de lactama, 100,8 g de MgCl, en -=~
agua.~ Después, se polimeriza la mezcla de una manera cono
cida, en un autoclave, mediante calentamiento a cerca de =-
250-26092C y bajo presién.- Durante la polimerizacién el ==
}HgCl, reacciona (con agua), formando Mg(OH)2 & Mg0 en cris
tales extraordinariamente finos, que corresponden a una can
tidad de 0,1% en peso, calculada sobre la policaprolactama.-
Bl polimerizado asi obtenido sc¢ hila hasta obtener un hilg -

de 1,5 mm de grueso, el cual, séguidamente. se corta en tro=-

- 11 -
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citos.~ Los trocitos se someten a inyeccidn en un wolde ~-
precalentado a cerca de 9&56, para formar probetas de 100 ;: ;;
100 x 1 mm de espesor, las cualas presentan importantes ven Ei
tajaa frente a probetas que cohnsisten en policaprolactama =

pura, que no contiene Mg0 como sustancia formadora de niicleo

de cristalizacidn.

Material 4de deformacidn Q- Tamaiio de los Microfotogra
e) esferolitos fia N2

Poli~epsilon~

caprolactama 2 1/2 -~ 39 ) 100’p
pura

Poli=epsilon-

caprolactama se 1 = 20 5 = 10)1

gln el ejemplo

*) El 4ngulo de abertura alfa resulta mediante el cor-

te de la placa de ensayo desde el centro hacia una_
esquina, y por dapresidn plana de la misma.

Temperatura de moldeo, B0<C.

EJEMPLO 7
Se mezclan 20 kilos de caprolactama con_

1,4=1,6 litros de agua, y se calienta la mezcla lentamen

te, con agitacidn.~ Tan pronto como se ha formado una =

golucibn transparente, se pueden anadir, como estabilliza

dor, y bajo agitacibn, 60 g de Acido acético al 10%.= ==

Posteriormente, se aiiaden a la solucidn de lactama 50 ==

gramos de vidrio soluble (al 40%) en agua,~ La mezcla =

se polimeriza después, de una manera conocida, en un autoclg

ve, mediante calentamiento a cerca de 250-2609C y bajo -

presién.- Durante la polimerizacién, se descompone el ~

vidrio soluble (con agua y en caliente), formando Si(bﬂa)q

) Sio2 en cristales extraordinariamente finos, que corres

- 12 =




ponden a una cantidad de 0,05% en peso, calculada sobre la ;
policdprolactama.- El polimerizado'asi obtenido se hila_ :
hasta obtener un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual, segul gl
damente, se corta en trocitos.- Los trocitos se someten_ '
5 a inyeccibn en un molde precalentado a cerca de 909C, para
formar probetas de 100 x 100 x 1 mm de espesor, que pre=_ J
sentan importantes ventajas frente a probetas que consis-
ten en policaprolactama pura, que no contiene Sio2 como -

sustancia formadora de niicleo de cristalizacidn.

10

Material é’.de det’omacic'm@ Tamaiio de los Microfotogra
°) esferolitos fia No

Poli-epsilon-
caprolactama 21/2 - 39 100 ?
pura -
15 Poli~epsilon=
caprolactama se 1 - 20 5 - 10/;
gin el ejemplo

*) El Angulo de abertura alfa resulta por el corte de o
la placa de ensayo desde el centro hacia una esqui
na y por depresidn plana de la misma.

