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por "Proceiimionto para forzar un copolfmero en blonues de
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nas T740.159 ¥ 740.160 ombam de fecka & Noviembre 137€. - ~

EENORTA DESCRIPTIVA

ARTRCEPEN s}y IRVENCION

gmmpo_de la invenciéni In invencidn pe refiere a
un procedimiento nuegve y il pars formar un vopolimero en

bleques. Fl procedimiento me refiore wds particularmente a
1o formacifn de un copolfizero en bloquee de dos pollemidae
diferentes, Utiles después de ulterior procesado, por ejem
plo como fibra. W1 copolimero comprende bloques de muchas
unidodes nonoméricas repetitivae de onda unn de lam polia-
cides difersnten. A titulo de comparacidn, un copolimero
puede comprendar pecusncias mleantorias de unidades repeti

tivas do cads una de lam &iferentes polismidas; este cong
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1fmers puede denominarse “"copolfmers sloatorion. Ademds, om
conooido que un oovolimam en bloques ¥y un copolimaro alan-
torie formmdos a pertir de law migmas dow polimuidam difa-

rantes posesn propiedades diferanten. « w w o e v v o - -~

" Desoripeidn de 1m tdcnicm snterior: Ss conocen o

polimeros en hloques de moliamidas y métodor para preparar

dichos copolimeros (véase la vatente US 3.£83.047, Honda ot

al.s; concedida el § Agomtn 1972). Un método revelids para
1s produccidn de un copolfmerc en bloques implice mezclar
dos polimeros polinnfdicow diferentem a una temperatura gu~
perior a la temperatura de intercacbio de smidms do lae po-
1ismidag mezcledas hasta que me forma el copolimera en blo-
gues. & tftulo de comparaeidn, si la mencionadm mezels a di
cha tsmperatura ss de duracidn superior el producto resuldan

300!%003)011!!‘1’0316&%1‘10. W AW BN MK G R W W G e En e e e

El pago molecular 4 cads une de lag poliamidae
utilisadas pars preparar un coselimero en blogues por medio
de intercambio de emidas pieda eer relativemeute alto, por
ejemplo dg 50.000-100,000. Ss coneidern que por encima de
1a tenperstura de intercemblo 4s szidae puede tener lugar
ua intercambio entre las moléculas da las damﬁpolimidas ai
formsess en cuslquier punto en que sxista =C-Y- . Asl, es
porible que con dop polisxidae diferentes, cada una de un
pero polpcular de 50.000, ol intercembio de axddsa tanga
lugar perfectaments en el centro de las dog molécules. Se

nsbrd formado un copolfmers tal gque tenga un bloqus con un
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peso molacular de 25.000 y el otro biuque con un pogo molg-
cular igunl, miontras que ol copolimers meguird teniendo
un peso molecular do 30.000. Igunlmente, sl intarcambio de
amidas podrfa tener lugar hacie un extremo de unz polinmi-
da ¥ por lo tanto podria originerse uncopolimers que tuvig
ra un ssgmento de, por ejemplo, un pess molecular de 43,509
derivado de ln uua de las poliamidne, fijade a olro segmen-
to de, por sjompls, un pess molecular de 200, derivado de
1a otra de lae poliamidam, Dedbide a le svidente falta de
control sobre sl punts en qus tendrd lugar el intercambio

da nmi as pe han sugerideo otroe mltodops = = = =« = = = « =

Honﬁa}' ot nl. eugiersn lo utiligacién ds dos polia-
midas diferontes de bajo peso wolecilar, es depir de 1.000-
§.000. Lag polismidas son diferentes, on parte, porcue uns
es una polismida acabada an amino mientras que la otre es
uwna polismids acadada en carbox{lico. La otra diferensla rg
side ou qus son tambifn diferentes los balauces de las po-
1iamidas, Las msocionedar policmidos diferentes son copeli-
merizadas s una temperatura en la que sl intercamolo de ami
dgs 0 trasaminacién es nowinal (o sea, wuy reducido) mientraa
gue la reaccidn de los grupoe terminados en emino con loe
grupos terminadas en carboxfiics tiens lugar caei completa-
aante. 2 producte resultante es un copolimero en bloQues
e el que lop Vloques tisnen substanclelmente sl peso molg

eulay de la polismidn de partide, os dscir de 1.000-4.000 =

Lop mendonados wmétodor requiersn le preparacidn se
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parads &g cada u~o de los compongntes de partida seguida
por 1a refusifn y el mesclado para constituit un copolimero

