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Este invento se refiere a un procedimiento
para la produccidn de poli-epsilon~caproamida que
tiene una gsms de pesos moleculares consistentenenie
estrechos, una bajs concentracién de componente no

5. polimero y cuyos grupos finales, al mismo tiempo,



‘pueden terminarse de un nodo seléc%ivo, y que se puede

mezclar, en fundido, directamente con otros polimeros

sin cambios indeseables en la viscosidad debidos a ls

reaccidn de estos otros polimeros con la poli- -
Se -epsilon-caproamida.

La mezcla en fundido de poli-epsilon-caprosmida
con otros polimeros (v.z., poliésteres), se estd cons-
tituyendo en un método csda vez mis atractivo para la
producciSn de fibrss con propiedsdes extrsordinarias

10, - y de grsn utilidad. Es de importancia crucial para la
produccidn con éxito de estes ssi llamadas "polimezclas™
el uso de polimeros de partida con érsn pureza,'pafti;

-cularmgnﬁg con un contenido minimo en agua, mondmero-
y oligbmero. / EL término "oligémero", segln se em-

15, ‘ plez en la présente memoria, se refiere a lss molé-

culsas Qe polismids que tienen un peso molecular sufi-

cientemente bajo psra que puedan extraerse o lixivier-

se de la masa del polimero con agua caliente (nprmal-
. mente hirvieﬁao);7;'Los oliéémeros pueden ser de caréc

20. ter lineal o ciclico, pero es en especisl conveniente

1imitar la formescidn de oligbmero ciclico porque éste,
sl contrario que la variedsd lineal, no ¢&s reactivo
en condiciones normales de polimerizacibn y no se
puede convertir facilmente en poliamidas lineales de

o5, ’ élto péso molecularf .

Cuando se han de emplear polismidas como Com-
ponentes en una polimeacla, puede ser convenlente tam
bién bloquear los grupos terminales csrboxilo o amino,
para evitar 1la resccibén con los d;més componentes del

30. ' polimero de la polimezcla.'De este modo, al polipez—

¢lar una poliamicde con un poliéster, .es necesario- nox
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amino de la poliamida para eviter la resceidn con los
grupos éster del poliéster.

Otra propiedad desesble en las polismidas fi-
brégenas, sdemés de su empleo en polimezclss, es cue
el peso moleculsr preciso, V.g. las longitudes de
cadena molecular én un lote dado de polimero deberén
veriar solamente dentro de limites muy estrechos. Re-
duciendo 2l minimo el contenido de monémero y oligb-
mero de la poliamida se reslza esta propiedad. Los es
fuerzos encaminados a conseguir uniformidad molecular
de este modo se ven premiadés normalmente por una cen-
lidad superior de la fibras hiladg.

1a$ pdiiémidés, apfopiadas ﬁara mézclérse eh
fundido con polfesteres, puede elsborsrse cslentando
un terminador de cadens spropisdo (normalmente un
dcido dicerboxilico) con : (1) uﬁ aminofcido, (2) una
lactama, (3) una dismina y un 4cido dicarboxilico.

Ls polimerizacién y terminacidén de cadens se llevan a
cabo mediante calentemiento prolongsdo de la mézcla

de la reaccidn in vascuo y/o calentando y poniendo en
contacto la mezcla de la reaccidn con un gas inerte

a un régimen elevado de arrastre. Los componentes de
peso molecular bajo (v.g., sgues y mondémero) se separan
durante ests etaps en un alto grado. La separscidn de
virtuslmente todo el agua y mondmero no es dificil

de conseguir de este modo, puesto que las presiones

de 5 a2 10 mm de Hg de asbsolutos serdn en general su-

ficientes, No obstante, le sepsracién de los oligd-

"meros del fundido del polimero viscoso es més difi-

cil, puesto que tienen presiones de vapoyexiremada-
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meﬁte bajas; en generalies necesario un.calentamiento
prolongado en slto vacio (v.z., presiones inferiores
a 1 mn de Hg) y/o contactos con una stmdsfera evepo-
rative de flujo répido pers eliminarlos o separsrlos
con eficacia. El someter el polimerc a tales cdﬁd*-
ciones extremss de calentamiento sumenta el riesgo de
deterioro del producto, por ejemplo, por descompcsi-
cidn térmica. Ademds, surgen problemas de elaboracién
debidos a la sublimscidén de los oligdbmeros en ica con
ductos del vapor y taponamiento de un sistema comdizn-
sador. 7

