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Es conocildo que los grupos éter en las poliamidas

" modifican las propiedades de estas poliamidas; asi, pom.-

" @jemplo, aumentan la capacidad de absorcién ue humedad, .

la capacidad de retencidén de agua(indice de hinchamiento)

; y Lta afinidad para los colormtes, y disminuye la carga

~electrostédtica. Los productos de este tipo, descrltog;gn .

la bibliografia, se muestran sin embargo generalmente co-

> a

mo poco utilizables, ya que en la condensacién de poli.
(éter-amidas)puras aparece la mayor parte de las veces un.

craqueo o descomposicidén(0.Bayer.Angew.Chem. bl (L.949):

233)

Especialmente, ya se han descrito polliamidas gque

contienen etilen-bis(3—eminopropil) éter como componenta

- {
. de éter. Iag -decoloraclones 0 perdidas de color y la pro=!

nunciada disminucidn de lus propiedades mecdnicas de lag

poliamidas puras a base de éter-diaminas y dcidos dicar-
box{licos, hacian precisa de antemano una condensacidn

mixta de los productos de partida ya indicados, con sus-—

tancias fomadoras de poliamidas acreditadas, empledndose:
E
gstas (ltimas en un gran exceso. 7

As{, la memoria de la putente alemana N2 758.61Y

" describe un procedimiento para la faubricacibn ae poliami-’

das por condensacidn de dcidos dicarboxilicos y diaminas
y/0 dcidos aminocarboxilicos o derivados formadores de
amidas de estas sygtancias, en el que solo se empleaba
hesta un 10% de diaminas, cuya cadena hidrocarbonada esta:

ba interrumpida por Z o més Atomos de oxfgeno. Las mejores
§

: poliamidas, que se podian Ffabricar segin este procedimien:

t0, se obtenfan cuando la porcidn que no contenfa ningin :
4
grupo &ter, consistia a su vez en un condensado mixto da
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:epsilonpcaproiacﬁama y la sal de hexametilenodlaming y

- deido adipico en la proporcidn de 4:6 a 6:4. Sin embar- .

20, los productos de condensacidn sinterizsdos eran por..

naturaleza de calidad @ébili o mala, con lo que los hilos
fabricados a partir de %os mismos jamés pudieron consé%r
guir importancia. B ';
4 partir de la memoria de la patente britdnica ne
487.734& se conocen poliamidas da deido adipico y 3,5-
a1am1noa1prop1¢-éter. Sin embargo, el producto de pOLi—

condensacibn, que tenia un punto de fusidn de 185—19090,

~ era de peso molscular tan bajo, que a partir del mismo

no se pucieron ravbricar hllos téenicamente utilizables.

Ia memoris de la patente britdnica n2 565.350 des-
cribe un procedinmiento para la fabricacién.aa copoliami—~
dag, en el cual, junto con 75 a Y5 parites de cantidades
equimoleculares de haxametlleno diamina y deido adipico,
se condensan 5 a 25 partes de canbid ades equimoleculares
de una &terdiamina y un 4cido dicarboxilico, para obtener
una poliamida. Como éterdiaminas, se citan, entre otras,
tambibn el etilén-bis-(3-aminopropil)=-dter y el propilén-
brs~(3-aminopropil)-éter. A partir del ejemplo en el que
se utiliza, como éterdiamina, el etilén-bis-(3-aminopro-
p1l)=&ter, que, sezin Llo indicado en esta memoria de pa-
tente, conduce a log mejores resultados, se puede obser-
var que incluso la psquefia adicidn de solamente 5 partes
da esta dterdiamina tlene como consecusncia una pronun-
ciada disminucién de la "visgcosidad intrinseca', lo cual
influye de forma negativa sobre las propiedades mecéni- ?
cas de las fibras obtenidas‘a,partir de las mismas.

De acuerdo con la memoria de la patente britinica

n® 574.713, en la que tanbidn se describe la condensa-

.-343700
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cibn del etilén-bis—{3-aminopropil)édter con Acidos dicar-
pboxilicos, el condensado de la éberdiamina indicada con.w.
4dcido adipico se mostraba como una resina quebradilza, Qi

apenas era apropiada para la rabricacibén de fibras a es-—

cala técnica. o e

Ya que estos procedimientos, que databan de la 6

Ose o

po-

ca de 1945, solo conducian a resultados demasiado insatls

© factorios en lo que se refiere a la utilizacidn de eter—

diaminas para la Fabricacidn de poliamidas, también qe

conbinuaron posteriomente los experimentos para hacer’

aprovechables a estos conpuestos para la fabricacidn de

_ poliamidas.
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Segin datos de Chemical Abstracts 49 (1955)45L4~

45Lly, por egemnlo 1la condensacidn de la sal de 4dcido aai

. pico del butilédn-@3-aminopropil)=~éter conducia no obstante§

gsolo a productos demaSiado coloreados de pardo, que eran
inapropiados para La fabricacibn de fibras.

Kawakatsu e Imoto(Kbgyd Kagaku Zasshi 59(l956)L217-'
LlY; Chemical Abstracts(igS&) 14534) realizaron experlmen-
t08 para. condensar la sal de dcido adipico del etilén-
bis—(3-aminopropil)-&ter con la szl de dcido adipico de
hexametilenodiamina. Segin este trabajo, sin embargo, sugé
tancialmente solo son susceptibles de ser hilados los prg%
ductos de policondensacidn con un contenido de sal de écg?
do adfpico de etildn-bis-(3-aminopropil)-éter de LO% co-
mo méximo. Los productos de policordensecidn, gue se ob-
tenian por adicién de mis de 10% de sal de &dcido adipico |
de etilén-his-(3-aminopropil)-éter, ya no podian ser hi-
lados a causa de su fragilidad, dcemasiado grande.

4 obgeto del invento es un procedimiento para la

343700
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- fabricacibn de poliamidas con enlaces éter, a base de sa-

les de 4cido adipico de éterdiaminas de la Térmula

N, - (GHZ)B - R - (uHZ)3 - i,

~en la que R significa los grupos =0- y -O-(CHz)nfO-, yi~

' n puede ser de 2 a 4, por calentamiento de los compuéstos

" indicados, S0los o en mezcla con la sal de &cido adfpico

de hexametilenodiamina hasta temperaturas a las que se -

: forman poliamidas,‘caracterizado, porque se utilizanléén

" les de 4cido adipico de &terdiaminas gue conmtlenen menos

de 1% en moles de olaminoéter, preferiblemente menos de

0,5% en moles.

Tas sales de 4cido adfipico de éter-diaminas, que se
puedennemplear para'la;fabricacién de las poliamidas o cO
poliamidas de acuerdo con.el invento, son 3 adipato de
bis-(3-eminopropil) étex, adipato de etilén-bis-(3-amino-
propil) éter, adipato de propilén=bis-(3-aminopropil)- ’
éter y adipato de buﬁilén-bis-(3—amino§ropil) édter. Invre

estos compuestos, el adipato de etilén—bis—(3-aminopro~

i pil) éter se muesbra especialmente apropiado, sobre todo

a cansa de los mis altos puntos de fusidn de los produc- ,

- tos que se pueden fabricar & partir del mismo.