an bluq“.s. g.tﬂ a8 1kia d‘ﬂvnﬂtada. o e We R we ew W e ws W

FECUUERR DY LA INVEHCION

contrarignente a 1o que cavria superar brednudoss

on 1s téenica santerior, se ha hsllnde akiora que ouede for-
raywe un copolimero de poliamildaw en vloguer utiligonde,
como componentem dn partida, una mezcle seca da pel prepell
amids y partfculas de polismidas nileile en fveidn. Aef, pue
de evitarse le preparacidn seperaiia de una de las poliamides
do partida, esf comn su refueidn. Tewbidén puede evitaras la
prefugidn de la polismida. Por ello, en ente procedimiento,

son mfnioss lag nsoosidedes de sportecidn de caloy, = « = -

¥l prersnte provedimiento implicn incorporar conjus
tamente, ee dacir mezcliar, la wal secn ¥y law partfculns pe-
cas de la polipnida a una texperatura 4o la gawa do entre el
punto de Iuwidn del componente de superior punto de fusidn y
por dshajo de lm tenperatura ds intercmnbio Je emldes de una
mexale 4e 1a polismmidn hileble on furidn y dsl homopolimero
que vesultarfs de la polimerizacidn de la mal. El mezclado
a alia temperaturn prosigue hasta que eubstanclalmente la to
talidad de 1s swl y ds la poliamida ee han convertido en un

cﬁvﬂlfﬁmnnhloqug-. S ER MR G G G W Ge R B VR G aw e m W W T

51 copolfmaro e blogues resultacte pueie sonvertiy
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g2 en una fibra ¢ mbnofilamanto gue puede convertirse luo-
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DESCRIPCION DX LA FIGURA

_ Lo Figura snexa pragenta curvag genaeralizgsdae pars
vorioe tives de polisnidag que han side procipitedss frace
clonarianente e partir Ge ééido,tdrmibo. Las curvee repre-
sentaban aproximsdemente loe datos indicedow en los Fjew~
plow. Bo esta Plgura, les ordsnadsg ropresenten porcentaje
recuperado de lss tueptras y lan ebsciese representan por-
centaje de Acide férmice {acucsc). Do manera general, las
curvan Jemuestran que pueden carscterigarse tipce diferen-
tea de polimmiing por medio de precipibtacifn fracclonaria
s portir de Sclde fArpich, mcc e v m e c m oo - -~

DESCRIPCION TR LA INVENQION

Uno de los compomentae utilizsdos como material de
partida en sste procaiisiento co unn e’l elegidn dal grune
formade par pravolimeidas repragentedas por ls siguiente

* L) ' ) T w
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Res Ry ¥ 33 ac oligen del grupo formadc por H, sal-
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quilos con c,-a,a e isoalquilos con Q3~G1O, -

x4 s2 olige del grupo formado vor alquilenca con

: “5 se olige del grupo forwado por arileanos con
Cg=Cqar alquilenos aon co-cm s isonliquilencs con

C}"G,o. - ut W Gy G WS WR WS W R W W WA Nk wr MR MR Ae Mm m

La anterior sl sélida pueds denominorme “prepoli
axida® debido a que, con el cmlentamisnto bajo condiciones

adecusdas, la mal pierde azgus y forma uia unidn -};-c- para
HG

Bl otro componente utilizado camo material ds par-
$1da en sete procedimisto es uns polimmida hilable en fu-
sidn. La expresiln “poliamide hilable en fuwidn®, tal como
ge utilign aguf, exoluys la poliamida que poidrfia forusree
por msdio de ls sal prapolisvida monclionada enteriorments.
La sxpresidn "hileble en fusidn® gusrds ralacién con wa pro
cediniants e1 &l cual el polimero, una peliasnida, 83 colien
ta por encima ds su Semperaturs de fueidn y, misntres estd
fundido, we fusres a travée de uns hilera. Ista dltims ea
una placn que contisne do une a varios milleras de orifi-
olos, a travis de los cuanles el polinero fundido ep forsa- '
de bajo presién. Bl polimexo fundido ee un filamento contimu
¥» wegdn el nimerc de erificios, pusden formarss Al miemo
tiompo muchos filamentoe. Lon filamentos fundidos se entrian
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age solidificen, re hacen canverzér y finaimente pe recogan
er: ung bobina. Zata tfcnicn se depcribe con mayor detalle
a:» THOYCLOPEDIA OF POLYHMER SOLENCE AND PECHROLOGY, Yol. %,
canftulo “Her-tade Pibers, Hanufgeturs®s ~ ~ e = o =<~ =

