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Este invento se refiere a la preparacifn de articulos configu

rados de polilactama. Mds particularmente, se refiere a un nuevo
procedimiento, comercialmente realizable, de manufactura de articu
los de policaprolactama de todos los tamafios, grandes y pequeiios,

Los materialesvpoliméricos cFistalinos, de los gue las poli -
lactames constituyen un grupo, no pueden ser configurados o confor
mados de forma comercialmenie realizable a temperaturas infériores
a sus puntos de fusién cristalinos, A tales temperaturas, estos ma
teriales son extremadamente rigidos y su resistencia a ia deforma~
cién es tal que tienen tendencia a fracturarse cuando se aplican
las presiones necesariamente elevadas de configursado,

Algunos materiales poliméricos pueden configurarse a tempera—
tura superior a aquélla en que comienzén a fundir. Los materiales
como el polisetileno, poliestireno y similares presentan una lenta
disminucién de la viscosidad por encima de su punto de ablandamien
to. De esta forma, se obtiene una regién de trabajo en la que el
polimero puede ser conformado a vacio, oonformado & presién, ca =
landrado, extruido, etc, prdcticamente en cualguier forma deseada.
Por su parte, las polilactamas se ablandan completamente y se wvuel
ven liquidas por encima de sus puntos de fusién, cuyo intervalo es
comparativam;nte esirecho, y por lo tanto no pueden ser configura-
das con éxito.

Hesta ahora, las polilactamas se han polimerizado a partir de
las lactamas a temperaturas inferiores al punto de fusidén del poli

mero, en moldes que tienen la forma del artficule configurado desea



10

15

2

do. Auncue este procedimiento puede ser utilizado comercialmente
para fabricar artiﬁulos grandes, es evidente que la preparacién
de una multiplicidad de peguefias piezas no seria factible median
te este procedimiento, Este requerirfa tal numero de moldes y
tanta manipulacifn, que los costos de transformacién para arti-
culos pequefios serian irrazonablemente elevados,

Constituye un objeto de la presenie invencidén proporcionar
ﬁn procedimiento comercialmente realizable para la preparacidn de
articulos de polilactama. Otro objeto es proporeionar un procedi-
miento en el que la polilactama se prepara primero en forma de
lingote o de l4mina que pueden ser conformados para dar el arti-
culo deseado sometiéndolos a tensiones moderadas. Otros objetos
aparecerdn mis adel&ﬂte.

Aunque se desoribird el procedimiento para la polimerizacién
de la caprolactama, debe entenderse que es aplicable a la polime-—
rizacién de las lactamas superiores, es decir, de lactamas que
contengan por lo menos seis 4iomos de carbono en el anillo lactd-
mico, en las correspondientes poliamidas. Dé aqul que, ademds de a
la e-caprolactama,'el procedimiento es aplicable a la enantolacta-
ma, oaprilolactama; decanolactama, undecanolactama, dodecanolacta~
ma, pentadecanolactama, hexadecanolactama, metilciclohexanonisoxi-
mas, hexametilen adipamida ciclica y similares, y mezclas de las
mismas,

Estos objetos se consiguen mediante un procedimiento en el que

la caprolactama se calienta primero a una temperatura de 100 °C
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por lo menos, en presencia de un catalizador y un cocatalizador,
Los materiales calientes se mezclan entonces y la mezcla se vier—

te en un molde qQue se ha calentado previamente a una temperatura

de 140 oC por lo menos, Este molde usualmente es de forma tal que

produce una gran lémina o lingote. Esie molde puede tener forma

de cubeta, con base y lados solamente, de menera que el material
puede colarse en forma de l4mina o lingote continuos pars poste-
rior configurado en forma continua o discontinua. La mezcla se man
tiene en este molde a una temperatura inferior al punto de fusidén

cristalino de la polilactama, peroc de 160 °¢ como minimé, por

cualquiera de los medios habituales, por ejemplo, utilizando resig

tencias de calefaccidén o similares en las paredes del molde., La
temperatura'minima especifica por encima de 160 % dependerd del
mondémero perticular, de los catalizadore;, aditivos, del tiempo dis
ponible de permanencia en el molde, etc. En cualquier caso,rla MeZ~
ola se mantiene en el molde a una temperatura de 160 % por lo me-
nos, preferiblemente entre 180 y 225 °c, durante un tiempo suficien
ie para que alcance un médulo de caucho de por lo menos 4 libras/
pulgada2 (0,28 kg/omz), preferiblemente de por lo menos 10 libras/
pulgada2 (0,70 kg/cm?). Este tlempo puede ser de umos 0,5 a 3 minu
tos, El médulo de caucho aumentard, pero no por encima de 400 1li -
bras/pulgada2 (28,12 kg/cm2), durante un periodo que varia entre
uwnos 1,5 minutos.y unos 10 minutos o més y, en algunos casos: ine
cluso hasta de 60 minutos, En cualquier momento durante este perio

do, el lingote o lémina puede sacarse del molde e, inmediatamente
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después de sacado (dentro del medio minuto aproximadamente), confi-
gurado para dar el articulo o articulos deseados,

