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Bl presente invehto se refiere a copoliamidas que con
tienen coprolactama, laurinlactama, y hexametileno-diamina adi-
pinica, asi como ptros componentes que forman poliamidas como —
elementos base, un método para la fabricacidn de estas copolia-

5o midas y su empleo para sellado en caliente.

Bl empleo de copoliamidas, que contiene 80-20% en . pe-
so del elemento base laurinlactama y correspondientemente 20-80%
en'peso de los elementos base de una o varias otras sustancias -
que forman poliamidas para la fabricacién de cuerpos moldeados -

10.~ de elevado poder adhesivo a elevada temperatura, que resultan —-
adecuados para el sellado en caliente, es ya cosa conocida (DT~
AS I 253 449). Se prefiere especialmente el empleo de copoliami-
dag a base dé los elementos laurinlactama y preferentemente ca--
prolactama y/o hexametilenodiamina adipinica o hexametilenodiamina

15 ¢= sebdcica. Estas copoliamidas conocidas que contienen condensados -
dos o tres mondmeros formadores de poliamida como elementos base,
se emplean en gran medida en la industris de la confeccidn para -
el sellado en caliente de textiles, especialmente tejidos. Tas co
poliamidas descritas en la DT-AS I 253 449 tienen sin embargo un

20~ punto de fusidn relativamente elevado, que es superior a los 1108C
de modo que no se pueden emplear para el sellado en caliente de -
substrabtos sensibles a la temperature como cuero, itejidos natura-
les y/o artificiales, napas, fieltros, sayales y similares. Para
el sellado en caliente de tales substratos sensibles a la tempera

25 .= tura se desean materiales cuya temperatura de fusidn sea inferior
a los 1152C, y a ser posible incluso inferior a los 1102C ¢ a los
1052C. “

El objeto del invento consiste en encontrar sustancias
adecuadas para el sellado en caliente de substratos sensibles a -

30 .= la temperatura que posean un elevado poder adhesivo a elevadas ——
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temperaturas de sellado y con refrigeracidén posterior siendo -
sin embargo muy resistentes a los detergentes quimicos.

Objeto del presente invento son las copoliamidas que
contienen caprolactama, laurinlactama y hexametilenodiaming --
adipinica como elementos base, que se caracterizan por el hecho
de que contienen ademds como elemento base una sal de hexameti-
lenodiamina de un dcido dicarboxilico alifdtico de férmule

HOOC.--(CHZ)n - COCH
en la cual n puede ser %,8, 10 u 11,

estando polimerizados'los elementos base en el copolimero en —-

las siguientes proporciones:

Geprolactama 25=35% en peso
Laurinlectamna 20-40% en peso
Hexametilenodiamina adipinica 8-25% en peso

Sal de hexametileno-diamina

del dcido de fdérmula 1 10-40% en peso

Es ademds objeto del presente invento para la fabrica
cidn de copoliamidas que contienen caprolactama, laurinlectama
y hexametilenodiamina adipinica como elemento base, que se carac
terizan por el hecho de que los mencionados elementos y otro ele

mento base gue es una sal de hexametilenodiamina de un gdeido di~-

carboxilico alifdtico de férmule

HOOC-(CHZ) -COOH 1

n -

en la cual n puede ser 7, 8, 10 u 11,
ge polimerigzan bajo presidn y a elevada temperatura en una £érmu
la ya conocida.

Las copoliamidas definidas anteriormente se utilizan -
para el sellado en caliente. Sorprendentemente poseen las copolia

midas segdn el presente invento un punto de fusidén muy bajo infe-

rior a 1102¢, un poder adhesivo extraordinariamente bueno a ele-
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vada temperatura de modo que se pueden emplear de forme venta-
josa para el sellado en caliente de substratos sensibles a la
temperatura y una elevada resistencia a los detergéntes quimi—
coS.,

Seglin el presente invento se prefieren aquellas po—
liamidas cuyos elementos bases estdn polimerizados en la copo-
liamida en las siguilentes proporciones:

