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MEHMORIA DESCRIPTIVA

para solicitar

PATERNTE DE IXVENCION
e n
ESPARA

por VEINIE afios
a nombre de INVLNTA A,G. FOR FORSCIUNG UND PA.TE;\TBVERWDRTUI\G. s €n—
+tidad saiza, establecida en Stampfenbachstrasse 38, Ziirich, Sui-~

Za., DOT;
"IN PROCEDL:OENTO PAGA LA FABRICACION IE SOLILAURINLACTAMAS POST-

POLICUIDERSASIES POL POLIMERIZACTUN IE LAURINLACTAMAM,

Bs conocido, polimerizar la caprolactama por calentamien=
4o a 150=-3002C exn presencia de sustancias activadoras de reaccidn
tales como acidos carboxilicos, cluroros de acidoes, clorhidratos
de auina, y por ejemplo también agua, En la DRP n? 748,253 se
calienta, por ejemplo, un mol de caprolactama con 1/5 moles de
agua, durante 4 horas a 225-2302C, y se obuiene, despues de otras
8 horas a 240-2502C, finalmente, un producto altamente polimero
e hilabhle, En la misna patente se dice, gue las lactamas se pue=
den polimerizar tanto wds facilmenie, cuandomayor sea el mimero

de miembros del anillo, siempre hasta 14 miewbros de amillo, Cier-
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tamente, en la referida patente no se justifica esta afirmacién

con ejeamplos. De hecho sin embargo, no se puede polimerizar

practicamente la laurinlactama (18 miembros de anillo), bajo las

condiciones citadas ex la patenie, en bieupos admnisibles. Esto

no es extrefio, yu gue la laurinlgctua, en comiraposicibén con la

caprolactaza, calentada en solucién acida bajo-xeflujo, incluso
'

después de varios .dfas, no se hidroliza esencialmente.

Si se calienta :a laurinlactama Jor ejexplo a las ltem-
peraturas us:iales e polimerizacién de 2602C, en presencia de
agua 0 Ge limitadas cantidades fe acidos, peraancce, incluso des—
pues de un tiewpo de polimerizacibn, de 30 horas, nés del 50% de
la laurinlactama sin reacciomare

Segia la patente francesa n? 1,261.286 se lleva a cabo
la polimerizacibn de la laurinlactama entre 3152C y 3202C en
preseincia de cantidades cataliticas de acicos mono~ o dicarboxi-
licos alifaticos. Aquf los aditivos actuan sizmltaneaente cosuo
estabilizadores ‘e la viscosidad, de mancra [uc no pucde tener
luzar una postcondensacién para lograr proiuctos especialmente de
alto peso molecular nor tratamiento con ailrogeno por debajo fel
punto de fusd 6u.

La polilanrinlacbana asi obtemida no es wpropiada por
ejemplo para la fabricacidzl de tubos <fe primera calidad,.

Se ha cncomntrado ahora gque se obbiexne una polilaurinlace
bama post=policondensable por polimerizacibn de laurinlactana,
si se lleva a cabo ia polimeriszacibén durenta 0,5-10 horas a 300%2C,
con una sobrepresién de vapor de agua de mis de dos atuosferas ¥
subsiguientemente durante 0-10 horas, com exclusifmn de oxigeno en
vacio, a la sresifn normal o a una presién algo mis elevadas Pa=-
ra acelerar la reaccidén es ventajoso agitar.

Con este procedimiento se logra una conversién de 99-100%,
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La polilaurinlactama asi obtenida smestra una viscosidad relati-
va de 1,6 a 1,9 (medida como solucién al 0,5% en m-cresol a 2veC)
7 una viscosidad en fusi6n g 2702C de 1.000-6.000 poises y se
puecde sacar a presién sin dificultades del amtoclave y trocear
La zona de fusién es de 178-1822C,

Se puede postecondensar, a temperaturas por debajo del
punto de fusién en una corriente de zas inerte, fécilmente para
dar pro-unetos albauen'e viscosos, ya que tiene tanto grupos ami-
nos libres coro grupos carboxilos.

Para acelerar la postcondensacidn se pueden afiadir a
la laurinlaectma pequeilas cantidades, preferiblemente de 10-5 a
10-1% de un acide fosforico, o de 107% a 1% de acido sulfurico.

El procedimiento se puede llevar a cabo *axbién en pre-
sencia de estabilizadores frente al calor y a la luz, agerntes
de capacidad cargas, pigmentos colorante etc. Para lograr de=-
terminadas viscosidades previamente elegidas en el producto final
se pueden afiadir adeuds cantidades correspondiente de limitado-
res de cadena conocidos, tales como acidos :one~ o policarboxi-
licos, momo~ o poliaminas, etc. Seghn el procecimiento se nueden
preparar taubién copoliaid.cas Qe la laurinlactama, por ejeiplo
por adicién de caprillactama, enantiolactama, etcs

En los siguientes ejemplos se explicard el objeto de la

patente.

Ejemplo 1t En un antoclave con agitador, de 5 litros, se calen-
taron 8 kg, de laurinlactama bajo una sobrepresibén de vapor de
agua de 45 atmosferas, duranté dos horas a 3202C, Después de

veducir la presién se troéed 1o masa de polimero fundido. ZEstos

mostraron un contenido de extracto de 0,4% (extraido con metanol),

un viscosid,d relativa de 1,9 (0,5% en m-cresol a 202C) y una
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viscosidad en fusi6n de 2.800 poises {a 2702C).

