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DESCRIPCION
Composicion de xililendiamina y método de produccion de resina de poliamida
Campo técnico

La presente invencion se refiere a una composicion de xililendiamina y a un método de produccién de una resina de
poliamida.

Antecedentes de la técnica

La xililendiamina es un compuesto Gtil como materia prima para una resina de poliamida, un agente de curado de
resina epoxi y materia prima para un compuesto de isocianato o similar. Sin embargo, se sabe que la xililendiamina
puede cambiar de calidad y colorear debido a la luz, calor, oxigeno o similares.

Ademas, las resinas de poliamida que usan xililendiamina como componente principal de diamina son utiles como un
material de moldeo que contiene una fibra de vidrio o una carga inorganica debido a sus excelentes rendimientos
mecanicos, tales como resistencia, médulo de elasticidad, etc. Ademas, las resinas de poliamida también son utiles
como material de envasado debido a sus excelentes propiedades de barrera frente a un gas, tales como oxigeno,
diéxido de carbono, etc. Sin embargo, las resinas de poliamida implican un problema tal que cuando se exponen a
una atmosfera de alta temperatura en estado fundido o solido, pueden ser de color amarillo, y su uso a veces era
limitado dependiendo de una aplicacion.

Como método para resolver el problema descrito anteriormente, por ejemplo, la LPT 1 divulga una resina de
poliamida resultante de la policondensacion de una diamina que contiene xililendiamina con un &cido dicarboxilico
alifatico especificado, en el que una pureza de la xililendiamina usada como la diamina de materia prima es de 99,9
% en peso 0 mas y al calentar la resina en una condicién prescrita, una diferencia de un indice de amarillez (valor I1A)
antes y después del calentamiento esta dentro de 5.

Entre tanto, con el fin de mejorar la procesabilidad o similares de una resina de poliamida, se sabe que afiade un
agente de nucleacion de cristales a la resina de poliamida, mejorando asi una velocidad de cristalizacion (LPT 2).
Sin embargo, existe la preocupacion de que las propiedades fisicas mecanicas o similares de la resina de poliamida
se reduzcan dependiendo del tipo y la cantidad de uso del agente de nucleacion de cristales usado.

Lista de citas

LPT 1: JP-A 2003-26797
LPT 2: JP-A H11-158370

Sumario de la invenciéon
PROBLEMA TECNICO

Un objetivo de la presente invencién es proporcionar una composicion de xililendiamina que puede usarse como
materia prima para una resina de poliamida, un agente de curado de resina epoxi 0 materia prima para un
compuesto de isocianato o similar, y en particular, cuando se usa como materia prima para una resina de poliamida,
puede proporcionar una resina de poliamida que tiene menos coloracién y rapida cristalizacion.

Ademas, otro problema de la presente invencién es proporcionar un método de produccion de una resina de
poliamida que tenga menos coloracion y rapida cristalizacion, usando xililendiamina como componente de diamina.

SOLUCION AL PROBLEMA

Los presentes inventores han descubierto sorprendentemente que mediante la incorporacion de una cantidad
especificada de un compuesto especificado en xililendiamina, cuando se usa como materia prima para una resina de
poliamida, se puede obtener una resina de poliamida que tiene menos coloraciéon y ademas que se puede mejorar
una velocidad de cristalizacién de la resina de poliamida resultante.

Ademas, los presentes inventores han descubierto que al permitir que una diamina que contiene xililendiamina y un
acido dicarboxilico reaccionen entre si en una condicién especificada, se puede producir una resina de poliamida
gue tiene menos coloracién y rapida cristalizacion.

Especificamente, la presente invencion proporciona [1] una composicion de xililendiamina que contiene
xililendiamina y bis(metilbencil)amina, siendo un contenido de la bis(metilbencil)amina de 0,0005 a 0,1 partes en
masa sobre la base de 100 partes en masa de xililendiamina y [2] un método de produccion de una resina de
poliamida que incluye las etapas de introducir una diamina que contiene xililendiamina, un acido dicarboxilico y
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bis(metilbencil)amina en una cantidad de 0,0005 a 0,1 partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de la
xililendiamina en un sistema de reaccion y realizar una reaccion de policondensacion.