Caprolactama, 30% en peso

Taurinlactama 30-35% en peso

Hexametilenodiamina adipinica 10-15% en peso

Sal de hexametilenodiamina del

dcido de férmula L 15-35% en peso

Se prefiere especialmente la sal de hexametilenodia-
mina del 4cido dicarboxilico de férmula 1 en una cantidad de ~
2P-30% de peso en la copoliamida,

Los deidos de férmula general 1 tienen los nombres ~

sigulentes:

n="17 Acido acelaico
n=3§ Acido sebdeico
n =10 Acido dodecandicarboxilico
n= 11 Acido brasilico

Se prefieren especialmente segin el invento los dci-
dos de férmula 1 en los cuales n =7, 8 u 10, aunque se prefie
ren especialmente los dcidos con n = ; w 8 ya que son produc--—
tos técnicos de Tdcil obtencidn y producen copoliamidas que se
pueden emplear con ventajas especiales para el sellado en ca--—
liente.

Te fabricacidn de las copoliamidas se realiza segin

el invento en forme ya conocida. Como en el caso de la fabrica

cidn de C12-poliamida a partir de laurinlactama se trabaja agqul
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por lo general a temperaturas de 280-3002C, de preferencia —
2908C aproximadamente y pregiones de 10 é 50 atm. aproximada
menfe, de preferencia 15-30 atm. En estas condiciones se po-
limeriza durante varias horas. A continuacidén se condensa pos
teriormente de preferencia durante algunas horas, de preferen
cia de 1 a 3 horas a 250&3000C. Se utilizan los catalizadores
usualeé que se conocen para ia polimerizacidn de laurinlacta-~
ma, ruptores de cadena y/o de mds aditivos asi como las cohdi
ciones usuales para los procesos quimicos, Se trabaja de for-
me especialmente favorable en-aitmdésfera sin aire, es decir en
una atmésfera de gos inerte. Se prefieren las copoliamidas sg
gén el invento para sellado en caliente en forma de polvo fi-
no que se aplica sobre los substratos a encolar. la viscosidad.:
adecuada de la poliamida gue se empdea para la fabricacidn de
hojas es de 1,4 a 1,5, Egte nimero designa la viscosidad de di
golucidn de una solucidn al 0,5% de copoliamida en m-Cresol a
259C.,

Las copoliamidas utilizadas en el invento pueden con
tener otros aditivos en la forma usual, por ejemplc colorantes.

Las copoliamidas utilizadas gegun el invento son copo
limepos que se obtienen en la polimerizacidn comdn de una mez--—
cla de generadoreé de poliamida. Los elementos base estdn con—
densados en digtribucidn estadistica en la cadena de polimeros.
Los efectos sorprendentes descritos no se consiguen si los gene
radores de poliamida'se polimerizan por separado a monopoliami-
das fundidndose dgtas entonces juntas.

Tag copoliamidas segin el invento pueden contener tam
bién pequefias cantidades de otros formadores de poliamida con--

densados.
Debido a la facilidad de obtencidn y a la perfecta --
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posibilidad de reproducecidn de la fabricacidén con produceidn de
poliamidas con propiedades constantes no resulta conveniente por
lo general afiadir otros formadores de poliamida.

Con la ayuda de las copoliamidas en el invento se pue-
den encolar substratos de tipos variados, especialmente substra-—
tog sensibles a la temperatura con substratos del mismo tipo o -
diferentes. Entre las superficies a encolar se pone una copolla-
mida, segdn el invento, en forma de polvo de preferencia. Ia co-
poliamida puede utilizarse también en forma de hojas, hilos, hi~
los cortados en trozos cortos, etce

A continuecidén se prensan los substratos con la poliami
da segin el invento aplicapndo una temperatura elevada. La ftempera
tura de prensado se rige en primer lugar segdin la sensibilided a

la temperatura del substrato. Como las copoliamidas segin el in-

-vento desarrollan ya un poder adhesivo excelente con temperaturas
.de sellado muy bajas de por ejemplo 100 a 130 & hasta 1502C segén

5su zona de fusidn, se pueden emplear temperaturas de sellédo muy

bajas. Al enfriar la temperatura ambiente se produce la solidifi
cacién y la unién de los substratos encolados. No es preciso un
secaedo ni un evaporado de los disolventes,

