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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la  so lic itu d  

d o
PATENTE D E  INVENCION 

formulada e l 9 de Mayo de 1*963, con e l  Número 287*858

e n

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de INVENTA A.G. FUR FORSCHUNG UND PATENTVER.JERTUNG, en ti­

dad su iza , e stab lec id a  en Stampfenbachstr* 38, Zürich, Su iza , por! 

"UN TROCEMHIENTO PARA LA POLIMERIZACION DE LACTAMAS DE LOS ACIDOS 

SO -  AMINOCARBOXILICOS"

La producción ¿e póliam idas de a l to  peso m olecular a p a r t ir  

de lactam as como la  épsilón-aminocaprolactama e tc . se  r e a liz a  de 

una manera conocida en la  táon ica, calentando l a s  lactam as en pre­

sencia de agua o de agentes que se desdoblan en agua, a temperatu 

ra s  que se encuentran por encima del punto de fu sión  de la  p o lia -  

mida deseada* E ste  proceso dura, en gen eral, de 10 a 20 horas. Se 

sabe además, que se  puede l le g a r  en pocos minutos a productos de a l  

to peso molecular, s i  se ca lien ta  la  correspondiente lactama anhidra 

en presencia de compuesto de reacción a lc a lin a , como hidróxido de 

sodio, carbonato sód ico , carbonato p o tásico , hidruro de l i t i o ,  e tc . 

a s f  como especialmente en presencia de s a l  sódica de la  caprolacta-



t a ,  o de otra lactam a. También son adecuados para e sta  f in a l i ­

dad lo s  compuestos organcmagnésicos. Las poliatnidas obtenidas 

por e ste  procedimiento s6n, s in  embargo, poco adecuadas para la  

elaboración p o ste rio r  en forma de m ateria les s in té t ic o s , f ib r a s ,

$ h o ja s , e tc . ya que no son de v iscosidad  e s ta b le , es d ecir que su 

v iscosidad  en fu sión  y con e l la  su peso molecular, e stá  su je ta  

 ̂ a grandes o sc ilac io n e s en un corto espacio  de tiempo. A sí, e l

peso molecular, muy elevado la  mayor parte de la s  veces, que 

se  aloanza en 10 a 15 minutos, disminuye hasta aproximadamente 

10 la  mitad en e l  espacio  de media hora y todavía se sigue reducien­

do continuamente desde e ste  momento de ta l  manera que se obtiene 

una v iscosidad  én fu sión  constante a l  cabo de 50 a 100 horas.

Se sabe, además, qua e sta  desventaja de la  polim erización 

rápida se puede e v ita r  conservando a l  mismo tiempo l a s  v en tajas 

15 u tilizan d o  como co oatalisad or para la  polim erización, un á s te r  

de ácido monoacilaminocarboxilico de la  fórmula general

R'.CO.NH.R.COOR"

en la  que R e s  un re sto  a l i f á t i c o ,  aromático o hidroaromático,

20 R' y R" son re s to s  a l i f á t i c o s ,  arom ásticos o h e te ro o ic lico s, a s í  

como en general pueden se r  componentes de ácidos carbo x ílicoa  o 

a lcoh oles.

Se ha descubierto  ahora que se  puede lle g a r  mediante p o li­

merización rápida dé lactama a poliatnidas de pesos m oleculares -  

25 todavía más a l to s  que con lo s  procedimientos u tiliz a d o s  hasta -

ahora, u tilizan d o , en lu gar de lo s  e s te re s  de ácidos monoacilaH& 

n ocarboxílicos mencionados, e ste re s  de ácidos N-acilaminocarboxí- 

l ic o s  con alcoh olas po livalen tes como co cata lizad o res.