Efectos ventajosos de la invencion

Cuando la composicion de xililendiamina de la presente invencién se usa como materia prima para una resina de
poliamida, se puede obtener una resina de poliamida que tiene menos coloracién y rapida cristalizacion. Ademas, la
composicion de xililendiamina de la presente invencion también es adecuada para diversas aplicaciones para un
agente de curado de resina epoxi y similar, 0 como materia prima para un compuesto de isocianato.

Ademas, la resina de poliamida resultante del método de produccion de la presente invencién tiene menos
coloracién y, por lo tanto, se usa adecuadamente para materiales de peliculas de embalaje, recipientes huecos,
diversos materiales de moldeo, fibras y similares. La resina de poliamida resultante del método de produccién de la
presente invencion tiene rapida cristalizacion y es excelente en procesabilidad de transparencia y moldeado.

Descripcion de las realizaciones
[Composicion de xililendiamina]

La composicion de xililendiamina de la presente invencién (también denominada simplemente en lo sucesivo en este
documento «composicion de la presente invencién» 0 «composicion») contiene xillendiamina y
bis(metilbencil)amina, siendo un contenido de la bis(metilbencil)amina de 0,0005 a 0,1 partes en masa sobre la base
de 100 partes en masa de xililendiamina.

La xililendiamina que se usa en la presente invencion es preferentemente m-xililendiamina, p-xililendiamina, o una
mezcla de las mismas, y desde el punto de vista de las propiedades de barrera a los gases de la resina de poliamida
resultante, la xillendiamina es mas preferentemente m-xililendiamina. Ademas, al procesarse en un material de
moldeo por inyeccién, desde los puntos de vista de que el ciclo de moldeo es rapido y que la resistencia y el aspecto
de un articulo moldeado se mejoran, la xillendiamina es mas preferentemente una mezcla de m-xililendiamina y p-
xililendiamina.

La composicion de la presente invencion contiene xililendiamina como componente principal, y un contenido de la
xililendiamina en la composicion es preferentemente de 99,5 % en masa o mas, y mas preferentemente de 99,9 %
en masa 0 mas.

Debe sefalarse que el contenido de la xililendiamina en la composicidon se puede medir mediante, por ejemplo,
analisis por cromatografia de gases (CG) o similar.

Como la xililendiamina que se usa en la presente invencioén, se puede usar adecuadamente xililendiamina disponible
en la industria. Aunque dicha xililendiamina a veces contiene una pequefia cantidad de impurezas, no hay ningdn
defecto particular en la presente invencion.

La xililendiamina disponible en la industria puede producirse adoptando un método conocido. Por ejemplo, en el caso
en el que la xillendiamina es m-xililendiamina, los ejemplos de un método de produccién de la misma incluyen un
método para permitir que el m-xileno, el amoniaco y un gas que contiene oxigeno reaccionen entre si en presencia
de un catalizador mediante un reaccién continua o una reaccion discontinua, seguido de hidrogenacion de
isoftalonitrilo formado y similares.

La composicion de la presente invencidon contiene ademas bis(metilbencillamina. Un contenido de la
bis(metilbencil)amina es de 0,0005 a 0,1 partes en masa, preferentemente de 0,0005 a 0,08 partes en masa, mas
preferentemente de 0,0005 a 0,04 partes en masa, todavia mas preferentemente de 0,0005 a 0,02 partes en masa,
aun todavia mas preferentemente de 0,001 a 0,015 partes en masa, incluso aln todavia mas preferentemente de
0,001 a 0,01 partes en masa, e incluso todavia mas preferentemente de 0,001 a 0,005 partes en masa, sobre la
base de 100 partes en masa de la xililendiamina.

Mientras el contenido de la bis(metilbencil)amina en la composiciéon pertenezca al intervalo anterior, cuando la
composicién se usa como materia prima para una resina de poliamida, la resina de poliamida resultante tiene menos
coloracion y rapida cristalizacion. Después de una mejora en la velocidad de cristalizacion de la resina de poliamida,
se mejora la procesabilidad del moldeo, de modo que se puede acortar un tiempo del procedimiento de cristalizacion
en el moldeo y se puede mejorar la productividad de un articulo moldeado.