Paras evitsr los problemas que surgen en ia se~
parqcién-de'bligémeros en una atmésfera’evapofativa
o in ygggg, se ha propuesbo sustituir las etapas com-
plementarias (y costosass) de : (1) lavar completamente
lgs poliamida con agus caliente para lixiviar los oli-
gbémeros, y (2) deshidratar ulteriormente la poliamida
haste alcanzar un nivel muy bzjo de humedad antes de
le hilatura o ﬁezcla en fundido.

Ademds, para obtener un proceso econdmico de
elaboracidn, son convenientes los tiempos cortos de
reaccibédn con el fin de reducir 2l minimo los costos
de elaboracidn para la obtencidén de una capacidad
dadade produccién. Esto se consigue en general uti-
lizsndo enticades catsliticas iddness, temperaturss
elevedas y separacidén eficiente de productos de condgn
saci6n (v.g., agus). No obstante, los procesos de ela
boracidn en los que se consigue una polimerizacidn
répida .dan en genersl productos que contienen cen-

tidades aprecisbles de oligbmeros ciclicos., For lo
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tanto, los beneficios que se derivan de unos rerfodos
tienden

de reaccidn mbs cortos/a verse desplazados por la mayor

dificultad encontrada en ls eliminscién de tales olih

meros del producto de poliamide.

Por consiguiente, el presente invento tiene

- por objeto proporcionar un procedimiento para ls pro--

duccidn, en un tiempo de reaccién relativsmente corto,

de poli-epsilon~caproamida con un contenido bajo en
oligbmero ciclico.

El procedimiento del invento es un procedimiento
perza la produccibdn de poli—épsilon-caproamida con un

contenido en oligémero ciclico de menos del 2% apro-

ximadamente, cuyo procedimiento comprende:

(a) Célentar una mezcla de epsilon—caprolactama'
Yy sgua a uns presién y a una temperatura elevadas de
forme que, al finasl del calentsmiento hays resccionado
menos del 45 % de la epsilon-caprolactsma, pero que
la mezcla hays stravesado por una-méxima concentracibn
de grupos finales, para formér un hidrolisato;

(b) calentar el hidrosilafo,producido de este
modo & una temperaturs més elevada qué la temperatura
de formecidén del hidrosilato, y también a presidn
elevada en presencis de agua hssta que el hidrosilato
se hsya convertido en una composicidn de prepolimero
que contenga una concentracién de mondmero de equi-~
librio;

(e¢) reducir la presidén en dicha composicién, y

(&) calentar la composicidén mientrss se sepé-
ran los productos voldtiles de la -misms hasts que se
obtiene un polimero.

El invento se bo~s3 en el descubrimiento de que

[
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los oligbmeros ciclicos no se forman en ningin grado
notable después de que el sistema de reaccidén ha sl-
canzado la formacién méxima de grupos finales, seghn

se debermins por valorecidén del total de amina y gfg

" pos carboxilo. Se ha descubierto que este situaciébn

puede alcanzarse en dertas condiciones cuando ha resc
cionsdo aproximadamente el 45 % de la lactama. Se¢ ha
descubierto también que la cantidad de oligbmeros-gi
clicos producidos disminuye con el aumento del tiempo
neceserio pers la consumicién del 45 % del monémero.
Cusnto meyor sea ls velocidad de reaccfn de ls @ezcla
lactema-sgua terminador (si se emplea) durante la ‘con
sumicién de éproximadamente el primer 45 % de la lac-
tema, tanto mayor seré la propercién de formacidn de
oligbmeros ciclicos. Por el contrario, ls cantidad
total de oligbmeros ciclicos -formsda disminuye s
medida que disminuye dicha velocidad.

