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Bl presente invento se refiere a
un procedimiento para la conversidn de lzurinlactamo poline-
rizado en el estado pulverulento.

Por diversas razones no es fédcil hallar solu-
ciones técnicamente utilizables para la sencilla propuesta
problemdtica de la conversidén de un poliamida a una forma
tinamente dividida. Asi entre otras cosas las poliamidas
son tan tenaces que no es posible molerlas en particulas es-
fericas bien elaborables de msenos de 0,2 mm de didmetro.

La poliamida 6 pulverulenta y la poliamida 66
pueden obteherse a partir de la amida polimerizada disolvien-
do la correspondiente poliamida en un disolvente adecuado y
se la precipita después de nuevo en forma finamente dividi-
dz. Asl las mencionadas poliamidas, por ejemplo, pueden di-
solverse en &cido férmico aproximadamente a2l 85 % a 20-30°C
¥y se pueden precipitar con dcido férmico aproximadamente al
20 % (veéase patente de EE.UU, 2,977.342). Como disolventes
zdecuados se han propuesto tambien una solucidn metandlica
de cloruro cédlecico sproximadamente al 15 % (vease patente

italisna 560.443) asi como pirrolidona{f-butirolactona vy

‘( ~valerolectamo (vease patente belgza 591.129),




10

15

20

25

317

La condneta de solubilidad del polilaurinleactmo,
a cavusa de la mayor loangitud de la cadena de moléculas de
1la unidad de mondmero ss Jiferente de las noliamidas 6 y
663 Asi,por ejemplo, el polilaurinlactamo no es soluble en
absoluto en acido férmico al 35 %. Los disolventes como fe-
noles, cresoles, Acidos minerales fuertes, hidrato de clo-
ral, 4cido acético clorado entre otros no son adecuados pa-
ra €l objeto deseado, ya que las correspondientes sgolucio-
nes en el frio pasan paulatinamente a través de unm gel a
unz masa tenaz., Sorprendentemente se ha encontrades ahora
que es posible la preparacidén de polilaurinlactamo en for-
ma finamente dividida con ayuda de cetonas cicloalifAticas
como disolventes. La polismida 6 y la poliamida 66 ambas
son insolubles en las meuclonadas cetonas.
zL objete del presente invento es un procedimien

to para la preparacidn de volilaurinlactamo pulverulente,
caracterizado poroue se disuelve polilaurinlactamo 2 tem-
peratura aumentada en cetonas cicloalifdticas con 5 - 7
miembrog de anillo y después se precipita desde la solu-
cidr ovtenida, La precipitacidn puede efectuarse nor en-
frizmiento de la solucidn de poliamids con o sin adicion
de una materia que no disuelve el polilaurinlactamo y que
es mezelable con la cetona utilizada. Bl polvo obtenido se
serara despuds de la parte pripsipol del disolvente, se 1o
ve y/0 por desecacidén se libera del disolvente residual y

eveintvaluente del medio lavador, La cantidad separada de




10

15

20

25

3176498 *

disolvente puede emplearse nara la disolucidén de nds canti-
dad de polilsurinlactamo, de modo que el procedimiento se-
gin el presente invento también puede ejecutarse continua~-

mente en circuito.

Bt la ejecucidn del procedimiento segun el in

vento puede emplearse no sélo polilaurinlactamo recién pre-
parado, sino, lo gue técnicamente es de interés especial,'
también polilsurilactamo resigual.

La poliamida, para la més répida disolucidn,
s¢ divide ventajosamente en trozos pequenios de tamafio ade-
cuado.

vomo disolvente se utiliza con preferencia
ciclohexanona, pero también son adecuadas cicloheptanona
¥ ciclopentanona. La disolucidn puede efectuarse a tempe-
raturas entre 120-200°C, preferentemente se prepara la di-
solucidn al punto de abullicidn del dbsolvente utilizado,
respectivamente de la solucidn obtenida a presidén normal.
A temperaturas correspondientemente sltas, eventualmente
utilizando presidén,, pueden obtenerse soluciones hasta de
20 %, pero estas forman al enfriar, féoilmente wasas rigi-
das, en forma de pasta. Para obtener soluciones, cue flu-

yan livemente y de ello un polimero ficilmente lavable de

- I3 L 4 . - . . N
division fina, por ello se trabaja ventajosamente con solu-

ciones de un méximo de 10 % de contenido de polilsurinlactd-

0.
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Como materiales, que precipitan la poliamida de la solucidn
entran en consideracidn muy en general aguellos cue no di-
suelven polilaurinlactamo y gue son bien mezclables con la

cetona cicloalifatica empleada como disolvente. As{ entran
en consideracidn, vor ejemplo, alcoholes monovalentes e hi-

drocarburos con un ageso melecular medio.