De acuerdo con la presente invencion, en vista de que se obtienen los efectos descritos anteriormente, se puede
evitar un problema de disminucién de las propiedades fisicas mecanicas o de transparencia, o similares, causado
debido a la adicion de un agente de un agente de nucleacién de cristales para la finalidad de mejorar la
procesabilidad del moldeo, o similar de la resina de poliamida. Ademas, se obtiene una resina de poliamida a partir
de la cual se puede producir facilmente un articulo moldeado que tiene menos coloracion.
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Aunque hasta ahora no siempre se esclarece una razén por la cual los efectos descritos anteriormente se obtienen
usando la composicion de la presente invencion como materia prima para una resina de poliamida, como para la
reduccion de la coloracion de la resina de poliamida, se puede considerar que la bis(metilbencil)amina tiene un
efecto de captura de un radical emitido desde la resina de poliamida resultante de una reaccion de policondensacion
entre una diamina y un acido dicarboxilico y, por lo tanto, se suprime el deterioro de la resina de poliamida que debe
causarse por el radical. Ademas, en cuanto al efecto de mejora de la velocidad de cristalizacion de la resina de
poliamida, se puede considerar que la bis(metilbencil)amina promueve la formacién del nicleo cristalino en la resina
de poliamida, o que la bis(metilbencil)amina misma sirve como un punto de partida de la formacién del nucleo
cristalino.

Ademas, en la xililendiamina, existe el caso en que un grupo amino en la molécula se deteriora en el
almacenamiento para generar una pequefia cantidad de amoniaco; sin embargo, también se ha descubierto que la
cantidad de generacion de amoniaco disminuye debido a la presencia de bis(metilbencil)amina. A partir de esta
cuestion, en vista de que la composicion de xililendiamina contiene bis(metilbencil)amina, también puede esperarse
un efecto de que se mejore la estabilidad de almacenamiento de la xililendiamina.

Aunque hasta ahora no siempre se esclarece una razén por la cual disminuye la cantidad de generacion de
amoniaco, puede suponerse que se produce un efecto para evitar la generacion de un radical o su cadena debido a
alguna interaccién entre la xililendiamina y la bis(metilbencil)amina.

La composicién de xililendiamina de la presente invencién se puede obtener usando xillendiamina y
bis(metilbencil)amina disponibles en el mercado y controlando una cantidad de la bis(metilbencil)amina relativa a la
xililendiamina a un intervalo prescrito. Ademas, en la produccién de xililendiamina, mientras sea posible controlar el
catalizador usado o la condicion de produccion a una constitucion especifica y realizar la reaccion para formar una
cantidad prescrita de la bis(metilbencil)amina en paralelo, se ejemplifica un método para utilizarlo y similares. En
este caso, el contenido de bis(metilbencil)amina en la composicién puede determinarse por analisis de cromatografia
de gases o similares. Por ejemplo, se ejemplifica un método en el que la composicién de xililendiamina que contiene
bis(metilbencil)amina se somete a una medicion de CG, y la cantidad de bis(metilbencil)amina relativa a la
xililendiamina se determina a partir de una relacién de un valor maximo asignado a la xililendiamina y un valor
maximo asignado a la bis(metilbencil)amina y similares.

La composicion de xililendiamina de la presente invencién puede usarse adecuadamente para materia prima de una
resina de poliamida, un agente de curado de resina epoxi, materia prima para un compuesto de isocianato o similar.

En particular, se prefiere el caso en el que se usa la composicion de xililendiamina de la presente invencién para
materia prima de una resina de poliamida desde el punto de vista de que se puede producir una poliamida que tiene
menos coloracién y rapida cristalizacion.

En el caso en que la composicién de xililendiamina de la presente invencién se usa para materia prima de una resina
de poliamida, por ejemplo, se puede producir una resina de poliamida introduciendo un componente de diamina que
contiene la composicién de xililendiamina de la presente invencion y un componente de acido dicarboxilico en un
sistema de reaccion y realizando una reaccion de policondensacién mediante un método conocido.