En generél se considera que la poli-epsilon-
~caprosmida con un contenido en oligbmerc gque alcen-
ce hasta un 2 % en peso aproximadamente, es gpropiada
para lss operaciones de mezcla e hi}atura en fundidoy
la fibra producida de este modo se considera en ge-
neral idénea para la msyoria de los usos. Por consi-
guiente, una caracteristica del presente invento es
que se puede producir poli-epsilon-csproemida con un
contenido en oligdmero no superior a un 2 % aproii-

madsmente en peso, preferiblemente menos, llevando

- a cabo la polimerizacidn de epsilon-caprolactsma en

presencia de agua, 2ditivos, y un terminzdor de cadena,

si ssi se deses, a una velocided inicisl tal que apro-
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ximadaménte el 45 % en peso de la epéilon—céproiactama
haya reaccionsdo al cabo de una hora sproximadamente.

Después se continfla con la hidrolisis hasta que la mez
cla atraviese una concentrscién msxima de grupos fina

les para formsr un hidrosilato, que sea una materia

no volétil consistente en &cido sminocapréice y pro-

ductos de condensscidn de peso molecular muy bajo,. des

puéds de lo cual se puede aumentar la velocided de hi=-
drolisis y polimerizacidn con el fin de reducir al
minimo el tiempo general necesario para completsr la
hidrolisis y poiimcrizacién, 6uyo oumento de velo-
cidsd no de por resultado uns produccidn adicionzl
importahte de oligsmeros ciélicoé; Las técnicas apro
piadas pars aumentar la velocidad de polimerizaciédn
comprende el empleo de una tempersturs elevads, se-
peracibén de mondmero sin resccionsr, empleo de cata
lizadores y otros procedimientos conocidos.

Durante la etapa inicial u operacidén de for-
macidén de hidrolissto se pueden sfisdir terminadores
de cadens y otros diversos aditivos; de este modo,
bien los grupos amino terminales o los grupos car-
boxilo terminales de 1ls cadens de poliamida pueden
"terminarse"o "coronarse". Asi, los grupos carbo-
xilos terminales pueden terminarse iﬁcluyendo en lé
mezcla de reaccidn inicial bien ﬁna mono- o diamina
que tengs al menos 6 Atomos de carbono, preferible-
mente una sralguil mono=- y di-amina, por ejemplo

m-xililendiamina, bencilamina, 4,4 -disminometildi-

fenilo, beta~amino-metilnaftaleno 'y 1,5-diaminometil

naftaleno.
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No obstante, pasra la mezcla en fundido de poli-
-épsilon-caproamida con polifsteres, es conveniente nor-

malmente bloquear los grupos aminos terminales de la

cadens de poliamida para evitar la reaccidn con los

grupos &ster del poliéster durante la mezcla en fun-
dido y ulterior operacién de hilatura, por ejemplo,z
medisnte el uso de las sustanciss descritas en laﬂﬁe-
moria de la patente briténica nfmero 1.117.947, cuya
descripeidn se incorpora en la presente memoria a ti-
tulo de referencia . Son‘éjemplos de tales terminadores
de cadena los &cidos aliféticos, aliéiélicos, aromé-
ticos y dicarboxilicos de cadena heterogénea que tienen.
al menos 6, preferiblemente hasta 20 &tomos de carbono,
por ejemplo écido ad{pico, hexa-3-enodidico, pimélico,
subdrico, azeldico, sebleico, undecanodibico, dode-
canodidico, tetradecanodiéico, ciclo-hexano-1,4-di~
carboxillco, c1c10hexa—2 5-dieno-1, 4—dlcarboxillco,
decalln—2 6—d1carbox111co, blclclohex1l-4 4lgicar-
box{lico, tereftdlico y naftaleno-1,5-dicarboxilico,

y etilenglicol-bis-carboximetiléter. Tambiédse pueden
emplear fcidos monocarboxflicos aliféticos que tengan
8l menos 2 4tomos de carbono ( v.g., &cido acético

y propidnico ) como agenbtes terminsdores, atin cuan-
do sean menos preferibles que los &cidos dicarboxi- -
licos arriba descritos. Los terminadores de cadens
pueden tener también grupos sustituyentes, en el
supuesto que tsles grupos no reaccionen con los grupos
aminé ) carboxilo en el curso de la reaccidén de poli-
merizacibn o peraudlquen la resctividad del écido di-~

carboxilico hacia los grupos. finales amino de la po-
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lismida.

