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"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ESPUMAS DE POLIAMIDAM.-

Solisitants TARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCEAFT, entidad alenana,

residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

La presente invencidn tiene por objeto un procedimien-
to para la obtencidn de espumas de poliamida unifarmes y de
poros finos, mediante adicién de reguladores de poros.

Ya se conoce que los copolimeros en blooue de organogilo-

5. ¥anoxialquileno se pueden utilizar como reguladores de po-
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T0s en la preparacidn de espumas de poliuretano. Muchos de és-
tos productos son inestables al aire y se hidrolizan parcial-
mente bajo la influencia de la humedad atmosférica a tempara-
turas tan bajas como la temperatura ambiente. En la preparacidn .
de espumas de poliamida a partir de lactamas mediante poiimeri-
zacién idnica activeda, son inevitables las temperaturas supe-
riores a 1l40°C. En una serie de sistemas catalizador ~ activador,
el espumado se efectia ya a temperaturas que oscilan alreﬁedo}
de los 2009C. Para obtener el anidn lactama, el cual iniciu la
polimerizacidn, el producto de reaccidn deberd ser bdsico. Por
lo tanto, no es de esperar que los polimeros en bloque de crga-
nosiloxanoxialquileno sean estables bajo las cbndicioneé de la
polimerizacidn idnica. ‘

Se ha descubierto ahora sorprendentemente que la-adicidn
de pequefias cantidades de copolimeros en bloque de organosilo-
xanoxialguileno durante la polimerizacidn idnica de lactarmzs,
en presencia de activadores y catalizadores, bajo espumado, re-
duce considerablemente el tamafio de poro de las espumas de po-
liamida resultantes y unifica la distribucidn del tamalio de
poro. Cuando se emplean hases fuertes como catalizadores, tales
como, por ejemplo, lactama sddica o borohidruro sddico, la voli-
merizacidn se perturba a concentraciones superiores a 0,3 % en
peso: Las concentraciones preferentes se encuentran entre 0,005
y 0,1 % en peso cuando las bases fuertes se encuentran presen-
tes como catalizadores. REn presehcia de bases débiles tales co-
mo, por sjemplo, las sales alcalinas de dcidos carboxilicos, se
pusden emplear también concentraciones més elevadas, por ejemn-
plo, cantidades de hasta un 5 % en peso.

Los copolimeros en bloque de organoxiloxanoxialquileno,

que son adecuados para utilizarse en el procedimiento segin la
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presente invencidn, como reguladores de poros son, por
ejemplo, aguellos que se describen en la patente britd-
nica 925.403;

Especialmente adecuados son los compuestos de ér-

mula general:

O(stiO)p(CnﬁgnO)zﬂ"
R'S1Z— O(RpS10)(Cpflan0)zR"

0(RpS10), (CpHp,0)zR"
en la que R y R' significan restos hidrocarburcsg alifdticos
o cicloalifdticos con 1 hasta 8 dtomos de carbono que, €r
caso dado, tienen uno o varios grupos funcionales y que pue-
den estar sustituidos por haldgeno, R" significa hidrdgeno
0 un resto hidrocarburo alifdtico, cicloalifédtico o aromdtico
con 1 - 8 dtomos de carbono que contienen uno o varios gru-
pos funcionales que pueden estar sustituidos por haldgeno y
P, Q ¥ r significan un nimero de 2 hasta 15 y (anZno)z re~
presenta un bloque polioxialquileno.con 10 - 50 unidades de

oxialquileno, por ejemplo, un bloque de polioxipropilano y

polioxibutileno.

Preferentemente, (CpH, 0)y es una mezcla de unidades
de oxietileno y oxipropileno con aproximadamente 17 - 19
unidades de oxietileno y 1l - 15 unidades de oxipropileno.

Preferentemente, p, ¢ ¥ * tienen cada una un valor
de 6. Se da preferencia, como regulador de poros segun la

presente invencidn, a un compuesto de fdrmula

CoHg-S1 —— 0 —‘K Si-0 (CpHgn0)z~C4Hg
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en la que (CnHznO)z significa 17 unidades de oxietileno y
15 unidades de oxipropileno.

Los copolimeros en bloque de organosiloxanoxialquilsno
se pueden agregar en el asi llamado espumado de recipiente
unico, es decir, los componentes se calientan juntos a las
temperaturas de reaccidn, poco antes de la polimerizacidn.
Pero también se pueden incorporar en las nezclas de espumzdo,
que se emplean después de un largo almacenamiento. Cuando se
espuma segin el procedimiento de dos recipientes, es copve-
niente agregar el regulador de poros o bier a la fusidn As
activador-lactama o bien a la fusidn de catalizador-lactama.

