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"Procedim iento de p rep arac ió n  de com posiciones polirne 
r a s  re fo rz ad a s"

MONSANTO COMPANY, en tidad  no rteam ericana, re s id e n te  
en 80C North Lindbergh B oulevard, S t. Louis 66, -  
M isso u ri, EE.UU. de A.

E sta  invención se r e la c io n a  con composi -  
c iones po lím eras re fo rz a d a s  y con un perfecc ionado  
proced im ien to  de p reparac ión  de t a l e s  com posiciones. 
Mas p a r tic u la rm e n te , e s ta  invención  se r e la c io n a  con 
e l  uso de o r to s i l i c a to s  t e t r a a lq u i l i c o s  como su rfac5



ta n te s  y agen tes de sep arac ión  de moldes en l a  p re p a ra  
c ión de com posiciones po lím eras r e fo rz a d a s .

Es un ob je to  de e s ta  invención  p ro p o rc io n ar 
un perfecc io nad o  proced im ien to  de p rep a rac ió n  de compo 

5. s ic io n e s  po lím eras que contengan c an tid ad es  p r in c ip a  -  
l e s  de agen tes r e fo rz a d o re s .

Otro o b je to  de e s ta  invención  es l a  p ro v i -  
sión  de m a te r ia le s  s u r f a c ta n te s  que reduzcan l a  te n s ió n  
s u p e r f ic ia l  y disminuyan l a  v isc o s id a d  de monómeros y 

10. p repo lím eros que co n tien en  c an tid ad es  p r in c ip a le s  de -  
agen tes re fo rz a d o re s .

Otro o b je to  de e s ta  invención  es l a  p ro v is ió n  
de agen tes de separac ión  de moldes que pueden incorpo  -  
r a r s e  en com posiciones monómeras y p repo lím eras y que 

15. emigran a l a  in te r f a s e  de l a  s u p e r f ic ie  de moldeo d e l -  
polím ero p a ra  p ro p o rc io n ar una e fic a z  sep arac ión  d e l -  
molde.

Otro o b je to  es l a  p ro v is ió n  de com posiciones 
polím eras re fo rz a d a s  do tadas de increm entada r e s i s t e n -  

20. c ia  a l a s  f le x io n e s  y de increm entado módulo.
O tro o b je to  de l a  invención  es l a  p ro v is ió n  -  

de o r to s i l i c a to s  te t r a a lq u í l i c o s  que e je rz an  una dob le  
función  como s u rfa c ta n te s  y como agen tes de sep a rac ió n  
de moldes en l a  p rep arac ió n  de com posiciones po lím eras 

25. que contengan una p ropo rc ión  p r in c ip a l  de agen te  r e f o r ­
zador .

Otro o b je to  de l a  invención es l a  p ro v is ió n  -  
de un perfecc io nad o  proced im ien to  de p re p a ra c ió n  de com 
p o s ic io n es  p o lila c tá m ic a s  re fo rz a d a s  que con tien en  can- 

3C. tid a d e s  p r in c ip a le s  de agen tes re fo rz a d o re s .
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Los -términos agente re fo rz a d o r  y medio r e  -  
fo rzador se ap lican  a l a s  su s ta n c ia s  cuya in co rpo ra  -  
c ión  en un sis tem a polím ero p ropo rc ion a  un aceutuamien 
to  de la s  p ropiedades m ecánicas d e l p ro d u cto , conseguí 

5. do a l  menos en p a r te  m ediante in co rpo rac ión  de un agen 
te  acop lador, a d i s t in c ió n  de lo s  m a te r ia le s  que s i r  -  
ven sólam ente como r e l le n o s  o d i lu e n te s .  Como e l  r e  -  
fuerzo  producido m ediante l a  p r á c t ic a  de e s ta  inven -  
c ión  se consigue por en lace  químico, lo s  térm inos com 

10. p o s ic ió n  po lím era  re fo rz a d a  y polím ero re fo rzad o  se r e  
f ie re n  a l a s  com posiciones que comprenden un polím ero 
y agente re fo rz a d o r , en la s  que e l agente re fo rz ad o r -  
e s tá  químicamente l ig a d o , a l  polím ero a tra v é s  de un 
te r c e r  componente a l  que se hace r e f e r e n c ia  por agente 

15. de acoplam iento. Un agente de acoplam iento es un com 
puesto  que con tien e  dos o mas grupos r e a c t iv o s ,  uno de 
lo s  cu a les  por lo  menos es capaz de re a c c io n a r  con e l  
polím ero, y uno por lo  menos de lo s  cu a les  es capaz de 
rea c c io n a r con un agente re fo rz a d o r.

20. Es sabido que la s  com posiciones po lím eras -
pueden l le n a r s e  con su s ta n c ia s  no po lím eras, es d e c ir  
m a te r ia le s  que no en tran  en e l  p rocedim iento  de polim e 
r iz a c ió n  pueden m ezclarse  con l a  a lim en tación  monómera 
o producto polím ero p a ra  form ar p roductos acabados un i 

25. form es. E l l ím ite  su p e rio r  de r e l le n o  que puede emplear 
se en t a l e s  m ezclas s in  a fe c ta r  adversam ente a la s  pro 
p iedades m ecánicas d e l producto  es b a jo . Las r e s i s t e n ­
c ia s  t e n s i l  y f le x iv a  tien d en  a descender brdscam ente 
a co ncen trac ion es re la tiv a m e n te  b a ja s  de r e l le n o .  Se -  

30. ha d e sc u b ie rto  ahora l a  p o s ib i lid a d  de e n la za r quím ica



meóte un polím ero y un m in e ra l in o rg án ico  de manera -  
que e l  m a te r ia l  in o rg án ico  no funcione ya como mero 
r e l le n o  sino  que de hecho pase a form ar p a r te  de l a  
composición po lím era . La adecuada combinación de p o l i  

5. mero y agen te  re fo rz a d o r se consigue m ediante un t e r ­
ce r  componente conocido por agen te  acop lado r. Las prc^ 
p iedades m ecánicas d e l  polím ero no dism inuyen a l  au -  
m entarse l a s  p ropo rc ion es de r e l le n o  cuando se emplea 
un adecuado agente aco p lad o r, sino que por e l  c o n tra -  

10. r i o  son notablem ente m ejoradas con e levadas p ropo rc io  
nes de agen te  re fo rz a d o r .

Aunque e l  v id r io  f ib ro s o  puede em plearse en 
c ie r to s  po lím eros p a ra  in crem en ta r l a s  r e s i s t e n c ia s  -  
t e n s i l  y f le x iv a  s in  e l  uso co n cu rren te  de un agen te  

15. acop lador, e sas m ejoras en e l  p roducto  no se han ob te  
nido m ediante e l  empleo de m a te r ia le s  g ra n u la re s . La 
razón  de que lo s  polím eros granularm ente r e l le n o s  ex 
hiban una r e s i s t e n c ia  d ism inu ida  se debe a l  hecho de 
que un r e l le n o  desmenuzado en un polím ero en cuanto a 

20. c a r a c t e r í s t i c a s  de su s te n ta c ió n  de c a rg a s , mas b ie n , 
e l  c o n s t i tu t iv o  polím ero es p rin c ip a lm en te  determ ina­
t iv o  de l a s  r e s i s t e n c ia s  t e n s i l  y f le x iv a  y módulos -  
de l a  com posición. Por c o n s ig u ie n te , un producto p o l i  
mero r e l le n o  que contenga menos polím ero por unidad -  

25. de volumen d e l producto que un polím ero s in  r e l l e n a r ,  
posee o rd inariam en te  unas p rop iedades f í s i c a s  in fe r ió  
r e s  a la s  d e l polím ero s in  r e l l e n a r ,  p a r tic u la rm e n te  
en co n cen trac io n es  de r e l le n o  g ra n u la r  d e l 50% aprox^ 
madamente o mas. E l re fu e rz o  de com posiciones polím e­
r a s  por medio de p a r t íc u la s  g ra n u la re s , a d i fe r e n c ia30 .
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5.

10.

15.

?c.

309^46
de p a r t íc u la s  f ib ro s a s ,  es d e se a b le , puesto  que una 
m ezcla m inera l granular-monomero o prepolím ero es mas 
f lu id a ,  y por co n sig u ien te  mas fác ilm en te  fund ida  o -  
moldeada, que una m ezcla que contenga una can tidad  -  
eq u iv a len te  de un m a te r ia l f ib ro s o .

Las composiciones po lím eras de e s ta  inven -  
c ión  comprenden poliam idas re fo rz a d a s  con m inera les -  
in o rg án ico s que son químicamente unidos a l a  po liam i- 
da a tra v á s  de agen tes acop lado res , cuyos agen tes acó 
p iad o res  co n tien en  por lo  menos un grupo, p r e fe r ib le ­
mente un grupo amino p rim ario  o secundario , capaz de 
re a c c io n a r  con l a  po liam ida, y por lo  menos un grupo, 
p re fe r ib le m en te  un grupo o x is ila n o  s u s t i tu id o ,  es de­
c i r  -^ i-O Z , donde Z es un r a d ic a l  h id ro l iz a b le ,  ca  -  
paz de re a c c io n a r  con e l m in e ra l. Un grupo o x is ilan o  
p re fe r id o  p a ra  su empleo en e s ta  invención es un grupo
tr io x is i la n o  t r i - s u s t i t u í d o ,  es d e c ir  -S i-(O Z) .' 3Las poliam idas ú t i l e s  en la s  com posiciones -  
p reparadas de acuerdo con e s ta  invención se producen -  
en una p o lim erizac ió n  su stanc ia lm en te  an h id ra  y c a t a l i  
zada con b a se s , de monómeros lac tém ico s . Adecuados mo- 
nómeros lac tám ico s que pueden em plearse se c a r a c te r i  -  
zan por l a  fórm ula g en era l:

a lky leno-------------C=0
25. ,-N H

en l a  que e l  grupo a lq u ile n ic o  co n tien e  de 2 a 11 á to ­
mos de carbono. Un monómero p re fe r id o  es e l  e p s ilo n -c a  
p ro lac tam a. Los monómeros lac tám icos in c luyen , ademas 

30. d e l ep silo n -cap ro lac tam a , l a  a l f a - p i r r o l id o n a ,  p ip e r i -



dona, v a le ro la c tam a , capro lactam as d i s t i n to s  a l  e p s i -  
Ion-isóm ero , isoxim as m e til-c ic lo e x a n ó n ic a s , isoxim a -  
c ic lo o c ta n ó n ic a , isoxim a c ic lo d e c an ó n ic a , isoxim a c i  
clododecanónica, e tc . La p a te n te  estadounidense  número 

5. 3.017.392 d e sc rib e  una p o lim eriz a c ió n  la c tá m ic a  que es
ú t i l  p e ra  p ro d u c ir l a s  com posiciones de e s ta  invención . 
Las p a te n te s  estadoun idenses números 3 .017 .391;
3.018.273 y 3.028.369 d e sc rib e n  p roced im ien tos y m odifi 
caciones a l te r n a t iv o s  que pueden in c o rp o ra rse  en nues- 

10. t r o  procedim iento  in v e n tiv o . Se en tiend e  que e s ta  inven 
c ió n .e s  a p lic a b le  a to d as  la s  p o lim eriz a c io n e s  amidas -  
su stan c ia lm en te  a n h id ra s  y c a ta l iz a d a s  con b a se s . Una 
po liam ida e s p e c íf ic a  a l a  que es p a r tic u la rm e n te  a p l ic a  
b le  e s ta  invención es l a  p o lic ap ro lac ta m a  (comúnmente -  

15. conocida por nylon 6 ).
Las po liam idas pueden se r  l i n e a le s  o tra n s v e r  

salm ente en lazadas. Hemos observado que una po liam id a  -  
tran sv e rsa lm en te  en lazada  p ro p o rc io n a  c i e r t a  m ejora  en 
la s  p rop iedades f í s i c a s ,  p a r tic u la rm e n te  r e s i s t e n c i a  a 

20. lo s  g o lp e s , pero la s  po liam idas l i n e a le s  pueden r e f o r  -  
z a rse  tam bién por nuestro  p roced im ien to . E l grado máxi­
mo de en lace  t r a n s v e r s a l  to le r a b le  en e l polím ero depen 
de d e l p ropuesto  uso de l a  com posición term inada. Un en 
la c e  t r a n s v e r s a l  increm entado produce com posiciones de 

25. elevada r e s i s t e n c ia  a lo s  golpes y con r e s i s t e n c ia  f l e -  
x iva  y módulo algo re d u c id o s . Por c o n s ig u ie n te , e l  con­
t r o l  d e l en lace  t r a n s v e r s a l  p ropo rc ion a  una v a r ia b le  -  
que perm ite  p ro d u cir a vo lun tad  l a  po liam ida  p a ra  o b te ­
ner una composición de l a s  deseadas p ro p ied ad es . E l g ra  