Son ejemplos de tales sustituyentes los grupos
alquilo inferior y éter. Asimismo, el 4cido dicerbo-
x{lico deberi ser termoestable, no voldtil en las con-
diciones de polimerizacidén. También son idéneos los
derivedos similarmente reactivos de &cidos dicarbo-
xflicos, v.g., monoésteres, diésteres y snhidridos
dibésicos para terminar los grupos finales amincs
de las poliamidas del presente invento.

Los agentes terminsdores de Scido dicerbox{-
lico ée emplean preferiblemenﬁe en éantidades de epro-
ximgdameﬁte 0,1 a 0,7, preferiblemente de 0,2 a 0,4
moles por 100'moles de epsilonfcaﬁrolactama. Le can~-
tidad de Acido dicerboxilico empleada determina en un
alto graedo él peso molebular'de la poliamida y la pro-
procién de grupos finales. Asi, segln se describe en
la memoria citeda, el empleo de aproximsdsmente O,1
moles de &cido dicarboxflico por 100 moles de epsilon-
—-ceprolactama da por resultsdo generslmente una po-
liamide que tiene un peso molecudar promedio de apro-
ximsdamente 15.000 y que contiene aproximadamente 20
miliequivalentes de grupos finales smino por kilogre-
mos de polimero (abrevisdo en adelsnte como‘"meq./kg").
ﬁl empleo de 0,2 a 0,4 moles del &cido dicarboxilico:
proporciona una polismida que tiene un peso'molecular
promedio de aproximedamente 25,000 a 40.0C0, que co-
rresponde a una viscosidad relstiva en &cido férmico
de aproximadamente 60 a 90 unidades. Dicha poliamida
contendri menos de 10_meq/#g. aproximadamente de gru-

pos amino primarios, que resulta satisfactoria pars
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las operaciones de mezcls en fundido con poliésteres.

Témbién se pueden afiadir otros ingredientes mo
dificadores de propiedsdes a la mezcls derla resccidn
en cuslquier cantidad que se desee. ée pueden éitgrr
como ejemplos de teles aditivos los agentes ignifuéés
(v.g., compuestos de sntimonio, fosforo y halégens);
Deslustrantes (v.g., didxido de titanio); agentes?n;
tiestdticos, agentes promotores de la adherencis {veg.,
isocignatos y epdxidos) estabilizadores al calor 7 &

1z luz (v.g., iones reductores inorginicos); iones me

télicos de transicién (v.g., iones menganoso, CUPTOSO

y estanmoso); fosfitos, aminas orgénicas (v.g., sminas

8rométicés alquiladas y condensados de cetonsemina .aro -
mética); colorantes termicamente éstables, agentes
fluorescentes y abrillantadores, y sgentes de reticu-
lscién latente, bacteriostatos (v.g., fenoles y amines

custernarias); particulas coloidales de refuerzo y

agentes contra la suciedad., Estos aditivos pueden incor

porarse en el polimero en cualquler estadlo de la res g
cibén, bien como concentrados distribuidos en el mo-
nomero o en poliamida preformada, o como ingredientes
puros. No obstante, desde el punto de vista de alcan-
zar una eficacia de operacidn, es preferible intro-
ducir los aditivos junto con el agente terminador de
1s cadens al comienzo del proceso. La dispersidn debi ‘
de de estos ingredientes dentro del polimerb se con-
sigue por medio de los métodos normsles empleados en-
1la rama de la hilatura en fundido.

La velocidad de polimerizacién de epsilon-ca~

prolactama en un sistems que comprende iniclalmente
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el msnémero, agua y aditivos (que pueden comprender
terminasdores de cadena) depende de las concentraciones
de epsilon~-caprolactama, sgue y terminador de cadena
(si se utilizs) asf{, como también la temperaturé. De
5. . este modo, se produce una poli-epsilon-caproamida
con un contenido no superior al 2% en peso sproxima-
demente en oligdmero ciclicos, y que se puede dejar
sin terminar o terminarse con &cidos monocarboxilicos
o 4cidos dicarboxilicos, regulando los fectores asrriba
1C. indicados de forma que se setisfaga ls siguiente re-

lacidn cuantitativa:

_ —
1> > 0,55 (1)
en la que:
t = tiempo (horas)
15, - M = concentracién (moles/litro) de epsilon-ca-

(o)
prolactems a t = o, y

B = velocidad de desaparicibén de epsilon-ce-
prolsctama (moles/litro/hora).
Una caracterfstica del presente invento es que el
" 20, - valor de M estd determinsdo por la expresidn (2) que

sigue:
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’ o T e P c
[ P+8840,0026_7 [ k, (K ~FP)=k Mw_/ (2

Ko

(3)

contante de la velocided de policonﬁen;

sagién (1/mol/hr.)