Las copoliamidas segin el invento en forma de pelvo pug
den aplicarse sobre un substrato a encolar con las mdquinas apli-
cadoras de polvo que se ubilizan normalmente en la industria del
revestimiento, Tembidn es posible recubrir solo ciertas zonas de
le superficie del substrato con el polvo de copoliamida. También
es posible recubrir solo ciertas zonas de la superficie del subs-
trato con el polvo de copoliamida. Ejemplos de substratos a enco
lar son los materisles textiles de sustancias naturales y/o sin-
téticas como lana, seda, algoddn, poliésteres, poliamidas y simi

lares. También se pueden sellar en caliente otros substratos sen
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sibles a la temperatura como cuero, hojas de pldstico y simi-

lares empleando las copoliamidas segun el invento.

Las copoliamidas, segtn la invencidn, pueden mezclar
se con plastificantes antes de su utilizacidn. Plastificantes
adecuados son, por ejemplo, los derivados del dcido sulfénico
de la siguiente fdérmula

& ~SO,NHR
272 II
en la cual R, corresponde a hidrégeno o metilo y R, a hidrégeno,
un grupo menor de alquilo o un grupo de ciclohexilo.

En especial se prefieren las etilamidas de dcido ben-
zolsulfénico o de decido toluenosulfdénico. Se pueden obtensr Los
correspondiéntes productos comerciales. Estos productos comer--
ciales representan, por ejemplo, mezclas de alquilamidas de dei
do toluenosulfdnico- p u —o0. También el deido fenol ecarboxilico
o sus ésteres alquilicos se pueden emplear como plastificantes.
Como ejemplos: Butil-p-hidroxibenzoato, lauril-p-hidroxibenzoato,
p-deido oxibenzoico, octil-p-oxibenzoato. Igualmente se pueden -
utilizer como plastificantes bisfenol A y otras coubinaciones.
Evidentemente deben emplearse en cade caso los plastificantes in
dicados para las copoliamidas utilizadas, dsto lo sabe el téeni-
co en le meteria. Iog plastificantes se incorporan en las copo~—
liamidas 2l ser mezclados con las mismas ¥y calentados & tempera-—
turag superiores a la temperatura de fundicidn. Con éstas tempe-
raturas pueden ser extrusionadas para fabricer cuerpos moldeadds
como thilos, léminas, u otras cosas similares. Agimismo se pueden
producir polvos.

Si las copoliamidas se utilizan en forme de polvos, re
gulta en ajgunos casos conveniente, dispersar éstos polvos de co

poliemidas en unas dispersiones acuosas, aplicar éstas disper--
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siones, por ejemplo, sobre piezas textiles a unir, sobre todo
en entretelas para prendas de vestir, secar y ablandecer los

textiles asi recublertos, fijarlos y pegarles por calentamien
to con las telas a unir, por ejemplo, mediante utilizacién de
la phancha o de la prensa de planchar (Observar, por ejemplo,
DI-PS 2 007 971 y DI-AS 2 229 308).

Normaelmente las dispersiones contienen espesantes y
estabilizantes, para obtener unas dispersiones estables. Pueden
utilizarse los espesantes y estabilizantes conocidos para el -
técnico en la materia, por ejemplo, dcidos polimeros orgédnicos,
dcidos grasos de cadenas largas y similares. Es conveniente que
las dispersiones sean poco alcalinas. Cuando se emplean tales -
dispersiones, entonces se Prefiere en especialy no fundir los -

plastificantes con las copoliamidas, como se describid antes, =~

sino afiadir los plastificantes a lag dispersiones como un compo

nente mdse.

Ta cantidad de plastificante puede llegar a ser hasta
el 50% del peso de la cantidad total de copoliamida y plastifi-
cante., Sobre todo se prefiere que la cantidad de plastificante
seg aproximadamente hasta un 25% de peso en relacidn a la canti
dad total de copoliamida y plastificante.