En el caso en el que la composicién de xililendiamina de la presente invencion se usa para un agente de curado de
resina epoxi, la composicion de xililendiamina de la presente invencion puede usarse como el agente de curacién tal
como es, 0 se puede usar como agente de curado de resina epoxi, un producto de reaccién obtenido al permitir que
la composicion de xililendiamina de la presente invenciéon y un compuesto que contiene un grupo carbonilo, tal como
un &cido carboxilico o un derivado del mismo, etc., reaccionen entre si mediante un método conocido. Ejemplos del
derivado de acido carboxilico incluyen anhidridos de acido carboxilico y cloruros de acido.

Debe sefialarse que en la produccién del agente de curado de resina epoxi, se puede usar otro componente en
combinacion, si se desea.

Ademas, la composicion de xililendiamina de la presente invencién también es adecuada como materia prima para
un compuesto de isocianato. El compuesto de isocianato se usa como materia prima para la resina de uretano o la
resina de urea.

[Método de produccién de una resina de poliamida]

El método de produccion de una resina de poliamida de la presente invencion incluye las etapas de introducir una
diamina que contiene xililendiamina, un acido dicarboxilico y bis(metilbencil)amina en una cantidad de 0,0005 a 0,1
partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de la xillendiamina en un sistema de reaccion y realizar una
reaccion de policondensacion.

Debe sefialarse que en el método de producciéon de una resina de poliamida de la presente invencion, aunque se
prefiere usar la composicion de xililendiamina de la presente invencion como se describidé anteriormente, el método
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de produccién no se limita a esta.
<Diamina que contiene xililendiamina>

La diamina que se usa en la presente invencion es una diamina que contiene xililendiamina (también denominada
simplemente en lo sucesivo en este documento «diamina»). La xillendiamina es preferentemente m-xililendiamina,
p-xililendiamina, o una mezcla de las mismas, y mas preferentemente m-xililendiamina desde el punto de vista de las
propiedades de barrera a los gases de la resina de poliamida resultante. Usando la diamina que contiene
xililendiamina, la resina de poliamida resultante es excelente en moldeabilidad en estado fundido, propiedades
mecanicas y propiedades de barrera a los gases.

Un contenido de la xililendiamina en la diamina es preferentemente de 70 % en moles o mas, mas preferentemente
de 80 a 100 % en moles, y todavia mas preferentemente de 90 a 100 % en moles. Mientras el contenido de la
xillendiamina en la diamina pertenezca al intervalo anterior, la resina de poliamida resultante es excelente en
moldeabilidad en estado fundido, propiedades mecanicas y propiedades de barrera a los gases.

Ejemplos de un compuesto de diamina distinto de la xililendiamina, que esta contenido en la diamina, pueden incluir
diaminas  alifaticas, tales como tetrametilendiamina, pentametilendiamina, 2-metilpentanodiamina,
hexametilendiamina, heptametilendiamina, octametilendiamina, = nonametilendiamina, = decametilendiamina,
dodecametilendiamina, 2,2,4-trimetil -hexametilendiamina, 2,4,4-trimetilhexametilendiamina, etc.; diaminas
aliciclicas, tales como 1,3-bis(aminometil)ciclohexano, 1,4-bis(aminometil)ciclohexano, 1,3-diaminociclohexano, 1,4
diaminociclohexano, bis(4-aminociclohexil)metano, 2,2-bis(4-aminociclohexil)propano, bis(aminometil)decalina, bis
(aminometil) triciclodecano, etc.; diaminas que tienen un anillo aromatico, tal como bis (4-aminofenil)éter, p-
fenilendiamina, bis(aminometil)naftaleno, etc. y similares; sin embargo, el compuesto de amina no esta limitado a
estos. Estas diaminas pueden usarse Unicamente o en combinacién de dos o mas tipos de las mismas.

<Acido dicarboxilico>

Aunque el acido dicarboxilico que se usa en la presente invencidn no esta particularmente limitado, desde los puntos
de vista de procesabilidad del moldeo, propiedades de barrera a los gases y propiedades mecanicas, es
preferentemente al menos uno seleccionado entre un acido dicarboxilico alifatico que tiene 4 a 20 atomos de
carbono, acido tereftalico y acido isoftalico, mas preferentemente un acido dicarboxilico alifatico que tiene 4 a 20
atomos de carbono, y todavia méas preferentemente un acido dicarboxilico alifatico que tiene 4 a 12 atomos de
carbono.