Las poliaridas aqua sen cristalizables ¥ que tlenen
por lo manos una diferescia de 3020 entra el punie de fusidn
¥ 1n tempervatura s la que al polimers fusdido sufrse descom
pogicidn pueden hilarse an fusibo. Los ejemplos de las po-
liamidas bilables e fusidn eon come sigues uylon-6,6 [Gong
cido Saubidn como poll(hexemotilensdipamida)’y nylon=,10
zﬁoli(iiexametnmubaeamaa}? s nylon=6 /Poli(peutanetilen=
carbonemidal7, nylon-11 /foli(dacametilencarbonamida)’s
EXo~6 [Foli(metaxililenadipasidal/s PACE~D [Bis(paraminsel
clobexil)matenacelamioa? FACH=10 JBis{paraminscicionexil)ng
tansebacaaidg’ ¥ PACE-12 /Bio(peremirociclohexil)netandode~
sanoanide’s otras polinmides ve indican en SNCYCLOPEDIA OF
TOLYRERT SCIBNCE AND T2CHHOLOGY, Vol. 16, {apftuls vPolyamide
fivers", tabla 12. Loz mitodos para la preparacidn de estan
polismidae mon blen conociflos y se hallan desoritos en nuzg

mens patautes y revieics t&mténa. - .-

Lo eantidad & sal presente con respacto a la can-
tided de la polismids hilable en fusidn pusde variar dentro
de una amplia gama. Sin es:lh@rgo. sl me utiliza demanindn
cantidad ds cualoulern de 108 componentes el copolfmero rg
sultante ro as u: copolfimero en blogues. For sl contrario,

a8 un copolimero compuesto e su nayor parta por largas op
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Aanas del coxmponente més sbundante puentesdas conjuntamente
por pegmantos relstiveszente cortos 3¢l nomponante manos
sbundante, dispuestos d¢ una forms estadlsticamente slento-
ria. Y 1as difgreascias entrs un copolimers alestorio y un
copalizero sn bloques pruisden demostrarss comparando lam yrg
piedades {{sices de embos, Para esta invencibn, una gane
operntiva de la csatidad de sel resnecto nl vero toial de
los componentes em de entre unoe 107 on pewo A unos 755 e

peso, prefiriéndoss da uncs 204 en peed g unown 435+ ea peno.

%1 procedimiento implica incorporsr con juntanents
o mesclay la pal prepoliasmide seca con particulae wecns de
1a polizmnida hilghle en fusién. La wercls resuliante es co-
1ienta entonces on une atuSsfera inerte. Ia tenperatura o
ia cugl se calienta es del orden de entre el punto de fue-
gidn dsl componeute de ls mezcla que tisne superior punto
dy fusién y por debajo de mproximadamente 1a touperatura de
intercanbio da swides de unm weszcln de 1la polismida rilablae
en fugidn y de 1a poliomide que resultaris de 1w polimsrizz
alén de 1o sol. La tesperaturs inferlor os definida por el
punto ds fusifn de la poliamida hilable e fugifn o de 1a

sal, sesgiin cusl de detog man el superior, = = = « = = = =

La temperatura superior 4sl provediniento es la tem
peratura de intercsmblo de amidas. fn ente procedimiento, una
de lam polismidas yue podria Sener tal intercanbio s la po-
1ismide hileble en fusidn. F1 otro material geria una polin
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mide formada a partir de 1a mal prepolinzida. As{, el 1a i}
time polimmida se formars y so mezclara oot la polinmida hi
1able en fueidn existirin una temperatura por debajo de la
cusgl no tendriz lugar intercambic e amidps ontre las dos o
geris tan nowinal que ne se forsarn un copolfmero en blooues.
"Intercanbio de amidea® demigna 1a reaceién en que uu -z-"-
de wnn de las poliamidas (pefinladn con A en el sigulente oeg
quema) resceiena con una velismids (mefinlsda con B en el si
gulente saquema) de wode que ol esqusnn sigulente reprepenta

0 s
H*» B -
A=Neafl=p A=H Ce=a

— |
Be(wl-3 i ¥-8
[ ] [ ] *
OH 4] 31

£l intercambic ds aemldes em el mecanimmo por sl cusl me for
ma un copolimero en blogues por medio de un procedimiento

conocido como "mezclado an fugién®, = w - « e - =« =« « =

La mezeln cnlentada de la sal ¥y de la poliamids hi
lable en fusidn me ﬁezela deatre de dicha zama de temporatu
rag ¥ bajo una atabefern inerte. El mezclade a elevade ten—
paraturn prosigue hasta que eudstencialmante la totalidad
de la sal y de la poliamidace hen convertids sn un polimerc
en bloques. Tursmte el trataniento pueden gacarse mestiras
32 le nmezele vy eussyarse pora detarminar en qué momente la
conversifn sstd substancialmente acabada. Uno de los méto-
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dos de ensayo me describe en los Rjemplop, = = = = = « = =

cupndo substuncislmente la totalidad de la wel y

4o 1s polismida se han convertido en un conelfimero en blo-
ques, el copolizero resultmnte pueds representarae por medio
de la siguiente sstructural = s c e e m e e - m e oo w o~

