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. polimerizacidn, al lado de fosfatos de dlcali o fosfatos alcalinos térrecs

. liveales, como pusden obtensrse,-por eojemplo, por la policondensacidn de

e o o e et ————r st - &
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El objeto del pressnte invento s un procedimiento para |.
mojorar la estabilided de poliamidas contra el calor, agregando & las polis

midas © a los materiales de partida formadorea de poliamida, antes de la

o fosfatoas orgdnicos, euyos puntes de sbullicidn estdn situsdos por encime
ds 200% ¢, yoduros de dlcali y compuestos de hierro~II.
| Bl presente invento se refisre & poliamidas eintdéticas

{-aninocaprondcido respectivamente su lastamo, de hexametilendiamina de

dcido adipfnico, de dcido de f-aminoundecano o de mezclas de estos componen

tes.

Ea un inconveniente conocido de los objetos fabricadoa
de astas polisuidas, que se hacen Lrégiles en el calor y por ellc se descar
%en ordinariamente para una utilizecidn en uso contimuo a temperaturas por

encima de 100% C. .
) Ya se han propuesto numerosos estabilizadorves contzre la

fregilided de poliamidas & temperaturas mds altes y en presencia de oxigeno.
4s{, por ejeuplo, se consiguen ofertos efectos por la inclusidn de sales de
cobra, de halogemuros, de ciertos deidos ds1 féaforo, respectivamente de .
mezolas de eatos ires componentos. También se ha propuestc ya antariomn-i

|

te incluir estabilizadores orgdnicos contra el calor en las poliamidss, ;

¥

as{ por sjemplo, suines, mercaptobenzimidazoles 6W-polimtuon-bu-o-hmr;g

xibengamidas. .
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‘mo..se describe por ejemplo en la patents britdnica No. 722.724 ¥ en la pa- ;

_estabilizedores, pero también coasionan de este modo fases adicionales de

! de &lcali y compusstos de hierro-II, a las poliamidas o & los materiales de

&éﬁeroé ete. Las cané:ldados afiadidas pueden fluctuar, por sjemplo, en los

2 0

Una estabilizacidn contra ol oalor bastante eficaz pueds

aloanzarse por combinacidn de sales de cobre y halogenuros inorgénicos, co-§

tente EE.UU. No. 8.705.227. lamentablemente, sin embergo, precisamente es-
tas materias no ge toleran mutusmente bien, tisnden a la formseidn de precd
pitedos sdlidos, de modo que no se consigue polimerizerlas dentro del tlujo!
de fusidn de modo homogdneo. Oon ayude de otros procedimientos de mezola |
de adicidn al polimerizado terminado, por ejemplo, en la prensa de tornillo

sin fin o sobre el calandrador, si dien pueden incluirse sin trastorns los

trabajo.
Se ha hallado abora qus pueden evitarse totalmente los

inconvenientes doscritos, ouendo se agregan estabilizadores compusstos de

fosfatos do 4lcall o fosfatos alcalinos térrecs o foafatoa orgg'nicos. owost

puntos de ebullicidn estdn situados por encima de 200% C, juuto con yoduros;

partida formadores de poliamidas, antes de su polimerizecién,. en. torma fins)
wente dividida.

Como compuestos ds hierro=II pueden emplearse, tento sa-
les inorgdnicas, como también compnnm orginicos de hierrc, como por ejem|
ﬂlo. forro-II-dietanclaminsulfato ¢ ferro-II-naftenato etc. Como fosfatos,
com0 ya se ha mencionado, pueden emplearse fosfatos de ilcaii o fosfatos alf
calino térreos o foafatos orgénicos, cuyos ﬁha de ebullioidn estdn aitual

dos por encima de 3)093, as{ por ejemplo, trifenilfosfato, dlan-fostito-oli

aiguientes alcances de concentracidns
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108 estabilizadores de calor hasta ahora conocidos en las miswas condicione

i 1609%C en un armario calentador de sire circulante. Sdlo después de 1200 ho

aga

L~

i
J

~ 8al de hisrro 0,01 « 0,26, preferentemente 0,02 « 0,06%,
Yoduros de aleali 0,1 -~ 5, %, preferentemente 0,5 « 2, %,

Yosfatos ° 0 =38 %, preferentemsnte 0,1 = 0,5 %.

e domuestra que, cuando se emplean los estebilizadoree

contra ocalor segin el invento, la estabilided de las poliemidss, por ojehpl?,
le estabilidad de policaprolactamo a una temperatura de 1608C; medida em un’
) }

hilo monofilar de 0,1 mm de didmetro, importa aproximadamente 1000 « 1500
horas. En comparacidn con ello debs deduciise de la tabla dispounible que L

maestran una estabilided al calor de 86l escasemente 1000 boras.

Ejemplo 1.