El catalizador es el bien conocido catalizador anidnico de po
limerizacién. Este catalizador se prepara a partir de una base tal
como los metales alcalinos y alcalino~térreos, como litio, sodio,
potasio, magnesio, calcio, estroncio, etc, ya sea en forma metdli~
ca o en forma de hidruros, borohidruros, 6xidos, hidréxidos, carbo
natos, etc; derivados 6rgano-metflicos de los metales anteriores,
asl como de otros metales, tales como butil litio, etil potasio,
propil soaio, fenil sodio, trifenilmetil sodio, difenil magnesio,
dietil oinc, tri-isopropil aluminio, hidruro de isdbutil aluminio,
amida sédica, amida magnésica, dnilida magnésica, reactivos de
Grignard, tales como cloruro de etil magnesio, bromuro de metil
magnesio, bromuro de fenil magnesio y similares,

Los cocatalizadores se derivan usualmente de écidqé organicos
¢ inorginicos de tipos particulares, Algunos cocatalizadores efica
ces comprenden agentes aclilantes y compuestos de acile, por ejem—
plo, haluros de acilo, anhidridos, imidas y similares, isocianatos
orgénicos, oetenas y ureas sustituldas, Especificamente convenien-
tes son las imidas N-sustituldas de férmula estructural

4 - N - B
R
donde A es un radical acilo, tal como carbonilo, tlocarbonilo, sul
fonilo, fosfinilo y tiofosfinilo; B es un radical acilo del grupo
A y nlitroso; R es ﬁn radicel tal como A, hidrocarbilo y radicales

hetercciclicos y derivados de los mismos, donde dichos radicales a
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su vez pueden contener radicales tales como carbonilo, tiocarboni- -
lo, sulfonilo, nitroso, fosfinilo, tiofosfinilo, terc-amino, acila
mido, carbamilo N-sustituido, carbamido N-sustituido, alcoxi, gru-
pos éter y similares; A y B, o & y R, juntos pueden formar un ani-
1lo a través de wn grupo de unién divalente y cualquier enlace de
valencia libre de los radicales A y B puede ser hidrégeno o R, a
excepcién de A directamente unido al mismo. Los ésteres carbonato
gue tengan por 1o menos un anillo aromdtico carbociglico unido al

carbonato (por ejemplo, el policarbonato de 4,4°-dihidroxidifenil~

2,2-propano), que es el objeto de la solicitud de patente estado =

unidense n? 242,895, depositada el 7 de Diciembre de 1962 y cedida
al concesionario de la presente solicitud, son otros cocatalizado—
res convenientes, Otro cocatalizador adecuado es la 13 ~lactona del
&cido 2,2, 4~trimetil=3~hidroxi-3-pentenoico, que es el objeto de
la solicitud de patente estadounidense n? 229,161, depositada el 8
de Octubre de 1962 y cedida al concesionario de la presente solici
tud. Los compuestos acil-bis heterociclicos (po: ejemplo, el seba-
coil-bis pirazol), descritos en la solicitud de patente estadouni-
dense n¢ 266,810, depositada el 21 de Marzo de 1963 y cedida al
concesionario de la presente solicifud, son también cocatalizado-
res adecuados, Los derivados de triazina (por e jemplo, los deriva-
dos caprolactdmicos de las triazinas), descritos en la solicitud
de patente estadounidense n¢ 155.791, depositada el 5 de Septiem~
bre de 1961 y cedida al concesionario de la presente solicitud,

