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REF: PA 8980-zM

E1 invento se refiere & una nueva poli—laurinlactama,'

a un-procedimiento para la obtencidn de pdli-iactamas_éubé-'

riores, .y & su.aplicacién. _ : P ;

.-- Las poliamidas 6, 6.6, 6.10, 11 ¥y 12 conocidas, gue ge

| obtienen mediante polimerizacidén a partir de las lactamas
|l correspondientes, o bien mediante policondensacién a partir
de los correspondientes 4cidos dicarboxilicos y diaminas, sij.

bien;BSﬁén,dotaaas de milviples propiedades buenas, son éhi°'

cambio inapropiadas para numerosas aplicaciones, en éspecial

para -su transformacidén por la técnica de fundicién -de meta-

les. -

- En la obtenciénrdefpoliaﬁida 6 a partir de &-caprolac

tama, la masa -fundida es inyectiada bajo alta.presién en dis-f

positivos de moldeo por inyeccién, empleando para ello dti-

| les de inyeccibén muy costosos. Los noldes mayores tienen hoy

en dla una capacidad de 20 hasta 30 kg, pudlendo fabricarse

por este procedimiento unlcameﬁte piezas de grueso de pared

-unlforme.;Lste,procedlmlento es apropiado ademds unlcamenté

para series: de gran escala, ya que los costes para los dis-
positivos de moldeo por inyeceidn soﬂ'muy altos.

'. Al aplicarse la téenice d¢ colada a la E-caprolactame,
héy,que—pasar por el.incpnveniénte de que después de fundido
él moﬁémero a- aproximadamente 70° C bajo adicidn de catali-
zadores ¥ activadores, los moldes.de colada tienen que ser
puestos a la temperatufa-de polimerizaciébn, de 175 a7178° c,
debien&ormanfenerse a esta temperatura durante 2 a 10 horas,
segin el grueso de pared deseaéo, puesto que de otro modo no

se ohtiene una pieza de trabajo aprovechable.

- Esto requiere un gran lujo- de aparatos y gaqto de tiem- :

po, en especlal en la produccién de piezas moldeauas grandes

i
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y respectivamente en la produccién de piezas moldeadas C§n
gruesos de pared grandes y/o variables, debido a la relati-
vamente alta tonalidad térmica de la reaccibn de 1a polime~
rizacidén, de aproximadamente 37 keal/keg, ¥ a ia insuficiente
conductibilidad.térmica de los materiales empleados. En la

produccién de piezas meldeadas por el procedimiento de cola-

de tiene que estar asegurado ademds que el aire ambiente quep

de excluido en lo posible, ya que de otro modo no se obtiene
una pieza homogénea, debido al contenido de oxigeno y de
agua del aire. En general resulta que el campo de aplicacidn
del procedimiento cltado anterlormente estd limitado de ma-
nersa relativamente estrecha, en espec1al con re1a016n a las
dimensiones alcanzables de las piezas moldeadas.

Las poliamidas 6, 6.6 ¥ 6;10vy la colada mondmera de
£ -caprolactama adolecen del prave inconveniente de que uni-
camente en estado. acondlclonado, es decir, en un determinado
contenido de agua dlstrlbuldo de manera homogénea, alcanzan
sus prOpiedades bptimas. En estado totalmente seco, los ma-
teriales obtenidos a parﬁir de esvos productos, si.bieﬁ son
muy fuertes, son en'cambio quebradiz&é; al saturarse con
agug, se convierten en realidad ddctiles, pero en cambio
pierden su resistencia mecdnica. Al osmcilar el contenido de
agua entre 0 y 11 %, varfa el volumen de dichos materiales
linealmente en aproximadamente 6,25_% por tanto por ciento
de agua absorbida, es deéir, qﬁé 1a exactitud dimensional no
és suficiente para la mayoria de los fines de aplicacidnj
en especial es.practicamente imposible la utilizacién en agu
salobre ¥y agua de mar. ﬁ31m1%mo se modifican con el oontenl—
do de agua de manera muy fuerte todas las pr0p1edaaes mecé-~

nicas, quimicas y fisicas de dichos materiales.

«««««««
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, Las pollamldas 11 ¥y 12 no adolecen del 1nconveniente de
la aWta capacidad de absorcién de agua. khora blen, para la
obtenglqp de las poliamidas 171 y 12 son prec1sas numerosas
etapas complicadas del proceso. Los polimerizados termoplés-
ticos- obtenidos. a este rESpecto no son colables en estado
apto para su transformacidn, como consecuencia de su alta~,

v1s0051dad Para la transformacldn se prec1san por lo tanto-

los mlsmOS“QOSﬁOSOS,dlSpOSlthOS que para las poliamidas 6,1'

6'6-,y' 6!..10..._,,_ :.:;'

- la misién del invento ha estribado en crear una nueva

poli~lactama que no adolézca de los inconvenientes citados
anteriormeﬁte-y que, en Guanto a sus pfoPiedades,'séidestaé.
que»ventaquamgnterde 1as poliamidaé conocidas. Fste proble-
ma queda resuelto por eljﬁnventb. “;