3C. do mínimo de en lace  t r a n s v e r s a l  es e l  n ecesa rio  p a ra  -



p ropo rc ion ar una po liam ida  con un peso m olecular e fec­
t iv o  de 10.000 aproximadamente o mas, y p re fe rib lem en te  
de 12.000 6 mas. Por c o n s ig u ie n te , una po liam ida l i n e a l  
con un peso m olecular de a lred ed o r de 10.000 6 mas no 

5. n e c e s i ta  se r tran sv e rsa lm en te  en lazada , en ta n to  que un 
polím ero de in f e r io r  peso m o lecu la r, por ejemplo un po­
lím ero de un peso m olecu lar de 5.000 6 menos, se u t i l i ­
z a r ía  m ejor en l a  p r á c t i c a  de n u e s tra  invención s i  fue­
se subsiguien tem ente enlazado tran sv e rsa lm en te  p a ra  pro 

10. p o rc io n ar una composición en l a  que e l c o n s t i tu t iv o  po­
lím ero tenga un peso m olecular e fe c tiv o  de 10.000 apro­
ximadamente ó mas. Son b ien  conocidos en e l a r t e ,  ade -  
cuados agen tes de en lace  t r a n s v e rs a l  y pueden em plearse 
aquí de manera convencional. Dos compuestos que han s i -  

15. do empleados conjuntam ente con prom otores p o lifu n c io n a -  
l e s ,  in c luyen  a l a  p o l ie t i le n o im in a  y a l  te tra -(3 -a m in o  
propóxim etil)m etano . Además, e l  enlace tr a n s v e r s a l  pue­
de consegu irse  m ediante e l  acop lador por h id r ó l i s i s  de 
grupos s i la n o le s  p a ra  formar en laces s i lx a n o s , es d ec ir  

20. -S i-O -S i-  y m ediante e l uso de prom otores p o lifu n c io -  
n a le s , t a l e s  como lo s  d iis o c ia n a to s  y t r i i s o c ia n a to a .

Aunque l a  p re sen te  invención se r e a l i z a  p re fe ­
rib lem en te  con p o lila c tam as re fo rz a d a s , podemos emplear 
lo s  o r to s i l i c a to s  t e t r a lq u í l i c o s  como s u rfa c ta n te s  y 

25. agen tes de separac ión  de moldes p a ra  l a  p reparac ión  de 
o tro s  polím eros re fo rz a d o s . Ejemplos de s istem as políme 
ro s  que pueden em plearse incluyen  lo s  p o l ié s te r e s ,  po -  
l iu r e ta n o s ,  p o lic a rb o n a to s , la s  r e s in a s  e p o x ílic a s , r e s i  
ñas e s t i r é n ic a s  t a le s  como p o l i s t i r e n o ,  copolím ero de -  

30. e s t i r e n o / a c r i l o n i t r i l o ,  copolím ero de e s tire n o /b u ta d ie n o ,
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te rp o lím ero  de e s t i r e n o /a c r i lo n i t r i lo /b u ta d ie n o ,  fe n o l 
fcrm aldeh ido , l a s  r e s in a s  fen o lfo rm ad eh íd icas , amino -  
p lá s t ic o s  t a l e s  como la s  r e s in a s  de u rea  y l a s  de cíela 
mina, p o l ig l ic o le s  y lo s  'o tro s  sistem as de p o lim eriz a - 

5. c ión  que pueden u t i l i z a r  un prom otor, re g u la d o r , in h i­
b id o r , e s ta b i l i z a r  u o tro  a d it iv o  que se in co rp o ra  quí 
micamente en l a  cadena po lím era  du ran te  l a  re a c c ió n  de 
p o lim eriz a c ió n .

Los agen tes de re fu e rz o  de l a  p re se n te  inven- 
10. c ión  pueden se le c c io n a rse  de una s e r ie  de m in e ra le s , -  

p rin c ip a lm en te  m e ta le s , óxidos m e tá lico s , s a le s  m e tá li 
cas ta le s  como alum inatos y s i l i c a t o s  m e tá lic o s , o tro s  
m a te r ia le s  s i l í c e o s  y m ezclas de e l lo s .  G eneralm ente,-  
lo s  m a te r ia le s  que tie n e n  o pueden a d q u ir ir  una super- 

15. f i c i e  a lc a l in a  t r a s  su tra ta m ie n to  con una base lo s  me 
jo r  adecuados p a ra  la s  com posiciones po lím eras r e fo rz a  
d as . Como lo s  s i l i c a t o s  m e tá lic o s  y m a te r ia le s  s i l í  -  
ceos t ie n e n  o rd inariam en te  o pueden a d q u ir ir  con f a c i ­
lid a d  l a  deseada s u p e r f ic ie  a lc a l in a ,  una p r e fe r id a  -  

20. m ezcla m in e ra l p a ra  uso en e s ta  invención es una que -  
contenga una c an tid a d  p r in c ip a l ,  es d e c ir  mas d e l 50% 
en p e s o . ,  de s i l i c a t o s  m e tá lico s  o m a te r ia le s  s i l í c e o s .  
Los m a te r ia le s  de t a le s  c a r a c t e r í s t i c a s  se p reparan  de 
bido a l a  f a c i l id a d  con que pueden a co p la rse  a l  políme, 

25. r o .  Sin embargo, pueden em plearse como componentes r e ­
fo rzad o re s  o t ra s  su s ta n c ia s  t a l e s  como a lám ina, que se 
acoplan  a un polím ero m ediante e l  empleo de su p e rio re s  
n iv e le s  de ag en tes aco p lad o res , cuyas su s ta n c ia s  pue -  
den u sarse  a isladam ente  o p re fe r ib le m e n te  combinadas -  

30. con o tro s  m in e ra le s  que sean mas s u s c e p tib le s  de acó -



plam ien to , y mas p re fe rib le m en te  combinadas en p ro p o rc io ­
nes m enores, es d e c ir  p o rc e n ta je s  in fe r io r e s  a l  5C% del -  
m a te r ia l  re fo rz a d o r  t o t a l .  Un ejemplo de t a l  m a te r ia l 
ú t i l  como agente de re fu e rz o , con e l  que puede mezclarse 
alúm ina, es e l  fe ld e s p a to , un m inera l c r i s t a l i n o  ígneo -
que con tien e  aproximadamente un 67% de SiO , aproximada -

2mente un 20% de Al O y aproximadamente un 13% de óxidos2 3m etá lico s  a lc a l in o s  y a lc a l in o - té r r e o s .  El fe ld esp a to  es 
uno de lo s  p re fe r id o s  agen tes re fo rz a d o s  de e s ta  inven -  
c ió n , siendo también ú t i l  una m ezcla de fe ld esp a to -a lú m i­
na. O tros m a te r ia le s  p a rtic u la rm e n te  p re fe r id o s  como agen 
te s  re fo rz a d o re s  son lo s  que tie n e n  una s u p e r f ic ie  a l c a l i  
na, t a l  ccmo l a  w o l la s to n i ta ,  que es un m e ta s i l ic a to  c a l­
c ic o ; e l  am ianto, t a l  como c r i s o t i l c ,  un s i l i c a t o  magnési 
co h id ra ta d o ; c r o c id c l i ta ;  y o tro s  s i l i c a to s  m agnésicos -  
c á lc ic o s .  O tros ú t i l e s  agentes re fo rz a d o re s  incluyen : 
Cuarzo y o tra s  formas de s í l i c e ,  t a l e s  como g e l de s í l i c e ,  
f ib r a s  de v id r io ,  c r i s to b a l i t a ,  e t c . ;  m etales t a le s  como 
alum in io , e s tañ o , plomo, m agnesio, c a lc io , e s tro n c io , ba­
r i o ,  t i t a n i o ,  c irz o n io , vanadio , cromo, manganeso, h ie r ro ,  
c o b a lto , n íq u e l, cobre y c in c ; óxidos m etá lico s  en gene -  
r a l ,  t a l e s  como óxidos de alum inio , estaño , plomo, magne­
s io ,  c a lc io , ,  e s tro n c io , b a r io , t i t a n i o ,  c irc o n io , vanadio , 
cromo, manganeso, h ie r r o ,  c o b a lto , n íq u e l, cobre y c in c ; 
fo s fa to s  m etá lico s  pesados, s u lfu ro s . y s u lf a te s  en forma 
de g e l;  y m inera les y s a le s  m inera les  ta le s  como espodútne 
no, m u l l i ta ,  m ica, m o n tm o rillo n ita , c a o l in i ta ,  b e n to n ita , 
h e c to r i ta ,  b e id e l l i t a ,  a ta p u lg i ta ,  c r i s o l i t a ,  g ra n a te , sa 
p o n ita  y h e r c in i ta .

E l térm ino m inera l se emplea como im pulsivo de -



to d as  la s  c la s e s  de m a te r ia le s  in o rg án ico s  an te rio rm en te  
d e s c r i to s ;  por c o n s ig u ie n te , e l  térm ino m in e ra l se emplea 
como sinónimo de agente re fo rz a d o r  p a ra  in c lu i r  to das l a s  
c la s e s  de m a te r ia le s  in o rg án ico s  d e f in id o s  por lo s  an te  -  

5. r i e r e s  ejem plos, ya sean n a tu ra le s  o s i n t é t i c o s .
La can tidad  de agen te  re fo rz a d o r  a emplear en -  

l a  p rep arac ió n  de l a  composición po lím era  puede v a r ia r  -  
d en tro  de unos am plios l ím i te s ,  e s tan d o , lim ita d o  e l  con­
ten id o  máximo p rin c ip a lm en te  por l a  capacidad d e l polím e­

ro . ro  p a ra  a g lu t in a r  e l medio re fo rz a d o r  en una masa coheren 
t e .  Las té c n ic a s  subsiguien tem ente  d e s c r i t a s ,  a q u í, nos 
han perm itido  p re p a ra r  com posiciones po lím eras que c o n tie  
nen h a s ta  e l  90 ó 95% en peso de agen tes r e fo rz a d o re s .

E l l ím i te  in f e r io r  de l a s  co n cen trac io n es  de mi 
15. n e ra le s  de re fu e rz o  e s tá  f i ja d o  sólam ente en l a  medida ne 

c e s a r ía  p a ra  que haya s u f ic ie n te  m in e ra l p a ra  e fe c tu a r  -  
una m ejora en l a s  p rop iedades f í s i c a s  de l a  com posición -  
po lím era . Por c o n s ig u ie n te , pueden em plearse unas concen­
tra c io n e s  m in e ra le s  ta n  b a ja s  como d e l 5% en menos, p a r t í  

20. * cularm ente s i  l a  com posición term inada ha s ido  tran sfo rm a  
da en filam en to s  por e x tru s ió n . Un p r e f e r ib le  l im i te  in fe ­
r i o r  p a ra  e l  agen te  re fo rz a d o r  m in e ra l, e specia lm en te  en 
e l  caso de com posiciones m oldeadas, es d e l 40% en peso de 
l a  composición t o t a l ,  y mas p re fe r ib le m e n te  d e l 50% en pe- 

25. so . Adecuados v a lo re s  en cuanto  a co n cen trac ió n  de agente 
re fo rz a d o r  en l a  composición term inada o s c ila n  e n tre  e l  5 
y e l  95% aproximadamente y p re fe r ib le m e n te  e n tre  e l  40 y -  
e l  95% y mas p re fe rib le m en te  e n tre  e l  50 y e l  90% en peso .

E l tamaño y forma de p a r t í c u la  d e l agen te  de r e  
30. fu e rzo  a fe c tan  a l a s  p rop iedades f í s i c a s  de l a  composición
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te rm inada. En un aspecto  p re fe r id o  de e s ta  invención , e l 
m inera l de re fu e rz o  se m ezcla con un monómero c p re p o lí­
mero y subsiguien tem ente  se v a c ia  en un molde en e l que 
e l polím ero es formado y curado. En t a l  método, l a  v isco  
aidad de l a  suspensión de monómero o prepo lím ero-m inera l 
re p re s e n ta  una lim ita c ió n  en l a  can tid ad  máxima de agen­
te  re fo rz a d o r que puede u t i l i z a r s e ,  es d e c ir  una concen­
tra c ió n  de m inera l demasiado elevada produce m ezclas de­
masiado v isc o sa s  p a ra  v a c ia r la s  en m oldes. E sta  l im i ta  -  
c ión  sobre l a  concen trac ión  de m inera l im puesta por l a  
v isco sid ad  depende pa rc ia lm en te  de l a  forma d e l m inera l 
desmenuzado. Por ejem plo, unas p a r t íc u la s  e s fé r ic a s  no -  
increm entan l a  v isco sid ad  de l a  m ezcla monómera ta n to  co 
mo lo s  m a te r ia le s  f ib ro s o s .  A justando l a  forma de p a r t í ­
c u la  de un re fo rz a d o r m inera l y con tro lando  a s i  l a  v isco  
sidad de l a  m ezcla monómera, es p o s ib le  p re p a ra r  composi 
c iones po lím eras v a c ia b le s  o m oldeables p e rfe c c io n a d a s ,-  
que contengan una can tidad  muy grande m inera l re fo rz a d o r .