constituyen otra olase adecuada de cocatalizadores.
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Bl catalizador aniénico se prepara calentando la lactama con
la base a una temperatura comprendida entre 25 y 225 OC ¥y superior
al punto de fusién de la lactama. La base puede afadirse al total
de la lactama gque ha de polimerizarse o a una porcidn de la misma
¥ afiadir al resto de la lactama mds tarde esta porcidén de lactama
que contiene el catalizador anidénico. Précticamente no se produce
polimerizacién durante la preparacién del catalizador anibnico rea
lizada entre el punto de fusidn de la lactama y unos 225 °C. Sin
embargo, si el catalizador anidénico ha de conservarse durante al-
&0n tiempo apreciable, es preferible conservarlo a una temperatura
inferior a unos 125 °C. El tiempo requerido para esta etapa del
proceso depende de la fuerza de la base empleada, de la proporcién
afiadida y de la temperatura eleglda y puede ser de unos pocos se-
gundos a varias horas. Preferiblemente, la lactama debe ser esen-—
clalmente anhidra, igual que la base afiadida. Generalmente, la can
tidad de bagg cargada debe variar entre 0,1 a 10 moles por ciento
sobre la la;jama total utilizada para preparar el catalizador anié

1.
£

nico y la subsiguiente polimerizacién. Las proporciones en el ex—
i

tremo superibr de este intervalo producen poliamidas ce peso mole
i

cular més biﬁo ¥y velocidades mayores, de forma que para la mayor
|
i

parte de log;fines las proporciones 6ptimas se encuentran entre
unos 0,2 a 51moles por ciento de la base fuerte.
El cocg%alizador puede emplearse en proporciones que varian

desde aproximadamente 0,05 moles a unos 5 moles por ciento sobre

la laotama total. Preferiblemente, la proporcién de ggcatalizador
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es inferior a la de catalizador aniénico y habitualmente no mayor
de la mitad de la proporcidén de este Ultimo. El cocatalizador pug
de afiadirse a la lactama que contiene el catalizador aniénico o
disolverse en una porcién distinta de la lactama, mezclando las
dos porciones de lactama en el momento en que se desea la polime-
rizacién, Para el funcionamiento 6btimo del procedimiento de esta
invencién, se hace burbujear un gas inerie tal como nitrégeno a

través de la laotama fundida durante la reaccidn iniecial con el ca

talizador bdslco para eliminar los compuestos de bajo peso molecu-

lar, tal como agua, y para impedir la oxidacién., Alternativamente,
la reaccién de la lactama con el catalizador bésico'puede llevar—
se a cabo g presién reducida, en cuyo caso el compuesto de bajo pe
so molecular se separa de la lactama po¥ destilacién,
Especificamente, la primeré etapa importante del proceso es
la etapa de iniciacién de la polimerizacién, Generalmente se lleva
a cabo' a una temperatura comprendida entre el punto de fusién del
monémero lactama y el punto de fusién éel polimero, es dgcir, a
100 °¢ - 225 °c, preferiblemente de unos 125 °C a unos 20..0 °c. En
el procedimiento preferido, la caprolactama y el cataligador se
mezclan a una temperatura superior a 140 oC Y, en operacién apar-
te, se mezclan la caprolactama y el cocatalizador préicticamente a
la misma temperatura. La mezcla de cocatéliza@or ¥y lactama se afia
de entonces a la mezcla de catalizador y lactama; y la mezcla re-
sultante, después de un periodo adicional de mezcla muy corto, se

vierte en un molde cuya temperatura se mantiene en 140 °c por lo

SmmmwmasTIT T s
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nenos,

Como la reaccidén de polimerizacién es exotérmica, la tempera-—
tura de esia mezcla resultante en el molde aumenta. Para los fines
de la presente invencidén es de importancia critica mantener la tem
peratura dei molde entre 160 y 225 OC, preferiblemente entre 180 y
225 °C. Est% temperatura se mantiene hasta que el médulo de caucho
del materiaf en la mezcla se encuenira entre 4 y 400 libras/pulga~
da2 (0,28 y 28,12 kg/cmz), usualmente entre 10 y 200 libras/pulga~
da2 (0,70 ¥y 14,06 kg/cmz). Para determinar la temperaiura del mate
rial en el molde se inserta en el mismo un par termoeléctrico.

