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El objeto de la presenmte invencidn 3 un pro-

cedimiento parn la obtencidn de espumes de poliamida.

Ya se conoce que las espuas de poliomide se

ueden obtene i ] ; j
P nex polimerizando lactamas en Presencia de

-

5. bases, tales como loctemas slealimes, y un activador,

Mod. 615
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tal como lactamss ;Sglédég

formadores de gas o bien disociadoves de gas, por ¢jem-
plo, azidas. También ha sido propussto cl introducir
gases durente la polimerizacién, tales como por ejemplo,
5. nitrogeno. En estos procedimientos s¢ Formanm, sin enbar
g0, por lo general espumas muy hebterogénoas y do PO O
gruesos. Debido sl breve tiempo de polimerizacion, ta~
les procedimientos son dificiles de reproducir.
Tembién se conoce que las espumes de poliomi-
10. da se pueden obtener calentando con agitacion mezelas
capuces de espumar, btal y como se describiecron en la
patente US 3 382 195, patente britanica 1 112 515 y pa-
tente belga 701 945, asi como @eghin una proposicidn an-
torior (Sol. de patembe P 17 20 735.1). Segin otra HX0=
15. posicidn anterior se emplea en este casc un sistoma Ge
aparatos que se compone de una caldera de Ffusidn, unae
bomba y una cémera de reaccién.ﬁrovista de un agitador.
La mezcla se impulss a temperatura ligeramente por en-
cime de su punto de fusion, conm ayuda de la bomba, ha-
20. cia la cdmera de resccidn donde se imicia la espumacion,
Los dilsocianatos se transforman con despreniimiento de
dioxido de carbono en policarbodiimides, por ciclacidn
en isocianatos polifunciomales. Si esta reaccion se reg
liza con fuerte agitacion se forma un l1{quido cremoso
25, con una viscosidad ligeramente elevada que, & través de
un coladero de rebose, fluye hacia un molde donde termi
‘na de polimerizaer con eSpuUmMACLON.
Se ha descubierto ahora uvn procedimiento para
la obtencidon de espumas de poliamida de lactamas con’

30. ayuda de la polimerizacidn lonica activada que se carag
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toriza porque en la mezcla, capaz de polimerizacidn de

lactama fundida, catalizador bdsico y un activador ba-
jo presion, se disuelve un gas y la masa de reaccidn se
descomprime & la temperatura de polimerizacion y a cone-
timmacion se termina de polimerizer en un molde.

Se ha descublerto gque la turbulencia, extra-
ordinariamente importante para la obbencion de espumas
de poros finos, se puede lograr si la mezeclas de polime-
rizacion se satura bajo presién con un gas y se descon-
prime duranie la polimerizacién,previa, efectuanions la
polimerizacion previa preferentemente en tubos con un
didnetro relativamente pequeiio. Se suprimen aai, de es-
te modo, tanto 1o sgitacidn como el transporte a través
de la bomba. El gas cumplo tres funciones: transporte
del producto a reaccionar, generacion de la turbulencisa
durante la polimerizacidn previa por la descompresidn y
la formacidn de burbujas que ésto implica y la de pro-
pulsor para la eapuma. La turbulceneia ¢rece con el au-
monto de la velocidad de flujo unido o la dilatacidn.
Es conveniente si las dimensiones del tube de reaccidn
86 saeleccionan de manera que se superen velocidades de
flujo de 0,5 m/seg,

Una ventaje esencial del procedimiento, segin
la presente invenscion, en comparacidon con los procedi-
miembos conocidos de introduclr y agitar nitrogeno en
le fusion de la lactama es que se forma una espume de
pores extraordinaricmente finos. Ademés, este proceso
se puede reproducir con toda exactitud,

El procedimiento se realiza saturando con dh

gas bajo presién una mezcla adecuada para la polimeri-



zeeion idnica estable a la” temporatura de fusidn de la
lactoma, compuesta de lactema, de un catalizedor hisj-
co y de un activador a una temperaturs juste por enci-
ma del punto de Ffusidén de la lacteme. A través de una

54 © vélvule en ¢l fondo se impulse el liquido per la pre-
sién del gas hacin un tubo calentado en el que se¢ imi-
ciz la polimerizacién previa. Por la rdpida cafds de
presién se [forman burbujas fines que producen uny ele-
vada turbulencis durante la polimerizacion previa. Ta

10, mezela de reaceidn fluye enbonces en un molde calenia~

do o aislado domlo termina de polimerizar la mesa cou
formacidn de espume,

Le temperatura de la mezcla de reacoidn pus-
de encontrarse en la zona de TO a 1108C; preferentunzn-