La postcondensacibn de estos trozos se llevé a cabo a
1702C bajo una corriente de nitrogeno de § 1itros/hoxa y por cm?
de volumen aparente. Despuds de 80 horas se logré una viscosi-
dad relativa de 2,2 y una viscosidad en fusién de 10.000 peoises
a 2702C,

La polilaurinlactama asf postcondensade puede ser ela-

borada en tubos de primera calidads

Ejemplo 2: En un auwboclave de 50 litros se calemtaron 30 kg, de
laurinlactama y 0,75 g. de ncicdo ortofosforico, bajo una sobre~
presibn de vapor de agua de 30 atmosferas, durante € horas a 3002C,
Después se redujo la presién y se hizo pasar por la masa fundida
durante 4 horas a 3002C, nitrogeno bajo presibém mormal. La poli-
laurinlactama obtenida, de punto de fusién de 1802C., tenia una
viscosidad relativa de 1;85 y una viscosidad en fusién de 1.800
poises. (a 270°C).

La postcondensacién se verilficé o 1682C bajo una corrien~
te de gas inerte de 7 litros/hora y por cm3 de volumen aparente;
en el transcurso de 16 horas ¥y produjo uma polilaurinlactama fa-
cilmente elaborable en la premsa de tornillo sin fin, con una vis-
cosidad en fundido de 18.000 poises (a 2702C), Ias peliculas
fabricadas a partir de ella (50 ) mostraton buenas propiedades
de uso (alta resistencia, limitada absorcién de agua, muy limita-

da permeabilidad para el agua)e

Ejemplo 8: En umn autoclave de § litros se calentaron 3 kg. de
laurinlactama y 0,09 g. de acido sulfurico concentrado, bajo una
sobrepresidén de wvapor de agua de 28 atmosferas, durante 5 horas

a 3002C, Seguidamente se redujo la presién y se calenté subsi-



10

15

20

25

30

307263

guientemente el producto ohtemido, durante otras 3 hoaéa, coﬁ‘uﬁ
vacio de 100 mm, de Hg a 2508C, La polilaurinlactama obtenida

tenia una viscosidad relativa de 2,0 y una viscosidad en fusién
de 28.000 poises (a 270°C), Pudo ser elaborada sin difieultades

en Torma de tubos con una presién de reventamiento muy elevada.

Eiemplo 4: En un auvtoclave de 1 litro se calentaron 250 g, de
laurinlactauna, B0 g. de caprillactama, 100 g. de agua de 10 mg.
de acido metafosforico, durante una hora aproximadamente a 3102(C,
regulaniose una sobrepresién de 35 nitrogeno a presién de enfriar
a 2700C se dismimnyé la presién y se hizo pasar nitrogeno a pre-
sién normal sobre la masa fundida, durante 8 horas a esta tempe-

ratura.

La copolianiia obtenida tenfa una viscosidad relativa
de 1,7 y una viscosidad en fusién de 900 poises (a 2702C).,

La postcondensacién se verifiecé a 1602C bajo una ocorrien—
te de nitrogeno de 15 litros/hora y por cm3 de volumen aparente
en el transcurso de 50 horas y produjo poliaurinlactama con vis-
cosidad relativa de 2,3 y viscosidad en fusién de 16,000 poises,
que pudo ser elaborada en forma de hoja tubes y barras perfiladas,
en la prensa de tornillo sin fin.

Esta solicitud g¢ue corresponde a la presentada en Suiza
el 30 de Enero de 1.964, bajo el nimero 1069/64, se acoge a los
beneficios del artfeculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad

Industrial,

- NOTA -

Ios puntos de invencign propia y mueva que se presen-

tan para que sean objeto de esta Patente de Invemeidén en Espaifia
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por VEINIE afios, soit los siguientes:

19,-Un procedimiento para la fabricacién de polilaurin-
lactama postpolicondeﬁéables, por polimerizacién de laurinlacta-
ma, caracterizado, porgue la polimerizacién se lleva a cabo du-
rante 0,5-10 horas a 3002C-3302C bajo una sobrepresién de vapor
de agua ce mis de dos atwosferas, y subsipguienvemente durante
0-10 horas @on exclusidén de oxigeno a vacio, a la presidén normal
0o a una presidn algo mds elevada.

22,-Un procedimiento segfin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque a la laurinlactama se afiaden de 107° a 10-1%
de un acido fosforico o de 107F a 1% de acido sulfurico.

32.-Un procedimiento segfin las reivindicaciones 1 ¥ 2,
caracterizado, porgue se lleva a cabo una copolimerizacifn de la
lanrinlactana con caprillactaua u otras lactamas.

42,.~Un procedimiento para la fabricacifn de polilaurin-
lactamas postpolicondensables por polimerizacién de laurinlacta-
Mae

Tal vy cowo se ha descrito en la ilemoria que antecede y
con los fines gue se han especificado.

Esta dewmoria consta de seis hojas escritas a mfquina

poxr una sola de sus carase
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