10 kg. de recortés de policaprolactano se mezolen bdien
con 5g de FeS04 deshidratado, con 25 g de NaHpFO4 ¥ con 100 g de KJ finamen
pulverizado.

Despusa de ello se deforma la mezcla en una prense calen
taﬂt'l, de torni;lio sin fin, para obtener un alsmbre, y éste se tritura seguil
damente. Un hilo estirado, obtenido de estos recortes estabilizados comtrs
el calor, de 0,1 mn de dimetro se sowetid a un tratemiento de calor a

m.u manifestarcn sefiales de fragilidad del hilo. Bl policaprolectamo no
estabilizado ya se hizo fréagil después de 3 horas.
Ejemplo 2.

20 kg. do caprolactamo se policondensan en un autoclave

de 1a manera usual, en lo gue antes del comienzo de lé roao_oién se afiade | .
1,5 11tzos de agua, 20 g de PeS0,.7H0, 75 @ de Neli; B0, ¥ finalmente 100 g|
e K. Bstos hilos fabricados con el polimerizado, de 0,1 mm de didmetro, |

permanecen eldsticos y solidos a 1609¢ durante 1100 horas.
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| =d1susitos en 50 ml de agua =, 50 g de NaHFO, - disueltos en 500 ml de agua

@ e

. 288700
Ejemplo 3. !

En un recipiente de disolucidn se agrega a 0 kg. de he-

]

mametilendiamina edipin-deida ¥ 7 1 de agua @ 90 < 1008C, 8 g de FeS04.7HL

~» ¥ 180 g de yoduro potésico - disueltos en 300 ml de agua ~ ¥ se agitan
bien. La mezcla se policondensa sn el sutoclave durants 3 horas a presidn
¥y sgguidamto otras 6 horas ain pree':l.&n a 28090: la fusidn obtenida de l
Nylon~-6,6 se lleva a nnA lugar de hilado y se elabora para formar hilos de
0,1 mu de didmetro, Los hilos se calientan a 1609C con entrada de aire,
presenténdose la fragilided sdlo despuss de 1520 horas.

Blemplo 4.

Enunvasodeéristudollitroaécgroganamsde

ceprolactamc deshidratado bajo nitrdgeno, a 12090, 0,6 g de ferro (II) - naf

tenato, 1,5 g de¢ trifenilfosfato, ¢ g do yogluro‘do wmerfolinio y 11,8 ml, de!
una solucién F-moler de bromure de metilmsgnesio en éters La mezcla so ca-
lienta en sl armario calentador & 1508C. A esta teuwperatura, deabue'o de la
adicidn de 7,5 g de acetilcaprolastemo, comienza después de pocos minutos
1a polimerizacidn del caprolactamo. Deapnéy de 20 « 30 minutos ha termina-
40 la reaccidn. El bloque producido de poliamida se tritura, ee extrac y
se elgbora en hilos de 0,1 mm segin el procedimiento usual de hilado de fu-
sidn. La pruebs de calor indica que a 160%C la fragilidad se manifiesta adl
1o después de 1160 horas. '

E O Do :
' 20 kg. de polionantlectamo se calientan bajo nitrdgeno '

. i

& 250%C, y se mezcle bien agitando con 6 g de FeS0,, 60 g de NaH PO, y 80 &

de XJ. los hilos hilados y estirados desde esta fusidn, de 0,1 mm de didme

tro se enveojecen en ol armario secador de aire circulante a 1809C. Las mues
tras se hacen frigilss sdlo después de 1460 hores. '
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1a presente patente de invencidn comprende las siguien-

tes reivindicaciones:

- Procedimiento pars mejorar la estedilidad de pona-l
midas contra el celor, caracterizado porque a las poliamidas, al ledo de yo

duros de dlcali, se les agrega compuestos de bierro-II.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracturizg
do porque al lado do compuestos de lilerro-II se agregan fosfato de dlcall oi
fosfato alcalino térreo o fosfatos orgdnicos, ouyos puntos de ebullicidn '.J.

3.- Procediniento segin la reivindicacidn 1, caracteriza
do porque as smplean oompuostos orgdnicos de hierro-1I: |

4.~ maadmlonto aoénn le reivindicacidn 1, oaracteriza
do porque se emplean los compueatos de hierro-il en una concentracién de
0,01 = 0,25, referido a.le poliamida.

5.~ Procedimiesto ssgin la reivindicacién 1, caraetari_?_l
do porque' ae.emplean los compuestos de ﬁum-il en una concentracidn de
0,02 - 0,06%, referido a la poliemids.

. | Go= Procgdiuionjco para mejorar la estabilidad de poliami

das contra el calor. '

Segin se describe y reivindica en 1a/p

aoaoriptiva. la cual conste de ssis hojas folliadas ¥y

por una sola de sus aares.
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