De importancia decisiva, tanto como la aptitud del
policondensado para ser transformado como para Sus pPro-
piedades, es la pureza de los productos de partida, es de
cir la dterdiamina o de sus sales. Solo cuando las étor-
diaminas contienen menos que 1,0% en moles de olaminoé-
ter, es posible llegar a policondensados cuya viscoaidad
relativa se encuentra entre 2,0 ¥ 3,5, ¥y que son bien ap-
t08 pare ser transformados.

Ademds de ello, también hay que prestar atencidén al

343700
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¢ 0 en la policondensacidn. Asi, en la condensacién previa:

. Se debe escoger una temperatura de reaccién lo més baja

LY

LY

§ posible. Egta debe diferenciarse sclo poco del punbo Ga--

fusibén del condensado previo y de ninsuns meners debe g0~

brepasar una temperatura de 2502C. En la etapa de coﬁ@gnbf

" sacidn final se emplea una temperatura superiar en 10 a

602, segln el tipo del producto des partida. En la tabris
cacidn de copoliamidas con mayores proporciones de é%éﬁu
diaminas, por ejemplo de T0% o mis, o de poliamidas,l@ug
como componente aminico contienen exclusivamente unaoétéQ;
diamina, la condensacidén previa estd indicada para la ﬁ:gé
gidn normal o para una sobrepresidn de como méximo 10 at-

r I 4 -
mosferas manometricas.
4

’ }
Manteniendo las condiciomss de acusrdo con el inven!
-

| %o es posible fabricar en cualguier proporcibn de mezclas,

a partir de las éterdiaminas indicadas y de Acico adipi-
co, tanto homocondensados como también copolismidas = en

{
I
|
mezcle con sal de 4cido adipico de hexametileno diaminsa, ;
Los productos son poliamicas incoloras y duras con visco—%

. . " . . - 1
sidades en solucién (N rel) entre 2 y 35,5. la v130051dadi

H

en solucibn es medida en soluciones al 1% en peso en 4ci-

do férmico al Y0% a 252C en un viscosimetro de Ostwald,

y constituye la viscosidad relativa:s

Ul . tlempo de caida de la solucidn
rel .- tiempo de caida del disolvente puro!

H

Los polimeros pueden ser transformados en hilos,

1éminas o peliculas, que se caracterizan por interesan-~

tes propiedades. Especialmente, hay gque resaltar que 1los

H
i
i

343700
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? hilos a base de homopoliéteramidas o copolidteramides,

~ con humedades o grados higrometricos del sire entre ba-

: jos y medios, muestran una capacidad de absoreibn de hu-

" medad que es similarmente pequefia que la de las més ébho—

" ¢cidas poliamidas a base de caprolactama o de 4cido adipi-

[ R

' co y hexametilenodiamina, en los que el rdpido procedi-.

miento de secado después del lavado constituye una venta-

" ja muy esencial con relacidén a las fibras naturales.

Con mayores grados hidrométricos del aire, porlgl«

" contrario, la capacidad de absorcifn de humedad de lbg )

 productos que se pueden fabricar de acuerdo con el 1aven-

' to, alcanza los altos valores ordinarismente conocidos

 précticemente solo en las fibras naturales. Ademds, la ca

e

pacidad de retencidn de agua pueds variar dentro de los

1imites de aproximadaments L0 a Y0%.
La preparacién de lag éterdiaminas (ilustradas en
el ejeﬁplo por el etilen-bis-(3-aminopropil)-éter) se

efectie segin un principio fundamental de.por si conoci- '

% do: En una primera etapa los glicoles (en el esqueme de

reaccibn etilénglicol) en presencia de 4lcalis acuosos y -
a 25-402C se adicionan al acrilonitrilo, y en una ssgun~ :
da.etapé los dinitrilos formados son hidrogenados =z lag

correspondientes diaminas, en presencia de cobalto Ra~

ney.
(L) NC = OH = CHy + HO — CH, - CH, = OH  OH_ (1)
b
I 40H,=CH - CH OH~
z St

NG - CHZ - GHZ -0 -CH; - GHZ -0 -GHZ—CHZ—CN

(z) 11 Hoy HpN = (CH )3 = 0 = OH; - CHp - 0 - (CHZ)__S-NHZ’ (IIL) .

343700
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EL produeto formdo en la primera ebapa de reaccidn

adamis del cianoétil-hidroxietiLéter (I), comtiene en ca—

- lidad de impurezas, principalmente

Z-cianoetanol NC - GH, - Oiy - O :(‘I;V‘)

Dicianoetiléter — NC - (CH,), - 0 - (o) ~CN (V),
va que tambidn el agua presente entra a la reaccidn (Ij;r
(EL dicianoetil-éter (V) se puede preparar a partir de;
acrilonitrilo y agua). see

La purificacidn por destilacidén de la mezcle dé'bi—;
trilos obtenida en la primera etapa no conduce a ninéﬁh‘
éxito, en parie a causa de las diferencias demesiado pe~ -
quefias entre los puntos de ebullicidn, pero principalmen—~

te por el hecho de que los dinitrilos (II) se descomponen

en la lenta destilacién en las columnag. ;

Bejo las condiciones de la hidrogenacidn pueden apa:
recer disociaciones o descomposiciones hidroliticas, alcgé
holiticas e hidrogenantes de los enlaces éter, medianta E

i
las cuales resultan a su vez, de nuevo, productos que oog!
tienen nidroxilo, especilalmente ;

HidroxietiL-aminopropiléter HO-(CH, ), ~0=(Cl, ) 3N, (f@
y adem&s propanciaming y n-propiismina. - i

Parag evitar o reprimir’esencialmenie la formacidn :
de los subproductos perjudicisles para la fabricacidn de
las poliamidas con enlaces é&ter de acuerdo con el inven—

t0, especialmente el olaminoétsr (por ejemplc el Vi), se

- N

deben adoptar medidas especiales, para las que no se rei~
vindica aqui ninguna protsceibén. Los dinitrilos (II) son é
extraldos del producto de la reaccidén (1), mezclado con

agua, con hidrocarburos clorados, especlalmente clorofor—§

mo, y de esta mansra son libsrados del compuesto hidroxi-

343700
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lado (IV) especialmente perturbador. Mediante una subsi-

guiente y ripida destilacibén se obilene entonces el deseg

. do etilén-bis-(Jj-clanoetii)-éter (II) en forma muy pura..

- el dicianoéter (V) pasa a las cabezas. Mediante la adi~

(punto de ebullicién 140°C & 15 mm de Hg), mientras que

Y g 4

cibn de pirogalol tembién se puede reprimir ampliamente-

la descomposicibn durante la: fabricacibén del dinitrilow.’