K,&z 3133

H 'e '’ M radlesl bivelente
(~Hem Gl GO~ OmR 0= OmCHl g-NmCeRy=C) ,, {8 polinmida hils
HRy Bl “« Sw B

5 ble en fusidn )m

en 1z cugl lam § mon como ee ha definide anteriormente, Lom
subfndices n y o dspignan lss cantidsdes relativas praseutes
ds osda wna. Asf, el poromitaje zo= (100) er, en la gaws opg
rativa, de entre unas 107 en peso & unos 755 en psso. 3Jin en
‘argo padriﬁn quedar sin reaccionar cantidndea nominales de
#al o de polimnide hilmble en fusidn y su efecto sobre lns
propisdades vesultentes del copolimero en hlogues serfa ne-
gligivle, Adands, dursate sl ulterior precesado del copol i~
wero an blogues cunlquier componiente no renccionado podris
convartires, por sjomplo, oa unn £iora. De lo contrario po-
drfa slininerse por varics mediog, = w » = = = === - o -

Como ge ilustra en la siguiente satructura del copg
1fuero en kloguss, ln poliamids hilabls en fMuiaidn e halla
prasente oo su forma de radionl ’bhralanta.nba bivalencia ro-
sultn del socoplamiento de grupom og,» yv/o -D-N-,amtro ga 1a pa

1iamids hilable en fueidn con loe ~n5~%~aﬂ y/3 ~CHg=N~i! de

1..’1. WO W G M e e MR e W W R AR B W SR W A G S W GR e G m
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Lo siguientes Ljemplos depcriben cfmo se prepara
ron ciertos copolimeros de poliamidez en blogues utiligan-
do 1z presente invencidn. Tanbién se deseriben comparacio-
new eon copolimeros an blogues de poliamldas similares, prg
parados por atros métoCos. Tanudién ms realizan comparacio-

nes con polimmidam y con copoliueros sleatorion de poliami~

dag‘ - M e W GRS B S WE @S S G NN e WS MY A% AN B W6 B VS G0 B e W W

EITNPLOR

5e utilizd como componente una sal que tenia la

piguients eptruoturs: =~ e w e s v c e mm e n o= ==~

0 6
> 9 p—_ * -
£ 15 (CHp) 40 (CHy) g=0=(08,) yiHy 7 [700=(0H,) 4~C~0_7

due pueds denominarse "aal 30203-6", ya preparada de la si-
guiente manara: Prizere me propard 1,2-bis(nete-cisnsetoxi-
atano), que tenfa la estruatura NCe=(CHp)o=0=(CH,) y=0=(Cly),
~CN. Para propararlo, se oargd un reactor de vidrio, de S
1itros, con doble pared (para la refrigeracidn con agua),
provisto de un drenaje (¥ un grifo ex ol fonde, coun 930 gra
mos (15 molem) da etilenglieol ¥ 45,6 gramos de¢ dieolucida
acucss sl 407 ds KOH. Se efisdieron entonces wnos 1.620 gra
osg (30,6 molea) de acrilonitrilo (RMK-GHa). gota a gota,
con agitacidn ¥ a un caudsl tal que 1la Semperatura se mauty
viarn inferior s 359C. Acsbads lp adieidn, l2mescle e agi-
t6 ofra hors ¥y se delS§ repoear durante la noche« La dewcla

se reutralizd a un pH de 7 por medie de la adieidn de HCl 6
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molar. Deppués de lavar tres vauem coR una ddeolueidn satura
da de Ha0l, e producto se sepsrd de la capa gouoaa, ag we-
ob sobre Galil, ¥ se hiza paear a través de unas columns da
Alg03 pura sgogurcrss de gue se tmbim eliminade todos los
paterialee Yésicos. Tl rendfmiento fup del 207 del tedrico.