E1 objeto-del invento es una‘poli—lauriﬁlactama carad-
terizada por el hecho de '‘que no se funde al éer calentada,
sino que en umAlntérvalo ‘de aprox1maaamente 217 hasta alre-
dedor de 271o C se de51ntegra 2l aire, no siendo ya regene-
reble. o . : : ¥

-Una poli-laurinlactémgrpreferenfé conforme al invento
posee, ademéds de.la prOpiedad mencionfda méds afriba, una ten
8idén de alargamiento- 685 medida conforme a DIN 53.455, de
aproximadamente 470 a alrededor de 520 kp/cmz, una dilata-
cién.tfs,a tensidn de alargamiento, medida conforme a DIN
53,455,.de aproximadamente 17 hasta aliededor de 25 %, una
resistencia a la rotura é}y medida conforme a ISO R 527, de
aproximadamente 500 hasta alrededor de 630 kp/ch, un alar-
ganmiento de_rbtura EER’ medido conforme a ISO R 527, de1épro
ximadamente 200 hasta alfededor-de 350 %, wn médulo dérelas—

ticidad X, medido conforme a DIN 53.457 Ab.2,5, de aproxima-

P
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damente 19.000 hasta alrededor de 22,000 kp/cm ) una resis-
vencia a la flexién GB’ medida conforme a IS0 R 178, de ‘
aproximadamente 750 hasta alrededor de 1000 kp/cm%, una re-
sistencia al choque a,, medida conforme a DIN 5%.453, de
aproximadamente 55 hasta alrededor de 65.kpcm/cm2, una dure-

za a la penetracién de una bola 10'', medida conforme & DIN

5%.456 grado C,'de aproximacamente 1000 hasta alrededor de

1050 kp/cmd, una resistencia al frotamiento, medida conforme
a Taber-Abrazer, de aproximadamente 158 hasta alrededor de

129 a/r p.m., una tension de alargamiento en funcibn del

tiempo é /1000 (23°G/95 %), medida conforme a DIN __.444, de| .-

aproximadamente 50 hasta'aprox1madamente 60 kp/cmz, y un mé-|

dulo de fluencia E_ /1000 ( €20,0), medido conforme &, DIN
53.444, de aproximadamenﬁe 1%,000 hasta alrededor de 14.000
kp/cm?. Las propiedeades anteriores se refieren & un periodo

de aplicacién de 60 -segundos.,

L nuevo préducto contorme al invento, designado & con~| -

tinuacidén poli-laurinlactama, si bien se parece en algunas
de sus propiedades a las?propiedéﬁes'correspondientes de ‘la
poliamida 12, se distingue ﬁrincipalménte de ésta por el he~
cho .de que la poli—lauriﬁlactama no se funde al calentarse,
gino que en el intérvalo.de unos 217 hasta unos 2710 ¢ se
desintegra'formando una masa grumosa, sin rormar al mismo
tiempo und fase 1{quida. Una vez que 1é poli-laurinlactama
se, ha desintegrado, no puede ya ser egenerada. En contrapo-
gicién & ésto, la poliamida 12 funde a aproximadamente 260°
G, pudiendo después ser transormada y fundida repetidas ve-
ces, La poli-laurlnlactama tiene ademds, a diferencia ﬁe la
conocida poliamida 12, un sonido ‘metdlito. La poli-laurin-

lactama se diferencia por lo tento fundamentalmente de la co
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|nocida poliamida 12. Asimismo se diferencia de las poliamida

lleste producto; ¥y por la fécil transformabilidad, que tiene

‘fde hasta varios miles de kg.

Jfundida se 1le agrega al menos un catalizador y al menos un-

conocidas la poli-laurinlactama, en especial por su alta re-

sistvencia al frio hasta -60° C; su extremadamente baja absor
cién-de agua y la alta estabilidad y exactitud dimensional dg.

ello. resultante en las piezas moldeadas fabricadas a base de

lugar mediante colada, pudiendo ‘conseguirse de manera senci-

lla y segura piezas .moldeadas exentas de poros, con un peso

= El-invento se refiere asimismo a un procedimiento para
la obtencidn de poli-lactamas mediante polimerizacidén de al
nenos una.-lactama mondmera superior, en especial laurinlac-

tama, para lo cual se funde la lactama mondmera y a 1la masa

activador (iniciador), procediﬁiento que:esté caracterizado
por el hecho de que la masa fuﬁdiaa se mezcla por lo pronto
con el catalizador, incdrporéndose el activador a la mezcla
as{ obtenida. - - H“ | ' _
~El concepto "lactamas superiores" se utiliza en 1a’§re—.
sente. descripcidn eSpecialmenté para lactamas con 12 a 15

&dtomos de carbono, es decir, para lactamas de los dcidos 1éu]

rico, n—tridecénico,~miiistico ¥ n-pentadecénico.