20
Temperatura de moldeo, 802C.

Se mezclan 20 kilos de caprolactama con_

1,4-1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mez=-

25 ' cla, bajo agitacién.- Tan pronto como se ha tormado una
solucifn transparente, se pueden afiadir, como estabiliza

dor y agitando, 60 gramos de fcido acético al 10%.-~ Pos
teriormente, se afiaden a la solucidn de lactama, 100 gra

mos de vidrio soluble (al 40%) en agua.- Después, se po

30 limeriza la mezcla de una manera conocida, en un autocla

~13-
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ve, mediante calentamiento a cerca de 250;2609c Yy bajo_
presién.~ Durante la polimerizacidn, se descompone el _
vidrio éoluble (con agué y en caliente), ?ormando Si(Oﬂg)q
§ $10, en cristales extraordinariamente finos, que co-_
rresponden a una cantidad de 0,1% en peso, calculada sobre
la policaprolactama,~ BEl polimerizado asi obtenido se -
hila hasta obtener un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual,
seguidamente, se corta en trocitos.~ Los trocitos se s0
meten a inyeccidén en un molde precalentado a 909C, para_
formar probetas de 100 x 100 x 1} mm de espesor, las cua-
les presentan>1mportantes\ventajas frente a probectas que
consisten em policaprolactama pura, gue no contiene SiO2

como sustanclia formadora de néicleo de cristalizacibdn.

Material (de deformacibnog. Tzmaifio de loa Microfotogra

°) esferolitos ffa N2
Poli-epsilon-
~ caprolactama 2 1/2 -~ 30 100 )a
pura

Poli~epsilon-
caprolactama se 1 - 20 5 - 10/p
glu el ejemplo

o) El &ngulo de abertura alfa resulta mediante el_

corte de la placa de ensayo desde el centro hacia una e8
quina, y por depresidén plana de la misma.

Temperatura de moldeo, 609C.

EJEMPLO 9

WD - W e WP My A S e

Se mezclan 20 kilos de caprolactama con_
1,4-1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mez~

cla, bajo agitacibn.- Tan pronto como se ha formado una

- 14
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solucidn transparente, se pueden afiadir, como estabiliza-
dor, y agitando, 60 gramos de Acido acético al 10%.- Pos

teriormente, se aiiaden a la solucidn de lactamat

5,80 gramos de K20r207 en 100 ml., de agua y

9,7 gramos de BaCl2 . ZHZO en 100 ml. de agua

Después, se polimeriza la mezcla de manera conocida, en -

un autoclave, mediante calentamiento a cerca de 250 -~ 2609C

y bajo presién.- Durante la polimerizacibn reacciona el
10 K,Cr,0, (con BaClz), formando BaCr0, em cristales extraor

dinariamente finos, que corresponden a una cantidad de -«

0,05% en peso, calculada sobre la policaprolactama.-~ EI1_

polimerizado as{ obtenido se hila hasta obtemer un hilo =

de 1,5 mm de espesor, el cual, seguidamente, se corta en_
13 trocitos.- Los trocitos se someten a inyeccidénm en un mol
de precalentado a cerca de 902C, para formar probetas de_
100 x 100 x 1 nm de espesor, las cuales presentan impor-_
tantes ventajns frente a probetas que consisten en polica
prplactama pura, que no contiene BaCrOQ como sustancia ==

20 formadora de nficleo de cristalizacidn,

Material de deformacibn Tamafio de los Microfotogra=-
°) esterolitos fia N2

Poli«epsilon~
caprolactema - 21/2 - 39 100
25 Cora M

Poli-epsilon-
caprolactama se 10 1 -3 M
glin el ejemplo

*) m &dngulo de abertura alfa resulta mediante el corte_
de la placa de ensayo desde el centro hacia una esqui

na, y por depresidPn plana de la misma.
30
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Se mezclan 20 kilos de caprolactama con_
1,4-1,6 litros de agua, y se calienta la mezcla lentamen
te, bajo agitacidbn.~ Tan pronto come se ha formado una_

5 solucibn transparente, se pueden a:adir, como estabiliiza
dor, y agitendo, 60 gramos de #cido acético al 10%.~ Pos
teriormente, se aifiaden a la solucidn de lactamat