8,948 x 105'ex§{f'f5307:7'

contante de velocidad de poliasdicidn -
(1/mol/hr.) .

2,914 x 108 exy 7845
7

constante de la velocidad de hidrolisis

del mondmero (1/ﬁol/hr.)

2,011 x 107 exp [ "11-00"]
' o

constante de equilibric de la policon-

densacidén (1/mol)

0,519 exp[s,s%j |
pi

constente de equilibrio de la poliadicidn

(1/mol)

1,398 x lO"2 exp[f;’455:]
T

temperaturs absoluta (°x);
con¢entracién (moles/1) de epsilon-capro-

lactema en el tiempo &3

e - R
[P 7=/ "P+85+0,0026.7/ k I_7-k [E(P+as)-¥ (M ~H-P)

]
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w = concentracién (moles/l ) de agues en el

tieﬁpo %

=
L}

velocidad de desspsricidn del agua
(moles/1/hr.);
P = concentracmén (moles/l) de grupos finsles

amlno,

e
"

velocidad de asparicién de grupos finsles
emino (moles/l/hr.)
S = concentracién (moles/l) de finalizador
de cadena, y 4
a = nlimero de grupos carboxllo por moléculc
de terminador (v.g. para el édcido seb-
cico, a = 2; pera el éc1do acético, a =-1)
Los procedimientos pars.el manejo de las rela-
ciones citsdas con el fin de obtener condiciones de
reaccidén de acuerdo coﬁ el presente invento se reali

zan preferiblemente por medios mecédnicos, que resul-

tarén evidentes a los expertos en las cienciss matemd

ticas.

De preferencia, la materia prima de epsilon-ca-
prolsctama contiene aproximadamente de un 0,2 ¥ o
1,5% en peso de agua, y ls reaccibén se llevs a cabo
8 una temperztura de aproximasdamente 225°C 8 unos
28000, cuyzs condiciones satisfacen la expresién cuan
titativa (1). | . |

Después de haberse alcanzado la formscidn mé-
xima de grupos finales, se puede sumentar répidamente

la temperatura de la mezcla de ls reacddn (preferi-

-blemente con retencidn de agua en el sistems) de pre-~

ferencia a una temperstura comprendida entre,250°C vy
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'300°C. En estas condiciones, el resto de la epsilon-

caprolactanma se-consume_répidamente hasta que se alcsn
za aproximadamente la concentracidn de mondmeros de
equilibrio. El nivel de concentracién mondmero-de emi
librio depende de la temperatura de la reaccidn, ccn
tenido en sgua y de si el proceso de elaboracidn es

un proceso continuo con retromezcls o flujo tapda, o

un proceso discontinuo. Este estadio o etapa del pro-

ceso de elaboraciédn se denomina "etapa de alasrgemiento
de cadena"; el producto de la misma se denomina "pre-

polimero” a causa de su v1scos1dad relativemente bada

‘comparada con ls del producto flnal De este modo, el

tiempo necessrio en general pars.la conversién completa

de epsilon-csprolactama a poliamida se reduce enorme-
mente sin auménto concomitante.en contenido en oligd-
mero que se producia con snterioridad a este invento.

A conbinuacién se ilustra el invento por medio

de los ejemplos que siguen en los que las partes y por

céntajes se dan en peso, en los que las presiones se

expresan en unidades absolutas a menos que se indigue
lo contrario, en los que las medidas de viscosidad se
expresan en término de unidsdes FARV / viscosidades
relativas normsles en &cido férmico, segin se descri-
bre en ASTM D-789-62T para el polimero crudo (V.g., sin
laver)_/ y en los que los meq./kg. de grupos finales
amino y grupos finales_carboxilos estd determinado pér
anélisis quimico disolviendo una muestra de polimero

de un peso determinado ‘en m-cresol valorado con una £o-
lucidn metsndlica de acldo p-toluenosulfonlco hasta el -

punto final agzul del tlmol, y en slcohol benclllco v
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"valorando con una solucién de hidréxido de sodio en al

cohol bencilico hasta el punto finel de la fenolfta-

leina, respectivamente.