. En la polimerizacién derlactamas es sabido que se funde
la lactama mondmera, y que la masa fundida se.mezcla con al
menos un.catalizador y al menos un activador, discurriendo
seguidamente la reaccidén de la polimerizacidén. Por la paten-

te suiza ne, 479.654 y la solicitud de patente alemama publi-

dadain9~2.108;759-es conocido vya también llevar a cabo la po]
limerizacién mezclando el catalizador con une cantidad par-

cial de-la lactame fundida, Yy el activador con la otra cantit

.pr e
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. rTa fig.,4 muestra el factor dieléectrico de pérdida de

dad parcial. Después de entremezcladas’ 1aq masas fundldas ?

TR
par01ales ‘asi obtenldas,,tlene 1ugar la pollmerlza016n. '
ﬁLl presente invento se basa en la sorprendente compro—
bacmdn de que “observando el orden de sucesibn’ conforme al
invento de 1a adlclén.del catalizador a la nasa funalda de
la laurinlactama monémere, y la mezcla siguiente del actlva—

dor, se obtiene un;nuevo polimerizado con prOpieaaaeq que . -

son dlstintas,de las propledades de los pollmerizados ¢onoci

dos y que, en especial, ‘se destacen también ventagosamente
de las pfopiedades de la poliamida 12 conocida.i- |
A continuacién se explican con més detalle iasfproﬁie—
dades de la nueva poli—léurinlactama, v se cdmparah'éon“las |
propiedades correspondlentes de las poliamidas conoc1das.'
‘La fig. 1 muestIra el comportamlento a elevadas tempera— '
turas de la poli-laurlnlactama, en comparaclén con la poli- |
amida 6.10, la poliamidé:con el,comportamieﬁtqiéptimo a ele-

t

vadas temperaturas. )

\ La fig. 2 muestra 1a dependencla del limite de alarga-
miento eléstico de la poll-laurlnlactama con reSpecto a la
temperatura, conforme  a DIN 53. 455, : ' '

. La fig. 3 muestre 1a resisténcia al choque de la poli=
laurinlactama en eetado seco, conforme & DIN 55, 453 (1iquidqr

regulador de 1a temperatura: Héxano)

lérpoli-laurinlactama a 100 kH%, en funcién de la tempere-
wure. - | |

. La fig. 5 muestra la rigidez diéléctrica'dg.la'poli-
laurinlactana en funcldn de la temperatura. - ; o

. Las figs. 6a y 6b muestran la absdr016n de agua de la

P

poli-laurinlactama al ser almacenada en agua de ?0 C.

st s s

o
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La fig. 7 muestra el volumen espec¢ifico de la poli-lau-
rinlactama en funcibn de la:temperatura.

En la tabla I siguiente se han recopiladﬁ las propieda-
des mecédnicas de la poli-laurinlactama, en comparacién con
las propiedades cdrrespoﬂdientes de las poliamidas 6, 6.6,

11 y 12:
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TABLA I
Materiales Resisten Dilata~| Resisten | Resis- Modu
cia a la cidén de| eia a la | tencia elas
rotura, rotura,| flexién, | al cho dad,
kp/cm? % kp/cm® | 3u€, 5 | ¥p/e
kpem/cm
1) Poliamida 6 400-620 70-250 420-950 6-25 140C
2) Polizmida 6.6 | 420-620 80-260 |450-1000 8-28 140C
3) Poliamida ll 450-630 140-360 [400-920 45-52 143C
4) Poliamida 12 500-636 120-325 | 500~-300 45-55 150C
5) Poli-
laurin- 500-630 200-~-350 | 750~1000 55-65 190(¢
lactama




o T

TABLA T
31-| Resisten | Resig- Médulo de Dureza a | Densi- | Tensién |Alargamieny
ie| cia a la| tencia elastici- la pene- | dad de esti |to en ten-
1,| flexidn, | al cho dad, tracién &| bruta,. | ramiento,sitn de esti+
kp/cm2 que, 5 kp/cm2 una bgla, g/c.c. kp/cm2 remiento,
kpem/en' kp/cm %
) |420-950 6-25 14000-25050 | 720-1280 | 1,14 640-750 | 4-4,5
J | 450-1000 8-28 14000-25000 | 750-1200 ; 1,10 500-520 5-6
D {400-920 45-52 14300-18350 | 790-900 1,12 490-510 | 10-18
5 1500-200 45-55 15000-18300 | 8%0-980 1,03% 480-500 | 15-20,5
b 750-1000 55-65 19000-22000 |1000-1050 | 1,02 4970-520 | 17-15
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En la Tabla II se han recopilado las propiedades elé

TABLA II
Propiedad Método de medicién
Constante dieléctrica &r DIN 53 483
a 800 Hz VIE 0303 TI.4
Factor de pérdida dieléetrica DIN 5% 483
tan d a 800 Hz VDE 0303 TI.4
Rigidez dieléctrica DIN 53 481

YDE 0203 TI.4
Resistencia especifica-de paso DIN 53 482

' VDE 0303 TI.?