Ejemplos del acido dicarboxilico alifatico que tiene 4 a 20 atomos de carbono pueden incluir acido succinico, acido
glutarico, acido adipico, &cido pimélico, &acido subérico, acido azelaico, acido sebacico, acido 1,10-
decanodicarboxilico, acido 1,11-undecanodicarboxilico, 4&cido 1,12-dodecanodicarboxilico, &cido 1,14-
tetradecanodicarboxilico, acido 1,16-hexadecanodicarboxilico, acido 1,18-octadecanodicarboxilico y similares. De
estos, al menos uno seleccionado entre acido adipico y acido sebacico se usa preferentemente desde los puntos de
vista de cristalinidad y alta elasticidad. Estos acidos dicarboxilicos pueden usarse Gnicamente o en combinacion de
dos o mas tipos de los mismos.

Ejemplos de otro acido dicarboxilico que se puede usar como el acido dicarboxilico incluyen acido dicarboxilico
alifatico que tiene 3 atomos de carbono o menos, tales como &acido oxalico, acido malénico, etc. y acidos
dicarboxilicos aromaticos distintos de acido tereftalico y acido isoftalico, tales como acido 2,6-naftalenodicarboxilico,
etc.

Un contenido del acido dicarboxilico alifatico que tiene 4 a 20 atomos de carbono en el acido dicarboxilico es
preferentemente de 50 % en moles o mas, mas preferentemente de 70 a 100 % en moles y todavia mas
preferentemente de 85 a 100 % en moles. Mientras el contenido del acido dicarboxilico alifatico que tiene 4 a 20
atomos de carbono en el acido dicarboxilico pertenece al intervalo anterior, la resina de poliamida resultante es
excelente en procesabilidad de moldeo, propiedades de barrera a los gases y propiedades mecanicas.

El método de produccion de una resina de poliamida de la presente invencion incluye las etapas de introducir la
diamina que contiene xililendiamina, el acido dicarboxilico y una cantidad prescrita de la bis(metilbencil)amina en un
sistema de reaccién y realizar una reaccion de policondensacion. De acuerdo con esto, la resina de poliamida
resultante del método de produccion de la presente invencion tiene menos coloracion y rapida cristalizacion.

Aunque hasta ahora no siempre se esclarece una razon por la cual los efectos descritos anteriormente se obtienen
mediante la introduccion de una cantidad prescrita de la bis(metilbencil)amina en un sistema de reaccién y la
realizacion de una reaccion de policondensacion, como para la reduccion de la coloracion de la resina de poliamida,
se puede considerar que la bis(metilbencil)amina tiene un efecto de captura de un radical emitido desde la resina de
poliamida resultante de la reacciéon de policondensacion entre la diamina y el acido dicarboxilico y, por lo tanto, se
suprime el deterioro de la resina de poliamida que debe causarse por el radical. Ademas, en cuanto al efecto de
mejora de la velocidad de cristalizacion de la resina de poliamida, se puede considerar que la bis(metilbencil)amina
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promueve la formacion del nucleo cristalino en la resina de poliamida, o que la bis(metilbencil)amina misma sirve
como un punto de partida de la formacién del nucleo cristalino.

Desde los puntos de vista de los efectos descritos anteriormente, una cantidad de introduccién de la
bis(metilbencil)amina en el sistema de reaccion es de 0,0005 a 0,1 partes en masa, preferentemente de 0,0005 a
0,08 partes en masa, mas preferentemente de 0,0005 a 0,04 partes en masa, todavia mas preferentemente de
0,0005 a 0,02 partes en masa, aun todavia mas preferentemente de 0,001 a 0,015 partes en masa, incluso aun
todavia mas preferentemente de 0,001 a 0,01 partes en masa, e incluso todavia mas preferentemente de 0,001 a
0,005 partes en masa, sobre la base de 100 partes en masa de la xililendiamina en la diamina descrita
anteriormente. En el caso en el que la cantidad de introduccion de la bis(metilbencil)amina en el sistema de reaccién
es inferior a 0,0005 partes en masa o mas de 0,1 partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de la
xililendiamina en la diamina descrita anteriormente, el valor IA de la resina de poliamida aumenta. Ademas, se
reduce la velocidad de cristalizacion y, como resultado, la procesabilidad del moldeo de la resina de poliamida se
vuelve baja.