El médulo de caucho se mide formando en el molde una barra de
la mezcla, de 1/8 de pulgada (3,57 mm) de espesor, sobre la que el
propio molqe seflala dos marcas de referencia. Al cabo de unos 0,5
a 3 minutos aproximadamente, se sacas rdpidemente la barra del mol-
de, se sujeta con una pinza para baterias estacionaria ¥s al cabo
de 0,15 minutos de haber sido sacada del molde, se sujeta al ex-
tremo opuesto de la barra, mediante una segunda pinza de baterie,
un peso conocido comprendido entre 0,5 y 5 libras (8 - 80 1ibras/
pulgadaz) [ entre 0;227 ¥ 2,268 kg (0,56 ~ 5,62 kg/cmz)_]. Cuando
cesa el nlargamiento, se mide la longitud entre las marcas de re-
ferencia y se c@lcula el médulo de caucho a partir de la férmula:

S
T - 1/1-2
® o
donde S es la carga inicial en libras/pulgada ; ¥

r es la relacién entre la longitud final y la longitud
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inicial entre las marcas de referencia.
Un médulo de menos de 4 1ibras/pulgada2 (0,28’kg/cm2) indica que
la resistencia de la lémina polimerizada es insuficiente para man
tenerse a si misma durante lz manipulacién . Un médulo superior
a 400 libras/pulgada2 (28,12 kg/cmz) indica que el material es de
masiado rigido para ser conformado utilizando el método de coang
macién a vacio,

Una vez que se ha determinado que e) médulo de caucho del
lingoté o lémina es el adecuado, e saca del molde y se conforma
yara dar articulos Gitiles, Generalmente, el molde se recubre de
ﬁn polimero fluocarbonado, por ejemplo, politetrafluoretileno, pa
ra facilitar el desmoldeo de la.lémina 0 lingote. El operario dis
pone desde unos 0,5 a 10 minutos o mds para sacar el lingote o 14
mina del molde. Después.del desmoldeo, el operario- dispone, en el
procedimiento de conformade convencienal, de unos 0,5 minutos a
temperaturas ordinarias, 15 - 35 °C, durante los cuales configu-
rar el articulo utilizando cualquiera de las técnicas asociadas
con el configurado de materiales poliméricos fundides, por ejem —
plo, conformado a vaclo, calandrado, etc. El tiempo especifico
disponible p%ra tal configurado o conformado depeﬁderé dé las con
diciones, p§§ ejemplo temperstura ambiente, presién comﬁnicada,

"

ete, bajo laé cuales se realice el configurado, - )

Con objéto de conseguir wn periodo de tiempo sustancialmente
I f
largo duranté el cual el lingote o lémina de policaprolactama pue

da ser desmoideado ¥y configurado con éxito, la temperatura del ma

-10 -
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terial en el molde debe ser de 180 oC por 1o menos y preferible-
mente el cocatalizador ha de ser la fg—lactona del 4cido 2,2,4~
trimetil-3~hidroxi-3-pentenoico, objeto de la solicitud de paten
te estadounidense n® 229.161. También se ha encontrado que es con
veniente afiadir a la mezcla del C,5 al 5,0 por ciento en peso de
un haluro de metal alcalino, por ejemplo bromuro sédico,o una se
gunda lactama como comondmero, para alargar este periodo,

En nuestra opinién, el éxito de este pfocedimianto puede
atribuirse al sigulente mecanismo, Este mecanismo es tedrico y
no debe considerarse como limitative del alecance de esta inven -
c¢idén, La caprolactama, cuando se somete a una temperatura eleva-
da en presencia de los compuestos catalizadores adecuados, sufre
dos reacciones,-polimerizaéién y cristalizacién. Ambas reacciones
son exotérmicas, A temperaturas del material en el molde inferio~
Tes a.160 oC, se cree que la cristalizacidén se produce inmediata—
mente después de la polimerizacién y, por lo menos en parte, si-
multéneamente con ella. De esta forma, el material polimerizado
formado, siendo también cristalino, es demasiado rigido para po -
der ser configurado con éxito, Ai aumentar la temperatura por en=-
cima de 160 oC, ¥ preferiblemente por encima de 180 OC, se cree
que la polimerizacidn y la oristalizacidén estdn separadas por un
intervalo deAtiempo mayor. Cuanto mids amplia sea esta separgcién,
durante mds tiempo podrd dejarse el material en el molde caliente
antes de su desmoldeo y conformado. Esta teoria también explica -

ria el éxito que se obtiene utilizando del 0,5 a1 5,0 por ciento




en peso de bromuro sédico. El bromuro sédico es un inhibidor de
la cristalizacién.
El procedimiento de esta invencién es de utilidad para la

preparacidn!?e artioulos de cualquier tamafio y forma a partir de

i
las lactamaq; El procedimiento puede emplearse para obtener for~
i

mas desusad#} que seria dificil,si no imposible, obtener por los

mé todos convenoionales, El procedimiento se recomienda para la
f .