La siguiente otapa fus la praparncidn de 4,7-dloxa
decanetilendiaming (N, (0Hy) y=0=(CH,) 5=0=(Ciy) JKH ) Bo ust
resctor de hidrogeaneién, de 300 mililitros, we cargeron
150 granon 4de 1, 2=bin(bate-ciammostoxiatane}, 230 mililitrom
4o Gloxana y unoe 50 gramos de Co Runey. Pespuds de purgar
ol aire, el reactor se presurizd oou nidrdgeno nasta 2.000
pri (gprox., 140 kg/cm23 y 8o calsatd a 11090, Cuando se
oongunié @l hidrdgono se afindié sidrdgeno adicional haeta
que 1a presién permanecid constaute. Despuds da enfriar, ee
alivié la presidn y me filtrd el catslisador. %1 dioxano me
elixiné por destilecién atmosférics. im mezcla resiants se
degtild utilizando uns unidad ds destilscidn de vepinning
band®™ de 3 pioé {aprostes 049 m). La diaxine se destild a
123-19282C y 3,75 mm Hg. Se obtuvieron utos 3% gramos de mp
seriel puro sl 99,957, Fl smterial resultants puede denomi

mrl."ﬁimln&SQRQ}"- - W G We e W A MR W W AS M W A am W

La gtope eiguiente fue ln preparacidn de la sal.
A ung disolucidn de 41,50 grauos de Scido adfplco, disuel-
tos sn wna mezela de 250 wililitros de igopropanocl y 50 mi
1ilitros de etmaol, se lo sindiavon, con agltacidn, 50 rra
mon 4s la diamina 30203 disueltos en 200 mililitros de iso
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aropanol. Tuve lugar una reaceidn exotérmica. Toa ol eafria
misnto, eristalied 4e la disslucidn uma sel polimirien. 12
sal se recogld en un estmdo Bucumer y #o recristalizd sub~
giyuientemente » partir de una mezcla da 490 mililitros Ae
S sbanel ¥y 300 mililitros de diselucidn de imopropanol. &1

producto, secado al vacfo durante una noche o 608y, tenis
un punte de fusida de 127-123¢C y o1 pif de une disolucidn
al 1% fue de 6,9. Te obtuvieren 56 gramos (rendimiento 92¢

dﬁltﬁériQO)ﬂglaﬂﬂl. ah M WB Gh WP W Gm W NG WR WN R W an ey W e

. #1 copolimers en blomwes =e propard de la alguisn
te mpuerat Se mezclavon en meeo 17,1 gramor de eal seca
10203=6 y 40 grapos de xylon-f seco y molido, en un Yoci-
pisnta afecusdo, utilizasde un rodillo de melino de bolae.
pespuds de mezclar, la mezcla resultante se cargd en un

15, resctor provieto de un agltedor. 1 reactor y su contenldo
g puraavon con nitrdgeno meco. Gl resctor ee introdujo en
un beflo de vapor manténiﬁo a 24%20 y me wantuvo bajo pre=
pifn vogitiva do nitrégena. Une vez fundida, 1ln mesoln se
apitd durante 1 korn. Degpuée de enfriamlente, o anelizd

0. el copolfmero en tlequee resultants en cuntito a eu estrug

‘c“x‘m'—---—-~~ﬂn~------"--‘-n-—-

71 mStodo utilizado para anslirzer la estrocturn
del polimero emplesba la precipitacidn fraseiouaria dul O
1{mero en doido férmico. Do manera genarsl, el métode ara
MWie como migue: Se pesd 1 grane do polfmers sece (copolimero,

sleatorio, o blogues u homo) eox ung aproximacidn le una
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ddcimn de miligramo. Le mueptra da un gromo we disolvid en
doido f8rmico normalizado (es Secir fcids térmico ad 55%).
La dimclucién resuitante se diluyd con mgun demtilada haste
ux porcantaje dado de felde L8rmico, por ajomnlo 55 do fei
do térwico. Lam Aimolucidn se dejé repogar a tamperatura am-
bimste d&ranto 3 horne y entorices sxe Iiltrd. Tl pracipitade
recogido se lavs entonces con agua, we eecd y se posd vars
dar el porcentaje recuperato de muastra a aguella coucestra
cid;: particulsr de fcide fdrmico. Sntoncem ge couatruyd uaa
gréfica por punteo del porcantaje rocupersioc de muestra con
tra 1s concentracidn de feido férmico. Los polimeroe dife-
rontes, cs'dacir al copolimero aleatorlo, el copolimero en
blonuer y el homopolfmero {por sjemplo nylon-€), tisnen ca-
de wno solubilidadas difarentas an Scido Cérmico. Asf, tada