X causa de las disociaciones hidroliticas o al@ohé

1iticas posibles durante la hidrogenacidbn, los disolven-

tes o diluyentes utilizados deben estar ademés compléta-

. mente exentos de agua y de alcoholes. Para esto se han .

- acreditado especilalmente el henceno, el tolueno, el ci-

~ cialmente perjudicial por destilacién fina o de precisién:

- clohexano y especialmente el tetrahidrofuranoc.

Bl deseado etilén-bis—(3-aminopropil)-&ter (IIT)

puede ser liberado ficilmente del olaminoéter (VI), espe

é en ung columna, siempre que la proporeidén del mismo sea

. peguefia, tal como se logra medimte la separacibédn con hi

Grocarburos clorados de los nitrilos.

Cuando el diaminoéter (III) se fabrica de acuerdo

" con el procedimiento descrito en la recientisima biblio-

. grafia (Chemical Abstracts 1955, pagina 4514 volumen 49;

I.N.Hazaro , G. A. Shvelhgeimer y V.A.Rudenko (Inst. Org.

" Chem. , Acad. Sci. U.S5.8.R., Moscd), es decir especialmen

 fe sin eliminacién o separacién del cianocetil-hidroxietil

éter (I) por tratamiento con hidrocarburos clorados - el

1
il

diaminoéter (III) resultante contlene hasta 40% en moles

* de olaminoéter (VI).

i
!
!
|

Posteriommente se muestra en los ejemplos gue ya

! cantidades muchisimo més pequefias de olaminoéter (VI) in-

3437060
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fluyen de manera exbtraordinariamente desfavorable sobre

la fabricacidn de las poliamidas o sobre sus propleda—

-

des.
Para experimentar o determinar la pureza del ami;‘l
' noéter se pueden utilizar distintos métodos. Asi, Dor '
ejemplo, la determinacibn de losg puntos de fusidn mix%ééd
- de los adipatos por determinacidn de los puntos de fuéién
de referencia permite una deteccidén del olaminoéter en

s

una cantidad hasta de 1 a 2 % en moles (véase tabla Lj‘;
Tabla I

Puntos de tusidn mixtos de los adipatos de (III) ¥

de (VI) con hastz 10% en moles de VI

- Contenido de adipato Punto de fusidn en 2C en
t de VI en % en molses el bloque de Kofler

0 lZBsb

0,5 128 ~- 126,5

1 127 - 127,5%

3 126 - 126,5

5 125 - 1leb,5

10 122,5-123

; 100 67 - 88

. tos de fusidén delterivado dibenzoilico del etilen-bis-
' (3~-aminopropil)-éter (III) y cel hidroxiaminopropil~éter

(VI).

bpticamente, segin Kofler.)

Derivado dibenzoilico de VI 67,02

Una idéntica exactitud del experimento la propor—

.. 343700
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. clona el espectro de infrarrojos aunque las bandas de las

oscilaciones de OH- y de ~IH se superponen (véase figura
1). E1 nétodo de deteccidn mas exacto lo constituye sin
embargo la determinacién por cromatografia en papel (va;

lor de Ry del diamino &ter (III) = 0,3; valor Ry de ola-

' minoéteres (VI) = 0,5 ). Sin procedimientos egpecialed as

enriquecimiento se pueden detectalr cualitativamente impu-

rezas de olaminoéterss (VI) en cantidades hasba de 0,1%

- en moles. llediante concentracionss comparativas es posi-

" ble un andlisis cuantitativo hasta dentro del margen-de-

0,2 a 0,9% en moles de (VI). (Papel : Schleicher & Scaull
nimero z043; disolvente:butunol-dcido acédtico-agua; reve-
ladorninhidrinaacetato de cadmio).

En la policondensacibn se puede partir de los com-—

" ponentes puros de diamina y &cido dicarboxilico. Por ra-

é zones estequiometricas y de fécil manipulacidn se prefie-
é ren no obsgtante como materiales dé partida las Bales de

- cantidades equimoleculares de éterdiamina y diamine y de

f dcido dicarbéxilico. Se trabaja siempre bajo gas protec— 4
i tor. Para la fabricacidén de las poliamidas de acuerdo con
" ol invento se han mogtrado especlalmente apropiadas las

- poliamidas a base de los compomentes etilen-bis—(3-amino

. propil)-éter, hexametilenodiamina y dcido adipico.

Ta policondensacién de los materiales de partida

- puede realizarse con o sin disclvente. Se lleva a cabo

~en dos etapas:

' En la primera etapa (condensacibn previa) la temperatursa

. de reaccibn debe escogerse lo mas baja posible, es decir

. debe diferenciarse solamente poco del punto de fusibn del

' condensado previo resultante, y en ninglin caso debe pasar

|
|

.. 343700
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de 2502C, para que las pérdidas de amina permanezcan 1o

mas pe@ueﬁas pbsibles ¥y se evite una degradacidn térmiggg
Se pﬁede condensar con 0 sin adicién de agua. Ia fabrica-
cién’del condensado previo se verifica generalmente béjd’
presidén elevada o bajo presibén normal, ¥ eventuabnenxpf,

bajo agitacibén. Ln la fabricacién de homocondensados dg”

sales de 4cido adipico de éterdiaminas, o de copoliamidas

" con una mayor proporcibdn de éterdiaminas, por ejemplo de

aproximadamente 70% en moles o mas, es necesaria una cone

densacidén previa bajo la presibn normal o bajo una schre-

" presién de como méximo 10 atmésferas meanométricas, cuando

se desea obtener productos finales con viscosidades en
solucibn de al menos aproximadamente 2. :
In la segunda etapa (condensacibén final) el conden~-
sado previo es condensado completamente a una temperaturaé

superlor en aproXimsdamente 10 a 602, hasta lograr la vig'

cosidad en solucién deseada. En esta etapa, indspendien-

- temente de la proporcibén en moles de los productos de pa_x_'z

tida en las copoliamidas, es convenisnte trabajar bajo vg_i

t

cio para acortar el tiempo de reaccién.

