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MEMORTA DESCRIPTIVA
Que se gyresenta para unir 8 1a solicitud
de
CPATENTE DE  INVENCION
formulada el 9 de Mayo de 1.963, con el Nimero 287.858
en
. : EspPafa
3
) - por VEINTE efios
¥ a nombre de INVENTA A.G. FUR FORSCHUNG UND PATENTVER./ERTUNG, enti-
dad suiza, establecida en Stampfenbdachstr. 36, Ziirich, Suize, por:
"UN PROCEDTIIENTC PARA Lo FOLIMERIZACION DE LACTAMAS DE LOS ACTDOS
| W - AINOCARBOXILICOS®
La produceibn de polismidas de alto peso molecular a partir
de lactamés como la épsilén-aminocaprolactama etc. se realiza de
una menera cénécida en la téonica, calentando las lactamas en pre-
gsencia de agua o de agentes que se desdoblan en agua, a temperatu
5 ras que se encuentran por encima-del punto de fusién de la polia-
mida deseada. Este proceso duras, en general, de 10 a 20 horas. Se
sabe ademés, que se pueds llegar enApocos minutos & productos de al
to peso molecular, si ée calienta la correspondiente lactama anhidra
en presencia de coﬁpuesto de reaccién alcalina, como hidréxido de
10 sodio, carbonato sédico, carbonato potdsico, hidruro de 1itio, etc.

as{ como especiaimente en presencia de sel sddica de la caprolacta.-
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tay 0 de otra lactama. También son adecuados para esta finali- .
dad los compuestos organomagnésicos. Las poliamidas cbtenidas
por eate procedimienio sén, sin embargo, poco adecuasdas para 1;
elaboracién posterior en forma de materiales sintéticos, fibras,
bojas, etc. ya que ne son de viscosidad esiable, es decir que su
viscosidad en fusién y con ella su peso molecular, estd sujeta
a grandes oscilaciones en un corto espadio de tiempo. Asi, el
peso molecular, muy elevado 1la mayor paite de las veces, gus
se mloanza en 10 a 15 minutos. disminuye hesta aproximadamente
la mitad en el espacio de media hora y todavia se sigue reducien=-
do continuamente desde este momento de tal manera que se obtiene
una viscosidad én fusién constante al oabo de 50 a 100 horas.

Se sabe, ademés, que esta desventaja de la polimerizacién
répida se puede évitar conservando al mismo tiempo las ventajas
ufilizando como cocatalizador para la polimerizacifn, un §ster

de dcido monoacilaminocarboxf{lico de la férmule general
R'.CO.NH.R.COOR"

en la que R es un resto alifdtice, aromitico o hidroaromédtico,

Rt y.R“'son restos alifdticos, aromfsticos o heterocfclicos, as{

como en genersl pnaden ser componentes de 4cidos carbo;ilioos o
alcoholes.

Se ha descubierto ahora que se puede llegar mediante goli-
merizacién répida de lactama a poliamidas de pesos moleculares -
toBavia més altos que con los procedimientos utilizados hasta -
aboray utilizando, en lugar de los esteres de dcidos monoacilami
nocarbox{licos mencionados, esteres de dcidos Neacilaminocarboxi-
licos con alcoholes polivalentes como cocatalizadorea..

Por consiguiente, es objeto de la presente solicitud un

procedimiento pa*a polimerizar lactamas de dcidos omega-emino-
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carboxflicos con m&s de 6 y hasta 13 anillos a una teﬁ%era%Q#a
de 120%C a 3009C, utilizadno los catalizadores alcalinos corrien
tes, caracterizado.por que como cocatalizadores se emplean los
esteres de §cidos N~acilaminocarboxflicos de alcoholes poliva-
lentes, como glicol y glicerina, de la férmulas general (R'=CO-
HH-(cnz)n-coo%m~aw, en la que R* son restos alifdticos o aromd
ticos, R" los restos de alcoholes aliféticos polivalentes, n =
Calz2ym=2~5 ‘

Segin la tempesratura de reizccién elegida y el contenido
de injciador y cocatalizador, se obtiene wn pocos minutos un po
limerizado cuya viscosidad alcanza despuds de este espacio de -
tiempb perinanece enténbes précticamente inslterada, incluso des
pués de muchas hores. La elevacién de la temperaturs determina
una consecuencia més répida de la viscosidad en» fusién deseada,
mientras que las cantidades de iniciador y cocatalizador influ
yen sobre ftodo en la viscosidad misma.

La adicidn de los cocatalizadores puede efectuarse poco -

vdespués de la adicién del injiciador o simulténeamente con éstas,

pero convenientemente antes, es decir que los esteres de’los aci
laminodcidos se pue&en afiadir por ejemplo de antemand & la lacta~-
ma que se ha de utilizar. El cocatalizador se emplea ventajoma-

mente en une cantidad equivalente & la del iniciador.