11,6 gramos de K20r207 en 100 uml, de agua Yy
19,6 gramos de BaCl, . 2H,0 en 100 ml de agua.
10 La mezcla se polimeriza después, de una manera conocida,
en un autoclave, mediante calentamiento a cerca de 250~ ;g
2602C y bajo presidn.~ Durante la polimerizacibn reaccio’ |
na el K20r207 {con BaClz). formando BaCrOh en cristales_
extraordinariamente finos, que cqrresponden a una canti-
15 dad de ©Q,1 por cient¢ en peso calculada sobre la polica~
prolactamas~ El polimerizado asi obtenido se hila hasta

obtener un hilo de 1,5 mmn de grueso, el cual, seguidamen

te, se corta en trocitos,- Los trocitos se someten a in
yeccibén en un molde precalentado a cerca de J02C para --
20 formar probetas de 100 x 100 x 1 mm de grueso, que presen
tan importantes ventajas frente a probetas que consisten
en policaprolactama pura, que no contiene BaCrOk COMO ~w

su-tancia formadora de nficleo de cristalizacidne.

25 Material ﬁﬁde deformacidnog Tamafio de los Microfotogra
°) esferolitos fia Ne

Poli~epsilon-
caprolactama 2.1/2 -~ 30 100 be
pura

Poli~-epsilon
caprolactama se lo 1 « 3 /;
gin el ejemplo

30
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) 5 &ngulo de abertura alfa resulta mediante el ~
corte de la placa de ensayo desde el centro hacia una es-

quina, y por depresidn plana de la mismae.

EJEMPLO 11

- s -

S5e mezclan 20 kilos de caprolactama con_
1,4~1,6 litros de agua, y se calienta la mezcla lentamen
te, bajo agitacidén.~ Tan pronto como se ha formado una_
solucidn transparente, se pueden aiiadir, como estabiliza
dor, y agitando, 60 gramos de Acido acético al 10%.~ Pos

teriormente, se aiiaden a la solucidén de lactama

19,3 gramos de sti§6 (al 28%) en 100 ml de agua y

8,8 gramos de BaCl, . 2H,0 en 100 ml de agua.

La mezcla se polimeriza después, de una manera conocida,
en un antoclave, mediante calentamiento a cerca de 250~
2602C y bajo presidn.- purante la polimerizacidén el -

BaCl, (con HpS8iFg,  tormando BaSiF, en cristales extraor

dinariamente finos, gue corresponden a una cantidad de -
0,05% en peso, calculada sobre la policaprolactama.~ El
pelimerizado asi obtenido se hila hasta obtener un hilo_
de 1,5 mm de grueso, el cual, seguidamente, se corta en_
trocitos.~ Los trocitos se someten a inyeccion en un «=-
molde precalentado a cerca de 9020, para formar probetas
de 100 x 100 x 1 mm de grueso, las cuales presentan im-_
portantes ventajas frente a probetas gue consisten en po

licaprolactama pura, que no contiene BaSiF6 como sustan~

cia tormadora de niicleo de cristalizacion

- 17 =
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Material de deformaciénqc Tamaiio (e los Microfoteogra~

°) esforolitos f{a N
Poli=epsilon-
caprolactama 2 /2 - 32 100 M
pura
Poliwepgilon
caprolactama se 1e 1 -3 s

gin el ejemplo.
o)

El dngulo de abertura alfa resulta mediante d corte
de la placa de ensayo desde el centro hacia una es-

gquina y por depresiln plana de la misma.

EJEMPLO 12

o R R )

Se mezclan 20 kilos de caprolactama con_
1,4-1,6 litros de agua, y se calienta lentamente la mez=
cla, bajo agitacibn.~ Tan proato como se ha formado una
solucidn transparente, se pueden aiiadir, ccmo estabiliza
dor, y agitando, 60 g de &cido acético al 10%.- Poste-_

riormente, se afBaden a la solucidn de lactama:

38,6 gramos de H251F6(a1 28%) en 100 ml de agua y

17,6 gramos de BaCl, . 2H20 en 100 ml de agua.