La policondensacidn de la sal de 4cido adipico de

“éterdiemina con la sal de 4cido adipico de hexametileno- '
;diamina puede realizarse sin adicibn de catalizsdores. Siﬁ
cembargo, se mﬁestra conveniente aiiadir, antes de la con~

‘densacibn, 4cido béxico en cantidades entre 0,0L y 0,5%

~en moles, referidas a 1los monémeros. Hedlante estu adi-
i i

fcibn se logra tanto una estabilizacibén de la macromolécula

fcomo una accién catalitica. Para limitar el tamaiio de la

imolécula se pueden afiadir, en pequefias cantidades, los eg
o . )
tabilizadores &cidos o bAsicos usuales. {

; .. 343700
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? retencion de agua de la lana y del algodbn es de 42 o

Nwwe T

Seguidamente se explican aln mé; las propiedades
fisicas esenciales de las poliamidas de acuerdo con el
invento;

Al crecer el nfmero de enlaces &ter en la cadena
polinera de condensados mixtos de alcohilen-big=(3~amino
propil)-éter, hexametilenodiamina y 4cido adipico, séfalg
va también la capacided de retendién de agua de los pro-
ductos, sin que disminuyan viscosidad ni su peso nolecu~
lar por debajo del margen en que aguellos son bien shécén
tibles de ser hilados. Zsto constituye una notable venta-
Ja con relacibn a los procedimientos conocidos indicados

en la introduccidn de esta memoria. Mediante el procedi-

miento de acuerdo con el invento es posible fabricar po-

" liamidas con enlaces éter bien susceptibles de ser trang

~ fomadas, cuya capacidad de retencidn de agua pusde va-

riar dentro de los limites ds 15 a 89% (la capacided de

45%). Las poliamidas pueden tener por lo tanto, segin su

. composicibn, un poder de retencién de agua casi del do-

: ble del de las fibras naturales indicadas.

La Tabla 2 da un cuadro de conjunto sobre el poder
de reténcién de agua de condensados mixbos que se prepara

ron de acuerdo con el sjemplo 1l, a partir de sal de 4ei-

- do adipico de etilén-bis-(3-aminopropil)-éter y sal de

dcido adipico de hexametilenodiamina en las proporciones

molares de 9:1 a 1:9,

343700
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~ Proporcibn molar + Capacidad de retencidn -~
; de aguatt )
9 : 1 89 % -y
8 : 2 T2 % :,:1
T 3 66 % o
6t 4 44 % B
5:5 33 ¢
4 3 6 28 %
37 2L %
238 17 %
1:9 14 %

Tabla 2

4+ ) En la proporcién molar, el primer nlmero se refiere

. siempre al adipato de diaminoéter.

: +4+) Ia capacidad de retoneidn de agua fue determinada

; de acuerdo con la norme DIN 53.814.

" mados, con un grado higrometico relativo del aire de 65%,

Otre importante prdpiedad de las poliamidas de

acuerdo con el invento es la absorcidén de humedad de di- |

PR Y

{
1
1
{

farente intensidad con distintos grados higrometricos del

¢ absorben en el estado de equilibrio solo un poco mas de

' aire. Homocondensados y condensados mixtos raspados o li-

agua que las poliamidas raspadas o limadas a base de 4ci :

do adipico y hexailztilenodiamina (véase figura 2). Por

1

el contrario, con un grado higrométrico relativo del aire

i
H

de 100%, la absorcién de humedad aumenta fuertemente, de-
H

pendiendo de las proporcionss molares de la éterdiamina

en el polimero. En condensados mixtos, que contienen

- 943700
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" aproximadamente 70% del componente de sal de éterdiamina

s¢é -alcanza. un médximo (véase figura 3).
” X

. x
2 em o,

‘De manere andloga se comportan bambién los hilos g,

- base de las poliamidas de acuerdo con el invento. Tal co-

‘mo se puede observar en la figura 4, en los mirgenes de

H—gn

grado higrometrico relativo del aire hastsd de 60% se ab-

sorben practicamente las mismas cantidades de agua que -se

_absorben por las poliamidas a base de caprolactama o de -

dcido adipico y hegxametilenodiamina, mientras que coﬁ,éxg
dos higrometricos del alre entre 60 y 100% tiene lugar~
una absorcién de humedad que se'corresponde aproximadanen -
te con la del algodbén bajo las mismas condiciones,

Con ello se ha logrado fabricar por primera vez
-una fibra de poliamida sintética que en mérgsnes de alto

- grado higrométrico del aire posee la misma capacidad de

‘absorecibén de humedad que una fibraz natural, y que simul-

%téneamenme nuestra una pequefla caﬁacidad da absorcibn de

thunedad en los mlrgenes de grado higrometrico inferiores,

fcbsa que es especilalmente ventajosa. Este comportamiento
Y muy importante para el rédpido secado de productos textd

fles después del lavado. Ademds, la sensacién de calor cuan

do se lleva un vestido debe depender esencialmente de la

-magnitud de la diferencia entre la capacidad de absorcidn

“de humedad con un grado higrometrico relativo del aire de
;65% ¥y la capacidad de absorcidén de humedad con un grado
énigrometrico relativo del aire de 100% (véase Helliand
éTextilberich‘se AL, 1963, 141). '

. Paru ilustrer estas propiedades sirve la tabla 3,
-en la cual se han comparado entre si las capacidades de
abgorcibén de humedad de digtintas fibras con grados higro

343700
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metricos relativos del aire de 65% y de 100%.

Tabla 3

Capacidad de absorcién de humedad de fibras naturales y,

sy e

sintéticas con un grado hirrometrico relativo del aire T

de 65% y de 100%.

Designacibn
de la fibra

Capacidad de absor
cién de humedad enn
%, con un grado hi

gromnetrico relativo
del aire de

-

Diferencisa,
en % 100 =65

65 % 100% .
: Lana de oveja. 13 32 19
"Algoddn crudo 8,5 22,2 14
‘Tana de celulosz o 9,5 32 22,5
{viscosilla
:Poliamida con enlaces 5,3 22,8 L7,5
géter (véase ejemplo 9) ’ ’ ’
;Poliamida de caprolactgﬁ 3,9 8,4 L,5
ima ) i
i
‘Poliamida de 4cido adi 3,8 7,1 3,9
‘pico y hexametilenodia ’ ’
jmina.
i
1
‘Politereftalato de etils 2,Y Ty4. 4,5
ino
'Poliacrilonitrilo 1,8 " 2,0 0,9

|

épieda&es textiles de las poliamidas con enlaces éter no

éson peorss que las de lés hilos de poliamidas usuales en

i
iel comercio. Los condensados mixtos fueron fabricados &

partir de sal de 4cido adipico de etilen-bis-(3-aminopro-

fpil)—éter, v sal de écido adinico de hexametilenodiamina

el ejemplo 9.

- 16 -
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en las proporciones molares de l:1 y Ll:Z, de acusrdo con

De la tabla 4 se desprende el hecho de que las pro- :



Tabla 4.

 Datos textiles . Condensado mix Condensado mik2™~

to 1l 1 T to 1z e

seco himed seco himedo

@ Titulo en denier 64 - 63,4 - .

. : Resistencia meca Saan
5 nica en g 28z 160 220, 4 223.8.
Resistencia mecd o o

- nica en g/den 44 2,5° 3,'(5 38,2

. Klargamiento, en % 41,1 51,86 31,5 36,3°

-~

ELl procedimiento es explicado ain més con ayuda de

10 ajemplos:

Lijemplo 1.- Preparacién de los materiales de parti~

. da puros.

!