15. te 8o trabaja a una temperatura ligeramente por encims
del punto de fusion de la lactama.
Fundamentelmente se pueden emplear para el
procedimiento de la presente invencidn todas las mes-
clas idnicamente polimerizables de lactama, activador
20, y catalizador que a la temperatura de fusidn son esba-
bles durante un periodo de tiempo determinado y que al
calentar a temperaturas mids elevedas bermingn de poli-
merizar coa vapidez. Ejemplos de tales lactamas son la
€ ~ecaprolactama y la leurinlactema, especislmente ade~
25. cuada es la & -caprolactama. Como activadores se pueden
| emplear las lactamas N-acilades conocidas, tales como le
lactams acet{lica y los productos de adicién de isocia-
natos con loctames. Para la espumacidn se pueden omplesr

también los catalizadores bisicos vsuales, tales comox

30. las lactamas aloalinas o los productes de los cuales ge
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forman sales, especialmente también las bases mds dé~
biles, tales como las sales alcalines o slealino-te-
rreas de los Acidos carboxilicos que conducen a mez-
e¢las estabilizadas,

Especialmente adecuades son, sin embargo,
aguellas mesclas de polimerizecion en las cuales se
emplea un isocianato en cantidades tales que actis,
tanto como espumante como propulsor, es decir, el iso-
clanato so emplea preferentemente en unn cantidad de
1 mol-% como minimo, referido a la lactama, siendo la
pro?orcién molar entre isociamnato y compuesto alcali~
no o aleslino-térrec bésico preferentemente superior
a 5:1. Cuando se emplean poliisocianatos, tales como
hexametilendiisocianato, 4,4'-difenilmetandiisocianato
y toluilendiisocianato se formen por disociacion de Gi
éxido de carbono policarbodiimidas que se remificas pur
unidades de isocianato. Esta reaceion transcurre en el
tubo de reaccion anteriormentc descrito en el que, de-

2

bido a la descompresion simulténsa, se presenta una for
macion de burbujas, que se refuerza por la formeeidn
quimica de dioxido de carbono. Se forma de esta menera,
una elevada turbulencia que se aumenta més aun por la
elevada velgcidad de flujo. Debido & un eierto aumento
de la viscosidad por la formacion de policarbodiimida
ge forma una mass cremosa, relabivamente estable, que
dezpués de selir del tubo de reaccldn termina de poli-
merizar con espumecidn en un molde previamente calente-
do o aislado.-

Como catalizadores son especialmente adecus-

dos las salos gleeliras de los acidos carboxilicos,
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lea catalizedores también son estables a Lu bemperatbu~
ra de fusion de la laciama.

Segun el procedimiernto de la presente inven-
pién se puede emyiear fundamentalnente cualquier gas
que se disuelva en la lactema y sea inerie con relacidn
a la mezcla. Cuando como catalizadores se emplean basas
débiles, tales como soles alealinas de feidos carbowd-
licos es especialmente adecuado el didxido de carbono.
Con bases mas fuertes, tales como la lactama alquilica
o borohidruro sddico, reacciona el didxido de carbong.
Esto se puede evitar empleando o bien un gas inerte sal
como nitrégeno o saturando la fusidn de lactame-activs
dor con didxido de carbono y Sclo entonces mezclanio en
el tubo reactor con el catalizador. El cotalizsdor se
puede impulssr en el tubo de reaccidn con ayuda de un
gas inerte,

La densidad de la espum2 se puede verizr por
la presidn de.saturaoién.y por la seleccion de los go—
sen con mAS 0 menos solubilidad en las lactamas. Seghn
el procedimiento de la presente.imvencidn, sc pusden
preparar espumas con una densidad de 0,05 a 0,95 g/em&,
preferventemente de 0,1 a 0,7 g/om’. En comparacidn con

los procedimicntos conocides se puedsn preparar coun cen

e

tidades iguales de agente propulsor (por ejemplo, :

Q-

L3

cianatos) espumas de poliamida de peso especifico menor,
o se prede preseindir del empleo de agentes de propul-
sidn adicionales. Las espumas do poliamids preparadas,
segin el procedimiento de la presente invencidn, =e pue

den emplear en todes partes donde, ademas de un buen
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efocto aislante, Se exijan buenas propiedades térmicas
¥ mecdnicas,

EJEMPTO 1 -

Una mezela de 20 kg de caprolactama, 140 g
de formiato de sodio y 20 ¢ de gel de s{lice segin
Stahl se calientan a 20092C hasta gue se haya disuelto
el formiato de scdic y agitando fuertemente se enfrig
a 70 -~ 802C de merera que el formiato de sodio se pro-
cipite en forme fipamente repartida. Se agregan 800 g
de diisocianato de hexametileno y 20 g de polimero e
bloque de poliéter de polisilicona como regulador de
pores, La fusidn se descosbra a contimacidn con ayuda
de un cilindro enfriador.