BEJEMFLO 1
Una mezcla fundids de 0,75% de 4cido sebdcico,

0,014% de acetato cﬁprico:dihidrétado,. 0,7% de agua,

'y 98,%de epsilon-caprolesctame a 90°C, se bombed de

uns forme continus a través de un precalentador, que
calentd 1ls carga a la tempersbura de operacidn, a un
apsrato normal, estanco, de hidrolisis y pqlimerizscién
(que en sdelante se denominaré "el reactor"), que se
mantuvo 8 una temperatura de aproximsdamente 25000 N
una'preéién de apfbximadamenﬁe 1;200g/cm2}'La velo-
cidad de flujo de entrsds y salida del reactor se

reguld de forma que el términoc medic de tiempo de

permsnencia en el mismo fuera de ‘aproximsdamente 1 a

2 horas pera obtener un hidrosilato/ extractables en

“agua caliente (v.g., mondmero y oligdmeros) 52%, grupos

finales amino 90 meq/kg, grupos finales carboxilo

165 meq/kgj que después se bombed a un resctor de po
lisdicibn, mantenido a 290°C y a une presién esen~
cialmente autdgens; el tiempo de residencia medio del
fundido de reaaidén fué de aproximedemente una hora
para obtener un prepolimero (contenido en mondmero
12%, contenido en oligdmero ciclico 1,9%, grupos fiﬂé—‘
les smino 42 meq/kg., grupos finales carboxilo 115
meq/%kg.). E1 prepolimero se bombed a través de una

place de molde o matriz a una caldera de vaporiza-

-¢ibén répida en la que se redujo la presién a 50 mm

de Hg absolutos, y en la que se elimind la mayoris

dei agua libre y algo de mondmero; el tiempo de resi-
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dencia fué de aproximsdemente tres minutos. Después

se transfirid de una forma continus el fundido de po-
limero a un reactor horizontal de husillo simple (lig
mado "termiﬁador") mantenido a una temperatura de épro-

ximsdamente 280°C vy 8 una presidén de aproximsdamente

.5 mm de Hg absolutos (tiempo medio de residencia:rapfg

ximadamente 2 horas) pars obtener un polimero (FARV 52,
contenido en oligbmero ciclico 1,7#%, contenido en mo=-
némero < 0,1 %,grupos finales smino 10 meq/kg., £rupos
finsles carboxilo 83 meq/kg.) que resulté'apropiadc

pars hilatura directa o mezcla en fundido sin elebora--

‘¢idén complementeria.

“EJEMPLOS II-VII

Se repitid el procedimiento del ejemplo I a ex-
cepcidn de que se variaron el contenido en agus, Germi-
nador, y temperaturs segin se indica en la tabla. En los
ejemplos VI y VII las condiciones eran tales qué nés
del 45% de la caprolsctema hebia reccionado sl cabo de
una hors sproximsdasmente con el resultado de que el
contenido en oligdmero en el producto final excedia

del méximo desesdo del 2%.
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TABLA A - .
T » } .
Contenido ini Contenido en Tempe;atugs' T
: cial en agua dcido sebédcico de reaccidr N
Ejemplo (%) (moles/ks) _(£g 2
T
IT 0,2 0,00 '280 :
11T . 0,5 . 0,00 245
W .0 0,06 . 235
v 0,7 ' 0,06 220
Vi o 1,5 0,00 280
VII 3,0 0,027 250 .
a Estos vslores se determinen
poI

que sale del reasctor.