Como activadores para la polimerizacidn idnica se pue=-
den emplear los siguientes compuestos: N-acil-lactamas tales
como N-acetilcaprolactama y N-carboaleoxicaprolactama, los
isocianatos, tales como el hexametilendiisocianato y fenili-
socianato y los productos de adicidn de isocianato a lactamas,
tales como la hexametilen-6-bis-carbamidocaprolactama, preferen
temente compuestos de isocianato o donadores de isocianato,

Como agente de espumedo o expansidn se puede emplear
un exceso de isocianato o de un compuesto gue volatice a la
temperatura de reaccién, tal como dioxano, o de un producto
que ceda tales gases, tales como azidas.

Ejemplo 1

Una mezcla de 70 g de caprolactama, 4 g de hexametil-

endiisocianato, 0,035 g de un copolimero en blogue de orga-

nosiloxanoxialquileno de férmula:
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- CHz -

1
Cpig-81i 4— 0 51~0 (CrHan0)5~CaFg
: |
CH
t5] 6 13

en la que (CpH,.0), significa 17 unidades de oxietileno y -
15 unidades de oxipropileno, se calienta a 2002C y agitando
rdpidamente se agrega a la citada mezcla una fusidn de 30 g
de caprolactama y 0,5 g de borohidruro sdédico, que se¢ man-

tiene a 809 hasta 10092C, El agltador se retira inmedlata-

" mente. Se forma una espuma de poliamida de poros finos,

Ejemplo 2
Como en el ejemplo 1, pero se emplean 0,15 g del

copolimero en bloque de organosiloxanoxialquileno. La po-
limerizacidn no se inicia.
Tjemplo 3

Una mezcla de 100 g de caprolactama, 4 g de hexametil-
endiisocianato y 0,75 g de formiato sédico y 0,03 g del co-
polimero en bloque de organosiloxanoxialquileno del ejemplo 1,
se callenta bajo agitacidén a 2002C. Después de 2 minutos se
forma une espuma de poros finos con una densidad de 0,25.
Ejemplo 4

Como en el ejemplo 3, pero se emplean 0,15 g del copo-

limero en bloque dé organosiloxanoxialquileno del ejemplo 1.
Degpués de 2 1/2 minutos se forme una espuma de poliamida de
poros finos de densidad 0,24. La espuma no se diferencia en
tamafio de poro y uniformidad de la espuma preparada segin el

ejemplo 3.
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Tjemplo 5
Como en el ejemplo 1, pero sin que se use el co=-

polimexro en bloaoue organosiloxanoxialquileno. Se forma

una espuma de poliamida de poros bastos de densidad 0,14.

El didmetro medio de poros de la espume es aproximadamen-

te 10 veces mayor que en el ejemplo 1 y mucho més irregulaw,

Zjemplo &

Como en el ejemplo 3, pero sin que se use el czpo-
limero en blogue de organosiloxanoxialquileno. La espuma que
se forma tieqe una densidad de 0,30, Zl didmetro medio de
poros de la espuma de poliamidad es unasg 15 veces mayor que
en el ejemplo 3., Ademds la espuma es poco uniforme.

‘ NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica-

das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan-

to no alteren su principio fundamental. También se hace cons-= -

tar que el invento corresponde & una solicitud de Patente
presentada en Alemanie con fecha y nimero siguientes: 20 de
octubre de 1967, n® F 53 842 IV4d/39¢; acogiéndose por lo
tanto a log beneficlos que conceden los Ganvenios Inter-~
nacionales en vigor. Siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn por 20 afios en Espafia sobre: PROCEDIMIENTO PARA
LA OBTENCION DE ESPUMAS DE POLIAIMIDA; caracterizédndose por
lo siguiente:

1.- Procedimiento para la obtencidén de espumas de
poliamida, uniformes y de tanalio de poro fino, medlante

polimerizacidn idnica activada de lactamas, bajo espumado,



10.

caracterizado porque la polimerizacidn y el espuradd se
efectian en presencia de copolimeros en blogue de organo-
siloxanoxialquileno,

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca- !

racterizado porque a la mezcla de polimerizacidn compucsha

de lactama, activador y catalizador, se aflade de un 0,003
aun 5 % en peso del citado copolimero en bloque de organo-
siloxanoxialquileno.

3.~ Procedimiento para la obtencidn de espumas de pu-
liamida; tal y como queda descrito sustancialmente en la

presente Memoria,

Esta Memoria consta de sietgf hojas escritas a mé-

mé
19 0CT. 1968

4

quina por una sola-cfra.
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