vuo da una curva carvactearistics difereonto. = = « o = = - -

La siguisnte Tabls I contiene los datos de regupe-
racidn de 1) nylon=6, 2) eal 30203-€ polimerizeda, 3) wnn
morcls Tisicn de cmntidndes igunles de nylou~E, snl 102036
polinerirada y polfmers en dWlodues 30203-6//C, preperadn
por mewclado an fueidn, y 4) copolfmero alestoric 30203-6/C.
Para la megola pe dan tambidn loe velores caloulsidos bhaen-
doe e los que we bsgarian los valores esperadon an lee cur

vas de recuperacidn para loe polfmaroe individuslome = = =
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La Tabla IT contlisns detos para custro copolfimeros

diferentes 30203-6//6 on blocues. Zmtor vopolimerow, muce-

tras 3, & 5 y €, me propararon »or wmegclsdo en ifueidy de

nylon=6 y de polimero 16203~6 Jurante varicw tiompos. La Ty

ula II contiens tasbidn lom datos de racuperacidn de dow cg

polimeros 30203-6//6 en bloguew, muesiras 7 y f, preparados

por meﬁiﬂ de enta inv.ﬂcién. “ e s Ge G ku W W ww e W W W e

TARLA 11

PRECIPITACION DY VARIAS POLIAMIDAS W

'Jg b2

ASIDO FORMI

éaﬁ‘.:j'! g: # Recuperado
- 30803-6//€6" por
- medic de asta
Yozoela on fneddn 30203-€//6 invencidn
3 4 5 € T 3
95 0,9 L+ 2 4] O 0
$14 T2 ok P | o /] 2.7 4]
47 32'9 69'9 2417 0!9 39*1 3503
‘4 %15 84’? 5397 6:7 5413 7‘797
41 37'? b i Tl €2y 79.5 $242
33 88,5 89,9 D548 T843 U2y -
35 88,9 $2,2 83,8 19,2 éﬁ.ﬁ 89,8
2 89,3 93.1 U843 %2'?} Hdeq 9146
90,0 9347 90,5 861 B3,5 92,3
26 90,7 933 91,& % 01 930
23 89, 94,0 o - 90,46 93,1
20 90, 94,3 83,3 7,6 J,6 74,43

% Fuestras prevarndas por mezolas en funién 4a 70F de
nylon=€ ¥y 303 de polimero 30203~6.

& me werclaron an fugidn a R

0 minutos, rewpsctivamentes
% Indioam que e tomd muestrs pero qus ol resultado we con-

niders errénec

Las wusetras 3, 4, 5

3390 durante 15, 62, 140

y

+ Husstras preparadas utilizenda 705 de nylon=6 y 30/ de

nal M)203-C. -

Panto loes datos d¢ 1s fabla IX como la curva reprg



gentativa (1{ansa A) de la TFigura demusetran que cosi 1a totg
1ided dgl nylon-G eo recupara cuando ¢l porcentaje de fci-
do Cdrmicy dieminuye n unos 5%5«%6%. AL eoutrario de le que
suceda ¢on la eal 30203-6 polimerizadn, venresentade por 1a
Se 1fnea ¥, ninguna de las peliamidas precipita mientrae la
concentracin de fcide férmico no baje hasta unce 1. Los

datos 3¢ la sal polimerizeda ee dan en ls Tabla I, = = = =

Pente 1os datos de 1la Tabla I como ln curva repre-

sentative (1{nea D) de 1n Figurn indican tsmblén qus la prg
10. eipitacidu 8o un copolimero 30203-6/6 alastorio no tiene
lugar hesta que se sleanzan uvos 457 de concentracidn de

fcido fémmico. Ademfe, sl contrario de lo que sucede con ol

nylon-6, que tiens una linea de recuparacidn casl perpenti-

| cular (excepto por 19 que sp refiere a la poreidn supaerior),

15, 1s pendiente de la curva de recuperacidn para la copoliani-

da nleatoris om mucho nis gradugl, = = = = =« « = = = = =

Lag curvaa D¢ (»piffersntisl Seancing Calorimetar®
o Calorimetro de explorscifin 4ifarsncisl) de los copolime-
rog en bloquan, preparados por unedio de esto procedimignio,
0. demostraron ln eunencia de puntas endotérmicas correspon-
dientes 2 1a fusidn de lm sal 10203-6 o del polimero 30203-6.
Ademfe, el copolfmero es bloones, preparadc por medio de ag
te procedimiento, tuvo una sndoterasia aue correspondfa n

las vresentadas por los copolimerve en bloques 30203-6//€

NF
R

" preparados por mezeladlo en fugidn. Finslmenta, los copolime

ros en blogques tenfsn puntos de fusidn de mis de 408C por



10.