[ h .
fabricaciénﬁge persianas, molduras, marcos para ventanas, puer-

i:
tas, por ejemplo, puertas de armarios, cajones, armarios para bo
t

10 . tiquin, tabfﬁues de separacién, canalones, botones y juguetes,
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por conformado a vacio, conformado ;_presién (neumética o hidrdu
licamente), embutido o éalandrado, ete. Bl procedimiento puede
realizarse en forma continue o discontinua, siendo preferido el
método continuo.

El procedimiento de esta invenqién puede llevarse a cabo en
presencia de diversas cargas y agentes reforzantes. Asi, si se de -
sea, pueden impregnarse mantas de vidrio o mantas de fibras sinté
ticas con el polimero relativamente blando. Andlogamente, pueden
suspenderse en la mezcla de polimerizacidn cargas finamente divi-
didas, tales como carbonato cdlcico, silicato cdlcico, titanato
potdsico, fibras de vidrio, alimina, etc, o microesferillas de vi
drio para obtener policarboxilamidas cargadas. Es evidente que
también pueden emplearse antioxidantes, agenies de espumado, plas
tificantes, otras resinas, por ejemplo de estireno y acrilicas,

nylon, poliésteres, colorantes y similares. El procedimiento de

-2 =



10

15

20

25

a
1 Y
iﬁw i)

il
4
D 3

323880
esta invencién también puede emplearse en presencia de un mate—
rlal generador de gas para producir articuloé pldsticos espumo-—
sos. El procedimiento de esta invencidn puede llevarse a cabo co
mo procedimiento de revestimiento en el cual la polilactama rela
tivamenie blanda es aplicada superficialmente sobre un velo, tal
como papel o un tejidoe, dejando despuéds que endurezca para for -
mar un revestimiento sobre el substrato.

La invencidn se comprenderd mds claramente con referencia a
los siguientes Ejemplos, siendo el Ejemplo 5 la forma mejor de
todas las consideradas para la prdctica de esta invencidn. Estos
Ejemplos, aunque ilustran realizaciones especificas del presente

invento, no deben ser considerados limitativos.

Eiemplos 1 — 4

A 150 gramos de e-caprolactama seca en un primer tubo de en
sayo se afiaden 2,7 gramos de policarbonato de 4,4°-dihidroxidife

nil-2,2-propano (equivaelente a 0,8 mer por ciento de la lactama).

. -E1l contenido del tubo se funde bajo manta de nitrégeno en un bafio

de aceite a 155 °C. y el material fundido se mantiene & 155 °C ba
Jo un chorro de nitrégenc burbujeando a su través a la velocidad
de unos 350 cc/minuto.

En un segundo tubo de ensayo se funden 150 gramos de la e-ca
prolactama bajo manta de nitrégeno y se rocian con 350 cc/minuto
aproximadamente de nitrégeno. A& continuacién se afladen 2,6 ml de
una pasta al 35 % de hidruro sédico en una mezcla l:l de aceite

minara} ¥y un hidrocarbure oleoso * de elevado punto de ebullicidn

-13 -
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para proporcionar una solucién equivalente a 3 moles por ciento de
base. La solucién bdsica resultante se mantiene a 155 C bajo ro ~
ciada de nitrégeno.

El contenido del primer tubo de ensayo se afiade sobre el segun
do ¥y los dos liquidos se mezclan por inversién durante 15 segundos.
La mezcla de polimerizacién se vierte en un molde de 1/8" x 11" x
11" (3,17 x 279,4 x 279,4 mm) recubierto de politetrafluoretileno y
se mantiene a 170 oC. El progreso de la polimerizacién estd indica-
do por el tiempo de "no fluidez", que se determina insertando una
pequeila varilla de madera en la mezcla y anotando el tiempo que tie
ne qﬁe transcurrir para que el liguido no escurra por la varilla
cuando ésta se saca.

El tiempo de "no fluidez" fué de 1,0 minutos, La ldmina resul-
tante de pldstico conformable, que ha alcanzado un médulo dé caucho
comprendido entre 4 y 400 libras/pulgada2 (0,28 y 28,12 kg/cma), se
saca a diversos intervalos de tiempo, que varian entre 0,5 y 1,7 mi
nutos,como se indica en la Tabla I,después del tiempo de "no flul =
dez", es decir, unalvez terminada la polimerizacién,y se coloca en
un molde a vacio a la temperatura ambiente,.en forma de medio "Cubi
tainer", Sobre la lémina se coloca una placa susténtadora provista
de respiraderos. Al cabo de 2 minutos se desmoldea el objeto.

