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El objeto de la invencidn es un procedimiento
para la obtencién de poliamides con transparencia per
faccionads medisnte la adicién de polivinillactamas.

Los articulos de configuracibén de poliamides,

5. tales como filamentos, fibras, hojas, artfculosg mol-
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deados por inyeccidn etc. tienen frecweniemente el in-
conveniente de que, debido a la capacidad de cristali-
zar da las poliamidag, frecuentemente no son claras y
transparentes sino opacas. Ya se hs propuesto producir

5. poliamidas transparentes mediante el uso de ciertos 4-
cidos dicarboxflicos t=les como los dcidos igoftélico,
tereftdlico, octandico-~ y nonanbéico-~dicarboxflicos sug
tituldos, neftaleno dicarboxflico, ciclohexano dicar-
boxflico, 8l 9,9~big~(2'~carboxietil)~fluoreno ete.

10. y/o clertas disminas tales como ls m~xililendismina,
dieminomstilciclohexano, 9,9-bis-(3'-aminopropil)-£fluo
reno ete, El empleo de las lactamas C~-alquilades es
por lo tanto conocido. Generalmente se pusden preparar
las poliamidas transparentesg mediante la copolimeriza-

5. cién de 2 o més materiales de partida que forman poli-
amidas. Lz mejora en lz transparenciz que se obtiene
por éate procedimiento estd sin embargo acompafiada in-
variablemente por un considerable cambio en las propig
dades de la polismide. Se reduce el punto de fuslén y

20. de reblandecimiento, se auments la solubilidad y la eg
ponjabilidad, se reduce la resistencia a loe agentes
quimicos y se perjudica el mecanizado del producto, por
ejemplo en las méquinas de moldeado por inyeccibn, y se
glteran las propiedades mecdnicas as{ como también otras

5. cualidades.

Por ejemplo sunque se pueden obtensr productos
que son mucho m4s transparentes que la policaprolacta-
ms pura mediante copolimerizacién de un 75 % de capro=-
lactema y un 25 % de sal AH (sal del £cido adfpico ¥y

30. hexametilendiemina), el punto de fusién del mismo dis~-
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minuye de aproximedamente 220°G de la policaprolactams
purs a aproximadamente 180°C, se reduce considersble-
mente la durezz y loa productos se esponjan en metanol
caliente, Tambidn se ha propuesto obtener policeprolac
tama transparente mediante tratamiento de los grdénulos
de polismida con una combinacifn de haluros de hidrége
no o sus sales de metal alcalino o sales alcalino-té-
rreag, Jabornes metédlicos de los dcidos grasos de cadens
largs y las aminas slifédticas de cadena lerga, seguido
de un moldeo mediante prensas sin fin, mdquinss moldea~-
doras por inyeccién o prensas de extrusién. Este proce-
dimiento exige sin embargo uno o dos procesgos da traba-
Jo adicionales, la distribucibn homogdnea de los aditi-
vos sobre la superficie de los grénulos de policaprolsag
tama eg fracuentemente diffcil de lograr y el dngulo de
Trapoao da losg granos se reduce en gran escale por la
presenciag del llamedo efecto de gramno de arroz, de mans
ra que, por ejemplo, no es posible el empleo de dosifi-
cadores o bédsculas autométicas para su elaboracibn. Ade
mds, la transparencia de los artfculos de policaprolac-
tama, frecuentemente no es suficiente, especialmente
después de un recocido a temperaturas elevadas.

Se ha descubiserto ahora que se pusde mejorar la
trangparencia de las poliamidas en forma sencilla, ein
glterar las demés propiedades, tales como el punto de
fusibn o de reblandecimiento, la resgistencia a los di~
solventes y & loa productos quimicos, elsboracidén, pro-
piedades mecénicas, etc. mediante la adicién de polivi-
nillactamag & los materiales de partida formadores de
la poliamida antes o durasnte la polimerizacién o a la
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poliamide despuéé de 1a polimerizacibn.,