La preparacidén de los materiales de partida, que no

1

Se reivindica, se describe para la preparacién del eti-

=t
Ui

len-bis=(3-aminopropil)-éter.

a) Etilen~bis(z~cianoetil)-dter. En un matraz de 3 |

bocas de 2 litros con refrigerador y agitador montados eg'
cima se mezeclan 450 g de etilenglicol con 45 g da KOH al ;

40% en peso. Bajo agitacidn e introduceidn de nitrégeno,

i
I
§
1
3
1
i
i
i

20 fse disuelven allii inmediatamente 4,5 g de pirogalol y se-
quidamenme.se introducen por goteo, en el transcurso de
?aproximadameniGVG norag, L0000 em3 de acritlonitrilo recien

 temente destilado. A.una temperatura interior de 300C, la

i

; reaccién de la mezcla de reaccidn dura embonces todavia

i

25 1 tres horas aproximadamente. Entonces se neutraliza con

gécido clornfdrico diitufdo y se separan los sedimentos del
éfondo. EL producto de reaccidn es mezclado con 600 cems de
éolorofoxmo ¥y es lavado tres veces con 375 ml en total de
iagua. La capa de disolvente separads es secada sobre clo-
30 ruro de caleio. Seguidaments, despuds de expulsar el clo- |

st -1-343700
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. de Hg. EL1 rendimiento es de aproximzdaments YU% en peso

- de dinitrilo. A causa de la insstabililidad del dinitrilo, :

roformo, se destila sl producto a 1402C y bajo 0,15 mm

LY
P Y

4

" la destilacidn debe tener Lugar rdpidamente (Iindice dé---.

. 20 ~ . "
. refraceibn n” = 1,4490). De manera conveniente, se mah- .

iy’
tiene al dinitriio bajo atmdésfera de nitrdgeno. sl e

Vo

b) EtiLlen—bis—(3~aminopropil)-dter. 1000 g da eté- :

f Len—-bigs-(Z-cianoetiL)-éter son mezclados con Lz00 cmi, de -

; tetranidrofurano absolutamenta anhidro, y afiadiendo 'de’ 50

© Bl Z-hidroxietil-3-aminopropil éter no puao ser detecta-

. 20 ey
Ccibn n b= L,4634.

& 100 g de catalizador de cobalto Raney,despuds de intro—%

ducir a presidn 500 cm3 de amonfaco liquido, se hidrogeua

en un autoclave rotatorio de 4,5 litros. Ia hiarogenacibn

sa verifica en el espacio de 6 noras a aproximadamente .

i geno. Subsiguientemente la mezcla es separada par decanta!

El tetrahidrofurano es expulsado y recupsrado.

Lo destilacibén del etilen~bils—(s-aminopropil)-éter |

H
| cién del catalizador y es filtrada. |
! i

i

{

!

ge veriflca en una columna z 962C y 0,2 mm de Hg, 0 a
1458 C y L4 mm de Hg.

. Rendimiento, aproximadsmente yU%, Iindice de refrac-,

1

do por cromategrafiaz en papel por lo tanto, el contenido

de la citada impureza se encuentra por debajo de 0,1% en

moiLes. . !

¢) Sal de Acido adipico de etilen-bis-(s-aminopro-

pit)-éter. 663,3 g de dcido adipico son suspendidos en |
2000 em3 de etanol y, bajo agitacidn, se introducen por

goteo 80U g de ebilén-bis~(3-aminopropil)-éter. Resulta

- 343700
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1y

‘una solucibn transparente. Despuds de enfriar, Lla sal ha

" precipitado comple tamente. Se filtra con succibn y se la-

. va con ebamol frio. Subsigulentemente se recristaliza la

- sal nuevamente a parvir de etanol y se seca a 4520 en “uns’

estufa de vacio durante aproximadamente 6 horas; rendi..

‘ miento Y0% on peso. Cristalss en farma de bastoncillos, .

' de punto de fusién 128,52C, medido 6pticamente segin Ko~

fler.

Los puntos de fusién de otras sales de dciuo adipi~

13 L
- co de ébterdiaminas, que fueron preparadas de acuerdo cecn

>y

el procedimiento antes explicado, son: .

Adipato de bis-(3-aminopropil)éter 136-L3/0 0

Adipato de propilen~bis-(3-aminopropil)-éter  L130-L3.2C

- Adipato de butilenébis-(j-aminopropil)—éter L30~L3352C

i
i
H

i
1

{

. Ejemplo comparatlivo.

Preparacidn de los nateriales de partida geglin Lla

z mids reciente bibliogratfs (Chemical Abstracts 1955, pég;

4514 vol. 49 I.H.Nazarov, G.A.Shvekhgeimer v V.A. Ruden-

ko).

A una nezcla de T44 g de etitenglicol (12 moles) ¥y
‘v g de KOH al 40% se afiade bajo refrigeracidn Le272 g de |
acrilonitrilo (24.moles) en un espacio de 6 horas a 3024,
vy se agita la mezcla durante 4 horas. Seguldamente se de-
ja reposar durante lu noche y subsiguientemente se neutra
liza con HCL diluidd, ge Tiltra y se destila.

Se obtiensn 19b7 g de producto. 500 g de este pro-~
ducto son hidrogenados a una presién de hidrdgeno de 130
atmbésferas manométricas, con 50 g de niquel Raney en pre
sencia de 1,z litros de mebtanol, que estd saturado con

gas amonfaco. La temperatura de reaccidn es de 10(2C.

5-343700
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La destilacién fraccionada del proiucto de hidroge-

nacidn proporciona:
&> "y

‘7,0 g de fraccibn de cabezas, p. de eb. 60-862C a 0,2 mm

PR

- de Hg; 406,5 g de fraccién principal o intermedia, p. ae”

- eb, 86 2 932C a 0,2z mn de Hg; 35,6 g de primera fraceibn

o

- de colas, p. de eb. Y3 a L6(RC a 0,2 mm de Hgj L7,6 g-de

* rresponden a un rendimiento de T{(,6%, cuando se supone’

segunda fraccibdn de colas, p. de eb. L602C a 0,2 mm de -
Hgs 25,7 g de residuo.

Los 406,5 g de fraccién principal o intemmedia co~ :

- que estéd presente el etiien—bis—(j—aminoprOPil)—éﬁer)pufoi

Sin embargo, un anilisis indica gue el producto contiene

38,8% en moles de olaminoéter.

Ejemplo. 2.= ;
" Pabricscibn de un policondensado z base de big=(3-

5
, 'I
aninopropil)-&ter v dcido adipico. 100 g de sal de écldon

adipico de bis-(3-aminopropiL)-éter con un punto de fu-

sidn de 136-13796 son encerrados en un tubo pomba puesto |
bajo vacio, desbués de barrer con nitrdgeno, y son condeg;
sadog previamente a zL02C en un espacilo de 3 horas en un é
horno de agitacién u oscilante, son enfriados, y son Se- %
cados a aproximadamente 50901 La viscosldad en soluciényli
rel es de 1,24; ol punto de fusién es de 193-2002C y el .
pesc moleculal es de 3500. . 7

50 g del pOLimero de baja viscosidad son fundidos

en un matraz a aproximdamente 2202C para la condensac16n
ulterior, y son condensados en un espacio de 3 horas, ba—i
jo agitacién e introduccidén de nitrégeno, en un vacio de :
0,3 mm de Hg hasta una viscosidad en solucidn de 2,40.