Resistencia- superficial DIN 53 482

VDE 0203 TI.4
Resistencia a la corriente DIN 5% 480

VDE 0303 TI.1 (&)

superficial de fuga

(1) Secado 14 dias sobre pentéxido de fésforo

(2) 14 dias de almacenamiento a 65 % de humedad relativa

(3) 7 dias de almacenamiento en agua a 20 °C

(4#) Solucién de ensayo 4
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1an recopilado las propiedades eléctricas de la poli-laurinlactama:

TABIA IT
Método de medicidn Dimensidn Valor
&r DIN 53 483 3,6 (1)
VDE 0303 TI.4 4,2 (2)
5,5 (3)
Setrica DIN 53 483 40.10~2 (1)
VDE 0303 TI.4 90.1077  (2)
140.1072  (3)
DIN 5% 481 kV/mm %3 (1)
VDE 030% TI.4 71 (3)
de paso DIN 53 482 QR .cm 10,1072 (1)
VDE 0%0% TI.3 10.1013  (2)
1.108%  (3)
1 DIN 53 482 Ce 30,1012 (1)
VDE 0%0% TI.4 6.1012  (2)
0,410%2  (3)
ante DIN 53 480 Escalén T5
VDE 0303 TI.1 (&) KA 3 B

bre pentéxido de fdésforo

namiento a 65 % de humedad relativa del aire y 20 ¢

namiento en agua a 20 °C

o A
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En 1la Tabla III se han recopilado las propiedade

TABLA TIIT

Propiedad

Método de medieci

Temperatura de destruccidn en la
atmésfera (al aire)

pegin receta

Temperatura de destruccidn en
contacto directo con la fuente
térmica

VICAT B DIN 53

Coeficiente de dilatacidn lineal

Coeficiente de conductividad calorifica
Capacidad térmica especifica cy

Limites de temperatura
de la aplicacidn

a -60 hasta + 2
a +%0 hasta + 1

Hasta algunas b
Hastaz 4 meses
Hasta afios

En la Tabla IV se han recopiléiado otras propiedac

de la poli-laurinlactama:
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se han recopilado las propiedades térmicas de la poli-laurinlactama:

TABLA TIX

Método de medicidn Dimensidn

en la
segin receta °c 217 =271

en

nte VICAT B DIN 53 460 oc 178

ineal a -60 hasta + 30 7| 10%/° 0,8 -1,0
a +30 hasta + 100[ EJ 1,0 - -1,9

id calorifica kcal/mhgrd 0,3

8 e kcal/kg.grd 0,45
Hasta algunas horas ¢ 155
Hasta 4 meses °c 120 -130
Hasta afios °¢ 100 - 120

se hen recopilitado otras propiedades ¥ respectivamente parametros

inlactama:
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Propiedad

Densidad bruta
Viscosidad en fusién
Densidad de la fusién  liquido

Absorcién de agua a 20°1/60%

Variacidén de largo por contenido

de agua
Peso molecular M*

Parte cristalina

Viscosidad relativa en solucién

Contenido de extracto

TABLA IV

Método de medicién Dimensit
DIN 5% 479 g/cn’
a 160 °C cP
a 160 ¢ g/cm5
DIN 50 014 %

%
ampliada 600 veces %
en luz polarizada
DIN 53 727
"Bundesgesundheitsbl". %

1964-N2 24, pag. 379-380

Contraccidén después de la
i
coladsa ' 0

Disco de cuarto de circulo
(didmetro del ecirculo)

%

300 mm, grueso 50 mm

% E1 peso molecular M se precisé determinando la visco-
sidad relativa de unsa solucién de la poli-laurinlactama,
con relacidén al disolvente puro.
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TABLA IV

Método de medicién Dimensitn

DIN 53 479
a 160 °c
)' a 160 °C
DIN 50 014

io

g/cm
cP
g/cm
%

%

>

3

1,02
1,0
0,875
0,3

despreciable

50.000-60.000

ampliada 600 veces % 70
en luz polarizada '
1 DIN 53 727 4,5 - 6,5,
"Bundesgesundheitsbl". % 0,2
1964-N2 24, pag. 379-380
Disco de cuarto de circuloj % después de 50 horas radial
(dismetro del circulo) tangencial
—+3%00 mm, grueso 50 mm Diferencia
. después de 100 horas radial
isbd determinando la visco- ' tangencial
ién de la poli-laurinlactama, Diferencia
puro.
después de 100 horas radial
tangencial
Diferencia

1,39
1’56
0,03

1,47 a 50
1,47

1:85 5 100%
1,67

0,02
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En la Tabla V se han recopilado la absorciéni'
de agua y la variacién de largo por absorcidn de agua con-
forme a DIN 50 014 de la poli-laurinlactama, en comparacién|
con los valores correspondientes para las poliamidas 6, 6.6

11 y 12:
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TABLA V
Poliamida 6
Dias x 2 481216 20| 24|28
Absorcidn de agua
Variacién de largo por absorcibén de agua
Poliamida 6.6
Dias x 2 ula 12| 16|20 | 24| 28|
Absorcidn de agua
Variacién de largo por absorcidém de agua ==
Poliamida 11
Dias x 2 4181121161201 24] 28
Variacién de largo por absorcién de agua L
Poliamida 12
Dias x 2 418(12| 1620|241 28,
Absorcién de agua =
Variacién de largo por absorcién de aguag
Poli-laurinlactama
Dias x 2 4181121620 |24 | 28