Ya se indicd anteriormente, que las copoliamidas pue-
den contener, segin la invencidn, colorantes u otras adiciones
habituales. En éste sentido, las copoliamidas pueden contener,
por ejemplo, antioxidantes habituales, productos que disminuyan
lg inflamabilidad y especialmente blanqueadores épticos, asi co
mo productos que produzcan una fluorescencie. El experto conoce
gran cantidad de tales productos, que se pueden adquirir como -
productos comerciales. Naturalmente deben emplearse sustancias

accesorias resistentes a les temperaturas de pegamento por calen
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tamiento.

Ejemplo 1

En une autoclave con agitador se pesan y se introducen

350 partes en peso de copralactams

150 " " " de sal de d4cido adipico hexametilenodiamina

350 mo v de laurinlactame

150 " nw  de sal de dcido acelafco-hexametilenodiamina
(Sal 6.9)

12 " n o n de deido adfpico, como regulador del grado

de polimerizacidn.
100 " o aggug destilada
El oxlgeno del aire se elimina introduciendo varias veces a preg
gién nitrdégeno purificado posteriormente.

Ta mase de reaccidn se calienta a 290¢C y la presidn
del interior de la autoclave se limita a 25-30 atnésferas colo
cando la vdlvula de forma adecuada. Se aguta la masa de reac—-
cién durante tres horas en las condiciones de temperatura y pre
gidn indicadas. A continuacién se reduce la presidén durante 12
hores hasta alecanzar le presidén normal. Bajo une pequefla corrien
te de nitrdgeno y agitando la masa de reaccidén durante dos horas
ge condensa posteriormente sin presidn.

Una vez acabada la fase de condensacidn posterior sin
presidn se reduce la temperatura a 180-2009C x la mase dundida
se saca, refrigera y granula por medio de ﬁna bomba de ruedas -
dentadas a través de una tobera en forma de monohilo.

Los granulados resudtantes presentan una zona de fu——
gién de 95-102¢C ~ medida en un microgcopio de mesa de calefac-—
¢ién KOFIER y una viscosidad de disolucidn relativa de 1,45, me

dida a 25920 en solucidn al 0,5% en m=Cresol por medio del vis—-

cosimetro‘OStwald.
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Ie sal de dcido acelalco, y hexametilenodiamina uti

lizada en este ejemplo se fabricd de la forme siguiente a par

tir de un tipo de dcido acelalco gue se obtiene en el mercado
con la designacidén de EMEROX 1144:
Se disuelve 1 mol (190,0 g) de EMEROX 1144 bajo reflujo en isg

propanol y sé4 mezcla, agitdndolo con 1,02 moles (118,5 g) de -

Hexametilenodiamina, igualmente disuélte en isopropanol. Se —-

forma un precipitado blanco que se filtra y se seca. La sal re

sultante de dcido acelaico — hezametilenodiamina (sal 6,9) tie

ne una zona de fugidn de 150-1522 C y un pH de 7,6, medido en

una solucidn acuosa al 1%.

Ejemplo 2:

Bn las condiciones de policondensacién mencionadas -

en el ejemplo 1 se hacen reaccionar

300 partes en peso de caprolactama

100
300
300

12

100

1t

]

de sal AH

de laurinlactama

de sal de dcido acelalco-hexametilenodiamina
de dcido adipico como regulador del grado de
polimerizacidn

de agna destilada

resulta una copéliamida con una zona de fusidn de 90-952C medi-

da con un microscopio de mesa de calefaccidn KOFLER,

Ejemplo 3:
Andlogamente al ejemplo 1 se fabrica una copoliamida

con uns zonge de fusidn de 85-802C a partir de los componentes =

siguientes:

300 partes en peso

150
400

de caprolactama
de sal AH

de lmurinlactama
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150 partes en peso de sal de dcido sebdcico-hexametileno——
diamina (Sal 6,10)
12 " de deido edipico
Ejemplo 4: )
En las condiciones de policondensacién mencionadas en
el ejemplo 1 se hacen reaccionar 300 partes en peso de caprolac
tang

150 partes en peso de sal AH

400 " " de laurinlactanms
150 " " de sal de dcido dodecandicarboxilico-hexame-
tilenodiamina~sal
(6,12 sal)
12 " " Acido adipico
100 " " de agua destilada

se obtiéne una éopoliamida con une temperatura de fusidn de 95-
102eC, La sal 6.12 utilizada se fabrica, como se indica en el -

ejeﬁplo 1, & partir de los componentes que se obtienen en el co

mercio.