Por consiguiente, e s  objeto de la  presente so lic itu d  un 

30 procedimiento para colim erizar lactam as de ácidos omega-amino-"̂7Q
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carb o x ilico s con más de 6 y hasta 13 a n il lo s  a una temperatura

de 120"C a 300"C, u tilizad n o  lo s  ca ta lizad o res a lc a lin o s  corrlen  

t e s ,  caracterizado  por que como cooatalizadores se emplean lo s  

e s te re s  dé ácidos N-acilam inocarboxÜicos de a lcoh oles poliva­

le n te s , como g l ic o l  y g lic e r in a , de l a  fórmula general (R'-CO-

NH-(CH-) -C00) -R ", en la  que R' son re sto s  a l i f á t i c o s  o aromá n m ^
t io o s , R" lo s  r e s to s  de alcoholes a l i f á t i c o s  p o liv a len tes, n *  

O a l 2 y m - 2 - 5 .

Según la  temperatura de reacoión elegida y e l  contenido 

de in ic iad o r y cocata lizador, se obtiene en pocos minutos un po 

lim erizádo cuya v iscosidad  alcanza después de e ste  espacio  de -  

tiempo permanece entonces prácticamente in a lte rad a , in clu sc  des 

pués de muchas horas* La elevación de la  temperatura determina 

una consecuencia más rápida de la  v isco sid ad  en fu sión  deseada, 

m ientras que l a s  cantidades de in ic ia d o r  y cocata lizador in f lu  

yen sobre todo en la  v iscosidad  misma.

La adición  de lo s  cooatalizadores puede efectu arse  poco -  

después de la  ad ición  del in ic iad or o simultáneamente con é s te , 

pero convenientemente an tes, es d ec ir  que lo s  e s te re s  da lo a  ac¿, 

laminoácidos se  pueden aHadir por ejemplo de antemano a la  la c ta -  

ma que se ha de u t i l i z a r .  E l cocata lizador se  emplea ventajosa­

mente en una cantidad equivalente a la  del in ic iad o r*

Ejemplo 1

90 g  de caprolactama se calien tan  con 1 ,7  g  de una solu­

ción a l  32% de bromuro de etilm agnesio en é te r  d ie t í l ic o  (0 ,5  

mol %) y con 0,985 g  de á s te r  g lic ó lic o  del ácido b is (N -a c e til-  

epsilon-am inocaproico) (0 ,33  mol %) ba jo  atmósfera in e rte  y a 

240"C. Al cabo de 7 minutos la  polim erización ha terminado. La 

v iscosidad  en solución de la  poliamida en ácido su lfú r ico  con-

^  ^  ^
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centrado, asciende a 3 ,8 ,

Ejemplo 2

Se calien tan  11 Kg de caprolaotama con 137 g de una so lu- 

5 eión a l  32% de "bromuro de etilm agnesio en é te r  d ie t í l ic o  (0 ,34  

mol%) y con $0,5  g  de á s te r  g lie ó lic o  del ácido b is  (N -ace til-  

epsilon-am inocaproico) (0,25 mol %) en úna atm ósfera in erte  y 

a 1$0*C. La v iscosidad  en solución de la  poliamida obtenida, -  

asciende a 5 ,6 .

1Ó
EAamioJ

$0 g  dé lactama del ácido c a p r ílic o  se calien tan  con 1,122 

g  de una solución a l  32% de bromuro de etilm agnesio en é te r  d ie­

t í l i c o  (0 ,33  mol jp con 0,74 g de á s t e r  g lic ó lic o  del ácido b is  

15 (N -acetil-epsiloR-am inocaproico) (0 ,25  mol %) en una atmósfera

in e rte  y a 160^0. La poliamida obtenida tiene una v iscosidad  en 

solución  de 4 ,5 .

Ejemplo 4

2$ 90 g  de lactama del ácido enántico se calien tan  con 0,21

g de m etilato  sódico (0 ,5  mol %) y con 0,847 g de á s te r  g lic ó -  

l ic o  del ácido b is  (N -acetil-epsilon-am inocaproico) (0,286 mol 

%), introduciendo nitrógeno en la  masa fundida a 230^0. La po­

liam ida obtenida a l  cabo de pocos minutos, presenta una v isco- 

25 sidad en solución  de 4 ,9 .