Se obtiene una poliasmida dura e incolora de un punto de

343700
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: fusibn de 204 a 2082¢. Peso molecular aproximédamente

i 18.000. La poliamidé puede ser hilada a la forma de hi-

% los y puede ser laminada a la forma de liminas. Ia caﬁa-i
' cidad de retencidn de agua, medida siempre seg&n.la 1O Lm

- ma DIN 53.814, es de 20%. La resistencia a la rotura ds

H

* los hilos es de 3,6 g/denisrs en estado seco.

Ejemplo 3.-

Pabricacibn de un policondsnsado a base de sal ds .

* 4eido adipico de gtiLeanis-(3-aminopropil) étor. 3 kg .

 de adipato de eti¢en—bls-(3-éminppropil)-éter con un. pun-—

" t0 de fusidn de 128,5C son cargados, sin agua, en un au-

- toclave de LO litros, despuds de afiadir 0,576 g de Acido
bbérico (0,1% en moles). Después de barrer tres veces con

_ nitrdgeno, se conecta el'agitédor al alcangar una tempe-

i ratura interior'de 1802C, y se mantiene la masa fundida

: durante 2 noras a 180-z00eC. Toda la condensacibén previa _

; global tiene lugar bajo pfesi6n normal y paso de nitrége—;

« no gobre la masa fundida. ELl agua separade es retirada pa-

* sando por un refrigerador y es recogida en un colector de
!

i

' cabezag.

Después de la fabricacidn del condensado previo,
realizada de esta manera, el eutoclave es puesto bajo un
vacio de 0,1 mm de Hg en un espacio de media hora, y se
 eleva la temperatura hasta 2202C durante 3 horas bajo con
i tinua agitacibn. Seguidamente él policondensado es extrul

do en agua bajo presibn de nitrdgeno y es retirado en foxr
é ma de filamenios incoloros y transparentes. Ta viscosidad
Cen sotucién del policondensado, Y| rel es de 3,1l y el pun

" to de fusidn es de 178-1809C.

343700

-2l -



L0

15

«0

25

2 L=B=6(

" Pabricacidn de un plicondensado a bass de propilen—bis-—

(3-aminopropil)=éter v 4cido adipico. 33,00 g de propi-’
len~bis~(3-aminopropil)-éter son mezclados con 29,20 é-&é
4cido adipico y son fundidos a 18L8C a la presidn normal
en un mutraz de condensacibén. Bajo agitacidn, se mantiﬁ%}
ne una temperatura de reaccidn de 1802C hasta la compléﬁa
separacidn del agua. Después de elevaf la temperatura 1ln-
terior hasta 2002C, se disminuye la presibén hasta 0,15 mm
de Hg, y se condensa ultsricrmente durante 3 horas. BL @g
1imero obtenido tiene una viscosidad en solucién Y| rel
de 2,24, y funds a 167-L06b2C.
Ejemplo 5.-

Pabricacibn de un policondensado a base de sal de

 4cido adipico de butilen-bis-(3-aminopropil)éter. 65 g de

sal de 4cido adipico de butilen-bis-(3-aminopropil)éter
son encerrados en un tubo bomba. puesto bajo vacio,'des—

pués de barrer con nitrdzeno, y son condensados previa—

{ mente en un horno de agitacidn oscilante a 1702C durante

i

3 horas. E1 condensado previo obtenido (punto de fusidn |

» 160-1622¢) eos desmenuzado y es secado en vacio a 502C.

Para la condensacidn ulterior, el condensado previo

_gecado es fundido bajo nitrdgeno en un matraz de condensa

: cidn, y es condensado bajo agitacién en el espacio de 3

5

" horas, a 0,3 mm.de Hg, hasta una viscosidad en solucibn

o

- da 2,10. Se obtiene un polimero incoloro, gue funde a

1662C, E1l peso molecular es de aproximedamente 16.000, ¥y

¢ 1la éapacidad de retencidn de agua es de aproximademente

30%.

343700
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Ejemplo 6.-

Tabricacidn de un copolicondensado a base de sal

- de é&cido adipico de bis-(3-aminopropil)-&ter y sal de dor’

do adipico de hexametllenodlamlna, proporcidn molar L: L,-

27,8 g de adipato de bls-(3-am1nopropll)—éwer son mezcla—

ot e

dos con 26,2 g de sal de dClﬂO adipico de hexametllenoalg

mina, y son fundidos bajo nitrégeno a la presidén normal y

-a 220803 seguidamente se condensa previamente bajo agita-

cibn, durante 2 horas, a la presidn normal. Después dz ele
; : 8L

var la temperatura interior hasta 2402C, se establece el
vacio (de O,z mm de Hg) y se condensa hasta el rinal ‘en
el espacio de dos noras. Se obbtlene un policondensado, 7
que funde a 223/22%2C y posee una viscosidad en solucibn
T rel = 2,35,

Ejemplo 7.-—

TFabricacidn de un copolicondensado a base de sal de

~4cido adipico de etilen-bis—(3=-aminopropil)-éter y sal de

bdeido adipico hexametilenodiamina, proporcidn molar 10:L.

64,40 g de adipato de etilen-bisg-(J-aminopropil)-éitsr son

"mezclados con 5,24 g de sal da deido adipico de hexamebi~

lenodiamina y son fundidos bajo presidn normal en un ma-—

traz de condensacidn parriendo con nitrégeno a 1BLeC¢. Bu—

jo agitacibn, se mantviene una temperatura de reaccidn de

- LB0 a 200eC hasta la completa separzeidn del agua. Despuds

de slevar la temperatura interior hasta 2202C, se estable

ce un vacio de 0,2 mm de Hg ¥y se condensa ulbteriormente

"durante 3 horus. Despuds de enfriar, sa obtiene un conden

:gado incoloro sblido que funde a L72-175¢C y posee una

viscosigad en solucibn M rel de 2,23.

543700
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Ljemplo 8.-

Tabricacidn de un copolicondensado a base de sal

de 4dcido adipico de etilen-bis-(3-aminopropil) éter y sal

de 4cido adipico de hexametilenodiamina, proporeidn molar

3 euy s

812 .. 2492,9 g de adipato de etilen-bis-(3~aminopropil)
~étor son mezclados con 507, 1 g. de sal de 4cido aéiﬁi—

co de hexametilenodiamina y son cargados en un autoclave

. A e

de 10 litros. Despuds de barrer con nitrégeno, se Galien—

“ba a 1U02 a la presibh normal bajo una débil corriente

de nitrégeno durante 2 horas. IL agitador es consctadd

despuds de alcangar una temperatura interior de 18CYC.