Ejemplos ds las poliviniMeactamas son la poli-=N
~vinilpirrolidona, la poli-N~vinilpiperidona, la poli-
N-vinilocaprolactame, etc. y tambidn los copolimeros de
las disgtintas N-vinillaoctemes. E1l peso molecular medio
de lag polivinil-lacteamas puede encontrarse entre 10000
y 1.000.000, en caso dado, pueden ser también mayores
o0 inferiores. Las polivinil-lactames se agregan a 1los
materiales de partida formadores de poliamida en canti-
dades de 0,001 = 10 % en peso, prefersntemente 0,01-2 %
en pego antes Ge la polimerizecién, despuds de lo cual
ge pusde rsaligzar la polimerizaci_én en forma conocida,
bien continua o intermitentemente. La polimerizacién
se puede efectuar bien bajo la adicibn de 4cidos y/o0
agua y/o compusstos digociadores de agua t=les como el
dcido sminoceproico o la sal AH como cetalizadores o
en lag lactamaa con susencis de agua con catalizadores
alcalinos y en caso dado activadores, tales como isocia
netos, etc.

Los materiales de partida formadores de poliami-
da en el sentido de la invencién son los dcidos dicar-
boxflicos y las diaminas o bien sus derivados formado-
res de poliamida o los dcidos aminocarboxflicos y sus
derivados formadores de poliamidas tales como lag lacw
tamag. Como materiales de pertida se pueden emplear en
particular la E-caprolactama ¥ el adipato hexametilen
diaménico.

Las polivinil-lectamas se puesden mezclar sin
embargo también durante o despuds de la polimerizacibn

con las poliemidas. Por e jemplo se pusde agregar la po
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livinil-lactame, después de volver a fu\ ‘,; la poliami-
da, durante le elaboracidén en las extrusionadoras. Ade-
més de la polivinil-lactama pueden contener las poliami
dea agimismo los aditivos ususles, tales como lubrifi-
cantes y agentes desmoldeadores, estabillizadoresg del
calor y de la luz, colorantes, blangueedores OSpticos,
reblandecedores, interruptores de cadena, absorbedores
de UV, etec.

Las poliemides obtenidas segfin la pregente in-
vencibn son excelentemente adecuadas para la prepara-
cién de piezas moldeasdas transparentes, tales como peli
culas, hojas y léminas, cuerpos huecos, cerdas y fibreas.
Ejemplo 1

10 kg de caprolactama se mezclan con 300 g de
gcido §-aminocaproico o bien sal AH (sal del 4cido
adfpico y hexametilendiemina) como catalizador, 100 g
de capronzto de egtearilo como interruptor de cadena y
polivinilpirrolidona con un peso molecular medio de
aproximademente 1.000,000 y en un sutoclave provisto
de agitador se polimerize en la forma usual a tempera-
turas de 260 - 280°C. La fusién de polimero se hila =
continuascién a cerdas, se desmenuza & granulado e hir-
viendo con agua g6 libera el contenido en monémero. Deg
puds de secar se elabora le policeprolactama incolora
obtenida en una méquina de inyeccidn sinfin a tiras
cuneiformes,(longitud: 190 mm, anchura 35 mm, grosor
de 0,5 hasta 2 mm continvamente en toda la longitud

ascendlendo) . Se mantuvieron las siguientes condicionss
de elaboracidn:
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Temperature de inyecci
Temperatura del molde:
Presibn de inyeccidn:
Presibh wlterior:
Pregidn de retencibn:
Ciclo total: aprox.
Velocidaed del sinfin:

1443

jn: 260°¢
18 - 22%
60 atm.
60 atm.
5 aim.
25 segundos

90 rpm.

Los resultados de los ensayos se han resumido

en la tabla I.

Los ensayos comparstivo

8 2y5 se efectuaron

sin lg adicidn de polivinilpirrolidona.

Las propiedades de los productos obtenidos bajo

adicién de polivinilpirrolidona corresponden, con exce;é

cibén de la transparencia mejorada, dmpliamente a los

productos preperados sin la adicién de polivinilpirro-

lidons.

TABLA I

catalizaao:?{ Polivinil-!