Absorcién de sgua

=

Variacién de largo

por

absorcidn de agua
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TABLA V

4 121161 20| 24 | 28| 32 | 36 | 40 | .44 | 48] 52 56 | 60

— 18,0 %

ie agua |S 8,0 %
4 121161 20| 24128 32| 36| 40| 44| 48| 52| 56 | €0

_ '

| == 12,0 %

de agua = 5,0 %
1 & 12| 16|20 |24 { 28| 32| 36| 40| 44| 48] 52| 56 | 60

: . 7,0 %

de agua ‘ 3,5 %
4 12| 16|20 | 24| 28| 32| 36| 40| 44| 48| 52| 56| 60

0,5 %

de agua% 0,1 %
4 1211620 |24 | 28| 22] 36| 40| 44| 48| 52| 56 | 60

T % 0,3 %

0,0 %
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En la tabla VI se han recopilado las contracciones
transversales y longitudinasles de la poli-laurinlactamé en

comparacién con los valores correspondientes para las poli-

amidas 6, 6.6, 11 y 12.

TABLA VI

Contraccidn Contraccidén

transversal longitudinal
% S %
Poliamida 6 1,6 2,5
Poliamida 6.6 1,3 5,8
Poliamida 11 . ) 1,4 3,1
Poliamida 12 ' 1,4 0
Poli-laurinlactama 7 0,9 0,9

TLia poli-laurinlactama es a temepratura de hasfa 90o C
inerte frente al agua, inclusiﬁe aguas salobres y de mar; es
resistente. a é01ﬂos y bases débiles y ante la mayoria de los
disolventes organlcos usuales; tiene una alta r631qten01a
eléctrica especifica y rigidez dieléctrica, una alta resis-
tencia & la abrasibn y al desgaste, y'uh bajo peso espeéﬁfi—-
co de 1,02 g/c.c.

© La parte extraible en la poli-laurinlactama es pequea,
debido & las pequefias cantidades de catalizador y activador
agregadas; asciende a lo mAximo a 0,5 %, La poli-laurinlac-
tama tiene por lo tanto una alta resistencia al envejeci-
miento.

La poli-laurinlactama tiene, tal cmo se desprende exn
particular dq las tablas y dibujos, propiedades excelentes,
(que r'ara&s veces son peores, Y =n muchas ocasiones en cambio

sustvancialmente mejores que las de las ‘poliamidas conocidas.

Asi, por ejemplo, los valores de la resistencia a la
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flexidn, de la resistencia al choque, del médulo de elasti-
cidad, de la dureza a la penetracidén de una bola, del alar-
gamiento & tensidén de esviramiento, de la variacién de largg
por absorcién de agua, y de la contraccidn, éon més altos
que los de las poliamidaé 6, 6.6, 11 y 12.

L continuacidn se presentan otros resultados Qe ensa-

yos de material, que asimismo muestran las excelentes pro-

piedades de la poli-laurinlactama, no alcanzadas hasta aho- N

ra en su-totalidad: .

a) Los materiales sintéticos orgénicos se consideran
irrompibles en el uso prdctico cuando poseen una resistencid
al choque de al menos 5 kpcm/cmz; conforme'a esta definricidn
la poli-laurinlactama es irrompible hasta -80° ¢.

b) lLa esnabilidadldimensional en ﬁuncién del tiempo
de tubos consistentes en poliamidas 6, 11 y 12, y respecti-
vamente en poli—laurinléctama, introducidos en agua de 90°C,
ha demostrado que la poii-laurinlactama vy la poliamida 11
tienen con relacidn a 1las poiiamidas 6 ¥y 12 una resistencia
al reventamiento aproxiﬁadawente 30 % mayor y, siendo esta
resisvencia la misma, una duracibn aumentada en varias po-
tencias «de diez.

¢) lLas propiedades eléctwricas de la poli—laﬁrinlactamd
se ven menoscabadas por la humedad cdel ambiente en menor
proporcién que las propiedades de las poliamidas conocidas,
Mientras las poliamidas'6, 6.6 ¥ 6,10 ﬁueden ser utilizadas
tan solo raras veces como aislantes, se pueden emplear la
poli~laufin1actama v las poliémidas 11y 12 como material
aislante, incluso todavia en liumedades altas del ambiente ¥
tensiones no demasiado altas.

d) Las poliamiaas son resisientes a liquiaos aicali-

SN
-
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nos, pero en cambio son atacadas por 4cidos, sobre todo a
temperaturas altas. Las poliamidas 6, 6.6 y 6.10 se disuei—
ven en dcido férmico concentrado,.mientras no es este el
caso para la poli-laurinlactama y las poliamidas 11 y 12,
Las poliamidas 11 .y 12 y la poli-laurinlactama no muestiran
tampoco tvendencia a volverse frdgiles en 4cido férmico con-
centrado. En Acido sulftrico 1n de 80° ¢ tiene la poli-lau~-’
rinlactama una duracién mds de 10 veces mayo£ que 1as polié
amidas 6 y 6.6. Las poliamidas 11 y 12 se comportan a este

respectvo de manera similar al producto conforme al invento.