En los Ejemplos de control A = C en los que la mezcla de poli-

X . . . °
merizacién se vierte en.el molde y se mantiene a 150 C, el tiem-

* "HB-40" fabricado por Monsanto Chemical Company

- 14 =
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po de "no fluidez" es. de¢ 1,3 - 1,4 minutos. A intervalos de tiem—

PO que varian entre 0,3 y 0,7 minutos después de transcurrido el

tiempo de "no fluidez" se sacéd la lémina y se intents conformarla

a vacio sin éxito.

TABLA I

Tiempo de

Tiempo entre
la mezcla por
inversidn y

Temperatura "no fluidez" el conformado  Conforma

Ejemplo del molde (liinutos) {(isinutos) bilidad
1 170% 1,0 1,5 buena

2 ~ 170% 1,0 2,0 buena

3 ¢ 170% 1,0 2,3 buena

4 ig 170% 1,0 2,7 buena
Control A g 150°¢C 1,3 1,6 mediana
Control B ?? 150°¢ 1,3 1,8 mala

Control C éé 150°¢ 1,4 2,1 imposible

g Ejemplo 5

i

Veinte gramos de e-caprolactama se colocan en wna vasija de

X ’ o . o
reaccién que se sumerge en un bafio de aceite a 150 C y se hace

burbujear nitrégeno g través de la caprolactama fundida a la ve—

locidad de 350 cc/minuto durante 20 minutos, Se afade hidruro sé

dico en cantidad suficiente para proporcionar 1,5 moles por cien

del mismo y se deja que se produzca la reaccidn. A continuacién,

se mezclan con la caprolactama fundida & 150 oC 0,4 moles por

oclento del cocatalizador f?—lactona del 4cido 2,2,4~trimetil=~3~

hidroxi-3-pentenoico., lLa mezcla se vierte en un molde recublerto
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de politetrafluoretileno, de 1/8" (3,17 mm) de espesor, descrito
en la pdgina 9, mgnteniendo el material en el molde, durante la
polimerizacidén, a temperaturas de 170 y 180 °c.

A 170 OC, el material alcanza wn médulo de caucho de unas
5 libras/pulgada2 (0,35 kg/cmz) en 1,5 minutos aproximadamente.
Puede sacarse del molde inmediatamente o deantro de los 1,5 minu-
tos siguiéntes, durante cuyo periodo permanece conformable (tie-

ne un médulo de caucho inferior a 400 1ibras/pulgada21(

28,12
kg/cmz)). Inmediatamentie después de sacado el material se prensa
en forma de botén en una prensa sin calentar.

4 180 oC, el material alcanza un médulo de caucho de unas 5
libras/pulgada2 (0,35 kg/cmz) en un minuto aproximadamente. Pues—
to que el médulo permanece enirs 5 y 200 libras/pulgada2 (0,35 y
14,06 kg/cmz) durante unos 8 minutos y por debajo de 400 libras/
pngada2 (28,12 kg/cmz) durante casi 9 minutos, puede sacarse del
molde y conformarse durante un intervalo de tiempo considerable.
Al cabo de unos cinco minuto;, se saca y se prensa entre placas
déndole fofma de bvotén.

Ijemplo 6

Se repite el procedimisnto del Ejemplo 5 utilizando 0,5 % y
1,0 % en peso de bromuro sédico en la mezecla. La mezela a 150 °C
se vierte en el molde y seo mantiene a 170 °C. En ambos casos, se
obtiene un médulo de caucho de unas 5 libras/pulgada2 (0,35 kg/
cm2) en 1,5 minutos aproximadame;te. El médulo de caucho del ma=—

terial en el molde aumenta, pero permanece por debajo de 400 1li-

- 16 -
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323860
bras/pulgada2 (28,12 kg/cmz) durante unos 3 minutos aproximadamen
te cuando se utiliza el 0,5 % de bromuro sdédico y durante unos
3,5 minutos cuando se utiliza el 1,0 % de bromuro sddico. Se sa—
ca del molde durante estos periodos y se prensa configurdndclo.