Daespues de terminarse la separacibn de agua se es-—

tablece un vacio de aproximadamente 0,1 mm de Hg y se con

i densa hasta el final durante 3 horas bajo agitacidn, has-!

ta obtener una viscosidad en solucibn YL rel de 2,05, La i

temperatura interlor es elevada hasta 2202C en la ebapa

de vacio. ¥1 producto es retirado en agua.

Ejemplo 9.- Fabricacién de un copolicondensado &

j
base de sal de &cido adipico de etilen-bis—(3-aminopro-

pil)=-é%er y sal de Acido adipico de hexametilenodiamina, |

1

proporcién molar 1:1. 3 kg de adipato de hexametilenodia;

- mina (1 mol) y 3,688 kg de sal de &cldo adipico de efilen-

: bis—(3-aminopropil)-éter (1 mol; punto de fusidn 128,52

- 0) son disueltos en 4,46 kg de agua. Esta solucidén de sa-

. les al 60% es cargada en un autoclave con agitador, de

20 litros, despuéds de afiadir 0,707 g de 4cido bérico
(0,1 % en moles, referico a log 3,688 kg de sal de écido

adipico de etilen-bis-(3-aminopropil)-éter. Immediatamen

i
te se condensa previamente durante 3 horas, a 2102C, ba- |
jo agitacién v a una presibn de aproximadamente 10 atmbés-
H
feras manométricas. Bn un espacio de 1 hora y 30 minutos

sa- 343700
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. se expande hasgta la. presgidén nommal y simultanecamente se

" eleva la temperatura hasta 2402C. Se sigue agitando a es

ta temperatura todavia durante 1,5 horas inmedistamente

~ Se para o interrumpe el agitador y e hace pasar nitroge

- no sobre la masa fundids todavia durante media hora.

e
En-
-

-

- tonces el policondensado es exbtruido a través de une-hile

ra de hendidura o ranura ¥y es retirada en forma de ima.

- banda. E1 producto secado al alre es recortado y segado.

- Los recories son transparentes e incoloros, el rendimien .

“to es de 5,4 kg = 8B6% de la teoria, la viscosidad en &0~

lucién N rel es de 2,47.'61 punto de fusibn es de\ZOS a
2128C, el peso molecular es de aproximadamente 20.066 ¥y
la densidad es de 1,14 (a 209C.) '
EBjemplo 10, ' '
Pabriecacibn de un copolicondensado a base de sal

- de_acido adinico de etilen~bis—(3—aminopropil)-éter y salf

- de #cido .adipico de hexametilenodiamina, proporcién molar

l:4. 3,25 kg deiadipato de hexametilenodiamina (4 moles)

v 1 kg de adipato de eﬁilen-bis—(3—aminopropil)étér (lzmu)

;. con un punto de fusidén de 120,52C, son cargados en un au--

toclave de 10 litros después de'aﬁadir 0,096 g de 4cico

borico. Después de barrer tres. veces con nitrbgeno se co-

necta el aglitador al alcamar una temperatura interior de
2200C, y la masa fundida es mantenida a 220-2402C durante

dos horas. Toda la condensacibén previa se verifica bajo

. presibn normal y paso de nitrégeno. Bl agua separada es

‘retirada a través de un refrigerante y es recogida en un

. colector. Despuds de la preparacién, asi realizada, del

i

condensado previo, el aubclave es pussto bajo un vacio

de 0,1 mm de IHg en el espacio de 30 minutos, y se sleva

343700
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;la temperatura. a 2802C durante 3 horas con agitacién con

“ftinua. E1 policondensado es extruido seguldamente en agua

en forma de filamento transparente e incoloro. La visco-

~sidad en solucidén del policondensado, N rel es de 2,75,

¥ ol punto de fusidn es de 236 a 2408C, P

Ejemplo 11l.- T

Fabricacibn de copolicondensados a base de sal.de

_dcido udipico de etilen-bis=(3~aminopropil)~éter y sal

.de 4cido adipico de hexametilenocdiamina en las pa@orclonps

- molares de 9:1 a 1:9. 1 modo de uvrabajo para la Ldbvi—

cacibn de los condensados pravios y finales es, vara-ias

" proporciones molares de 9:1 a 7:3, la misma que en el

uaemplo T, para las p”opor01ones molares de 6:4 a 1: 9, la

!

| resultados. i

i
i

‘misma que en &L ejemplo 9 o 10. Las tablas 5 y 6 dan un E
cuadro de conjunto sobre las condiclones de trabajo y los:
Tabla 5.

Condensacidn previa Condensacibn ulterior

Proporgién_ Temperatu Yunito de Temperatu Punto de fu!

'molar * ra de re@c fusibn °C. ra de reac sibm, °C. .
‘ cibn ©C cidn 2C , i
9:1 180 143/149 223 1T/175
822 180 149/154 223 174/176
743 180 166/172 240/242  177/183
6:4 180 170/180 240/243  196/19y |
5:5 185 203/206 240 205/212
436 190 208/214 © 240/243  214/218
317 190 215/21% 200/243  227/232 |
215 220 00z /226 281 236/240
1:9 220 234/239 281 £38/243

343700
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Pabla G

~ Condensado previo Condengado ulterior

Enopgpedn Teconimd Zamocle Viscosiasd Foromols
n rel N rel
9:1 1,16 2000 2,17 . 1750¢
822 . 1,14 2000 -+ 2,01 14000
T3 1,14 2000 2,30 19500
6:4 1,14 2000 2,38 20000
5:5 1,16 2000 2,08 19569
426 1,15 2000 - 2,64 2Q§§Q
3:7 1,15 2000 3,00 30000
2:8 1,25 3000 2,78 23000
1:9 1,25 3000 2,64 30060

-£) En la proporcién molar el primer nimero se refiere al

~adipato de diaminodter

+4) Por determinacidn de loé grupos carboxilo terminales. :

Ijenplo 12.—~ TPabricaecidn de un copolicondensado a

" base de sal de dcido adipico de butilén-big-(3-aminonro-

“pil) ter y sal de deido adipico de hexametilenodiamina,

proporeidén molar 5:1 . 70,00 g de adipato de butilen~—

- bis-(3-aminopropil)éter son mezclados con 10,48 g de sal

~de 4cido adipico de hexametilenodiamina, y son fundidos

“bajo presidén normal y barrido con nitrégenoc a 1802¢. Ia

" condensacibn previa, que tiene lugar a esta temperatura

' bajo agitacidn, dura 2 horas. Seguidamente, el recipiente

de reaccibn es puesto bajo un vacio de 0,2 mm de Hg y es

i condensado hasta el final a 1802C durante 3 horas. Ia vis

; cosildad en solucion del policondensado W rel es de 2,47 v

i

343700
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el punto de fusibdn es de 154-1562C.