e) La resistencia de la poli-laurinlactama a los disol-

ventes polares ha demostrado ser en parte igual, y en parte
sustancialmente mejor-qué_la-de,las poliamidas conocidas.

f) Piezas de ensayo:sometidas a tensidén mecédnica, a ba-
se de las poliamidas 6, 6.6 y 6.10, se rompen en una solu-
cién de cloruro de cinc gl 70 % v a 70° ¢ va al cabo de po~
cas horas o.reSPéctivemeﬁte minutos,,mientras que la pieze.

de ensayo hecha de poli- laurlnlactama fué enqavada en 1as

mismas cond1c1ones durante mds de 200 horas, sin que se pro-,

dujeran cuarteamlentos por tensiones.

_g) L& poli-laurinlactama es superior a la colada mondéme;
ra de a—caproiactama-en puntos decisivos. Asi, por ejemplo,
la poli-lauriﬁlactama abosrbe a 60° ¢ a lo.sumo wnos 0,3 %

en peso de agua, produciéndose tan solc una variacibn des-

preciable de volumem, ¥y no variando tampoco apenas las otraes

propiedades, La poli-laurinlactama conserva su ductilidad «
hasta aproximadamente 80°% ¢, mientras la colada monémers de

" . . , . N o}
$ .lactama se convierte frdgil ya a aproximadamente 0 a -57C

Bl procedimiento conforme al invento se explica a contiys

nuacién en particular 2 base del ejemplo de la polimeriza-

it

PoRTlann}
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cidén de laurinlactama para la obtencidn de 1a'nueva poii—f
lauriniactama. Para ello se funde por lo pronto la laurin-
lactama, y a esta fusibén se le incorpora el cafaliiador. Des
pués,de mezclado concienzudamente, se agrega él4ﬁctivador a
la mezela. La adicién,dei catalizador a la fusibén de laurin-
lactama, la incorporacién a continuacidén del activador, y la
polimerizacidén tienen lugar con preferencia a una temperatu—
ra constante. Convenientemente se mantiene ld Tusibn a tem—
peraturas comprendidas entre 150 y 200° G, habiéndose com-
probado que a aproximadamente 160° ¢ se obtienen los mejores

resultados.

En el procedimiento'de acuerdo con el invento puede te-

ner lugar la adicidn del activador ya poco después de haber-
se mezclado el catalizadﬂr con la fusién de laurinlactama.
Ahora bien, el activador puede ser agregado también conside-
rablemente.mds tarde, pof ejemplo, unas 48 horas después de

la adicidn del cdtalizador, no produciéndose en el interin

ninguna polimerizacién si’ la temperatura de la mezcla & base

de fusidn de laurinlactama ¥y del,catalizador se mantiene“a

una temnperatura apropiada y preferentemente constante,

_ Para la mezcla de 1a fusidn de 1aur1nlactama aon el ca-

talizador, y respectivamente para la incorporacién del acti-
vador, se emplea preferentemente un mezclador que garantice
una mezcla ripida y homogénea.

De acuerdo con otra forma de realizacién preferente del
procedimiento conforme al inveﬁto, se incorpora por lo pron-
%o el catalizador a una corriente de la.fusién de la lactama
monémera, ¥ el actiVador.en un lugar aguas abajo del punto

de adicidn del catalizador. De este modo se puede poner en

préctica el procedimiento conforme al invento de manera con-

S M BABA
PRt ,
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tinua, en forma sencilla y segura.

La mezcla obtenida desPués de incorporadas las dos adi-
ciones en el orden de sucesién conforme al invénto, es toda-
via flufda y fécilmente vsransformable. Puede por lo tanto
gser colada sin problemas en moldes para la fabricacién de
piezas moldeadas, o ser conducida a través de toberas practi

camente sin presidén. Los inconvenientes descritos anterior-:

mente en la elaboracién de poliamidas viscosas, conocidas, se :

evitan por consﬁguiente de maners eficasz.

Hay que tener cuidado de que la laurinlactama empleada
esté totalmente exenta de agua, y que el procedimiento sea
puesto en practica bajo éxclusién de aire hasta la cblada u

otra wransformacién cualquiera de la masa fundida, puesto

que la presencia de oxigeno y de agua impide la obtencidn de| -

un producto irreprochablel La fusidén de la laurinlactama Yy
la incorporacidn del cataiizadox y del activador se llevan
a cabo por lo tanto preferentemente en un recipiente cerra-
do hermeticamente, que se?cafga con un gas protector, tal

como nitrdgeno. Como gas protector se puede emplear también

didxido de carbono que -ftal como se eﬁplicaré todavia a con-|

tinuacidn~ sirve al mismo tiempo como catalizador.

in 81 procedimiento de acuwerdo con el invento se pueden
emplear todos los catalizadores conocidos para la obtencién
de poliamidas. Resultados especialmente buenos han dado el
sodio metélico, la amida de sodio, lactamas alcalinas, eta-
nol anhidro y el didxido de carbono, que por lo tanto son
preferidos. '