La reaccién de policondensaciéon entre una diamina y un acido dicarboxilico no esta particularmente limitada, y
cualquier método, tal como un método de presurizacion, un método de caida atmosférica, etc., es aplicable. Como
ejemplo del mismo, se ejemplifica un método de realizacién de policondensacién en estado fundido (polimerizacion
en estado fundido).

Especificamente, se ejemplifica un método en el que una sal compuesta por una diamina y un acido dicarboxilico se
calienta en presencia de agua a presion atmosférica o presurizada y se somete a policondensacion en estado
fundido mientras se elimina el agua afiadida y el agua formada por la policondensacion. Ademas, también se
ejemplifica un método en el que se afiade una diamina directamente a un acido dicarboxilico en estado fundido,
seguido de la realizacién de policondensacion a presion atmosférica o a presion elevada. En este caso, con el fin de
mantener el sistema de reaccion en un estado liquido uniforme, la diamina y el &cido dicarboxilico se afiaden
continuamente y, entre tanto, se hace avanzar la policondensacion mientras se somete el sistema de reaccién a un
aumento de temperatura de tal manera que una temperatura de reaccion no es inferior a los puntos de fusion de la
oligoamida y la poliamida formadas,

Entre los anteriores, se prefiere adoptar el método de polimerizacion en estado fundido en el que se afiade una
diamina gota a gota en un &cido dicarboxilico fundido a presién atmosférica o a presion elevada, y la mezcla se
polimeriza en estado fundido mientras se elimina el agua condensada, debido a que la distribucién del peso
molecular de la resina de poliamida puede hacerse pequeia.

Un método de introduccién de la bis(metilbencil)amina en el sistema de reaccién no esta particularmente limitado.
Por ejemplo, se ejemplifica un método de introduccién de la bis(metilbencil)amina directamente en el sistema de
reaccion de policondensacion y un método de introduccién de una mezcla de la diamina de la materia prima o acido
dicarboxilico y la bis(metilbencil)amina en el sistema de reaccién. Por ejemplo, la composiciéon de xililendiamina
descrita anteriormente de la presente invencion se puede usar como la mezcla de la diamina de la materia prima y la
bis(metilbencil)amina.

Ademas, en la produccion de la xililendiamina que se usa en la presente invencién, mientras sea posible controlar el
catalizador usado o la condicién de produccion a una constitucidon especifica y realizar la reaccion para formar una
cantidad prescrita de la bis(metilbencil)amina en paralelo, se ejemplifica un método para utilizarlo y similares. En
este caso, el contenido de la bis(metilbencil)amina en la xililendiamina puede medirse mediante andlisis por
cromatografia de gases (CG) o similares. Por ejemplo, se ejemplifica un método en el que la xililendiamina que
contiene bis(metilbencil)lamina se somete a una medicién de CG, y el contenido de bis(metilbencil)amina se
determina a partir de una relacién de un valor maximo asignado a la xillendiamina y un valor maximo asignado a la
bis(metilbencil)amina y similares.

Una relacién molar de la diamina y el acido dicarboxilico (diamina/acido dicarboxilico) esta preferentemente en el
intervalo de 0,9 a 1,1, mas preferentemente en el intervalo de 0,93 a 1,07, todavia mas preferentemente en el
intervalo de 0,95 a 1,05 y aun todavia mas preferentemente en el intervalo de 0,97 a 1,02. Mientras la relacién molar
pertenezca al intervalo anterior, se puede avanzar un aumento del peso molecular.