Bjemplo 7

Se repite el procedimiento del Ejemplo 5 wutilizando 2,0 mo -
les por ciento de hidruro sédico y 0,4 moles por clento de poli -
carbonato de 4,4‘~dihidroxidifenil—2,2~propanoﬁ como cocataliza-
dor. & 170 °C y 180 °C se alcanza un médulo de caucho de unas 5
libras/pulgada2 (0,35 kg/cmz) en 0,5 minutos aproximadamente. El
material puede sacarse del molde en cualquier momento hasta unos
tres minutos después cuando el molde estd a 170 °c ¥y bhasta 15 mi
nutos deSpués sl la temperatura del molde es de 180 oC, e inme -
diatamente qgspués de sacado puede ser conformado para dar el ar

ticulo dese%?o.
! Ejemplo 8

Se repi}e de nuevo el procedimiento del Ejemplo 5 utilizan-
do 2,2 moleégpor ciento de hidruro sédico y 0,4 moles por ciento
del cocataliéador, oclanurate de trifenilo. Los resultados mante—
niendo el mﬁferial en el molde & las temperaturas de 170 °¢ g
180°C son esencialmente iguales a los obienidos en el Ejemplo 7.

o
A 170 C, el material puede sacarse del molde y conformarse o

configurarse durante un periodo de 0,5 a 14 minutos; y a 180 °c
*"Lexan 105" fabricade por General Blectric Comvany

- 17 -
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1 durante un periodo de 0,5 a méis de 60‘minutos.
| Ljemplo 9
Se repite el procedimiento del Ejemplo 5 utilizando 1,5 mo-
les por ciento de hidruro sédico y 0,4 moles por ciento de N~ace
5 t11 caprolactama como cocatalizador, pr&ctieamenté con los mismos
resultados que en el Ejemplo 5. El material puede sacarse del mol
de y es conformablé durante un periodo de unos 2 a 7,5 mihutos
con tal de que la temperatura del material en el molde se haya man
tenido por encima de 170 oC.
10 . Zjemplo 10
Se repite el Ejemplo 5 utilizando sebacoil-bis pirazol como
cocatalizador. Se obtienen précticamente los mismos resultados que
en el Ejemplo 5.

Ejemplog 11 - 14

15 Se repite el Ejemplo 5 utilizando estearato potdsico junto
con el catalizador y los siguientes agenies de espumado:

Ejemplo 11 -~ nitrégeno gaseoso

Ejemplo 12 = dodeceﬁil azida
¢ Ejemplo 13 - dimetilbencil azida
i
20 % Ejemplo 14 - hexano

{

W
En los articulos espumosos se obtienen précticamente los
i

mismos resultados que en el Ejemplo 5,

i Ejemplos 15 — 19

[§
Se repite el Ejemplo 5 utilizando en la mezcla las siguien-

25 tes ocargas: i

-18 ~



323860 .
1 Ejgmplo 15 < carbonato cdlcico
Ejemplo 16 ~ diéxido de titanio
Ejemplo 17 - silicato cdlcico ™
Ejemplo 18 = fibras de vidrio
5 Ejemplo 19 ~ microesferillas de vidrio

En los articulos cargados se obtlenen practicamente los

mismos resultados que en el Ejemplo 5.

10

15

25 * "Cab—O—Liﬁé" F fabricado por Godfrey L, Cabot, Inc,
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REIVINDICACIONES

1., Un procedimiento para preparar un articulo de poliamida
configurado que consiste en calentar una lactama a una tempera-
tura de 100 ¢ por lo menos, en presencia de un catalizador y
de un cocatalizador; mezclar los materiales calientes y verter
la mezcla en ;n molde calentado a una>temperatura de 140 °C por
lo menos; mantener la mezcla en el molde & una temperatura com-—
prendida entre 160 °C ¥ el punto de fusiﬁn cristalino del poli-
mero de lactama durante un tiempo suficiente para que la mezcla

adquiera un médulo de caucho de 4 - 400 1ibras/pu1gada2 (0,28 ~

' 2
28,12 kg/om ); sacar del molde el material con dicho médulo de

caucho de 4 .~ 400 libras/pulgada2 (0,28 - 28,12 kg/cmz); ¥y des— -

pués configurar dicho material para dar el articulo configurado

deseado.

2, Un procedimiento para preparar un articulo de poliamida
configurado que Qonsiste en calentar una lactama a una tempera-
tura de 100 °C por lo menos en presencia de un cgtalizador y un
cocatalizador; ﬁezclar los materiales calientes y verter la mez
cla en un molde calentado a wna temperaturs de 140 oC por lo me
nos; mantener la mezcla en el molde a una temperatura comprendi
da entre 160 oC ¥y el punto de fusidén cristalino del polimero de
lactama duranie un tiempo suficiente para que la mezcla adquie-
ra un médulo de caucho de 10 — 200 1libras/pulgadac (0,70 - 14,06
kg/cma); sacar del molde el material con dicho médulo de caucho

2
de 10 - 200 libras/pulgada’ (0,70 = 14,06 ke/em? ) y despuds con

..