15.

enoima del obeervedo para un copolimerc sleatoric de la mis
mn composieién globval. Asl, eszta comparacidn indies que por
uedio de esta juvencidn puedon prepararse copolineros en

bloquom de polimsidag, « ~ = e e = === o o === ==

" Algunos de los polimeros anteriores e earncteori-
garon también por medio de los puntos de fumién DEG. ¥n par
ticulnr, ‘se obtuviercn puntos d¢ fusidn pars el nylon=€, el
30203-6/6 aleatorio y los copolimerocs 302036776 an blogquen
praparados poy medio de la inveneidn. Los valoros de DRC y
aé las visconidades inherentes e dan en la sipuiente Tabls

III' ﬂp‘ﬂ”t‘-Qﬁw’-ﬂhdm-uu--hp-unn

TABLA IIT
CONSTANTAS PISICAS

Dac _®¢C Yiscosidnd
Yaterial Inicio Punta inherente
Hylon6 210 222 1,03
30203-6/6 aleatorio 138 161 0,81
30203-6//6 en blogues
Huentra 7 136 207 0,86
¥uentra 3 1463 205 0,78

Lap diferencias entre lom polinervs, on ouanto a temperatu-
rag &s Pasidn, reflsjsn difersncias en los twmsfios de low
bloques mimntras que las diferancise de vigeosidad reflejan

diferencias en los pecos molaculares, = = = = = = = ===

In lines ¥ de rscuperacifn representa lo qua sucsde



5.

1.

20,
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ousndo ung mezela mecdnica de nylon<6; de sal 30203~€ poli
merigads y de 30203-6//€ en blogues se pracipita a partir de
ung disolucién en &cido frmico. Losp datos reslos de recupe—
rooidn e 1a mezcle gon ensi igusler 3 1a cantidad de recu-
peracidn calculsda, baséndose en los dates de recuperacién
rogles para los polimevos individuales, cuendo ge tiene en
cuenta la cantidad de cada polimero utilisads pars reslizar
ie mezola mecdnico. B la Tabla I se ken indicado los datosds

recuperacién renles y los valores caloulados. = = = = = - - =

Tn genaral, la snterior comparacidn de las diferen
ten curvam fe rscuperacién pera las difeorentes pdliamidas
indics qua lom diferentes polimeros puedsn caracterisarase
por medio de pu solubilided en &cido férmico. =~~~ =~ -~

Lz comparacién de las lineas &s rescuperacién para
copol{merog 19203-6//6, prepsrados por meselado on fueldn,
con las ds los prepsradoe por medio de la premente inven-
cidn indica que el dltimo métado erigina un copolimere en
bloques. Las lineas Qe recuperacién son respectivamente las
1fnean B y ¢ Se 1ls Figura. Ia linen B representa unm curva
de recuperacidn compuusta del copolfmere 30203-6//6 ex blo-
ques preparado per mssclsdo en Tusidn de poliamida 30203-€
y de nylon=G a 28220, durmite unas 2-3 horas. La 1lfinea C re
pragsnte 1la curva de recuperacidn de un copolimero en blo-

quse preparado por medio de este invencidn. S considera que



e

104

15,

204

25.

nm-

1 pequeila diferencia entrs las livese R y C representa una
diferenacia experimental ufs que una diferencia de satructu—~
ra. Loa ¢asblos en el tratsmiento de cualiuiera o amdon de

los copolimeros en bloguas podrim hacer variar el porcanta
je de recuperncién. Esta efizoncida me apoys en el hecho da
qua otros sapolfmeros en bloguas pruparados por medio de eg
o inuvencidn tiensn curvas de recuperacidn que se nallen &

lai’q‘“’-’ﬂu‘:ﬂlﬂl‘n’%a- - e e W W R W W W e e

e obtendrdn resultades mndlogow, come se ia desori
to snteriormente, cusndo me utilicen sales diferentes, die
tintas de uam sal 302036, talem couo 30403-6, 603-3 y
30103-14. Tembién ss obtendrin rewultados similares cuando
ge utilicen otruas temperaturas. Atande, s8 obtendrdn resul
tados similares cumnda se utilicen otros nlquilevios con-