Ejemglov1

90 g de caprolactama se calientan con 1,7 g de una solu=

* ct6n al 32% de bromuro de etilmagnesio en Ster dietflico (0,5

mol %) y con 0,985 g de 8ster glicélico del &cido bis(N-acetil-
epsilon-aminocaproico) (0,33 mol ) bajo atmésfera inerte y a
2409C, Al cabo de 7 minutos la polimerizacién ha terminado. La

viscosidad en solucién de lz poliamida en fcido sulfirico con-

novaE
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* Ejemplo 2

- Se caliahtgn 11 Xg de caproléctama con 137 g de una solu~
cidn al 32% de bromuro de‘etiimagnasio en éter dietilico (0,34
molf) y con 90,5 g de éster glicblico del écido bis {N-acetil~
epsilon-aminocaproico) (0,25 mol $) en una atmésféra inerte y
a 150°C. La viscosidad en solucién de la polijamida obtenida, -

asciende a 5,6.
Ejempio 3

90 g de lactama del 4ecido caprilico se calientan con 1,122

g de una solucidn al 32% de bromhfo de etilmagneaio on dter die~-

#{1ico (0,33 mol ) ¥ con' 0,74 g de éster glicélico del foido bis

(H-acetil-epsiloni-aminocaproico) (0,25 mol %) en una atmésfera
‘inerte y a 160°C. La poliasmida obtenida tiene una viscosidad en
solucidn de 4,5.

Ejemglo'g

90 g de lactama del dcido endntico se calientan con 0,21
g de metilato sédico (0,5 mol $) y con 0,847 g de éster glics-
lico del 4cido bis (N-acetil-spsilon-aminoceproico) {0,286 mol
%)y introduciendo nitrégeno en la masa fundida & 2309C, La po=
liemida obtenida al cabo de pocos minutos, presenta una visco=-

sidad en solucién de 4,9

Bjempio 5

90 g de lactama del dcido ldurico se calientan con 1,02

- g de una solucién etérea al 32% de bromuro de etilmagnesio (0,3

mol ¥) y con 0,658 g de éster glic6lico del &cido bis(N-acetile
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epsilon-aminocaprofce) en wna atmésfera inerte a 240°C. A1 ca-
bo de 4 minutos se inlcia la polimerizacidén. La viscosidad eﬁ

solueidn de] polfmero asciende a 3,2,

90 é de caprolactama se qa{ientan con 24245 g de una so~
lucibn etéres al 32% de bromuro de etilmagnesio (0,66 mol #)
¥ con 0,208 g de éster glicérico del 4cido tris(N-scetil-epsi-
lon-aminocaproica) (044 mol B}, bajo nitrégeno y a 160%C, A

cabo de 10 minutos se inicidé la polimerizacién La polismida obe

tenida os insoluble en 4cido sulfirico concentrado.

Ejemplo 7

113 g dé caprolactama se calientan con 0,115 g de sodio metd
lico (0,5 molf) y con 0,156 g de éster glicérice del Seido tris
(H;acptil—epsilon~aminocaproico) (04267 mol %) vajo atmSsfera de
nitidgeno y a 2409C, La poliamida obtenida posee una viscosidad
en solueibn de 6,5.

Ejemplo 8

49, g de lactama del dcido ldurico se caliemtan con 0,03
g de potasio {0,33 mol ¥) y con 0,245 g de &ster glicSlico del
ficido bis(N-acetil-epsilon~aminocaproico) (0,25 mol %) bajo -
nitrégeno y & é3090. Bl nylon 12 obtsnido tiene uns viscosidad
en solucién de 3,6.

Bsta molicitud que corresponde a lz presentada en Suiza,
con fecha 11 de Julio de 1.962, bajo el Nimero 8356/62, 56 aco=-
ge a los beneficios del art{culo 51 del vigente Estatuto sobre
Propisdad Industrial
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‘NOTA

Los puntos de invencifén profiia y nueva que se presentan
para- que sean’.o"bjeto de la presente solicitud de Patents de
Invencién en.Espa?a, por VEINTE afios, con los siguientes:

19.-.?roeedin;iento para-polimerizar lactamas de los dci-
dos omega-aminocarboxilices con’més de 6 y hasta 13 anillos, a
ung temperatura de 1209C hasta 3009C, utilizando loas catalizado-
res alcalinos umsusles, caracterizado porgue como cocatalizadores
se emplear los esteres de dcidos Neacilaminocarboxilicos con al=-
coholes polivalentes de la férmula gensral (E'-CO—HH—(CHz)n-COO)m
~-R"y en la gue R' son restos élif&ticos o arométicos, R" los res~
tos de alcoholes aliffiticos polivalentes, n= 0212 ym= 2 a
5

2%~ Procedimiento segin el punto 1, caracterizado porque
como &ster del fcido Nemcilaminocarboxflico se utiliza &ster gli-
célico de &eido bis(H-acilaminocarboxf1ioo).

" 3%.- Procedimjento segin el punto 1, caracterizado porque
como éster del 4cido Weacilaminocarboxilico se utiliza &ster gli-
eéricé de foido tris(N-acilaminocarboxiiico).

4%2.~ Un prbcedimiento pera la polimerizacidn de lactamas
de los &oidos W ~aminocarbox{licos.

Tal y,como‘se ba descrito en le Memoria que antecede y pa-

ra los fines que se han especificado.
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La presehte Memoria consta de siete hojas, escoritas a

miguina por une sola de sus caras.

Meazid, 2 AGO. 1863

F. A,
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