Como éctivadores,(iniciadores) pdéden emplearse'asimiém
los compuestos conocidos para 1la obtencién de poliamidas, po

ejemplo, isocianatos como el fenilisdcianato, lactamas susti

“a
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tuidas, tales, como N-acil-lactamas y N-cianolactamas; ureas

do carhémico y'compuestos heterociclicos, tallcomo el imida-
z0l. Se ha comprobado que con el fenilisocianato se obtienen
resultados especialmente buenos, por lo que este compuestol

representa el activador preferido en el procedimiento confor-

me al invento.

pectivamente los activadores, se agregan a la fusidén de lac-
‘tama en céntidades de en total en cada caso de aproximadamen~
te 0,01 as% en peso, y con preferencia de aproximadameﬂte

0,1 a 0,6 % en peso. Cuando como catalizador se empiéa anida
sédica, sodio metdlico o etanol anhidro, han dado resultados
especialmente buenos adiciones del catalizador y del activa-
dor de en cada caso aproximadamente 0,38 % en peso, con rela-
cién a la fusidén de 1actama. Si se emplea didxido de carbono
como catalizador, se sagura preferentemente la fquon de 1ac-

tama con el d16x1do de carbono;.en tal caso es suf1c1ente ung|

S0,

E1 invento se refiere asimismo a la utilizaciébn de la

' Eoli—laurinlactama para la fahricacidn de piezas moldeadas,

n especial por el procedimiento de colada.

‘Después de agregudo. el cavalizador a la fusién de la
laurinlactama monémera y de incorporar a continuacién el écti
vador v de mezeclar concienzudamente, comienza la mezcla a S0
lidificarse aﬁroximadamente un minuto después de'la incorpor-
racién del activador. Ia solidificaciém discurre en forma ho-
mogénea por todo el volumen de la masa fundida. La tonalidad

térmica total asciende tan solo a unas 6 keal/kg, mientras

i__El o respectivamente los activadores, asi como el o res-

adicién de activador de menos de aproximadamente O, ? % en pe—.

dustituidas y productos de la reaceién entre cloruro del doid

S T.aAAE

. -
.
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- pueden fabricar también piezas moldeadas de dimensiones muy
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que, por ejemplo, en la golidificacién de la colada monémef
ra de £-caprolactama se produce una tonalidad térmica defri
aproximadamente 37 keal/kg. Esta pequeiia tonaiidad térmiéa;
mencionada tiene la ventaja de que el endureéimiento dei;r;r
producto estd exento de,fensiones originadas por una derivas
cién térmica irregular, tal como se produce frecuentemente
en algunas de las poliamidas conocidas.

Como 1la masa fundida obhtenida conforme al invento es -

fluide, no ofreciendo problemas la derivacién térmica, se

grandes y con cualesquiera gruesos de pared, lo cue no era

posible hasta ahora. A ésto se viene & sumar que la fabri-

cacién de las piezas moldeadas puede realizarse practioémen-
te sin la aplicacidn dé presién, dada la fluidez de la masa
fundida. Las tensiones propias de las piezas moldeadas pro-
ducidas coniorme al invento quedan muy por. bajo del limite

critico, como consecuen01a de la pequefia tonalldad térmica

en la solldlfica016n. Debﬂdo a la fluidez de la ma.a iundida .

antes de la solidificacién, no se producen poros en las plet .

zas moldesdas,

Empleando 1a masa fundida obtenide conforme al invento

se pueden colear de manera sencilla, entre otras, piezas mol
deadas de- geometria complicada, incluso con machos de arena

para entalladuras.

T4 masa fundida obtenida de acuerdo con el invento es

comparable, en cuento a su moldeabilidad, a los caldos mefé
1icos colables. Al ser colada 1la masa fundida obtenida con-
forme al invento, no hay que precaldear ni tampoép que‘én;
friar 1os moldes empleados. shora bien, se ha cohprdbaddique:

con moldes precaldeados, por ejemplc, & 90° ¢, se obtienen

g
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|das se dejan en los moldes durante un tiempo correspondiente+

‘to.

-22 -

piezas coladas especialmente lisas, con una superficie colo-
reada de manera homogénea., La resistencia. mecdnica de las

piezas moldeadas, una vez solidificadas, aumenta por lo pron

méximo al cabo de aproximadamente 48 horas. El momento en

que desnués de efectuada la colada se pueden sacai las pie-
zas moldeadas de los moldes., depende del tamano, la forma. y
el peso de las piezas moldeadas coladas. Piezas llgeras pue~
den ser extraldas de los moldes 1nmed1atamente despu€és, de ha+
berse solidificado la masa“fundida, es decir, aprox1madamen—

te 1 minuto después de efedtuada la colada; piezas mds pesa-

mente mds largo.