Después, se polimeriza la mezcla de una manera conocida,
en un autoclave, mediante calentamiento a cerca de 250~
2602C y bajo presibn,- Durante la polimerizacibn reac~
ciona el BaCl, (con HzSiFG). formando BaSiF, en crista-
les extraordinariamente finos, que corresponden a una ~
cantidad de 0,1% en peso, calculada sobre la policapro~
lactama.- El polimerizado as{ obtenido se hila hasta ~

obtener un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual, seguidamen

-18-
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te, se corta en trocitos.- [os trocitos se someten a in
yeccidn en un molde proecalentado a cerca de 902C, para =~
formaxr probetas de 100 x 100 x 1 mm de grueso, las cuale;
presentan importantes ventajas frente a probetas gue eon=-

sisten en policaprolactama pura, ¢ue no contiene BaSiF, -

como sustancia formadora de nficleo de cristalizacidn.

Material de déformaciénQc  Tamafio de los Microfotogra

°) esferolitos ff{a Ne
Poli-epsilon~
caprolactama 2 1/2 - 39 loo y
pura
Poli~epsilone
caprolactama se 19 1 -3 e

gln el cjemple

*) g éngulo de abertura alfa resulta mediante el corte

de la placa de ensayo desde el centro hacia una esqui

na y por depresidn plana de la misma.

EJEMNPLO_ 1

------------ -

8¢ mezclan 19 kilos de caprolactama con
1,4+1,6 litros de agua y se calienta lentamente la meze_
cla, bajo agitacibn.~ Tan pronto como se ha formado una
solucidn transparente, se pueden afiadir como estabiliza-
dor, y agitando, 60 g de acido acético al 10%.~ Poste«

riormenteé, se afaden a la solucidn de lactamai

16,6 g de (°2“5)2304 en 1 kilo de solucs de lactama:

y 10,5 g de BaCl, . ZH20 en 100 ml de agua.

La mezcla se polimeriza después, de una manera conocida,

en un autoclave, mediante calentamiento a cerca de 250-2602C

- 19 -




y bajo presidén.- Durante la polimerizacidn reacciona el
(02H5)2804 (con BaCl,), formando Bas0, en cristales extraor
dinariamente finos, que corresponden a una cantidad de «
0,03% en peso, calculada sobré la policaprolactama.- El
5 polimerizado as{ obtenido se hila hasta obtener un hilo_
de 1,5 mm de grueso, ei cual, seguidamente, se corta en_
trocitos.- lLos trocitos se someten a inyeccidn en un ~-~
molde precalentado a cerca de 902C, para formar probetas
de 100 x 100 x 1 mm de grueso, las cuales presentan.impor
10 tantes ventajas frente a probetas gue consisten én.poli-
céprolactama pura, que no contienO'BdSOQ como sustancia_

formadora de nficleo de cristalizacibn.

Material %ﬁde deformaciéhe( Tamaiio de los Microfotogra
15 °) esterolitos fia Neo

Poli,epsilon~
caprolactama pura 2 1,2 - 30 100 ‘p

Poli~epsilon=
caprolactama se«~ 1/2 - 10 1 -3 'p
gln el ejemplo

20 .) El 4ngulo de abertura alfa resulta mediante el cor
te de la placa de ensayo desde el centro hacia una

esguina y por depresibém plana de la misma.,

.25 Se mezclan 19 kilos de caprolactama con -
1,4-1,6 litros de agua y se calienta la mezcla lentamente,
bajo agitacidén.~ Tan pronto como se ha formado una solu-
cidén transparente, se pueden afiadir, como estabilizador,
y agitando, 60 g de acido acético al 10%.~ Posteriormen~

30 te, se afiaden a la solucidn de lactama:

~ 20 =
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13,2 gramos de (Cau5)230& s 1 kilo de soluc. de lactama y