Ejemplo 5:

Andlogamente a las condiciones de policondensacidén men
cionadas en el ejemplo 1 ge fabrica a partir de log componentes
siguientes una copoliemide con una temperaturas de fusidn de —
100~1102C,

300 parfes en peso de la caprolactama

150 n " de sal AH

350 " " de laurinlactame

135,5 " " de doido brasilico (Acido dicarboxilico C,,)
64,5 " " de hexametilenodiamina
172 " de deido adipico

Ejemplo 6 a 15¢
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De forma andloga al método descrito en el ejemplo 1
se fabricaron copoliamidas a partir de los productos indicados
en la siguiente tabla 1. En dicha tabla se ubtilizaron las abre

viaturas siguientes:

6 = Caprolachtama

12 = ILaurinlactama

6.6 = Sal AH

649 = Sal de hexametilenodiamina-dcido acelaico

6.10 = Sal de hexametilenodiamina-dcido sebdeico

6412 = Sal de hexametilenodiamina~dcido dodecandicarboxilico

6.13 = Sal de hexametilenodismina-dcido brasilico
Tas temperaturas de fusidn de las copoliamidas obtenidas se indi
can asimismo en la tabla 1.

En los ejemplos pueden modificarse las cantidades de -
elementos bagse empleadas por lo @eheral en un i3% 0 por lo menos
1,5% aproximadamente sin que se ejerza una influencia muy desfa-

vorable sobre las propiedades de las copoliamidas obtenidas.
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Ensayo comparativos

Bn este engayo comparativo se compara el poder adhesi
vo de una copoliamida segin el inv¥ento con una copoliamide que
contiene solamente los elementos base caprolactama, laurinlactg
mg y sal AH.

Como poliamidas segin el invento se utiliza la copo--
liamida del ejemplo 13 que Dposees una viscosidad de fusidn de —
3000 poise a 1402C.

Como cépoliamida de comparacién se utilizaron los si-
guientes elementos base que forman las poliamidas siguientes:

30% de Caproléctama

45% de Laurinléctama

25% de sal AH

La temperatura de fuaidn de esta copoliamida es de —-
110~-1202C y la viscosidad de fusidén es de 2000 poise a 1402C. ‘

Ias poliamidas se molturaron enfridndolas y se séparg
ron haciéndolas pasar por tamiz en una fraccidén de @ - 200 nm.

Las dos fracciones de polvo se aplicaron sobre una --

guarnicién usual en el comercio por medio de una mdguina de pun

"tos utilizada en la industria del revestimiento con un peso de

aplicacién de 16 + 1 g. por'mz. en una trama de 11 -mesh.

Ias guarniciones revestidas asl obtenidas se plancha-
ron en una prensa de planchado eldctrica, de las utilizadas en
1la industria de la confeccidn, con una parte superior a base de
poliéster/élgoddn y variando la temperatura de la placa y la du
racién del prensado con una presidén de prensado constante de --
350 p/on, '

Con una mdquins de desgarro se midid la resistencia a
la exfoliacidn en ldminas de 2,5 cms. de anchd.

Se midieron lag resistencias a la exfoliacidn indica-
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das en la tabla 2 (p/2,5 cm).

Table 2

. Temperatura de 1 L d pr
Duracién de | sa de planchado ?303 acas de la prep
prensado : —
1
l(segundo) 110 120 130 140 150
400 700 | 600 800 900 Invento
)
- - 100 200 200 Comparacidn
500 900 900 900 1200 Invento
10 : :
- - 200 300 400 Comparacidn
700 1100 (1100 {1200 [1200 Invento
15
- - 300 ~ 400 | 700 Comparacidn
700 1200 1000 1100 1600 Invento
18
- - 350 500 800 Comparacidn

En la tabla se vé que yé en temperaturag de las placas
de la prensa de planchado muy bajasp es decir con temperaturas de
sellado muy bajas, de 110 y 12082C se obtiene una buene adherencia
mientras que a estas temperaturés de sellado no se obtiene una ad
herencla con la copoliamida segin el estado actual de la téenica.
Ta copoliamide segin el estado actual de la técnica solo da una -
buens sdherencis a temperaturas de sellado mds elevadas.