Otro fa c to r  que e je rc e  e fe c to  sobre e l  l im i te  
su p erio r de concen trac ión  de m inera l es l a  d is tr ib u c ió n  -  
de tamaños de p a r t íc u la s  en e l m ineral.U na amplia d i s t r i ­
bución de tamaños de p a r t íc u la s  p ropo rc ion a  una composi -  
c ión  con una pequeña can tid ad  de huecos o espacios en tre  
la s  p a r t í c u la s ,  re q u ir ié n d o se  a s i  menos polím ero p a ra  r e ­
l le n a r  esos espacios y a g lu t in a r  la s  p a r t íc u la s  e n tre  s í .  
Una adecuada combinación de la s  dos v a r ia b le s  de forma y 
d is tr ib u c ió n  de tamaños de la s  p a r t í c u la s ,  nos perm ite  -  
p rep a ra r  com posiciones muy re fo rz a d a s  que contengan una -  
p roporción  p r in c ip a l  de agente re fo rz a d o r .

La d is tr ib u c ió n  de tamaños de p a r t íc u la  es una
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v a r ia b le  que tie n e  su e fe c to  sobre e l  grado de ca rg a  de 
m inera l p o s ib le .  Generalm ente l a s  p a r t íc u la s  que pasan a 
tra v é s  de una c r ib a  de 6C m allas  son su fic ien tem e n te  pe­
queñas p a ra  em plearse en l a s  com posiciones de e s ta  inven 
c ió n . lueden  u sa rse  p a r t íc u la s  tan  grandes como de 1000 
m ie ras, (18 m allas) con é x ito  ig u a l o c a s i  ig u a l ,  hab ién  
dose empleado s a tis fa c to r ia m e n te  p a r t íc u la s  tan  pequeñas 
como de media m iera  y pueden u t i l i z a r s e  tam bién p a r t íc u ­
l a s  d e l  orden de 200 a 400 m ilim ic ra s . Las d e s c r ip tiv o  -  
de adecuadas ¿ a r t i c u la s  m in e ra le s  que lo s  l im i te s  sobre 
e l  tamaño de l a s  mismas, es una e sp e c if ic a c ió n  de l a  d is  
tr ib u c ió n  d e l tamaño de p a r t í c u la s .  Una adecuada y am -  
p l i a  d is tr ib u c ió n  en e l tamaño de p a r t íc u la s  es como s i ­
gue:

100 % 250 m ieras o menos (60 m allas)
90 % 149 m ieras o menos (100 m allas)
50 % 44 m ieras o menos (325 m a lla s )
10 % 5 m ieras o menos

Una d is tr ib u c ió n  mas e s t r i c t a  pero  también ade  ̂
cuada p a ra  su empleo en e s ta  invención  es:

100 % 62 m ieras o menos (230 m allas)
90 % 44 m ieras o menos (325 m allas)
50 % 11 m ieras o menos
10 % 8 m ieras o menos

Una m ezcla re la tiv a m e n te  b a s ta  ú t i l  en e s ta  in  
vención , t ie n e  l a  s ig u ie n te  d is t r ib u c ió n  en e l  tamaño de 
p a r t íc u la s :

100 % 250 m ieras o menos (60 m allas)
90 % 149 m ieras o menos (100 m allas)
50 % 105 m ieras o menos (140 m a lla s )30.
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10 % 44 m ieras o meaos (325 m allas)
Una adecuada m ezcla finam ente d iv id id a  tie n e  

l a  s ig u ie n te  d is tr ib u c ió n  de tamafios de p a r t íc u la s :
100 % 44 m icas o menos (325 m allas)

90 % 10 m ieras o menos
50 % 2 m ieras o menos
10 % 0,5  m ieras o menos

E stas  c i f r a s  r e l a t i v a s  a l a  d is tr ib u c ió n  de l 
tamafío de p a r t íc u la s  no deben c o n s id e ra rse  como l i m i t a t i  
vas , puesto  que son igualm ente ú t i l e s  unos v a lo re s  mas 
amplios y mas e s t r i c to s  de d is t r ib u c ió n ,  a s i  como unas -  
com posiciones mas b a s ta s  o mas f in a s .  Mas b ien , e s ta s  c i  
f r a s  p re tenden  se r  i lu s t r a c io n e s  r e p re s e n ta t iv a s  de com­
p o s ic io n es  m inera les adecuadas p a ra  su empleo en l a  p re ­
p a rac ió n  de l a s  com posiciones po lím eras re fo rz a d a s .

lo s  agen tes re fo rz a d o re s  cumplen una doble -  
f in a l id a d  en l a s  com posiciones te rm inad as . Según sea e l 
m a te r ia l  se lecc io n ad o , pueden s e r v i r  como económico d i  -  
lu e n te  p a ra  e l  po lím ero , disminuyendo a s í  e l  co sto  d e l 
producto f i n a l .  En segundo lu g a r , y mas im portan te , es -  
to s  m in e ra le s , cuando se unen a l  polím ero m ediante un -  
agente acop lador, producen com posicicnes con propiedades 
f í s i c a s  muy su p e rio re s  a la s  de lo s  polím eros s in  r e f o r ­
z a r , perm itiendo  a s i  su empleo en a p lica c io n e s  h a s ta  aho 
r a  inadecuadas p a ra  lo s  polím eros s in  r e f o r z a r .

P ara  consegu ir lo s  b e n e f ic io s  de e s ta  inven­
c ió n , concretam ente l a  producción de com posiciones p o l í ­
m eras muy re fo rz a d a s  y fác ilm en te  v a c ia b le s  o m oldeables, 
además de l a  dism inución en lo s  c o s to s  de su p e rio re s  car 
gas de m in e ra le s  re fo rz a d o re s , es n ecesa rio  que e l  agente30 .



re fo rz a d o r  sea  de forma su stan c ia lm en te  g ra n u la r  en lu  -  
gar de f ib r o s a .  Sin embargo, puede in co rp o ra rse  una peque, 
íia can tidad  de m a te r ia l  f ib ro so  en un sis tem a polím ero s i  
se reduce l a  can tidad  de m a te r ia l  g ra n u la r  en a lguna can- 

5. tid a d  proporcionalm ente mayor. Como v a r ia n te ,  s i  no se r e  
q u ie re  una capacidad de vaciad o , pueden in c lu i r s e  mayores 
c an tid a d e s  de m a te r ia l  f ib ro s o  en l a  com posición, r e f o r  -  
zándose e l  producto  f in a l  en un grado mayor aún.

E l agente re fo rz a d o r  f ib ro s o  mas comúnmente em- 
10. pleado es e l  c o n s t i tu id o  por p a r t íc u la s  de v id r io  f ib ro s o . 

E stas  f ib r a s  se inco rpo ran  con gran  f a c i l id a d  en l a  compo 
s ic ió n  polím ero cuando se desmenuzan en hebras de 3,175 a 
76,20 m ilím e tro s aproximadamente de lo n g itu d , y se ahaden 
luego a una m ezcla de p repo lím ero -acop lado r como p a r t íc u -  

15. l a s  d isg reg ad as  o se le s  de l a  forma de una e s t e r i l l a  so­
b re  l a  que se v i e r t e  e l  p repolím ero  an te s  de l a  p o lim e ri­
zac ió n . E stos métodos de in co rp o rac ió n  de f ib r a s  de v id r io  
son conocidos en e l  a r t e  y se mencionan aquí p a ra  demos -  
t r a r  que lo s  polím ero granularm ente re fo rz a d o s  de e s ta  in  

20. vención pueden r e f o r z a r s e  ad ic ionalm ente  m ediante incorpo 
ra c ió n  de m a te r ia le s  f ib ro s o s  de acuerdo con té c n ic a s  co­
nocidas en e l a r t e  o de acuerdo con e l  p roced im ien to  des­
c r i t o  aquí como a p lic a b le  a  ag en tes  re fo rz a d o re s  g ran u la ­
r e s .

25. Después d e l  tamaho óptimo de p a r t í c u la ,  se se le c
c io n a  l a  d is t r ib u c ió n  d e l agente re fo rz a d o r  p a ra  un p a r t í  
c u la r  s is tem a po lím ero , pudiéndose comprender l a  p o s ib i l i  
dad de a lc an z a r un l ím i te  su p e rio r  de agente re fo rz a d o r  -  
en cuyo punto l a  com posición r e s u l t a  demasiado v is c o s a  pa
r a  v e r te r  en un molde. La v isco sid ad  de l a s  suspensiones30.



de monómero-mineral puede re d u c irs e  m ediante s u r fa c ta n te s . 
Una v isco sid ad  d ism inuida  perm ite  l a  formación de un acaba 
do mas f in o  y mas suave en e l p roducto  f i n a l .  Ocasionalmen 
te ,  una composición term inada, con un elevado contenido de 

5. m inera l re fo rz a d o r , por ejemplo un 75% de m in e ra l, puede -  
te n e r una te x tu ra  g ran u la r o b a s ta  y puede in c lu so  conte -  
ner huecos o espacios a b ie r to s  debido a l a  incapacidad de 
l a  m ezcla v isc o sa  p e ra  f l u i r  co n ju n ta  y completamente an -  
te s  de l a  p o lim erizac ió n . La ad ic ió n  de un agente de ac -  

10. c ión  s u p e r f ic ia l  e lim ina  e s te  problema y produce un acaba­
do l i s o  y a tr a c t iv o  en com posiciones muy re fo rz a d a s . Si un 
acabado l i s o  nc es un aspecto  n ecesa rio  p e ra  c i e r t a s  a p l i ­
cac io n es , entonces una dism inución en l a  v isco sid ad  permi­
te  l a  in co rpo rac ión  de mayores c an tid a d e s  de agen tes de r e  

15. fuerzo  en l a  a lim en tación  monómera. Puede em plearse agen -  
te s  de acción s u p e r f ic ia l  an ió n ico s , c a t ió n ic o s , o no ió n i 
eos p a ra  re d u c ir  l a  v isco sid ad  de la s  suspensiones, habién 
dose empleado sa tis fa c to r ia m e n te  m a te r ia le s  t a le s  como e s-  
te a ra to  de c in c , h a lu ro s  trim e tilam ó n ico s  de cadena la rg a  

20. a lq u í l i c a  y condensados de óxidos a lq u iló n ic o s  de ácidos -  
g raso s de cadena la r g a .  Sin embargo, lo s  su r fa c ta n te s  con­
v en c io n a les  p re sen tan  c ie r t a s  d e sv e n ta ja s , t a l e s  como una 
in te r f e r e n c ia  con e l  sis tem a c a ta l iz a d o r  de l a  p o lim eriza ­
c ió n . Hemos d e sc u b ie rto  ahora que lo s  o r to s i l i c a to s  t e t r a -  

25. a lq u i l ic o s  funcionan como s u rfa c ta n te s  y no so lo no se in ­
t e r f i e r e n  en l a  re a c c ió n  de p o lim erizac ió n , sino  que ade -  
más proporcionan una función  de separac ión  d e l molde. Es -  
to s  m a te r ia le s  tie n e n  l a  fórm ula g e n e ra l:

(RO) Si(OR') x y
en l a  que x es un número en te ro  de 1 a 2, y es un número -30.



en te ro  de 2 a 3 y l a  suma de x e y es ig u a l a 4 . La f ó r ­
mula puede d e s c r ib i r s e  también a s i :

(R) (R ')  SiO x y 4
en l a  que x e y t ie n e n  lo s  v a lo re s  an te rio rm en te  in d ic a ­
dos. Sn c u a lq u ie r  fórm ula ta n to  R como R' re p re se n ta n  -  
grupos a lq u i l ic o s  de 1 a 20 átomos de carbono. A sí, pue­
den em plearse en l a  p r á c t i c a  de e s ta  invención e l  o r to s i  
l i c a t c  te t r a m e t í l ic o  y e l  o r t o s i l i c a to  t e t r a e t i l i c o .  Se 
o b tie n e  una p e rfecc io n ad a  a c tiv id a d  s u p e r f ic ia l  emplean­
do un compuesto in c lu id o  en la  fórm ula g e n e ra l, en l a  que 
e l  grupo a lq u í l ic o  R co n tien e  de 8 a 20 átomos de carbo­
no y correspondien tem en te  R ' c o n tien e  de 1 a 4 átomos de 
carbono. A si, adecuados m a te r ia le s  incluyen :
O r to s i l ic a to  o c t i l  t r im e t i l  
O r to s i l i c a to  n o n il t r im e t i l  
O r to s i l ic a to  d e c i l  t r i p r o p i l  
O r to s i l ic a to  u n d e c i l - t r i e t i l
O r to s i l ic a to  d o d ec il t r im e t i l  (C H 0)(CH 0) Si