La fluidez de 1a masé fundida, su alto poder humectante
ﬁ'fﬁerte adhéréﬁcia sobre . superficies desengrasadas de otros
matepiales; hacen.poéiblegasimiémo la pro&uccién.de matefia-
les compuestos y de piezas “sandwich'. Asi,‘por ejemplo, se

iy R .
pueden obtener piezas "sandwich“ exentas de poros, oue com-

tengan telas metdlicas de malla fina v tejidos de fibras de

maduras metélicdas y refuerzos de las,clases més diversas, qus
se insertan en la poli-laurinlactama al colarse ésta. |

A vase de sus excelentes propiedades, la poll—laurlnlac-
tama’ puede ser empleada en numerosos campos de aplieacién en

lugar de metalesn,

Lgemplo 1

En un recipiente dotado de agitador ¥y cerrado hermetlca-

mente, por el que ge hace pasar continuamente nltrégeno en

g EReE
g Byl e = .

to rapidamente, y después mds lentamente, alcanzando su valoy

vidrio. Asimismo se pueden.prever en Was piezas moldeadas &ary -

Los ejemplos siguientes servirdan para ilustrar el inven- .

[




10

15

20

25

30

calidad de gas protector, se vierten 10 kg de laurinlactama.
Agitando, se funde la laurinlactama, ajusténdose entonces la
vemperatura del recipiente a 160° ¢. A continuacién se in-
troducen en el recipiente, agitando, 3,8 g de amida sbdica.,
L1 conteﬁido del recipiente se agita durante 5 minutos. Des-
pués se agregan a la mezcla 11,5 g de fenilisocianato, y se-
guidamente se agita vigorosamente durante 1 minuto la mezcla
asi obtenida. A continuaciérn se vierte la masa fundida en un
molde, ¥y se deja solidificar. Después de solidairicada, lé
pieza moldeads obtenida se extrae cel molde. AL cabo de 48
horas presenta las propiedades indicadas en la descripeidn
precedente y en los dibujos.

Ejemplo 2

Se repite el procedimiento.de acuerco cor el ejemplo 1,
con la excepcidbn de que la fusién de laurinlactama se satura
o

con didxido de carbono, ¥ de que unicamente se emplean 5 g dg

fenilisocianato. (En este cuso sirve el dibxido de carbono,
Tanto como gas protector,. cormo éambién como catalizador.) La
pieza moldeada obtenida estd dotada de las mismas propieda-
des que el producto obtenido conforme al ejemplo 1.

Bjemplo 3

A una corriente de una lusidén de laurinlactama mantenids
constantemente a 160° C, se agrega continuamente, bajo exclu
sibfn de aire y a velocidad consuvante, etancl anhidro; en ca-
1lidad de catalizador. In un punto situado aguas abajo del
punto de adicién del catalizador, se alimenta continuamente
a la mezcla, como activador, renilisocianato en ﬁna cantidad
cbrrespondienfe a la, cantidad de etanol. Una vez que se ha

Efectuado la mezcla, se vierte en moldes el chorro, cue se

nantiene constentemente bajo exelusidn de aire. Las piezas
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moldeadas obtenidas después de Solidificada la mezcla, es-—
tén dotadas de las mismas propiedadeS(ge el producto obte-
nido de acuer&o:con el ejemplo 1.

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
deberéd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

l.- Un procedimiento para la obtencidn de poli-lac-
tamas mediante polimerizacidn de al menos una lactama mondmg
ra superior, en especial laurinlactama, para lo cuai se funi
de la lactama mondmera, y a la masa fundida se le agrega al
menos un catalizador y al menos un activador, caracteriza-
do porque la masa fundida se mezcla pbr lo pronto con el ca-
talizador, incorporéndose el activador a la mezcla asi ob-
tenida. .

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién
1, caracterizado porque la masa fundida se mantiene a una
temperatura constante durante la mezcla con el catalizador,
la adicidén a continuacidn del activador, y a la polimeriza-
cidn siguiente. )

3.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
2, caracterizado porque la masa fundida se mantiene & una
temperatura comprendida entre aproximadamente 150 y aproxi-
madamente 2002C, con preferencia de aproximadamente 1609C.

4,~ Unprocediniento de acuerdo con al menos una de las
reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el catalizador
y el activador se emplean en cantidades de en cada caso unos
0,01 a unos 5 % en peso y, con preferencia, de unos 0,1 a
unos 0,6% en peso, con relacidn a la masa de lactama fundi-
da. .

5.- Un procedimiento de acuerdo con al menos una de

au ¥ me
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las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque, como ca-
talizador, se emplea didxido de carbono, saturidndose con é1
la fusién de la lactama monémera.

6.~ Un procedimiento de acuerdo con al menos una de
las reivindicaciones 1. a 5, caracterizado porque; como ac-
tivador, se emplea fenilisocianato.

7.~ Un procedimento de acuerdo con al menos una de las|
reivindicaciones 1 a 6, caracterizado pague, en una corrien-
te de la fusidén de la lactama mondbmera, se incorpora por 1o
pronto el cabtalizador, mientras que el activador se incor-
pora en un punto situado aguas abajo del punto de adicidn
del catalizador.

8 .- Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el que
ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita: UN
PROCEDIMLENTO PARA LA OBfENCION DE POLI-LACTAMAS.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la pre-
sente Memoria descriptiva que consta de veinticinco paginas

mecanografiadas y dibujos adjuntos.

Madrid, 21 d¢ Mayo de 1975
B
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