S~ cm‘ o isoslquilencs oon Gy=C4, © arilenos con Ce=Cyqr
a1 vez del Stetynmetileno (R,’-) utiliesdo en el Ejemplo. Lom
ejeuplos de los slouilencw aon J=Cyq ¥ de los ievalouile-

nos Qon cs-ow penciounsdon snberiormente incluyen etileno,

" grimstileno, isorpopilidenc, imctutilideno y eimilpres. Los

ejenplos de¢ los arilenos con Gy=Cyy wenclonedon anteriormen
te incluyet naftileno, fenileno, tolileno y similares. 1os
alquilos cen -Gy, menclonados gateriorments incluyen meti
la, etilo, propilo, batile, pentile, hexilo, heptile, oati=
lo, nonilo, y decilo y el uwo do tales grupos, en vez del
nidrégenc utiligado pars Ry ¥ 33 en el Ejwopla, junto con
isoalquilos, proporcionard tambidn resuliedos mimilares. ¥l
ugo de cunlguiers de los wenclonadow plquilenoe o imonlgui-




lenog sn vew del etileno utiligado para R,; en el Diemplo

rroporcionard tambidn resultodos similares, = = = « = = = ~

A lom efectos consiguienten ne deelarsn de novedad
y propicded para Zspafin, sus territorios y rlazes de mooerg

nfn, las reivindicaciones sue elgutte =~ = = = = = = ~ = =
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BRIVINDICAOIONES

fe= Procedimisnto purn foymay un copolimero en hlp

ques de poliumidas, caracterizado porque comprende: = « = =~

" (n) incorporar sonjuntamente uns polisnida wilmble
on fusidn y unm sal elegide del grupe formméde por prapolis—

widas reprassntadas por la férmula; « « = = w = o - - o -

R, R B, R o 0

* .1 .2 02 l, + “n "

(W= CHml = CuOuRymOl ~ GCHg=A3H) (00~Ry~C0)
o Ry Ry H

ﬁnlamn @ W W W WA Me W W e SN G WP MR SN W AR R NS W W e e e e

Res By ¥ By 90 eligen A¢l grupo formado por i, al-
quilos con Cy=Ceq @ iaoalquilos con aB-sm, -

n‘ me elige del grupo formads por alquilenos con
Cy=O4q @ jsonlquilevos oon OyCyp ¥ = = = = = = =

Rg, so slige del grupo formafe por arilenos con
cs-ew alquilencs con %-ew ¢ lmsoslauilenos con

03-019. e R M GE WR WS W WM Ge G U WE e As W AN S W e e o

avcendisndo el contenido Je wal a eutre & unos 107 en peso

8 unos 75% en paso del peso fotaly —~ =~ = = = v = o o= -

(b} calentar en una atzéefera inerte la mezcla rg
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sultente de la sal y de 1a polimnida o unn temperatura del
arden de entrs el punto de fusifu del zomponents de supe-
rior punte de fueién y por dsbajo de aproximsdmments la texm
peraturz de intercarbio de emidas de una mewcla de la polia
»ida hilable on fusién y la poliamida que resulterfs de la
polimerisacién de la ppl} y = w e e wc v v o c m oo - ==

(¢) mszclar 1la merecla celentadn a la tamperstura
antoriormonte mencionsda y en una atufsfors inerts, hanta
que substancialuente la totalidsd de la eal y de le poliasi

da me goaviertan en el copolimero en bloquee de polimmnidas.

2.~ Procadimiento segdin la reivindicecidn 1, carag
terizado porqus dichs polismila se incorpera inlicialmente
on forma de partfculas secas, y porque dicha sul ee incorpg

mmciammtﬁmf@maﬂ‘ca. s WE M N WE W W Y M B e o W

3.~ Progedimients segdn 1s reivindicacidn 1, carag
torizado norgue dicha poliamids se incorpore inicialmente
en forma fundida y porque ficha eal me incorpora inieial-

4,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carag
terizado poraue el contesaido de mel mmclende s entre dcade

unos 207 on peso s unos 407 ¢n pesd del peso totel. = - - -

5.~ Procedimiento segin 1a relvindicacién 1, carag
terigado porque Ky Rzya_-s gon lle = w e wamer----



B

1.

6.~ Procedimiento segin la reivindieacidn 5, carag

terizado porque R, €5 un plquileno con Cge = = == = ===

7.~ Procedimients segin la reivindicmelén 6, cavae
terizado porqus R os un arileno gon Cge < =@ = = = ===

8.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 7, carag

terisado porque ls toupsratura de la mancla es de unog

o= PROCEDIMIENTO PARA TPORKAR UN COPOLIMSRO TN
nmqummmx,mimsw. - e e W G e et W e W e s W us e

Todo ello conforme es describe y reivindics en 1in
presents nemoris que consia de vainticuatro nojas fsliadss
y wmecanografisdas por wna sols de sus coras ¥ de una lisina
és ditujom gue le ilustra.

P - e me e,

BARCELONA, - 8 M3V, 1677
P A. M. CURELL SUROL
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