15 25 3 3O r to s i l ic a to  d o d ec il t r i e t i l
O r to s i l ic a to  t r i d e c i l  t r i b u t i l  (C H o)(C H 0) Si

13 27 4 9 3O r to s i l ic a to  t e t r a d e c i l  t r i p r o p i l ( c  H 0)(C H 0) Si
14 29 3 7 3

O r to s i l ic a to  e x ad ec il t r i e t i l  (C H 0)(C H 0) S i
16 33 2 5 3

O r to s i l ic a to  o c ta d e c il  t r im e t i l  
O r to s i l ic a to  e i c o s i l  t r im e t i l

Sn l a  enumeración de lo s  compuestos adecuados -  
que pueden em plearse en e l  p re se n te  p roced im ien to , es con 
f re c u e n c ia  convenien te  emplear nombres t r i v i a l e s  p a ra  lo s  
grupos a lq u i l ic o s  a f in  de e v i t a r  ambigüedad; a s i ,  c ie r  -  
to s  m a te r ia le s  p ro fe r id o s  in c luyen :
O r to s i l ic a to  l a u r i l - t r i e t i l
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C r to s i l ic a to  m i r i s t i l - t r i e t i l  
C r to s i l ic a to  c e t i l  t r i e t i l  
C r to s i l ic a to  d i c e t i l  d im e til

Los o r to s i l i c a to s  t e t r a a lq u í l i c o s  no se c l a s i f i  
c a r ia n  normalmente como s u rfa c ta n te s  en e l aso comdn de 
ese térm ino , por cuanto lo s  s u r fa c ta n te s  se consideran  -  
que tie n e n  una porción  h id r o f í i i c a  de l a  m olécula y tam­
bién  una porción  h id ro fó b lc a . Los c r t o s i l i c a t o s  t e t r a a l -  
q u í l ic o s  ni s iq u ie ra  se consideran  p a ra  dem ostrar l a  ac­
t iv id a d  s u p e r f ic ia l  en s istem as acuosos. Por o t r a  p a r te ,  
se ha observado que l a  ad ic ió n  d e l o r t c s i l i c a t c  a una -  
suspensión  de mcnómero o p repo lím ero -m inera l reduce l a  
te n s ió n  s u p e r f ic ia l  de l a  suspensión e igualm ente su v is  
co sid ad . Una v e n ta ja  a d ic io n a l se consigue m ediante l a  -  
p r á c t i c a  de e s ta  invención , puesto  que se reduce l a  v i s ­
cosidad  y puede c a rg a rse  e l agen te  de re fu e rz o  m inera l -  
a d ic io n a l en l a  carga  i n i c i a l  s in  s a c r i f i c a r  l a s  c a ra c te  
r í s t i c a s  d e l v ac iad o . Como lo s  s i l i c a to s  a lq u i l ic o s  son 
l íq u id o s  a l a  tem pera tu ra  de vaciado de l a  su sp en sió n ,es  
p o s ib le  form ular una suspensión que contenga una supe -  
r i c r  p roporción  de m in e ra l, puesto  que se increm enta l a  
f ra c c ió n  v o lu m étrica  de líq u id o  en l a  suspensión . Además, 
lo s  c r t o s i l i c a to s  t e t r a lq u í l i c o s  demuestran una sorpren­
dente ac tiv id ad  en cuanto a d is p e rs a r  e l  m inera l dentro  -  
de l a  su spensión , y e s te  e fe c to  d isp e rs a n te , que con tinua  
a l  p ro g re sa r l a  p o lim eriz a c ió n , se m a n if ie s ta  en l a  uni -  
formidad de l a s  com posiciones po lím eras re fo rz a d a s .

Pueden em plearse v a r io s  p roced im ien tos de separa  
c ión  d e l molde en l a  p rá c t ic a  de n u e s tra  invención , pero -



métodos t a le s  como e l  fo rrad o  d e l  molde coa T e flo a , o e l  
tra ta m ie n to  d e l molde con a c e i te s  o g ra sas  de s i l i c o n a , -
poseen d e fe c to s  in h e re n te s , ya se a  desde un pun te  de v is  
t a  económico o como consum idores de tiempo de tra ta m ie n -  

5. to .  Hemos observado que lo s  s i l i c a t o s  t e t r a lq u i l i c o s  son 
so lu b le s  en l a  suspensión de monómero-mineral, pero que 
esos compuestos emigran a l a  in te r f a s e  polím ero-m olde a l  
p ro d u c irse  l a  p o lim eriz a c ió n , formando un agen te  de sepa 
ra c ió n  d e l molde muy e f ic ie n te  y acumulado. Los s i l i c a t o s  

10. t e t r a lq u i l i c o s ,  aunque so lu b le s  en un monó-mero t a l  como
capro lactam a, son in so lu b le s  en e l  polím ero, es d e c ir  en 
e l p o lic ap ro lac ta m a . A si, no se in te r f ie r e n  con l a s  pro -  
p iedades de l a  composición te rm inad a , comportándose como 
un d iso lv e n te  o p l a s t i f i c a á o r  d e l  po lím ero . A sí, ob tene- 

15. mos un e fe c to  m ú ltip le  m ediante l a  ad ic ió n  d e l s i l i c a t o
t e t r a a lq u í l i c o  a l a  composición de monómerc o prepolím ero  
-m in e ra l:

1 . Los s i l i c a t o s  t e t r a l q u i l i c o s ,  como líq u id o s  
in e r t e s ,  que no p a r t ic ip a n  en l a  re a c c ió n  de p o lim e riz a -

20. c ió u , increm entan l a  f ra c c ió n  v o lu m étrica  i n i c i a l  de l í  -  
qu ido , pero nos perm iten  p ro d u c ir  polím ero dotado de una 
su p e rio r  f ra c c ió n  v o lu m étrica  de agen te  re fo rz a d o r .

2. Los s i l i c a t o s  t e t r a a l q u í l i c o s  reducen l a  te_n 
sión  s u p e r f ic ia l  y v isc o s id a d  de l a s  suspensiones de monó

25. m ero-m inera l, perm itiendo  e l  empleo de su p e rio re s  concen­
tra c io n e s  de m inera l en l a s  su sp en sio n es , proporcionando 
suspensiones que son fác ilm e n te  bombeadas c v e r t id a s  en -  
moldes o proporcionando ambas v e n ta ja s  sim ultáneam ente.

3. Los s i l i c a t o s  t e t r a l q u i l i c o s ,  actuando como 
30. agen tes d is p e rs o re s , impiden que lo s  m in e ra le s  se dep o siten
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eti e l molde desprendiéndose de l a  suspensión , y p ropo rc io  
nan una uniform e d isp e rs ió n  d e l m inera l en l a  composición 
de l producto  só lid o .

4. Los s i l i c a to s  t e t r a lq u í l i c o s  nos perm iten  -  
p rep ara r fund ic iones do tadas de una su p e rf ic ie  l i s a  y 
exenta de d e fec to s  s u p e r f ic ia le s .

5. Los s i l i c a to s  t e t r a l a lq u í l i c o s  favorecen l a  
l ib e ra c ió n  d e l gas a trapado  den tro  de l a  fund ic ión  f lu id a ,  
ayudando a s i  a l a  producción de f u e r te s  com posiciones 
exentas de bu rbu jas o huecos.

6. Los s i l i c a t o s  t e t r a a lq u í l i c o s  son lib e ra d o s  
de l a  masa en p o lim erizac ió n  proporcionando una uniforme
separac ión  d e l molde en l a  in te r f a s e  polím ero-m olde aho -  
rrando  a s í  e l  tiempo req u e rid o  p a ra  una a p lic a c ió n  separa  
da de un agente de sep arac ión  d e l molde an tes  de v a c ia r  -  
l a  com posición.

Los s i l i c a to s  t e t r a a lq u í l i c o s  son e fic a c e s  a 
concen trac ion es tan  b a ja s  como d e l 0,01;- en peso de l a  -  
carga  t o t a l  de m onóm ero-catalizador-agen te  re fo rz a d o r y -  
pueden em plearse en co n cen trac io n es  tan  e levadas como d e l 
2% en peso de l a  carga  t o t a l ;  noso tro s preferim os emplear 
una concen trac ión  d e l orden d e l 0 ,05 a l 1% en peso aproxi 
madamente, y generalm ente e s te  orden es d e l 0,05 a l  0,75% 
en peso aproximadamente d e l sistem a de po lim erización  to ­
t a l .

Un m a te r ia l  e se n c ia l en l a  p reparac ión  de la s  -  
com posiciones po lím eras re fo rz a d a s  es e l  agente acoplador 
que en laza  químicamente e l m inera l a l  polím ero. Un agente 
acoplador puede c a ra c te r iz a r s e  por sus grupos fu n c io n a le s , 
en lo s  que un grupo es capaz de re a c c io n a r  con e l monómero
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duran te  l a  p o lim erizac ió n  y por lo  menos un grupo es ca­
paz de re a c c io n a r  con e l  m inera l re fo rz a d o r . Un p r e f e r i ­
do agente acoplador p a ra  l a  producción de p o lila c ta m a s  -  
co n tien e  por lo  menos un grupo amino p rim ario  c secunda- 

5 . r i o  y por lo  menos un grupo o x is ila n o  s u s t i tu id o ,  es de­
c i r  ^Si-OS, en e l  que 3 es un r a d ic a l  que puede se p a ra r -  
se t r a s  n i d r o l i s i s  p a ra  d e ja r  un grupo -Si-OH. E l m in e ra l 
y e l  acoplador se unen combinándolos en p re se n c ia  de agua. 
Presum iblem ente, e l  agua h d ro l iz a  a l  grupo Z d e l o x i s i l a -  

10. no, dejando un grupo s i la n o l  d isp o n ib le  p a ra  su re a c c ió n  
con grupos h id ro x ilo s  d isp o n ib le s  lig a d o s  a l a  s u p e r f ic ie  
m in e ra l. Teóricam ente, esos grupos h id ro x ilo s  se h a lla n  -  
p re se n te s  sobre l a  s u p e r f ic ie  de muchas su s ta n c ia s  m e tá li  
cas y s i l í c e a s ,  o pueden d e p o s ita r s e  sobre t a l  s u p e r f ic ie ,  

15. proporcionando a s i  un lu g a r  d isp o n ib le  p a ra  l a  re a c c ió n  -  
ccn un grupo s i lo x i lo  h id rc liz a d o . E s ta  te o r ía  de l a  d i s ­
p o n ib ilid a d  de grupos h id ro x ilo s  en l a  s u p e r f ic ie  d e l  mi­
n e ra l puede e x p lic a r  por que muchos m in e ra le s  que c o n tie ­
nen s i l i c i o  son agen tes re fo rz a d o re s  p r e fe r id o s ,  p uesto  -  

20. que 3a re a c c ió n  de lo s  grupos s i lo x i lo s  h id ro liz a d o s  d e l 
acoplador con lo s  grupos s i la n o le s ,  es d e c ir  -Si-OH, d e l 
agente re fo rz a d o r , producen e l  en lace  siloxano  muy e s ta  -  
b le  - S i - 0 - S i -  . Independientem ente de to da  e x p lica c ió n  -  
te ó r ic a  aquí avanzada, a l a  que no pretendem os l im ita rn o s ,  

25- e l  grupo o x is ila n o  se f i j a  a l  m in e ra l en p re se n c ia  de
agua. E sta  composición es subsigu ien tem ente  secada. Se ob 
t ie n e  a s i  un en lace  químico e n tre  e l  m inera l y e l  acop la­
d o r. E s ta  re a c c ió n  de m in e ra l y acoplador en p re se n c ia  de 
agua puede l l e v a r s e  a cabo separadam ente y añ ad irse  luego 

30. e l producto de ad ic ió n  de m in e ra l-aco p lad o r secado a l  -
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monómero, o b ien  l a  reacc ió n  puede l le v a r s e  a cabo en -  
p re se n c ia  d e l monómero y secarse  to d a  l a  mezcla p a ra  se­
p a ra r  e l  agua y lo s  p roductos de re a c c ió n  v o l á t i l e s .