POOR
QUALITY



reid Tiempo (en horas) nece- Concentracidén de grupos Contenido en oligdm
: - "sario para slcanzar un flnales\carbox1lo ro en el producto
45% de conversidn (mea/keg)® fAinal (%)
). . |
- T 150 1,3
..o T e S
_ 2,0 160 . 1,6
, 2,5 - 140 ' - 1,5
y i 0,5 250 ‘ 345
0,35 . 400 | ' 3,2

por el material

: POOR
QUALITY
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NOTA

Descrita suficientemente 1s naturalezs del in-

" vento, asf como la msnera de realizsrlo en la préctice

debe hacerse constar que las disposiciones anterior-
mente indicadss, son susceptibles de modificaciones

de detalle en cuanto no alteren su principio fundamen .

‘tal. También se hace constar que el invento se reficre

a-una solicitud de Patente presentada en Norteaméri-
ca con fechs 28 de diciembre de 1.967 y bajo el no -

694,04k, acogiéndose por lo tanto a los beneficiosf@ue

‘conceden los Convenios Internacionsles en vigor, siendo

lo que constituye la esencia del referido invento, y
por.lo que-se solicita una Patente de Invencidn por
20 afios, en Espafis sobre: "FROCEDIMIENTO PARA LA ERODUG
CION DE FOLI-EPSILOK~CAPRCAMIDA"; caractirizéindose por
lo siguiente:.

1.~ Procedimiento para.la produccién de poli—
epsilon-papréamida, con un contenido en oligdmero ci-
clico de menos de un 2% aproximadémente, carscterizado
porque comprende calentar una mezcia de epsilon-capro-
lactsma y agua a una presién Y @ una temperstura ele-
vadas de forma que, al final del perfodo de celenta-
miento, haya resccionsdo menos del 45% de la epsilon-
caprolactama, pero que la mezcls haya atfavesado una.
concentragiéh méxima de grupos finales, para formar
un hidrolisato; calentar el hidrosilato producido a.
ungtemperaturs sﬁperior a la temperatura que se emplea
para formar el hidrosilaté, vy tembién a uns presibén
elevada, en presencia de agus, hasta que el hidrosilsto

se haya convertido en una composicién de prepolimero
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”ARZ:“‘

que contenga unaconcentraclén de monémero de equili-

brio; reduclr la pre516n en dicha comp051c1on, ¥y ca-
lentar la comp051c10n mientres se separan productos
volitiles de la misma hasta que se obtiene un poli-
mero.

2.~ Procedimiento segﬁn 1a-reivindicac16n 1,
carscherizado pofque el éontenidd en sgua de la ﬁezcla
en is primera etaps es de un 0,2%-a un 1,5%.

%.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1 &
2, caracterizado porque la primera etapa se realizé
a una temperatura comprendlda entre 225°C a 280°¢.

4, - Procedlmlento segun cualqulera de las rei-.

v1ndlcaclones anteriores, caracterizado porque 12 p

mera etapa se resliza a la pres16n autégena.

5.~ Procedimiento segln .cualquiers de las rei-
vindicacioneé anteriores, caracterizado porque la pri
mera etapa se lleva a aabo en un espacio de tiempo que
alcanza hasbta tres horas. ”

6.- Procedimiento seglin cuslquiers de las rei-
vindicaciones snteriores, carscterizado porque la mez-
cla comprende también un terminador de cadena.,

7,- Procedimiento segin la reivindicacién 6, ca
racterizado porque el terminador es difuncional con
relacidn a la reaccién de fo:macién de smida, y con=-
venientemente es un écido dicarboxilico que tiene al
menos 6 4tomos de carbono, preferiblemente un Scido

slifftico, aliciclico, aromdtico o dicarboxilico de

‘cadena heterogénea, especislmente 8cido sebédcico.

8.— Procedimiento segin las reivindicaciones

6 & 7, caracterizado porque se emplea de 0,1 2 0,7

moles de terminsdor de cadena por 100 moles de epsilen
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caprolactama.

9.- Procedimiento seglin cualquiera de las rei-
vindicsciones anteriores, caracterizsdo porque Ja ée-
gunca etapa se lleva a cabo a una temperatura de 250

5. a 300°¢, |

10.~ Procedimiento pars la produccidn de-pgli—
epsilon-caproaemida, tal y como queda sustancialmente
descrito en ls presente Memoria,

Esta Memoria consta de 20 hojas escritas a nb-

10. * quina por una sola cara.

OMEZ ACEBO Y MODET
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