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El objeto del presente invento es un procedimiento para 
mejorar la estabilidad de poliamidaa contra el calor, agregando a las polla 
midas o a los materiales de partida ioimadorea de poliamlda, antee de la 
polimerización, al lado de fosfatos de álcali o fosfatos alcalinos tórraos 
o fosfatos orgánicos, cuyos puntos de ebullición están situados por encima 
de 800̂  C, yoduros de álcali y compuestos de hierro-11.

B1 presente Invento se refiere a,polisaldas sintéticas 
lineales, como pueden obtenerse, por ejemplo, por la polloondensaclán de 
(-amiaocaproaáeldo respectivamente su laetamo, de hexamat ileadiamina de 
ácido adipinlco, de ácido de ̂ -aminoundeeano o de mezclas de estos compone: 
tes.

j Es un inconveniente conocido de los objetos fabricados
! de estas poliamidaa, que ee hacen frágiles en el caler y por ello se descaí 
j tan ordinariamente para una utilización en uao continuo a temperaturas por 
I encima de 100* C¡.
j Ya se han propuesto numerosos estabilizadores contrs la
) fragilidad da poliamidaa a temperaturas más altas y en presencia de oxígeno. 
¡ Así, por ejemplo, se consiguen ciertos efectos por la inclusión de sales de 
 ̂ oobra, da halogenuroa, de ciertos áeidoa del fósforo, respectivamente de ¡ j mezclas de estos tres componentes. También ss ha propuesto ya anteriormen- 
¡ ts incluir estabilizadores orgánicos contra el calor en las poliamidaa, {
! asi por ejemplo, aminas, msroaptobsazlmidazoles óNH^poiÍmetilen-bis-0-hidro

xibenzamidas.
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Vna estabilización contra al calor bastante eficaz pueda 

alcanzarse por combinación de salea de cobre y halogenuros inorgénieos, co-¡ 
mo es describe por ajearlo en la patente británica No* 722.724 y en la pe- j 
tente EE.UU. No. 2.705.227. Lamentablemente, sin embargo, precisamente es­
tas materias no se toleran monamente bien, tienden a la formación de preci 
pitados sólidos, de modo que no se consigue polimerizarles dentro del flujo' 
de fusión da modo homogéneo. Con ayuda de otros procedimientos de mezcla 
de adición ai polimerizado terminado, por ejemplo, en la prensa de tornillo 
sin fin o sobre el calandrador, ai bien pueden incluirse sin trastorno los 
estabilizadores, pero también ocasionan de este modo fases adicionales de 
trebejo.

Se ha bailado ahora que pueden evitarse totalmente loe 
inconvenientes descritos, emendo ee agregan estabilizadores compuestos de 
fosfates de álcali o fosfatos alcalinos térreoa o fosfatos orgánicos, cuyos 
puntos de ebullición están situados por encimo de 200* C, junto con yoduros 
ds álcali y compuestos de hierro-11, a las poliamidas o a los matsriales de 

partida formadorea de poliamidas, antee de su polimerización, en forma fina 
mente dividida.

Como compuestos de hierro-11 pueden emplearas, tanto sa­
las inorgánicas, como también compuestos orgánicos de hierro, como por ejem 
pío, fsrro-II-diotanolaminsulfato ó ferro-11-naftenato etc. Como fosfatos, 
como ya se ha mencionado, pueden emplearse fosfatos de álcali o fosfatos al 
calino tórreos o fosfatos orgánicos, cuyos puntos de ebullición estén sitúa 
dos por encima de 800 Ĉ, así por ejemplo, trifanilfosfato, dian-fosfito-oljJ 
gomeros etc. Las cantidades aSadidaa puedan fluctuar, por ejemplo, en loe j 

siguientes alcances de concentración;
.. --L.- i -t.

t



Sal de hierro 0,01 <* 0,2%, preferentemente 0,00 ̂ 0,06%, j
Yoduros da álcali 0,1 - 5, %, preferentemente 0,5 * 3, %, ,
Fosfatos 0 - 3 %, preferentemente 0,1 * 0,3 %.

Se demuestra que, cuando ée emplean loe estabilizadores
contra Calor según el invento, le eetsbilidad de les poliamidae, por ejemplo, 
la estabilidad de polieaprolaotamo a una temperatura de 160*0* medida en un 
hilo monofilar de 0,1 mm de diámetro, importa aproximadamente 1000 " 1500 
horas. Sn OMnparación con ello debe deducirás de la tabla disponible que 
los estabilizadores de calor hasta ahora oonocidoa en las mismas condiciones 
muestran una estabilidad al calor de solo escasamente 1000 horaa.

Ejemplo 1.
10 kg. de recortas de polieaprolaotamo se mezclan bien 

con Sg de FSOOt deshidratado, con 35 g de NaHgBOi y con 100 g de X? finamsm 
pulverizado.