Un grupo amino es una p a r te  e se n c ia l de un gru 
5. po p re fe r id o  de agen tes aco p lad o res , puesto  que propor -  

c io n a  e l  medio en v ir tu d  d e l cu a l e l m inera l m odificado 
con e l  s ila n o  que co n tien e  amino se conecta  a tra v é s  de 
un en lace  químico a l a  po liam ida. Un grupo de acoplado -
r e s  p re fe r id o s  in c lu y e  a l  NH -CU CU -NH-CH CH CH -Si(OZ)2 2 2 2 2 210. y NH -CH CH CH -S i(O Z ).,, donde Z puede se r un r a d ic a l  h i 2 2 2 2 1d ro c a rb i lo , a c ilo  o a lc o x ic a rb o n ilo  que contenga h a s ta  8 
átomos de carbono. O tros acop ladores adecuados incluyen  -  
a l  t r i v in i lo x i s i l a n o  3 -a^ io o p i'o p il, t r i f e n o x is i la n o  4-ami 
n o -n -b u tí l ,  d i - (3 -a m in o p ro p i l) -d i- (p - to lo x i) s i la n o , t r i a -  

15. c e to s ila n o  3 -am iaop rop íl, tr im e to x is ila n o  b e ta -a m in o e ti l ,
t r i e to x i s i l a n o  3 ,4 -e p o x ib u t i l ,  t r i e to x i s i l a n o  3 - iso c ia n a -  
to p ro p i l ,  tr im e to x is ila n o  3 -h id ro x ip ro p il  y u re a  N -fe n i l , 
N '— 3 - ( t r i e t o x i s i l i l ) p r o p i l .

O tros adecuados agen tes acop ladores incluyen  a l  
20. t r ic lo r o s i la n o  b e ta a m in o e til ,  d i-(3 -a m in o p ro p il)d ic lo ro s i

la ñ o , t r ic lo r o s i la n o  3 - is o c ia n a to p ro p il  y trib ro rno silan o
3 .4 -  e p o x ib u tí l .  O tros compuestos análogos, ú t i l e s  como -  
acop lado res , in c luyen  a lo s  aminos p rim ario s o secunda -  
r í o s ,  amidos secu n d ario s , e p o x ilo s , is o c ia n a to s , h id ro x i-

25. lo s  y complejos de Verner que con tien en  a lc o x ic a rb o n ilo , 
t a l e s  como e l  c lo ru ro  € -am ino-caproa to -cróm ico , c lo ru ro  -  
de iso c ia n a to  cróm ico, c lo ru ro  r e s o r c i l a to  crómico, c lo ru  
ro  c ro to n a to  cróm ico, c lo ru ro  so rb a to  crómico y c lo ru ro  -
3 .4 -  ep o x ib u til-c ró m ico ; o tro s  compuestos o rg a o o -s i l íc e o s ; 

30. aminas s u s t i tu id a s  y s a le s  am inas; e is o c ia n a to s  s u s t i t u í



dos, por ejemplo 2 - is o c ia n a to  f e n o l ,  3-am ioopropanol y -  
u rea  N - fe n i l ,  N '-3 - ( a c e to )p ro p í l .

E l p re se n te  proced im ien to  puede l le v a r s e  a cabo 
tam bién con sis tem as re fo rz a d o re s  que empleen lo s  h a lo s i-  
lanos c a rb o x ila á o s , lo s  h a lo s ila n o s  c a rb o x ia lq u e n ílic o s  o 
lo s  agen tes acop ladores que co n tien en  fó sfo ro  d e s c r i to s  y 
re iv in d ic a d o s  en l a  s o l ic i tu d  copend ien te  (A rg en tina , Co­
lom biana, lie jic a n a , Española o V enezolana).

La can tid ad  de acop lador con e l que se t r a t a  e l  
agen te  de re fu e rz o  es re la tiv a m e n te  pequeña. Tan so lo  un 
gramo de agente acop lador por 10CC gramos de agen te  r e f o r  
zador produce una composición po lím era  con p rop iedades f i  
s ic a s  su p e r io re s  a  l a s  de una com posición po lím era  que 
contenga un r e l le n o  s in  t r a t a r .  G eneralm ente, unas c a n t i ­
dades de acoplador d e l orden de 3*0 a 2 0 ,ü gramos por 1000 
gramos de agen te  re fo rz a d o r  han re s u l ta d o  s e r  muy s a t i s  -  
f a c to r í a s ,  aunque pueden em plearse igualm ente c an tid a d e s  
su p e rio re s  a l a s  in d ic ad as  s in  ningún de trim en to  p a ra  l a s  
p rop iedades d e l p roducto  term inado.

Las p o lim erizac io n es  de lac tam as su stao c ia lm en - 
te  an h id ras  y c a ta l iz a d a s  con b a se s  se l le v a n  a cabo por 
métodos conocidos por lo s  ex perto s en e l  a r te  empleando -  
adecuados c a ta l iz a d o re s ,  p rom oto res, re g u la d o re s , e s ta b i ­
l iz a d o r e s ,  agen tes de curado , e t c . ,  n e c e sa rio s  p a ra  conse 
g u ir  l a  p o lim erizac ió n  de un monómerc lac tám ico  se le c c io ­
nado. Además de lo s  componentes c i ta d o s ,  se anade un p ro­
ducto de ad ic ió n  m in e ra l re fo rz a d o r , p reparado por re a c  -  
c ion  de un m inera l con un agente  acop lado r, a l  s is tem a  de 
p o lim erizac ió n  ju n to  con un s i l i c a t o  t e t r a a l q u í l i c o .  E l -  
producto  de ad ic ió n  puede form arse an te s  de l a  a d ic ió n  a l



monómero o m ediante una reacc ió n  in  a i tu  en p re se n c ia  -  
d e l monómero.

Las com posiciones po lím eras re fo rz ad a s  se prepa 
ra n  p re fe rib le m en te  m ediante l a  po lim erizac ió n  c a ta l iz a d a  
con base  de una lac tam a en p re se n c ia  de un m inera l t r a t a ­
do con un o x is ila n o  s u s t i tu id o  que contenga amino, en e l 
que e l  grupo amino actúe  de reg u lad o r y se in co rp o ra  a s í 
en l a  e s tru c tu ra  m olecular de l a  r e s u l t a n te  po liam ida. En 
t a l  p o lim eriz a c ió n , e l  agente re fo rz a d o r  tra ta d o  funciona 
como reg u lad o r según se d esc rib e  en l a  p a te n te  e stadou n i­
dense número 3 .017 .392 , an te rio rm en te  inco rpo rada  aquí co 
mo r e f e re n c ia .  La p o lim erizac ión  se e fe c tú a  ventajosam en­
te  de l a  manera d e s c r i t a  en la s  p a te n te s  estadounidenses 
números 3 .017 .391; 3 .017.392; 3 .018.273 ó 3 .028 .369 , u t i ­
lizan d o  lo s  prom otores y c a ta l iz a d o re s  e sp e c ifica d o s  en 
la s  mismas, donde e l m inera l tr a ta d o  funciona como re g u la  
dor en e l procedim iento  de p o lim erizac ió n .

Un proced im ien to  adecuado p a ra  e fe c tu a r  l a  unión 
d e l agente re fo rz a d o r a l  polím ero du ran te  l a  p o lim eriza  -  
c ión  comprende en prim er lu gar e l mezclado d e l mcnómero -  
la c té m lc o , e l o x is ila n o  s u s ti tu id o  que con tien e  amino, e l 
medio re fo rz a d o r, agua y un agente de enlace t r a n s v e r s a l ,  
s i  se desea. Es aco n se jab le  u t i l i z a r  una pequeña can tidad  
de agua, in f e r io r  a l  10% d e l peso t o t a l  de l a  m ezcla, de 
manera que se f a c i l i t e  su com pleta separación  de l a  mez -  
c ía .  O rdinariam ente es s u f ic ie n te  d e l 1 a l  5% de agua apro 
ximadamente, basado en e l peso de l a  m ezcla. Después de -  
un m inucioso m ezclado, se c a l ie n ta  l a  m ezcla a 110-1202C 
aproximadamente, pero a menos de 160SC, para  sep a ra r agua 
y lo s  grupos h id ro l iz a b le s  d e l acop lador. Puede a p lic a rs e
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un vacio  p a ra  ayudar* a se p a ra r  lo s  m a te r ia le s  v o l á t i l e s .  
Luego se a ju s ta  l a  tem p era tu ra  de l a  m ezcla a unos 100SC 
y se anade e l  c a ta l iz a d o r  de l a  p o lim eriz a c ió n . Son ade­
cuados c u a le sq u ie ra  de lo s  c a ta l iz a d o re s  conocidos como 

5. a ce p ta b le s  p a ra  l a  p o lim erizac ió n  la c tá m ic a  c a ta l iz a d a  -  
con b ase s; un c a ta l iz a d o r  p re fe r id o  es un ha lu ro  a lq u i l -  
magnésico t a l  como bromuro e t i l  m agnésico. S i se emplea 
un r e a c tiv o  de G rignard, l a  tem p era tu ra  de l a  m ezcla se 
m antiene a ÍOGSC. aproximadamente, p a ra  p e rm it ir  l a  v o la  

10. t i l i z a c i ó n  d e l alcano formado por l a  rea c c ió n  d e l  Grig -  
nard con e l  monómero la c tá m ic o . Después de l a  ad ic ió n  -  
d e l c a ta l iz a d o r  y de l a  separac ión  d e l a lcano , s i  es ne­
c e s a r io , se  añaden e l  s i l i c a t o  t e t r a a l q u í l i c o  y e l  promo 
to r  o in ic ia d o r .  Puede em plearse c u a lq u ie ra  de lo s  promo 

15. to r  es ú t i l e s  en la s  p o lim erizac io n es  la c té m ic a s  c a t a l iz a ­
das con b a se s . Ejemplos incluyen  a l  monóxido de carbono; 
capro lactam as a c í l ic o s  t a l e s  como e l  capro lactam a a c e t í -  
l i c o ,  carbodim idas N-, N '- s u s t i tu íd a s  t a le s  como l a  d i is o  
p ro p ile a rb o d iim id a  y l a  d ic ic lo e x ilc a rb o d iim id a ; y c ía n  a 

20. midas N, N -s u s t i tu id a s ,  t a l e s  como l a  cianam ida N, N -d i- 
f e n i l i c a .  O tros prom otores adecuados in cluyen  lac tam as -  
que tie n e n  lig a d o  a l  grupo imido un s u s t i tu id o  h e le ro c í­
c l ic o  que contenga de 1 a 3 átomos h e te ro c íc l ic o s  en lo s  
que por lo  menos uno de lo s  átomos h e te ro c íc l ic o s  sea  de 

25. n itrógeno  y en lo s  que e l  grupo imido de l a  lactam a e s té  
lig ad o  a un átomo de carbono d e l  a n i l lo  h e te ro c íc l ic o  s i  
tuado de t a l  manera que e l  átomo de n itró g en o  d e l  grupo 
imido y e l átomo de n itró g en o  d e l a n i l lo  h e te ro c íc l ic o  -  
estén  conectados por un número impar de átomos de carbo- 

30. no conjugados. Ejemplos de e s ta  c la se  de prom otores in  -



cluyen: N -(2 -p irid il)-% ,-cap ro lac tam a; N - ( 4 - p i r i d i l ) ^ - c a -  
pro lactam a; t r i s - N - ( 2 ,4 ,6 - t r ia z in o ) - ^ - c a p r o la c ta m a  y N- 
( 2 - p i r a z in i l ) - ^  -cap rc lac tam a . E stos prom otores pueden -  
form arse m ediante l a  re a c c ió n  in  s i t u  de una lactam a con 
compuestos t a le s  como 2 -c lo ro p i r id in a ,  4 -b rom opirid ina , -  
2 -brom opirazina, 2 -m e to x ip ir id in a , 2 -m e to x ip iraz in a , 2 ,4 , 
6 y t r i c lo r o - s - t r i a z in a  ,2 -b ro m o -4 ,6 -d ic lo ro -s - tr ia z in a  y
2 ,4 -d im e to x i-6 -c lo ro - s - tr ia z in a .  Una c la se  p re fe r id a  de -  
p rom otores, concretam ente lo s  is o c ia n a to s  o rgán icos, se -  
d e sc rib e  deta lladam en te  en l a  p a te n te  estadounidense núm. 
3 .028 .369 . Prom otores e sp e c íf ic o s  p re fe r id o s  en n u e s tra  -  
p re sen te  p o lim erizac ió n  incluyen  a l  is o c ia n a to  f e n í l i c o ,  
d i is o c ia n a to  de 2 ,4 -  y 2,6-toliLeno, e l  d i - (p - is o c ia n a to fe  
n il)m etano y un is o c ia n a to  p o lifu n c io n a l t a l  como e l mon- 
dur m  fab rica d o  por Mobay Chemical Company. Como v a ria n ­
t e ,  e l promotor puede añ ad irse  an te s  d e l c a ta l iz a d o r .  -  
C ualqu iera  que sea e l procedim iento que se s ig a , una vez 
que l a  m ezcla co n tien e  a l  monómero, promotor y c a ta l iz a ­
d o r, p a ra  l a  m ayoría de lo s  s istem as es necesario  mante­
ner l a  tem p era tu ra  por debajo de 140SC y p re fe rib lem en te  
por debajo de 120SC, p a ra  e v i ta r  l a  po lim erización  h a s ta  
que se v a c ie  l a  m ezcla. Algunos s is tem as de c a ta l iz a d o r -  
prom otor, t a l e s  como e l  sistem a c lo ru ro  a lqu il-m agnésico  
-cap ro lac tam a a c e t í l i c a ,  re q u e r irá n  in c lu so  una a d ic io n a l 
reducción  en c a lo r  a menos de 809C p a ra  e v ita r  l a  polime­
r iz a c ió n .  3s también a co n se ja b le , cuando se emplee un sis^ 
tema r e a c t iv o  ca ta liza d o r-p ro m o to r re d u c ir  e l  tiempo que 
tr a n s c u r re  e n tre  l a  ad ic ió n  d e l ca ta lizad o r-p ro m o to r y e l  
vaciado o moldeo de l a  m ezcla. Después de que l a  m ezcla -  
ha sido m inuciosamente a g ita d a  y se ha dejado l l e g a r  a un



punto de e q u i l ib r io ,  se  v a c ia  en un m olde, que s e rá  p re  
fe rib le m e n te  p re c a le n ta d o , y se p o lim e riz a  du ran te  una 
hora aproximadamente a 15G-2C0SC. N atura lm ente, son sa ­
t i s f a c to r i o s  o tro s  espacio s de tiempo y tem p era tu ras de 