6 kg de la mezcla preparada se funden con agi
tacion en una caldera calentada con vapor de agua. Bajo
una presion de 2 atmésferas de sobrepresidn se satura
la fusidn a una temperatura entre 90 y 1009C con didxi-
do de cerbono. Después se abre la valvula del Tomio y
la fusién fluye hacia un tubo de acero de 1,5 mm de did
metro y 1,50 m de longitud. Mediante una calefaccidn
por resistencia eléetrica se mantiencn 1,10 n del tubo
a unos 2002C, los siguientes 0,40 m a 2402C. Con un flu
jo de 10 kg/hora so encuentra la teuperatura de salida
en-unos 22020, Ia fusidn sale hacia un molde celentado
a 2109C en el que polimeriza con espum:cion. Densidad
de la espuma 0,23 g/cmd,

EJEMPYO 2

Como on el ejomplo 1; se satura le fusion con

5 atwdsforas do sobrepresidn de CO, en lugar de con 2

atmosferas de sobrepresidn. Las espumas tienon una den~
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sidad de 0,12 g/cm
PO 3 -

Como en el ejemplo 1; se satura con 3 MVmonfg
ras de sobrepresidn de mtrogeno, en lugar de con diéxi
do de carbono. Los espumas tisnen une densidad de 0,20
g/bms.

EJEUMPLO 4 -

Como en el ejemple 1; en la preparacidn do 1
mepcle espumable se empleaxn solaments TO g de formiate
de sodio y 150 g de diisocienato hexametilérico. Ia waoy
cla se satura con 1 atmosfers de sobrepresidn de nitrd-
geno y se hsce espumar come Se ha descrito en el ejen-
plo 1. Lo densidad de las espumas es e 0,8 g/em3,

w“«w NOTA -

Descrita suficientemente 1la nmatureleza del
invento, os{ cowo la menera de realizarlo en la préc—
tica, debe hacerxse constar gue las disposicionss an~
teriorments indicadas, son susceptibles de modificacio
nes de detalle en cuanto no al%exen su principio funds
mental. También se hace conabar que el invenio corres.
ponde a una soliclitud de patente presentada en Alenaris,
con fecha 10 de emero de 1269, bajo el N P 19 01 031.2,
acogiéndose por lo tento, a los bensficloes que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo gue
cbnstituye,la esencla del referido invento ¥ por lo que
se solicita Patanhe de Invencidn, por 20 afios en Tspafic:
?ROCEDIMIEN$0 PARA LA OBIEHCION DE ESPUMAS DE POLIANIDA;
ceracterizandose por lo sigulente:

18,~ Procedimiento para la obbencidn de espdl

mes de poliamida, de lactamas, por polimerizacidn idnica
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activada, caracterizado porque en la mezcla fundida, ca-

raz de polimerizacion, de lactema, catalizador bdsico y
un activador, se disuelve un gas bajo presion y la masa
de reaccion se descomprime 2 la tenperatura de polimeri
zacion y a continuscion se termina de polimerizar en un
molde.,

28,~ Procedimiento, segin la reivindicacion
18, caracterizado porque el gus se disuelve a unz tem-
peratura ligeramente por encima de la temperatura do fu
sién de la lactama,

38,- Procedimiento segin la reivindicscidn 18,
caracterizado porque la descompresion y el calentamien-
to a temperatura de polimerizacion se efectia en un e
bo a una velocldad de flujo superior a 0,5 m/sog.

48,- Procedimiento segin la reivimdicacidn 18,
caracterizedo porque los activadores y agentes de pro-
pulsién son diisoccienstos,

58,~ Procedimiento megin la reivindicacién 18,
caracterizade porque ol catalizador bdsico es una sal
alenlina de deidos carboxilicos,

6%,~ Procedimiento segin la reivimdicacidn 48,
caracterizado porque el diisoclanato es hexémotilenain
isocianato.

78, Procodimlento segin lereivindicacidn 48,
coraclterizado porqua el diisociannto es difenilmetane
-4 4t =-ditgocianato.

88, Procedimionto segun la reivindicacidn 4@,

caracterizado porque el diisoccienato es toluilendiiso-

-
v

cianato.
' 3 » 3 -
98.~ Proccdimionto segin le reivindicscidn 18,
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caracterizado porque ol gas es dioxido de carbond,
4 ] 3 I .
108 .- Procedimiento segin le reivindiceciin
_ .
18, carpcierizedo porgue el gas €8 XLvIOZeNo.

118 .~ Procsdimientc segin la reivindicacidn

- 4 2
4¢, caracterizado porque el isocclenato orgonico Se Om-

plea en upa cantidad de 1 mol~% como minimo referido
a la lactama,

128,~ Procedimiento para la obteneion de ¢
pumas de poliamida; tal y como queda sustancialmente
deserito en la pressnte Memoria,

Eeta Memoria conste do diez hojas, escrites

a méguina por une sola carg.
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