Lo presente solicitud, que corresponde a la depositada
en Alemania bajo el némero P 23 24 159.0, de fecha 12 de Mayo de
1973; se acoge a los beneficilos del articulo 51 del vigente Esta

tuto sobre Propiedad Industrial.
NOTA
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Se declara como de novedad y propiedad para todo el
territorio espafiol el contenido de las siguientes:

REIVINDICACIONES

18 .~ Método para la fabricacidn de copoliamidas que
contieﬁen caprolactamg, laurinlactama y hexametilenodiamina -
adipieca como elementds base, que se caracteriza por el hecho
de que los mencionados elementos base y otro elemento base que
es una sal de hexametilenodiamina de un deido dicarboxilico —-
alifdtico de férmule

HOOC-(GHz)n-COOH
en la cual n es igual a 7,8, 10 u 11,
se polimerigzan bajo presidn y a temperatura elevada en las pro
porciones cuantitativas siguientes:

Caprolactams 25-35% en peso

Taurinlactama 20-40% en peso

Hexametilenodiamina adipica 8-25% en peso

Sal de hexametilenodiasmina

del decido de férmula 1 10-40% en peso

28 ,~ Método para larfabricacidn de copoliamidas que
contienen caprolactama, laurinlactame y hexametilenodiamina -~
adipica como elementos base,rsegﬁn le reivindicacidn 1%, que
se caracteriza por el hecho de que los elementos base se poll

merizan en las siguientes proporciones cuantitativag:

Caprolactama ~J 30% en peso
Taurinlaectama 30-35% en peso
Hexametilenodiamina adipica 10-15% en peso

Sal de hexametilenodiamina del
4ecido de férmula 1 15-35% en peso
38.- Método para la fabricacidn de copoliamidas que

contienen caprolactama, laurinlactama y hexametilenodiamina -
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adipica como elementos base, segin una de las reivindicaciones
18 § 28, que se caracteriza por el hecho de que el elemento ba
se sal de hexametilenodiamina del dcido dicarboxflico de la —-

férmule 1 se polimeriza en una proporcidén de 20-30% en peso.

48 ,- Método para la fabricacidédn de copoliamidas que
contienen caprolactama, laurinlactame y hexametilenodiamina -
adfpica como elementos base, segin una de las reivindicaciones
12 a 32 que se caracteriza por el hecho de que eh la férmuls 1

n puede ser 7, 8 6 10.

g,~ Método para la fabricacidén de copoliamidas que
contienen caprolactama, laurinlaectama y hexametilenodiamina -
adipica como elementos base, segin unz de las reivindicaciones
18 a 38 que se caracteriza por el hecho de que en la férmula 1

n puede ser 7 u 8.

68,.,~ Método para la fabricacidén ds copoliamidas que
contienen caprolactama, laurinlactama y hexametilenodiamina -
adlpica como elementos base, segiin una de las reivindicaciones
18 a 52, que se caracteriza por el hecho de que la polimeriza-
cidn se realiza a una temperatura de 280-3008C y una presidén -

de 10-50 atmdésferas.

78,~ Método para la fabricacidén de copoliamidas que
contienen caprolactama, laurinlactame y hexametilenodiamina -
adipice como elementos base, segin una de las reivindicaclones
12 g 68 que se caracteriza por el hecho de que se condensa pog

teriormente a presidn normal a 250-3002C durante 1 a 3 horas.
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82 ,~ "METODO PARA LA FABRICACION DE COPOLIAMIDAS QUE
CONTIENEN CAPROﬁACTAMA, TAURINIACTANMA Y HEXAMETILENODIAMINA ——
ADIPICA COMO ELEMENTOSV BAS_E" .

Todo ello conformé se describe y reivindica en la pre
gente memoria que consta de DIECIOCHO hojas, escritas a mdquina
por una.sola de sus caras.

Madrid, 9 de Mayo 1974
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