5. p o lim eriz a c ió n , pudiéndose emplear con ig u a l o c a s i  -  
ig u a l é x i to .  Por ejem plo, pueden e fe c tu a rs e  s a t i s f a c to ­
r i a s  p o lim erizac io n es  en 5 m inutos o menos ba jo  adecua­
das cond ic iones b ien  conocidas en e l  a r t e .  Las tem pera­
tu ra s  de p o lim erizac ió n  o sc ila n  desde ICC a 25C'SC. Un 

lo .  v a lo r  p re fe r id o  y ú t i l  aquí es de 15C a 20CRC. E sto s va 
lo re s  producen una rá p id a  p o lim eriz a c ió n  con p roductos 
ob ten idos m ediante e l l a  que poseen e l  n ecesa rio  grado -  
de uniform idad y re p ro d u c tib i l id a d .

En un proced im ien to  v a r ia n te ,  puede re a c c io n a r  
15. se un compuesto t a l  como u rea  N -fe n i l;  N '- 3 - ( t r i e t o x i s i  

l i l ) p r o p í l  con un agente de re fu e rz o  y u t i l i z a r s e  e l  -  
producto de ad ic ión  en lu g ar d e l prom otor p a ra  consegu ir 
un en lace  químico e n tre  e l  agente re fo rz a d o r  y l a  r e s u l  
ta n te  po liam ida.

20. O tras té c n ic a s  de tra ta m ie n to  a p lic a b le s  a es­
t a  invención  incluyen  e l  moldeo por com presión, moldeo 
por t r a n s fe re n c ia  y moldeo por in y ecc ió n . P a ra  ob tener 
com posiciones moldeadas por in y ecc ió n , noso tros emplea­
mos p re fe r ib le m en te  una po liam ida  su stan c ia lm en te  l i n e a l  

25. re fo rz a d a  con p a r t íc u la s  de m inera l g ra n u la r .
Los c r to s i l ic a . to s  te t ia a lq u í l ic o s  u t i l i z a d o s  en

l a  p r á c t ic a  de e s ta  invención se p reparan  conven ien te  -  
mente m ediante un in tercam bio  a lc o h ó lic o  que puede des­
c r ib i r s e  como rea c c ió n  de a lc c h o l i s i s .  En l a  p r á c t i c a ,s e  

3L. c a l ie n ta  un o r to s i l i c a to  te t r a a lq u í l ic c -  i n f e r io r ,  por -



ejemplo o r to s i l i c a to  t e t r a e t í l i o o ,  con 1 a 2 equ ivalen  -  
te s  m olares de un a lco h o l su p e rio r en p re se n c ia  de unca- 
ta l iz a d o r  a lc a l in o .  La reacc ió n  de e q u i l ib r io  se fu e rz a  
en l a  d ire c c ió n  deseada separando e l a lcoho l i n f e r io r ,  -  
por ejemplo e ta n o l, por d e s t i la c ió n .  Las com posiciones -  
formadas m ediante l a  rea c c ió n  pueden em plearse s in  espe­
c i a l  p u r if ic a c ió n , puesto  que la s  pequeñísim as c a n tid a  -  
des de c a ta l iz a d o r  a lc a l in o  complementan a l c a ta l iz a d o r  
de p o lim eriz a c ió n .

l a  reacc ió n  de in tercam bio  puede r e a l i z a r s e  pa­
r a  p rep a ra r  m a te r ia le s  que tengan l a  composición media -  
de uno o dos en laces a lc o x ilc s  de cadena la rg a , o b ien  
puede a ju s ta :  se l a  rea c c ió n  para  p re p a ra r  composiciones 
comprendidas e n tre  esos pun tos. Como cada una de l a s  com 
p o sic io n es  es un promedio de e q u i l ib r io ,  e l  grado de sus 
t i tu c ió n  de cadenas a lq u i l ic a s  la rg a s  por cadenas a lq u í-  
l i c a s  c o r ta s  depende de l a  re la c ió n  m olar e n tre  a lcoho l 
de cadena larga, y o r to s i l i c a to  t e t r a a l q u í l i c c  de cadena 
c o r ta  cargados en e l r e a c to r .

La p re sen te  invención se comprenderé, mas c lé r a -  
mente m ediante l a  d e sc rip c ió n  de lo s  s ig u ie n te s  ejemplos 
e s p e c íf ic o s . Se comprenderá que pueden e fe c tu a rse  v a r ia ­
c iones en lo s  proced im ien tos i lu s t ra d o s  s in  a p a r ta rse  de 
l a  invención .
3J3I.T1C 1.

Se cargó un r e a c to r  de v id r io ,  p ro v is to  de t e r ­
mómetro y cabeza d e s t i la d o ra ,  con 153 gramos (C,735 mol) 
de o r to s i l i c a to  t e t r a e t l l i c c ,  178 gramos (0,735 mol) de 
n-exadecanol y una p a s t i l l a  de h id róx ido  p o tás ico  anhi -  
d ro . Se c a le n ta ro n  los. r e a c t iv o s  a una tem peratu ra  de -



re a c c ió n  de 85 a 90SC h a s ta  que se reco g ie ro n  33 grados -  
de e ta n o l, que re p re se n ta b a  c a s i  l a  can tidad  estequióm e -  
t r i c a .  Se a p lic ó  un vacío  a l  p roducto  p a ra  se p a ra r  peque­
ñ ísim as can tid ad es  de e ta n o l de dicho p ro d u c to , que e ra  
o r to s i l i c a to  c e t i l - t r i e t í l i c o .
EJELPLG 2.

Se cargó un re a c to r  de v id r ie  con 104 gramos -  
(C,5 mol) de o r to s i l i c a to  t e t r a e t i l i c o  y 242 gramos ( 1 
mol) de n-exadecanol.Como c a ta l iz a d o r ,  se añadió 0 ,1  g ra­
mo de m e ta la ta to  sódico anhidro y se c a le n ta ro n  lo s  mate­
r i a l e s  a una tem p era tu ra  su fic ien tem en te  e levada p a ra  se­
p a ra r  e tan o l a un ritm o  raz o n a b le . En v a r ia s  h o ra s , e l  pe 
so de e ta n o l rec o g id o , de 44,8 gramos (0,975 mol) propor­
cionó una in d ic ac ió n  de que e l m a te r ia l  deseado, o r t o s i l i  
ca to  d i c e t i l - d i e t í l i c o ,  se h a b ía  producido.
EJEI.1-10 3.

Se cargó un re a c to r  de v id r io  de 3 l i t r o s  de ca­
pacidad , p ro v is to  de term óm etro, d is p o s i t iv o  a g ita d o r  ac­
cionado a motor y cabeza de d e s t i la c ió n ,  con 925 gramos -  
de capro lactam a, que se fundió  en una a tm ósfera  in e r te  de 
n itrógeno  seco . Al r e a c to r  se  añad ieron  luego 17 mi de 
t r i e to x i s i l a n o  3-am iH opropilico , 1575 gramos de w o lla s to -  
n i t a ,  SiC^Ca y 2C mi de agua. Se m ezclaron m inuciosam ente 
lo s  r e a c t iv o s  y se increm entó gradualm ente l a  tem p era tu ra  
a 15C3C m ien tras  se a p lic a b a  un l ig e r o  v ac íe  a l  s is tem a  -  
p a ra  sep a ra r agua, e l  subproducto de l a  h i d r ó l i s i s ,  e ta  -  
nol y pequeñas c an tid ad es  d e l cap ro lac tam a. La operación  
de separac ión  se con tinuo  a 150SC h a s ta  que se reco g ie ro n  
aproximadamente 50 gramos de cap ro lac tam a en e l  re c e p to r . 
Se suprim ió e l  vac io  y se e n f r ió  l a  m ezcla a unos l i o a c ,
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añadiéndose luego 31 mi de una so lución  3-molar de bromu 
ro  e tilm agnésico  en é te r  d i e t í l i c o .  Se a p lic ó  de nuevo -  
un vacío  p a ra  sep a ra r e l  subproducto etano y e l  d iso lv en  
te  e te r  d e l r e a c to r  a medida que reacc io n ab a  e l c a t a l i z a  

5- do r. Se suprim ió e l vacío  y se añad ieren  25 gramos de 
o r t c s i l i c a t o  d i c e - t i l d i e t í l i c o  (preparado de acuerdo con 
e l p rocedim iento  d e l ejemplo 2) y 50 gramos de e ap ro lac - 
tama que se hab ía  puesto  previam ente en con tac to  con 
10,8 mi de TD-80. E l TD-8G es una m ezcla 80/20 de 2 ,4 -  y 

10. 2 ,6 -d iis o c ia n a to to lu e n o . Se a g ita ro n  de nuevo lo s  r e a c t i  
vos b a je  red u c id a  p re s ió n  m ien tras  se increm entaba l a  -  
tem pera tu ra  a 1$0SC. Se v ac io  e l  m a te r ia l  en un molde, -  
p re ca le n ta d c  a 18CSC, ten iendo dicho molde unas dimensio 
nes in te rn a s  de 609,6 x 609,6 x 3)18 m ilím e tro s . Tan 

15. pronto  como se completó l a  operación de vaciado , se  ca -  
le n to  e l  molde a 2C0SC y se mantuvo a t a l  tem pera tu ra  du 
r a n te  una hora  y 15 m inutos.

Cuando se ab rió  e l  molde, se observó que l a  com­
p o sic ió n  polím era re fo rz a d a  e s ta b a  enteram ente exen ta  de 

20. b u rb u ja s , v ac ío s  e im perfecciones s u p e r f ic ia le s .  Muchos
in te n to s  a n te r io re s  de p reparación  de lám inas m oldeadas -  
a ce p ta b le s  en e s te  molde a p a r t i r  de composiciones s im ila  
r e s ,  pero  s in  e l  o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u í l i c o  añadido, han 
re s u lta d o  in s a t i s f a c to r io s ,  porque e l  producto term inado 

25. co n ten ía  b u rb u jas  deb idas a gases a trapado s con ten idos en 
l a  m ezcla elevadam ente v isc o sa , p resen tando  además defec­
to s  s u p e r f ic ia le s  asoc iados a una d e f ic ie n te  humectación 
de l a s  s u p e r f ic ie s  d e l molde. Hemos observado que so lo -  
pueden o b ten erse  v ac iad o s , e q u iv a len te s  en aspecto  a lo s  

30. obten idos cuando se añade e l  o r t c s i l i c a t o ,  s in  l a  ad ic ió n



de o r t c s i l i c a t o ,  disminuyendo l a  ca rg a  d e l m in e ra l. Por 
ejem plo, en e l  p re se n te  caso , e l  aspecto  s u p e r f ic ia l  -  
s in  o r t c s i l i c a to  no r e s u l tó  s a t i s f a c to r io  h a s ta  que se 
re d u jo  l a  carga  de m inera l por debajo  d e l 60% en peso -  

5. de l a  com posición. Por o t ra  p a r te ,  cuando se emplea e l 
o r t c s i l i c a t o ,  l a  carga  puede in crem en ta rse  a l  65% en pe 
so o mas, y la s  com posiciones term inadas poseen una ma­
yor so lid e z  y m a te r ia s  prim as de menor c o s to . Las so r -  
p renden tes p rop iedades de lo s  o r to s i l i c a to s  como agen -  

10. te s  d is p e rs a n te s , como agen tes re d u c to re s  de l a  v iscc-si 
dad y como agen tes separado res d e l  molde son fác ilm e n te  
ev id en tes  en l a  producción de form as grandes de g ro so r 
com parativam ente pequeho.
3JE.PLC 4.