Con ayuda del procedimiento agui descrito pue
Ge obtenerse el polilaurinlactamo en divisidn wuy fina, EL
tacafio de las particulas de la poliamida obtenida varfa se-
gln lz concentracidén de la sulucidn, segun la velocidad de
enfrismiento, le intensidad de agitacidn, la rapidez de la
cdicidn del medio precipitador, etc. Las partficulas obteni-
das, sin ewbargo, muestran todas un didmetro de menos de

0,2 mm y son de fornma esférica. Esto dltimo es deseable,

vor ejerplo, mara su nlterior empleo en el procedimiento

- de sinterizacidén de torbellino. El lavado puede ejecutarse

con todos los disolventes fécilmente voldtiles que son neaz-
clables con cetonas cicloalifdticas y gue no disuelvan el
polileurinlactawo, ni solos, ni conjuntamente con peaueiias
participaciones ds la acetona. Preferentemente se emplez
metanol. La temperatura de lavado puede estar situada entre
la temperatura ambiente y la temperatura de ebullicién del
disolvente ficilmente voldtil,

Bl pdélvo puede desecarse de manera conocida,
gsi por ejemplo en un armario secador al vaclo de chorro

de agua y 709C, en un desecador de Tabellar o en contraco-

2
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rriente con ayuda de un gas inerte como por ejemplo nitrd-
geno,

=n'la ejecucidén del procedimiento segin el prep
sente invento, eu caso deseable, puede evitarse la posibilif

dad de una oxidacidn, porque se trabaja en una atmosfera
inerte,

Bl polilaurinlactamo en distribucién pulveru-
lenta puéde encontmr utilizacidn de las més diversas Haneral .
As{ puede prensarse y sinterizarse en la forma deseada con
o sin adicién de materias de relleno. Ademds, por ejemplo,
es especialmente adecuado para el revestimiento de partes
de metal y de tubos, tanto segin el procedimiento de la in-
yeccidn por llama, como también segin el procedimiento de
la sinterizacidn de torvellino.

Los sigulentes ejemplos deben explicar més
detzlladamente el procedimiento segin el presente invento,
sin cue estos lo limiten de ningin modo. Las indicaciones
de temperaturas se efectdan en 9C.

EJHUEFLO 1

BEn un matraz de tres bocas de tres litros se
introdujeron agitando a 1559, 120 g de polilaurinlactamo
(viscosidad relativa 1,8 medida como sulucidn de m-cresol
al 0,5 %) en 1,5 1. de ciclohexanona recién destilada. Des-

pués de 20 minutos se habia obtenido una solucidén homogénesl,

Esta se enfrid agitando lentamente, nrecipitidndoge el poli-
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laurinlactamo en forma de particulas esféricas redondas con
un didwmetro de 0,1 ~ 0,15 wm,

Bl polvo obtenido se filtrd, se suspendiéb:
ayitando durante £ horas a 50° en netanol, se filtrd a la
rniswa temperatura y se lavdé posteriormente con 200 ml de

metanol cezliente.

A la solueidn hoﬁﬁénea obtenida seglin el
ejerplo 1, duracnte el enfriamiento, se agregaron a 609,
200 ml de metanol a porciones. Se obtuvo un polvo corres-
pondiente al obtenido en el ejemplo 1. Este sk filtrd y se
lavd con 200 ml de metanol celiente.

Se obtuvo el mismo resultado cuvendo en lugar
de 200 ml de metanol se utilizé la misma cantidad de ace~

tona para la precipitacidn del polilaurinlactamo.

La presente patente de invencidn comprende
lzs siguientes reivindicaciones:

1,.,- Procedimiento para la preparacion de
polilaurinlactamo pulverulente, cecracterizado porque ge
dlsuelve polilaurinluctanmo a témperatura aumentada en ceto4

nas clcloalifaticas con 5 - 7 miembros de anillo y después
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se le precipita desde la solucidn obtenida.

2.~ Procedimiento segin la reivindicaciodn 1,
caracterizado poroue se utiliza ciclohexanona como cetona
cicloalifédtica.

3e= Procedimiento segin las reivindicaciones
1 v 2, caracterizado porque la disolucidn se efectiia a 120~
200°C,

4.- Procediniento cegun lzs reivindicaciones
1,2 y 3, caracterizado porcue la disolucidn se efectia al
punto de ebullicion de lz solucidn a presion normal .

5.~ Procediniiento segunm lzs reivindicaciones
1 & 4, caracterizsdo porque se preszran soluciones con un
miximo de 10 % de contenido de polilaurinlactamo,

6.~ Procedimiento segun las reivindicaciones
1 4 5, caracterizado porcue la precipitacidén se efectua po
enfriamiento de laz solucion de poliamida.

7.~ Procedimiento segun las reivindicaciones
1 & 5, caracterizado poraque ia precipitacidn se efectia poy
enfrismiento y adicidn simultinea Je un waterial que no din
guelve el polilaurinlactamo y cue es bien mezclable con la
cetona cicloalifética ufiliz&da.'

8.~ Procedimiento seglin 1la reivindicacidn 7,
ceracterizado porque laz precipitacidn se efectiia mediante
adicién de metanol.

9.~ Procedimiento segin las reivindicacliones
1 4 8, caracterizzdo poroue el procedimiento se ejecuta en

una atwdsfera inerte.
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10.~ Procedimiento pars la preparacion de poli-
laurinlactaeno pulverulento.

Secin se desy reivindica en la presente

memoria descriptiva, cu de ocno hojas folialdas y

(S

e gus caras.

eyria/ 20 SET.1965

eseritas a mAcuina por




	Bibliographic data
	Description
	Claims