Después de ello se deforma la mezcla en una prensa calen 
tada, de tomillo sin fin, para obtener un siembre, y éste se tritura segui 
demente. Oh hilo eatirade, obtenido de estos recortes estabilizados contra 
si calor, de 0,1 mm de diámetro se sometió a un tratamiento de calor a 
160*0 en un armario oalentador de aire circulante. Solo después de 1200 ho 
rae se manifestaron seHalea de fragilidad del hilo, gl polieaprolaotamo no 
estabilizado ya se hizo frágil después de 3 horas.

Ejemplo 3.

30 kg. de caprolaetámo se policondeneaa en un autoclave 
de la manera usual, en lo que antes del comienzo de la reacción se aRade ¡ 
1,5 litroa de agua, 30 g de Faaô .THgO, 75 g de NaHg 30+ y finalmente 100 g¡ 
de NT. Batos hilos fabricados con el polimerizado, de 0,1 mm de diámetro, i 

permanecen elásticos y sólidos a 160*3 durante 1100 horas.
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En un recipiente de disolución ae agrega a 80 kg. de ha-, 

rametilendiamina adipin-ácida y 7 1 de agua a 90 - 100*0, 8 g de Tea0g.?3̂  
-diaueltoa en 30 mi de agua 50 g de NaHgK^ - diaualtoa en SOO mi da agu: 

y 180 g de yoduro potásico - diaueltoa en 300 mi de agua - y ae agitan 
bien. La mezcla ae policandenaa en el autoclave durante 3 boraa a presión ¡ 
y seguidamente otraa 5 horas sin presión a 880*04 La fusión obtenida de 
Nyion-6,6 ae lleva a un lugar de hilado y ae elabora para formar hiloa de 
0,1 am de diámetro, loa hiloa ae calientan a 160*0 con entrada de aire, 
presentándose la fragilidad aólo deapuéa de 1580 horas.

Ejemplo 4.
En un vaso de cristal de 1 litro ee agregan a 800 g de 

caprolaetamo deshidratado bajo nitrógeno, a 180*0, 0,3 g de ferro (II) - néf
itenate, 1,6 g de trifenilfoafato, * g de yoduro de merfolinio y 11,8 mi, de 

una solución 3-molar de bromuro de met ilmagneaio en éter. La mezcla ae ca­
lienta en el armario calentador a 180*0- A esta temperatura, deapuéa de la 
adición de 7,5 g de acetilcaprolaetamo, comienza deapuéa da pocos minutos 
la polimerización dal caprolaetamo. Deapuéa de 30 * 30 minutos ha termina­
do la reacción. El bloque producido da pollamida aa tritura, ae entrae y 
ae elabora en hiloa de 0,1 mm según el procedimiento usual da hilado de fu­
sión. La prueba de calor indica que a 150*0 la fragilidad se manifiesta so 
lo deapuéa da 1160 horas.

Ejemplo 5. :
30 kg. de polionantlaetamo ae calientan bajo nitrógeno '

i
a 860*0, y ae mezcla bien agitando con 6 g de T*SÔ , 80 g de NaHgBÔ  y 80 g
de 87. Los hiloa hilados y estiradoa desde eata fusión, de 0,1 mm de diáaMt
tro ae envejecen en el armario secador de aire circulante a 160*0. las muea 
tras ae hacen frágiles aólo deapuéa de 1460 horas.
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la presante patente de invención oemprende laa siguien­

tes reivindicaciones;
1.- Procedimiento para mejorar la estabilidad de polia- j 

midas contra el calor, caracterizado porque a laa pol lamidas, al lado de yo 
Aurea de álcali, ae lee agrega compuestos da hierro-11.

3.- Procedimiento según la reivindicación 1, caracteriza 
do porque al lado da eompuaetoa de hierro-H sa agregan fosfato de álcali c 
fosfate alcalino tarreo o fosfatos orgónicoe, cuyos puntos de ebullición a¡<¡ 
tán situados por encima.de 300*0.

3. - Procedimiento según la reivindicación 1, caracteriza 
do porque ae emplean compuestos orgónicoe de hierro-11¿

4. - Procedimiento según la reivindicación 1, caracteriza 
de porque se emplean loa compuestos da hierro-H en una concentración de 
0,01 - 0,3%, referido a la poilamida.

5. - Procedimiento según la reivindicación 1, carácterizs 
de porque se emplean los compuestos da hierro-H en una concentración da 
0,03 - 0,06%, referido a la poliamida.

6. - Procedimiento para mejorar la estabilidad de poliami
daa contra al calor.

Según sa describa y ra ivindioa an la/prapante mmnoris 
descriptiva, la cual consta de seis hojas folladas y ̂ scrlt b & múquina 
por una sola de aus caras.

Madrid, a
-JfM ?963
8^088
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