15* Se preparó  una composición p o lic a p ro la c tá m ic a  -
re fo rz a d a  de acuerdo cc-n e l  p roced im ien to  d e l  ejemplo 3, 
con l a  excepción de em plearse fe ld e s p a to  como m inera l en 
una can tidad  s u f ic ie n te  p a ra  dar una concen trac ió n  d e l  -  
73% áe fe ld e sp a to  en e l p roducto  term inado. Los pesos de 

20. r e a c t iv o s  empleados fueron  lo s  s ig u ie n te s :  750 gramos de 
capro lac tam a, 1750 gramos de fe ld e s p a to , 17 mi de agente 
acop lado r, 3 - ( m e t i l d i c lo r o s i l i l ) i s o b u t i l a to  m e t í l ic o  y, 
despuós de l a  operación  de secado , 25 mi de so lu c ió n  de 
bromuro e til-m ag n ó sico  a una tem p era tu ra  r e a c t iv a  de 

25. ll&BC, ap licándose  de nuevo un v ac ío  p a ra  sep a ra r á&te y 
etano subproducto . A lo s  r e a c t iv o s  se añad ieron  luego 25 
gramos de o r t o s i l i c a t o c e t i l - t r i e t í l i c o ,  p reparado de -  
acuerde con e l  p roced im ien to  d e l ejemplo 1 , y 8 ,8  mi de 
TD-80, previam ente reaccionado  con 50 gramos de c a p ro la ^  

30. tama. Se c a le n tó  e l  sistem a a 200SC bajo  p re s ió n  red u c id a
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y se vació  en una cavidad de moldee de 609,6 x 609,6 x 
3,18 m ilím e tro s , que h ab ía  sido  p re c a le n ta d a  a ISOSC. El 
m a te r ia l  se mantuvo en e l molde du ran te  75 m inutos a 
2CGSC, en frián d o se  luego e l  molde.

5. E l producto  obten ido en e s ta  prueba p re se n ta  un
aspec to  l i s o  y uniform e s in  ningún d e fec to  v i s ib l e ,  s ien  
do fác ilm en te  separado d e l molde.

En una prueba gemela, se se lecc io n a ro n  la s  condi 
c ie n es  y r e a c tiv o s  de modo que fuesen  id ó n tic o s  a lo s  -  

10. u t i l i z a d o s  a n te rio rm en te , con l a  excepción de que se emi 
t i c  e l  o r t o s i l i c a t c  c e t i l - t r i e t í l i c o .  E l in te n to  i n i c i a l  
p a ra  v a c ia r  l a  suspensión en un molde delgado r e s u l tó  in  
s a t i s f a c to r io ,  pues l a  carga  e ra  demasiado v isc o sa  p a ra  
f l u i r  con f a c i l id a d ,  in c lu so  m ediante l a  a p lica c ió n  de -  

15. un d is p o s it iv o  v ib ra to r io  mecánico externo a l molde. El 
con ten ido  de agente re fo rz ad o r m inera l hubo de re d u c irs e  
en e s te  sistem a a l  67% aproximadamente an tes  de que pu -  
d ie se  p re p a ra rse  un vaciado uniform e, e in c lu so  entonces 
r e s u l tó  te n e r una s u p e r f ic ie  d e f ic ie n te .

20. 'EJEMPLO 5.
Se p reparó  un p o licap ro lac tam a  re fo rzad o  de 

acuerdo con e l p rocedim iento  g e n e ra l d e l ejemplo 3. pero 
conteniendo un 80% en peso de m u ll í ta  (un s i l i c a t o  alumí 
n ico) basado en e l  peso d e l p roducto  fundido f i n a l .  Los 

25. r e a c t iv o s  se form ularon con un 1% en peso de o r to -s il ic a to  
c e t i l - t r i e t í l i c o  como agente d isp e rs a n te  y agente de sepa 
ra c ió n  d e l molde.

El producto preparado en e s ta  prueba te n ia  una 
r e s i s t e n c ia  f le x iv a  o r ig in a l  de 1216 k i lo s /c e n tím e tro  y 

30. un módulo f le x iv o  de 1898CG k ilo s /c e n t ím e tro s  . Se some-



t i ó  una m uestra  áe e s te  polím ero re fo rz ad o  a agua h i r  -  
v ie n te  du ran te  72 ho ras y a l  c a to  de e s te  tiempo l a  r e  -  
s i s t e n c ía  f le x iv a  e ra  de 590,6 k/'cm^ y e l módulo f le x iv o  
e ra  de 61170 k ilo s /cm 2 .

5. A e fe c to s  de com paración, se preparó  una m uestra
de p o licap ro lac tam a  re fo rzad o  empleando proced im ien to  y 
ca rg a  id é n tic o s  a lo s  an te rio rm en te  d e s c r i to s ,  con l a  -  
ún ica  excepción de que no se u t i l i z ó  o r to s i l i c a to  c e t i l -  
t r i e t i l i c o .  Se experim entó d i f i c u l t a d  a l  t r a n s f e r i r  e l  

10. s is tem a de p o lim erizac ió n  a un m olde, puesto  que su v i s ­
cosidad e ra  demasiado e levada. Además, e l  i n t e r i o r  d e l -  
m olde,tuvo que ser pu lv e rizad o  con un agente de sep a ra  -  
ción d e l molde de t i p o .s i l i c o n a .  La fund ic ión  p re sen ta b a  
unas d e f ic ie n te s  p rop iedades f í s i c a s ,  s in  embargo, t e  -  

15. niendo una r e s i s t e n c ia  f le x iv a  o r ig in a l  de 1596 k/cm^ y 
un módulo f le x iv o  de 240500 K/cm^. Después de que una -  
m uestra  de e s te  producto  fue h e rv id a  en agua d u ra n te  72 
h o ra s , su r e s i s t e n c i a  f le x iv a  e ra  de 513*2 K/cm y su mó 
dulc  f le x iv o  de 62570 K/cm^.

20. Los d a to s  in c lu id o s  en e s te  ejemplo in d ican  que
se ob tienen  m ejoras en e l tra ta m ie n to  m ediante e l  empleo 
de lo s  o r to s i l i c a to s  t e t r a a lq u í l i c o s  s in  s a c r i f i c a r  la s  
prop iedades f í s i c a s  ob ten idas m ediante e l  medio r e fo rz a ­
dor.

25. 3JEAPL0 6.
5e empleó e l  p roced im ien to  g e n e ra l d e s c r i to  en 

lo s  ejem plos 3 a 5 p a ra  p re p a ra r  p o lic ap ro lac ta m a  r e f o r ­
zada m ediante l a  p o lim erizac ió n  c a ta l iz a d a  con base de -  
un s is tem a conteniendo C,6G f ra c c ió n  v o lu m étrica  de mu -  

3C. H i t a  y un 1% en peso de o r t o s i l i c a to  u n d e c i l - t r i e t í l i c o .



La composición t e n ia  buenas p rop iedades f lu id a s .  Las -  
m uestras c o rtad as  de l a  fund ic ión  de 609,6 x 609,6 x 3,18 
m ilím e tro s te n ía  e x ce len te  r e s i s t e n c ia  f le x iv a  y módulo 
f le x iv o  y además o f r e c ía  una ag radab le  s u p e r f ic ie  l i s a  -  
exen ta  de bu rbu jas o p icad u ra s .

Por o tra  p a r te ,  cuando se r e p i t i ó  e l procedim ien 
to  de e s te  ejem plo, pero con omisión de 1 o r t c s i l i c a t o  de 
l a  c a r ta ,  no se pudieron obtener delgadas m uestras do ta  -  
das de una l i s a  s u p e r f ic ie  uniform e.
EJEI..PL0 7.

Se cargó un re a c to r  de p o lim erizac ión  con 800 -  
gramos de capro lactam a, 17 mi de t r i e to x i s i l a n o  3-eminc -  
p ro p í l ic o ,  1700 gramos de arena de s í l i c e  nB 28 y 10 mi 
de agua. E stos r e a c t iv o s  fueron ca len tad o s con e f ic ie n te  
mezclado mecánico a 150-160&C y se ap licó  un vac ío  a l  -  
r e a c to r  p a ra  r e t i r a r  lo s  v o l á t i l e s ,  incluyendo a l  agua, -  
e ta n c l  d e l s ila n o  h id ro liz sd o  y unos 50 gramos de capro -  
lac tam a. Durante l a  operación de secado, se de jó  b a ja r  l a  
tem pera tu ra  a unos l i o s o ,  en cuyo punto se añadieron 27 
mi d e l c a ta l iz a d o r  de bromuro e til-m ag n ésico  en é te r  y -  
se u t i l i z ó  de nuevo un vacio  p a ra  separar m a te r ia le s  v e la  
t i l e s ,  incluyendo é te r  y e tano , d e l r e a c to r .  Luego se ana 
d ió  una mezcla previam ente reacc io n ad a  de 50 gramos de ca 
p ro lactam a y 9 ,4  mi de TD-80 (d iiso c ia n a to lu e n o ) jun to  -  
con 30 gramos de o r t c s i l i c a t o  c e t i l - t r i e t í l i c c .  Se ca len ­
tó  l a  m ezcla a 150SC con a g ita c ió n  ba je  un l ig e ro  vacio  -  
p a ra  e lim in a r c u a le sq u ie ra  b u rb u ja s  a tra s a d a s . A 15C8C es 
t a  m ezcla e ra  de una c o n s is te n c ia  v a c ia b le , siendo f á c i l ­
mente vac iad a  en e l  molde de 609,6 x 609,6 x 3,18 milíme­
t r o s ,  en e l que se mantuvo d u ran te  2 horas p a ra  p rep ara r



-  34 -

e l po lím ero . l a  composición c o n te n ía  un 68% en peso o 
una fra c c ió n  v o lu m étrica  de C,48 de a rena  de s í l i c e .  E l 
vaciado te n ía  una l i s a  s u p e r f ic ie  uniform e y se c a ra c te  
r i z ó  por una r e s i s t e n c ia  f le x iv a  de 1525 k ilo s /cm  y un 

5. módulo f le x iv o  de 129400 K/cm^.
Sn una p rueba gemela, fu e  n ecesa rio  increm en -  

ta r  e l  p o rc en ta je  de mcnómero a l  o c ii t ir s e  e l  o r t c s i l i c a  
to ,  a f in  de p re p a ra r  una su spensión  v a c ia b le . A sí, se 
r e p i t i ó  e l  proced im ien to  expuesto en e s te  ejem plo, con 

1C. l a  excepción de no aliad i r  se d is p e rs a n te  o r to s i l i c a to  n i 
agente de separac ión  d e l molde. La suspensión e ra  dema­
siado  v isc o sa  a 15GSC p a ra  p e rm it ir  su vaciado  en un -  
molde. Increm entadas ad ic io n es  de capro lactam a seco se 
e fe c tu a re n  h a s ta  que se juzgó que se h ab ía  obten ido  una 

15. suspensión v a c ia b le . En e s te  pun to , lo s  c á lc u lo s  in d ic a  
ron que l a  fra c c ió n  v o lu m étrica  de a ren a  de s í l i c e  e ra  
so lo  de 0 ,4 2 .

La fu n d ic ió n  o vaciado te n ía  una s u p e r f ic ie  pe 
ro s a  conteniendo p ica d u ra s  y v a c ío s  o huecos ju n to  a l a  

20. s u p e r f ic ie ,  no siendo sus p rop iedades f í s i c a s  equ iv alen  
te s  a la s  d e l producto  preparado  en p re se n c ia  d e l  o r to -  
s i l i c a t o ,  por v a r ia s  razo n es . El contenido de m in e ra l -  
re fo rz a d o r  es necesariam ente in f e r io r  a f in  de consegu ir 
una v isco sid ad  v a c ia b le  y la s  p rop ied ades de so lid e z  c 

25. r e s i s t e n c ia  son red u c id as  per l a s  im perfecc iones super­
f i c i a l e s .  El p roducto  obten ido de l a  fund ic ión  te n ía  una

2r e s i s t e n c ia  f le x iv a  de 1280 K/cm y un módulo f le x iv o  de 
118800 K/cm^.
EJEkPLC 8.