Ejemplo 5

30

90 g  de lactama del ácido láu rico  se calien tan  con 1,02 

g  de una solución  etérea a l  32% de bromuro de etilm agnesio (0 ,3  

mol %) y con 0,658 g  de á s te r  g l ic ó lic o  del ácido b is (N -a c e t il-

3878
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epsilon-aminocaprofco) en una a tañí s f  era inerte  a 24O0C. Al ca­

bo de 4 minutos se in ic ia  la  polimerización. La v iscosidad en 

solución del polímero asciende a 3 ,2 .

Ejemplo 6
5

 ̂ 90 g de caprolactama se calientan con 2,245 g  de una so-

 ̂ lu c iín  etérea a l  32^ de bromuro de etilm agnesio (0 ,66 mol %)

y con 0,208 g de á ste r  g licér ico  del ácido tris(N -a c e t il- e p s i-  

1on-aminocaproico) (0 ,4  mol %), bajo nitrógeno y a 160*C. Al 

10 cabo de 10 minutos se in ic ió  la  polimerización La poliamida ob­

tenida es insoluble en ácido su lfú rico  concentrado.

Ejemplo 7

113 g  dé caprolactama se calientan con 0,11$ g de sodio metá 

15 l ic o  (0 ,5  mol%) y con 0,156 g  de á ste r  g ilcérico  del ácido t r i s

(N-acetil-epsilon-am inocaproico) (0,267 mol %) bajo atmósfera de 

nitrógeno y a 240^0. La poliamida obtenida posee una viscosidad 

en solución de 6 ,5 .

Ejemplo 8
20

49, g de lactama del ácido láu rico  se calientan  con 0,03 

g  de potasio  (0 ,33 mol %) y con 0,245 g  de á ste r  g lic ó lic o  del 

ácido bis(N-acetil-ep3ilon-am inocaproico) (0,25 mol %) bajo -  

nitrógeno y a 230SC. El nylon 12 obtenido tiene una viscosidad 

25 en solución de 3 ,6 .

Beta so lic itu d  que corresponde a la  presentada en Suiza, 

con fecha 11 de ju lio  de 1.962, bajo e l  Húmero 8356/62, se aco­

ge a lo s  benefic ios del artícu lo  51 del vigente Estatuto sobre 

Propiedad In du stria l
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B O T A

Los puncos ¿a invención propia y  nueva que se presentan 

*  para que sean objeto  de la  presente so lic itu d  de Patente de

^  Invención en España, por VEINTE años, son lo s  s igu íen te s:

l o . -  Procedimiento para polim erizar laetam as de lo s  ác i­

dos omega-aminocarboxílicos con más de 6 y hasta 13 a n il lo s ,  a 

una temperatura de 120"C hasta 3C09C, utilizando lo s  catalizado­

res a lca lin o s u su a les, caracterizado porque como cocatalizadores 

10 se emplean lo s  e s te re s  de ácidos N-acilaminocarboxí1ico s  con a l ­

coholes po livalen tes de la  fórmula general (R'-CO-NH-(CHg)^-COO)^ 

-R ", en la  que R' son re sto s  a l i f á t í c o s  o arom áticos, R" lo s  Tes­

to s de alcoholes a l i f á t íc o s  p o liv alen tes, n = 0 a l 2 y m < = 2 a 

5.

15 29 .-  Procedimiento según e l punto 1 , caracterizado porque

como á ste r  d el ácido N-acilam inocarboxílico se u t i l iz a  á s te r  g l i -  

có lico  de ácido b i s( N-a c i 1 aminoca rb o x iü  oo ).

39 .- Procedimiento según e l punto 1 , caracterizado porque 

como á ste r  del ácido N-aoilaminocarboxilioo se u t i l iz a  á s te r  g l i -  

20 cérico  de ácido tris(N -acilata in ocarboxilico).

49. -  Un procedimiento para la  polim erización de laetamas 

de lo s  ácidos -am inocarboxilieos.

Tal y como sé ha d escrito  en la  Memoria que antecede y pa­

ra lo s  f in e s  que se han especificad o .



La presente Memoria consta de s ie te  ho jas, e s c r ita s  a 

máquina por une sola de sus caras.

t

*
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