Py Sum Yo

Vigcosidad iGrosor ds la f

| |
m ; y plrrolido~! relativa  jceps haste la,
" ; 2 % enpe; de la po- ,cual la tira ,
: i ; 80 i liamina ,guneiformetee,
M ybrangparente |
P ! ! 14 !
|7 '} 2 N 1 '
. - ED 3 a .
1 ! Aecido aminol 0,1 1 2,66 ! 1,6 mm. !
i ; caproico : ! i }
»> ! -
l2 | Acido emino! ! ! L
i § caproico '; i ; !
3 1 sel AH . o272 109 mm |
{4 { Sal AH .; 0,5 % 2,66 i 1,8 mm. 5
15 ! sal AH ! - 1 2,68 11,3 m. !
LI ! ! ! !
! ! ! ! ! !
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10 kg de unz policeprolactama incolora, obteni
da en la forma usual bajo empleo de dcido aminocaproi
co como catelizador, con una viscosided relativa (me-
dide en 1a solucibn al 1 % en m-cresol) de 3,05 y un
contenido en monémeroc y oligbmero (medido por extrac~
cién del granulado en metanol caliente) del 0,9 % se
funden mediante una presa sinfin ususl y =l mismo
tiempo se mezcla homogéneamente con 0,7 % de polivi-
nilpirrolidona., A continuscidén se hila la poliamida a
cerdas, se deasmenuza & un granulado y se seca. Un en-
gayo comparativo se efsctis en igual forme pero sin
lg adieibn de la polivinilpirrolidonsa.

Ambos productos ge elaboran como se ha descri-
t0 en el ejemplo 1 a tiras cunsiformes.

La poliamida que contiens polivinilpirrolidona
gunini stre unas tiras cuneiformes que son {transparen—
tes hagta un grosor de 1 mm. mientras que las tiras
cuneiformes del producto comparativo solo son trans-
parentes hasta 0,7 mm. |
Ejemplo 3

De 8,5 kg de caprolactama y 1,5 kg de édcido
11-amino-undecénico ge prepara una polismids mixta en
la forma usual bajo adicién de 20 g de polivinilpirre
lidons, que después de hilar, desmenuzar, exiraer y
gecar tiene una viscogidad relativa de 4,09.

Para efectos comparativos se prepara en igual
forma, pero sin la adicibén de polivinilpirrolidona,
un producto con una viscosgidad reletiva de 4,05. Am-

bos productos se elaboran en unz méquina de inyeceidn
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ginfin a pt]tacas redondas con 120 mm @ y un grosor gra
dusble sin escalonamiento.

Se mantuvieron les siguientes condiciones de
elgboracibns

Temperatura de inyeceibn, o ° o
partiendo del embudos . 2607, 2507, 240

Tempergturs del molde: zo°c
Presibn de inyeccidn: 75 etm.

Presién wlterior: 70 atm.
Pregibn de retencidn: 10 atm.
Ciclo total, aprox: 50 segundos
Velocidad del sinfin: 59 rpm.

El producto preparado bajo la adicién de poli-
vinilpirrolidona suministra haste un grosor de 2,3 mm
placas redondas 'lgransparentes, mientras que el produc
t0 preparado sin la adicién de polivinilpirrolidona
solo suministre placas redondas transparentes hasta un
grosor de 1,5 nm.

NOT A

Dssorita suficientemente la naturelezas del in-
vento, asi como la maners de reslizerlo en la précti-
ca, debe hacerse constar que las disposicionss ante-
riormente indicades, son susceptibles de modificacio-
neg de detslle en cuanto no alteren su principio fun-
demental . También se hace constar que el invento co-
rresponde a una Solicitud de Patente pressntada en
Alemania, con fecha 29 de merzo de 1966, M. F 48 T99
IVd/39¢, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionsles en vigor, sisn

do 10 que constituye la esencia del referido invento
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¥ por lo que se solicita Patente de Invencién por 20
efiog en Espafia, sobre: YPROCEDIMIENTO PARA LA OBTEN-
CION IE POLIAMIDAS CON TRANSPARENCIA MEJORADA"; carsc
terizédndose por lo sigulente:

18 .- "Procedimiento para 1z obtencién de poli-
amidas con transparencia mejorada", earacterigado por
que & lag polismidas se les agregs antes, durante o
después de la polimerizacidén, poli-Nevinil-lactamas
tal como la poli~-N-vinilpirrolidona en centidades de
0,001 -~ 10 % en peso.

28 .~ YProcedimiento para la obtencidn de poli~
amidas con transparenei;(' me jorada", tal y como queda
sustgneiglmente descrite en le pregente Memoria,

p J
gtg de 9 hojas escritas a mé-
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