30. Se p reparó  una composición p o lic a p ro la c tá m ic a  -



re fo rz a d a  de acuerdo con e l p rocedim iento  d e l ejemplo 6, 
pero con o r to s i l i c a to  l a u r i l - t r i e t i l i c o  como agente d is ­
p e rsa n te  y agente de separación  d e l molde, en una c a n t i­
dad ig u a l a l  0,75% en peso basado en l a  carga  t o t a l .  Se 
obtuvo una fund ic ión  l i s a  que p o se ía  unas prop iedades s i  
m ila re s  a la s  d e l p roducto  obtenido en e l ejemplo 6, a l  
in c lu i r s e  un o r to s i l i c a to  en l a  ca rg a  i n i c i a l .
EJEKPLO 9.

Se preparó  una p c lic a p rc la c ta m a  re fo rz a d a  de 
acuerdo con e l  procedim iento  d e l ejemplo 3, en l a  que l a  
suspensión de fund ic ión  co n ten ía  4750 gramos de m u lli ta  
(200) lig a d a  a l  agen te  acop lador, t r i e to x i s i l a n o  3-smino 
p r o p i l ,  1500 gramos de capro lactam a y 60 gramos de o r to -  
s i l i c a t c  l a u r i l - t r i e t í l i c o ,  1,05% en peso . Se obtuve una 
suspensión f lu id a  que pudo v e r te r s e  a 150SC y la s  fund i­
c iones p roductos estaban  exentas de d e fec to s  s u p e r f ic ia ­
le s  c v a c íe s  debidos a gases a trap ad o s den tro  de l a  sus­
pensión .

Las m ejoradas prop iedades de lo s  polím eros r e ­
fo rzad as  perm iten  su empleo en muchas a p lica c io n e s  en -  
l a s  que lo s  polím eros s in  r e f o r z a r  son inadecuados, t a le s  
como l a  fa b ric a c ió n  de m esas, s i l l a s  y c tro s  componentes 
de m o b il ia r io , a lo jam ien to s  p a ra  equipo d es tin ad o s  a t r a  
b a jo s pesados, componentes de autom óviles y componentes 
p a ra  le  co n stru cc ió n  de e d i f i c io s .  Ademán, la s  composicio^ 
nes de e s ta  invención son generalm ente ú t i l e s  en l a s  a p li  
cac ion es en la s  que lo s  polím eros s in  r e fo rz a r  han sido  -  
ú t i l e s ,  pero  en la s  que una so lid e z  y r ig id e z  increm enta­
das, c o n stitu y en  aspec to s d e se a b le s .

Aunque l a  invención ha s id o  d e s c r i ta  en térm inos
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de v e rs io n es  e s p e c íf ic a s  que se exponen con un co n sid e ra ­
b le  d e t a l l e ,  debe en tenderse  que e l lo  se hizo sólam ente a 
e fe c to s  i l u s t r a t i v o s  y que l a  invención  no se l im i ta  noce, 
seriam ente  a lo s  mismos, puesto  que r e s u l t a r á n  e v id e n tes  
a lo s  experto s en e l  a r te  v e rs io n e s  y té c n ic a s  o p e ra tiv a s  
v a r ia n te s ,  a l a  v i s t a  de e s ta  d e sc r ip c ió n . Por ejem plo, -  
esas com posiciones pueden " re l le n a r s e "  con un r e l le n o  mi­
n e r a l ,  es d e c ir  con m a te r ia l desmenuzado in o rg án ico  ad i -  
cio-nal que no se  l ig u e  químicamente a l  polím ero como lo  
hace e l  agente re fo rz a d o r . Como ejem plo , puede r e l l e n a r s e  
sueltam ente  un molde con una m ezcla de p a r t íc u la s  m inera-
l e s  i r r e g u la re s  g randes (aproximadamente un cm de díame -  
t r o )  y a rena , y una suspensión de monómerc-mineral come -  
se d e sc rib e  en lo s  ejem plos a n te r io r e s ,  puede v a c ia r s e  en 
e l  m olde, "humedeciéndose" a s í  l a s  p a r t íc u la s  grandes en 
e l molde y re lle n a n d o  lo s  esp ac io s  e x is te n te s  e n tre  la s  
p a r t íc u la s  an te s  de que se produzca l a  p o lim e riz a c ió n . En 
t a l  caso , e l  polím ero re fo rzad o  a g lu t in a  l a  a ren a  y a lo s  
agregados mayores conjuntam ente, en forma muy p a re c id a  a 
como e l cemento a g lu t in a  a l a  a ren a  y l a  grava co n ju n ta  -  
mente formando un hormigón acabado. Como método v a r ia n te ,  
e l  agregado m inera l en e l  molde puede t r a t a r s e  con un ade
cuado agente acoplador an tes  de l a  in tro d u cc ió n  de l a  sus, 
pensión  monómero-mineral, de manera que t r a s  e l  vaciado -  
toda  l a  m ezcla m in e ra l se l ig u e  químicamente a l  po lím ero , 
p roduciéndose a s i  una composición re fo rz a d a  en l a  que e l 
medio re fo rz a d o r  puede exceder d e l  55% de l a  com posición 
t o t a l .

Se comprenderá por lo s  ex perto s en e l  a r t e  que 
l a  red ucc ió n  de v isco s id ad  se r e q u ie re  cuando se emplean



elevadas cargas de m inera les  re fo rz a d o re s , pero por -  
o t r a  p a r te  l a  a c tiv id a d  en cuanto a separación  d e l mol 
de tie n d e  a se r independ ien te  de l a  concen trac ión  de l 
r e fu e rz o . Por c o n s ig u ie n te , podemos obtener e x ce len tes  

5. e fe c to s  de separac ión  d e l molde empleando lo s  o r t o s i l i  
c a to s  t e t r a a lq u í l i c o s  en lo s  s is tem as de p o lim eriz a  -  
c ión  de monómeros, por ejemplo lac tam as, aún cuando no 
se emplee ningún agen te  de re fu e rz o .

Por c o n s ig u ie n te , e s ta s  y o tra s  m o d if ic a d o  
10. nes se consideran  que pueden e fe c tu a rs e  s in  a p a r ta rse  

d e l e s p í r i tu  de l a  invención d e s c r i ta .
N O T A

D e sc ri ta  su fic ien tem en te  l a  n a tu ra le z a  d e l 
in v en to , a s í  como l a  manera de r e a l i z a r lo  en l a  p ráuv i 

15. ca , debe hacerse  c o n s ta r  que l a s  d isp o s ic io n e s  a n te r io r  
mente in d icad as son su sc e p tib le s  de m odificaciones de 
d e ta l l e ,  en cuanto no a l te re n  su p r in c ip io  fundamen -  
t a l .  También se hace c o n sta r  que e l  invento  correspon­
de a una s o l ic i tu d  de p a te n te  p re sen ta d a  en EE.UU. de 

20. A. con fecha  10 de feb re ro  de 1 .964 ba jo  e l número
343.506 acogiéndose, por lo  ta n to ,  a lo s  b e n e fic io s  -  
que conceden lo s  Convenios In te rn a c io n a le s  en v igo r y 
siendo lo  que c o n s titu y e  l a  e se n c ia  d e l r e fe r id o  inven 
to  y por lo  que se s o l i d i t a  P a te n te  de Invención per 

25. 20 ailos, en España "Procedim iento de p reparación  de
com posiciones po lím eras re fo rz a d a s" , c a ra c te riz án d o se  
por lo  s ig u ie n te :

1 § .-  "Procedim iento de p reparación  de com­
p o s ic io n es  po lím eras re fo rzad as"  c a ra c te r iz a d o  por l a  

30. in co rpo rac ión  en e l  sistem a de p o lim erizac ió n  de un -



o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u í l i c o  como agen te  áe separac ión  
d e l molde.

2 3 .-  P roced im ien to , según l a  r e iv in d ic a  -  
c ión  l s ,  c a ra c te r iz a d o , por l a  p rep arac ió n  de un p o l i -  

5. mero re fo rz ad o  m ien tra s  se emplea e l  o r to s i l i c a to  t e  -  
t r a a lq u í l i c o  en l a  p o lim erizac ió n  también como agente 
de d is p e rs ió n .

3 3 .-  P roced im ien to , según l a s  r e iv in d ic a  -  
c ie n es  1§ ó 23, c a ra c te r iz a d o , por l a  p rep a rac ió n  de 

10. un polím ero re fo rz ad o  m ien tra s  se  emplea e l  o r t c s i l i c a  
to  t e t r a a lq u í l i c o  en e l s is tem a  de p o lim eriz a c ió n  tam­
b ién  como s u rfa c ta n te  que reduce l a  v isco sid ad  d e l s i s  
tem a.

4 3 .-  P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de -  
15 . l a s  a n te r io re s  re iv in d ic a c io n e s ,  c a ra c te r iz a d o  p o r l a  

p rep a rac ió n  de una composición p o lím era  re fo rz a d a  me -  
d ia n te  l a  in te ra c c ió n  de un agen te  de r e fu e rz o , agen te  
de acoplam iento y monómero, m ien tra s  se abade e l  o r to -  
s i l i c a t o  t e t r a a lq u í l i c o  a lo s  r e a c t iv o s .

20. $ 3 .-  p roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de
la s  r e iv in d ic a c io n e s , c a ra c te r iz a d o  por e l  empleo de -  
un o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u í l i c o  de fórm ula g e n e ra l

(R) (R ')  SiO x y 4
25. en l a  que R es un grupc a lq u i lo  de 8 a 20 átomos de -  

carbono, R' es un grupo a lq u i lo  de 1 a 4 átomos de c a r­
bono, x t i e n e  un v a lo r  de 1 a 2 , y t ie n e  un v a lo r  de 2 
a 3 y l a  suma de x e y es ig u a l a 4.

6 3 .-  P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de 
30. l a s  a n te r io re s  re iv in d ic a c io n e s , c a ra c te r iz a d o  por l a
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p rep arac ió n  de una composición p o lila c tá m ic a  re fo rz a ­
da m ediante l a  p o lim erizac ió n  de una lactam a c a t a l iz a  
da con base en p re se n c ia  de un agente de re fu e rz o  quí 
micámente unido a un agente de acoplam iento, cuyo 

5- agente de acoplam iento con tien e  grupos re a c t iv o s  con 
po lím ero s , m ien tras  se r e a l i z a  d ic h a  p o lim erizac ió n  -  
en p re se n c ia  d e l o r to s i l i c a to  t e t r a lq u í l i c o .

7 3 .-  P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de 
la s  a n te r io re s  r e iv in d ic a c io n e s , c a ra c te r iz a d o , por -  

10. que dicho o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u í l i c o  es o r t o s i l i c a  -  
to  c e t i l - t r i e t í l i c o .

8 § .-  P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de 
l a s  re iv in d ic a c io n e s  13 a 68, c a ra c te r iz a d o  porque d i 
cho o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u í l i c o  es o r to s i l i c a to  lau  -  

15. r i l - t r i e t í l i c o .
9 8 .-  P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de 

la s  re iv in d ic a c io n e s  18 a 68, c a ra c te r iz a d o  porque d i 
cho o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u í l i c o  es o r to s i l i c a to  d ice - 
t i l - d i e t i l i c o .

20. 1 0 8 .- P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de
la s  re iv in d ic a c io n e s  18 a 68, c a ra c te r iz a d o  porque d i 
cho o r to s i l i c a to  te t r a a lq u í l i c o  es o r to s i l i c a to  d ila u  
r i l - d i e t í l i c o .

l i a . -  P rocedim iento , según c u a lq u ie ra  de 
25. la s  re iv in d ic a c io n e s  63 a 108, c a ra c te r iz a d o , por

r e a l i z a r s e  d icha  po lim erizac ión  de l a  lactam a en p re ­
se n c ia  de una. s u f ic ie n te  can tid ad  de dicho o r to s i l i c a  
to  t e t r a a lq u í l i c o  p a ra  re d u c ir  l a  v isco sid ad  de l a  -  
m ezcla de re a c c ió n .

30. 1 2 a .-  P roced im ien to , según c u a lq u ie ra  de



4C -

5.

1Ü.

l a s  re iv in d ic a c io n e s  63 a 113, c a ra c te r iz a d o  por r e a l i  
z a rse  d icha  p o lim erizac ió n  de l a  lac tam a en p re se n c ia  
de un o r to s i l i c a to  t e t r a a lq u i l i c o  que sea so lu b le  en 
l a  c i ta d a  lac tam a, pero in so lu b le  en l a  p o lila c ta m a , -  
pasando a s í  d u ra n te  l a  p o lim erizac ió n  a l a  faz  in te  -  
r i o r  d e l m olde-polím ero, donde a c tá a  como agen te  de 
separac ión  d e l m olde.

1 3 § .-  "Procedim iento  de p rep a rac ió n  de com-
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