- 20 =
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figurar dicho material paré dar el articulo configurado deseado,

2, Un procedimiento como el de la Reivindicacién 2 en el que
la citada lactama es e-caprolactama.

3. Un procedimiento para preparar un articulo de poliamida
configurado que consiste en calentar e-caprolactama a wna tempera—
tura de 100 éC por lo menos, en presencia de un catalizador y un
cocatalizadé;; mezclar los materiales calientes y verter la mezcla
en un moldé;éalentado a una temperatura.de 140 oC por lo menos;man
tener la me%éla en el molde a una temperaturs . nrendida entre
16006 ¥y 225,00 durante un tiempo suficiente para que la mezcla ad-

quiera un méﬁulo de caucho de 4 - 400 libras/pulgada2 (0,28 - 28,12

kg/cmz); saéfr del molde el material con dicho médulo de caucho de
.. i .

4 = 400 libtés/pulgadaz (0,28 — 28,12 kg/cma); Y después configu -

!
| .
rar dicho m%yerial para dar el ariticulo configurado deseado,

g

5, Un?irocedimiento como el de la Reivindicaciég 4 en el que
el citado c&Qatalizador es la ﬂ-—lactona del dcido 2,2,4=trimetil-
3~hidroxi-3-pentenoico.

6, Un procedimiento éomo el de la Reivindicacién 4 en el que
el citado cocatalizador es el policarbonato de 4,4'~dihidioxidife-
nil~2,2-propano.

7. Un procedimiento como el de la Reilvindicacién 4 en el que
el citado cocatalizador es cianurato de trifenilo,

8, Un procedimiento como el de 1; Reivindicacién 4 en el que
el citado cocastalizador es N-acetil caprolasctama.

9. Un procedimiento como el de la Reivindicacidn 4 en el que

.
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el citado cocatalizador es sebacoil=bis pirazol.
10, Un procedimiento como el de la Reivindicacién 4 en el que

diéha caprolactama se calienta en preséncia de bromuro sédico ade -

" més del catalizador y el cocatalizador,

11. Un procedimiento como el de la Reivindicacién 4 en el que
el citado catalizaddr es hidruro sédico ; el cocatalizador es la ﬁ-~
lactona del &cido 2,2,4~trimetil-3-hidroxi-3-pentenoico.

12, Un procedimiento como el de la Reivindicacién 4 en el que
la mezcla mencionada contiene también una carga seleccionada entre
el grupo formado-por carbonato cdloico, diéxido de titanio, %itana—
to potdsico, fibras de vidrio ¥y microesferillas de vidrio.

13, Un procedimiento como el de la Reivindicacién 4 en el que

la mezcla mencionada sSe calienta en presencia de un agenie de espu~-

mado y se produce un articulo celular configurado.

14. Un procedimiento como el de la Reivindicacién 13 en el
que el citado agente de espumado se selecciona entre el grupo forma
do por nitrégeno gaéeoso, dodecenii azida, dimetilbencil azida y he
xano.

15. Un procedimiento para preparar un articulo de poliamida
configurado que consiste en calentar e-caprolactama & una temperatu
ra de 100 °c por lo menos, en presencia de un catalizador y un coca

talizador; mezolar los materiales calientes y verter la mezcla en

un molde calentado a una temperatura de 140 ° por lo menos; mante—

ner la mezcla en el molde a una temperatura comprendida entre 18000

[o] .
¥y 225 C durante un tiempo suficiente para que la mezcla adquiera

- 22 -,
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un médulo de caucho de 4 — 400 libras/pulgada2 (0,28 - 28,12 kg/
cmz); sacar del molde el material con dicho médulo de caucho de
4 = 400 1ibras/pu1gada2 (0,28 - 28,12 kg/cma); y después configu
rar dicho material para dar el articulo configurado deseado,

16, Se reivindica por ultimo como objeto sobre el que ha de
recasr la Patonte do Invenoidn que se solicitas “ UN PROCEDIMIENTO
PARA PREPARAR UN ARTICULO DI POLTAMIDA CONFIGURADO “,

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la presente

Memoria desoriptiva que consita de veintitres paginas mecanografiadas,

Madrid, 5 de Marzo de 1966

BERNMARDO UNGRIA
PeDPe

(Fdo, JUAN PE
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