Ejemoplo 13.-

Absorcidn de humedad de los policondensados raspd-—

dos, gue fueron fabricados z partir de adinato de etlilen—

5 " bis—(3-aminopropil)-éter puro y a partir de las mezolds

con sales de dcido adipico de hexamebilenodiamina 2y .las

pronporciones molares de 1:9 a 9:1 . ILos policondensados

fabricados de acuerdo con los ejemplos 3 y 11 fueryn ras

- pados y tamizados (a través de un tamiz de 20 mallaé'por

10 " cm2). Para determinar la capacidad de absorcidn de hume-
dad, las raspaduras secas fueron sometidas en una camara
 climatizada a 2020 (£ 12C) a grados higrometricos @é}a—

 tivos del aire de 65% y de 10C%. En las figuras 2 yl3'se
representan la gbsorcidén de humedad de los policondensa~

15 : dos anteé indicados en comparacidén con poliamidas a base

" de hexametilenodiamina y 4cido adipico.

; Ejemplo 14.-

(Ejemplo comparativo con relacién al Bjemplo 3.7

! Para. obftener un cuadro experimental sobre la medida real
20 ' de la perturbacién de la policondensacién de poliamidas
con enlaces dter, que se puede esperar de un conbtenido de.
olaminoéter (VI), se fabricaron condensados afadiendo el
compuesto (VI). La receta seguidamente descrita correspon.

ds aproximadamente a composicionss tales como las que se

S ey

5 f pueden obtener cuando se considera erroneamente como sus
‘tancia pura a2 un diaminoéter (III) impurificado con (VI).
Ia influencia sobre lasg propiedades del policondensado

de la presencia de VI es tan evidente, que solamenise ss

sxperimentaron copolicondensados ¢ % %LSE? ?J?@z:@noleg

de VI.

30

22~8-6T - 28 -



20

ab

50

22=mb'

La sal empleada tenia la signiente composicidn: +)

(1-x) moles de diaminoéter (III); 2x moles de ola~

" minodter (VI) ; 1 mol de écido adipico.

+) Pesos molecularss : III = 176,26; VI = 119,163
doido adipico = 146,14, = e ' 1if;

La fraccidén molar x de la "inmpureza! fue hecﬁé}éar
riar entre 0,005 y 0,10. La poliébndensacién de los his—

nos resultados, independientemente de que se mezcleér las

" sales neutras fabricadas individvualmente, o de que una

suspensgidn de deido adipico en etanol sea neutralizads
con la mezcla de aminas calculada segin la receta én%es
descrita. Los condensados rueron fabricados de acuerdo.

con el ejemplo 3. Las viscosidades en solucidn y las. tem—

" peraturas de fusibén de los policondensados estdn reunidas

“en la Tabla 7.

Tabla. *f

" Policondensado a base de (l-x) moles de adipato de diami-

- noéter y x moles de adipato de olaminodter.

Ex Viscosidad en solucidn P. de £. 2C
' 0,005 2,1 L(8=L82
10,01 1,92 Ll 1=182
0,03 1,56 L(9-Lov
0,05 1,39 ' L Bml 80
S0,L0 1,23 Ll gmr'(f

von ello se muestra que el valor de viscosidad que
8¢ puede alcanzar estd determimdo limitativamente por el
éeonienido de olaminoétsr: ya con 10% en molies, que pusden
esbur presentes fécilmente en el dieminoéter IIL, sin uti

- lizar métodos especiales de puriizcacién, no se pusden ob
) 2

!
i tener policondensados con valorss de viscosidad de 90.luo-

. 943700
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menve .l,3. La causa de las diricultadss de condensacibn
descritus en la oibliografiaz estriba por lo tanbo real—
mente en las porciones prasentes detectables de olamino-
dter en el diaminodier.

La presente solicitud cues corresponde a la Forhu La—
da en la Replblica Fedsral Alemana, con fecha z deféébsto
de 1.966, bajo el I'® G 47.5'1y, IVa/39c, se acoge a los be
neficios ael articuLto 5L del vigente Estatuto sobre rro-

pledad Industrial,

N 0 i A

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-

sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Espuna, por VEIIME afios, son Los siguien
tes:

Ll.=- Procedimiento para Lu fabricacidbn ue poliamidas:
con enlaces éter, a base de sales de dcido adipico ds
eterdiaminas de férmula 5

H N - SUH‘)J - R - (_"ﬂ;_)3 - WH,

" en aue R sigmifica los grupos -0- y —0- (QHZ)H-O— ¥y n

. puede ser 2 a 4 or calentamiento de los compuestos in-
s P

dicados, soles o em~mezcla con sal de 4dcido adfpico de
hexametiienodiamina, hasta temperaturas a las que se for-

|
man las poliamidas, caracterizado porgue se utilizan sa-
les de 4cico adipico de 4terdiaminas, gue contlenen menos
de 1% en moles de olaminoeter.

2z.— Procedimiento segin La reivinuicacibén L, carac-i

343700
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terizado poryus se utilizan sales de dcido adipico de
éter diaminas que contienen menos de 0,5 % en moles de
olaminoéter.
 3.- Procedimiento seglin la reivindicacién L, carac-
5 . terizado poryue se utiliza sal de dcido adipico ue ebi~
e e

Len-bis—(3-aminopropil) éter, que contiene memos &g Qo

en moles de hidroxietil—aminppropil‘éter. e

4.~ Procedimiento segin lag reivindicaciones»lqy 2,
caracterizado porque la condensacidn previa de lus sales

w de 4cido adipico de éferdiaminas, que contlenen menos de
1,0% en moles de olaminoéter, solas o en mezcla con Sai
ae dcido adipico de hexametilenodiamina, se reaiizéfa‘teg
peraturas que se diferencian poco del punto de fusiéh del
condensado previo, hasta de 2502C como méximo, y la ccn-

15 densacibén final se realiza a una temperatura que supera

| en 10 a 602C a la temperatura de condensacidn previg.

Y.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1 ua 3,
caracterizado porgus la condensacidn previa de sales de
dcido adfpico de éterdiuminas, solas o en mezclas con sal

20 " de dcido adipico de hexametitenodiamina, que contisnen
‘(0% en moles o mias de sal de dcido adipico de éterdiami-
na, se realiza bajo la presidn nomsal o bajo una sobre—
presién de como maximo LO atmbsferas manométricas,

6.~ Procediniento segin las reivindicaciones L a 4,

25  caracterizado porque.;a condensacibén se realiza después
de afiadir 0,01 a 0,5 % en moles de 4cido bérico, referi-

- do a los materiales de partida.

Te= Procedimiento para la fabricacibdn de poliamicdas

343700
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Tal y como se ha descrito em la Memoria que antece-

de, representado en el dibujo que se acomparia y para los
fines especificados.

Esta Memoria consta de treinta y dos hojus, escri-

(16,560 08

Wadrid, Do

tas a méquina por una sola de sus caras.
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