31,0 gramos de BaCl2 . 2H20 en 100 ml de aguas

La mezcla se polimeriza después, de una manera conocida,
en un autoclave, mediante calentamionto a cerca de 250=-_
2609C y bajo presidén.~ Durante la polimerizacidn reac-_
ciona el (czns)zsok (con BaCl), tormando BasO, en crista
les extraordinariamente finos, gue correaponden a una ==
cantidad de 0,10% en peso, calculada sobre la policapro-
‘lactama.- El polimerizado asi obtenido se hila hasta ob
tener un hilo de 1,5 mm de grueso, el cual, seguidamente,
se corta en trocitos.~ Los trocitos se someten a inyec-
cidn en un moide precalentado a 902C, para formar probew
tas de 100 x 100 x 1 mm de grueso, las cuales presentan_
importantes ventajas frente a probetas que consisten en_
policaprolactama pur;; que no contiene Basoa como sustan

cia tformadora de nficleo de cristalizacibn,

Material de deformacidénQe Tamafio de los Microfotogra
*) ' esferolitos £ia No
Poli~epsilone
caprolactama 21/2 ~ 3 100 ‘y
pura
Poli-epsilon
caprolactama se 1/2 = 18 1 -3 /1

gin el ejemplo
o) El &ngulo de abertura alfa resulta mediante el cox
te de la placa de ensayo desde el centro hacia una

esquina y por depresidn plana de la misma.

Esta solicitud, que corresponde a la pre
gsentada en Suiza el 27 de Septiembre de 1961, bajo el nl
mero 11244/6), se acoge a los beneficios del articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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ifem NOTA ===

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de &sta Patente de In-
vencidon en Espaila, por VEINTE afios, son los siguientes:

l.~ Procedimiento para la fabricacién de
piezas moldeadas de poliamida con estructura finamente «
cristalina y tensiones internas reducidas, mediante en-_
friamiento de la masa fundida de polismida introducida -
en el molde, en presencia de materiales sdlidos fiﬁameg
te divididos formadores de niicleos de cristalizacidnm, ca
racterizado porque los materiales sdlidos fin&mente divi
didos se producen en la masa a moldear, en cualquiera de
las etapas de su fabricacidn, a partir de sustancias afia
didas en forma liquida o disuelta.

2.~ Procedimiento seglhn el punto 1, carac
terizado porque como material sblido finamente dividido,
se vtiliza 8xido de aluminio preparado por descomposi=- -
cién térmica de sulfato de aluminio en presencia de agua.

3.- Procedimiento seghn el punto 1, carac
terizado porque como material sblido finamente dividido,_
se utiliza 8xido de aluminio preparado por descomposicibn
térmica de sulfato aluminico potdsico en presencia de agua.

4.~ Procedimiento segin el punto 1, carag
terizado porque como material sbélido finamente dividido,
se utiliza 8xido de magnesio preparado por descomposicidn
térmiea de cloruro de magnesio en presencia de agua.

5.~ Procedimiento seghn el punto 1, carac
terizado porque como material finamente dividido, se uti-

liza 6xido de silicio preparado por descomposicidn térmica

- 22 -
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de vidrio soluble en presencia de agua.

6+~ DProcedimiento segn el punto 1, ca-
racterizado porque como material finamente dividido, se_
utiliza cromato de bario, preparade por reaccibn de di~_
cromato potdsico con cloruro de bario.
Te= Proce&imiento segin el punto 1, ca=~
racterizado porque como material soélido finemente dividi
do, se utiliza hexafluorosilicato de bario, preparado -
por reaccidn de Acido fluosilicico con cloruro de bario.
8.~ Procedimiento segin el punto 1, carac
terizade porque como material sbdlido finamente dividido,
se utiliza sulfato de bario, preparado por reaccidn de -
sulfato de dietilo con cloruro de bario.
9.~ UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACYON
DE PIEZAS MOLDEADAS DE POLYAMIDA.
Tal y como se ha descrito en la Memoria_
que antecede y con los fines que se han eépeciticado.
Esta Memoria consta de veintitres hojas

escritas a mdquina por una sola de sus caras.

E+F.G. - 23 -
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