Ademas, con el fin de promover la reaccion de amidacion, se puede afiadir un compuesto que contiene atomos de
fésforo dentro del sistema de reaccion de policondensacion. Ejemplos del compuesto que contiene atomos de
fésforo incluyen compuestos de acido fosfinico, tales como acido dimetilfosfinico, acido fenilmetilfosfinico, etc.;
compuestos de acido hipofosforoso, tales como acido hipofosforoso, hipofosfito de sodio, hipofosfito de potasio,
hipofosfito de litio, hipofosfito de manganeso, hipofosfito de calcio, hipofosfito de etilo, etc.; compuestos de acido
fosfénico, tales como acido fosfénico, fosfonato de sodio, fosfonato de potasio, fosfonato de litio, fosfonato de
potasio, fosfonato de magnesio, fosfonato de calcio, acido fenilfosfénico, acido etilfosfénico, fenilfosfonato de sodio,
fenilfosfonato de potasio, fenilfosfonato de litio, dietilfenilfosfonato, etilfosfonato de sodio, etilfosfonato de potasio,
etc.; compuestos de acido fosfonoso, tales como acido fosfonoso, fosfonito de sodio, fosfonito de litio, fosfonito de
potasio, fosfonito de magnesio, fosfonito de calcio, acido fenilfosfonoso, fenilfosfonito de sodio, fenilfosfonito de



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2648 104 T3

potasio, fenilfosfonito de litio, etilfenilfosfonito, etc.; compuestos de acido fosforoso, tales como acido fosforoso,
hidrogenofosfito de sodio, fosfito de sodio, fosfito de litio, fosfito de potasio, fosfito de magnesio, fosfito de calcio,
fosfito de trietilo, fosfito de trifenilo, acido pirofosforoso, etc. y similares.

De estos, en particular, se usan preferentemente sales metalicas de acido hipofosforoso, tales como hipofosfito de
sodio, hipofosfito de potasio, hipofosfito de litio, etc., ya que promueven la reaccion de amidacién, siendo
especialmente preferente hipofosfito de sodio. Debe sefialarse que el compuesto que contiene atomos de fésforo
que se puede usar en la presente invencién no esta limitado a estos compuestos.

Una cantidad de adicion del compuesto que contiene atomos de fésforo que se afade dentro del sistema de
reaccion de policondensacion es preferentemente de 0,1 a 1.000 ppm, mas preferentemente de 1 a 600 ppm y
todavia mas preferentemente de 5 a 400 ppm en términos de una concentracion de un atomo de fosforo en la resina
de poliamida.

Ademas, desde el punto de vista de control de una velocidad de reaccion de policondensacion, se puede permitir
que un compuesto de metal alcalino sea mas coexistente dentro del sistema de reaccion de polimerizacién.

Como compuesto de metal alcalino, generalmente se usa un hidroxido de metal alcalino o un acetato de metal
alcalino. Sin embargo, se excluyen los compuestos que contienen atomos de fésforo descritos anteriormente que
contienen un metal alcalino. Ejemplos de los mismos incluyen hidréxido de litio, hidroxido de sodio, hidréxido de
potasio, hidréxido de rubidio, hidréxido de cesio, acetato de litio, acetato de sodio, acetato de potasio, acetato de
rubidio, acetato de cesio y similares, y se prefiere al menos uno seleccionado entre hidréxido de sodio y acetato de
sodio. Estos compuestos de metal alcalino se pueden usar Unicamente o en combinacion de dos o mas tipos de los
mismos.

Debe sefialarse que el compuesto de metal alcalino se puede afiadir dentro del sistema de reaccion de
policondensacién, o puede ser uno procedente del acido dicarboxilico que es una materia prima para la resina de
poliamida.

Una cantidad de uso del compuesto de metal alcalino es preferentemente de 1 a 500 ppm, mas preferentemente de
5 a 300 ppm, todavia més preferentemente de 6 a 250 ppm y aun todavia mas preferentemente de 10 a 200 ppm en
términos de una concentracion de atomo de metal alcalino en la resina de poliamida. La cantidad de uso es una
cantidad total del compuesto de metal alcalino afiadido dentro del sistema de policondensacién y el compuesto de
metal alcalino procedente del acido dicarboxilico que es una materia prima para la resina de poliamida.

Ademas, en cuanto a la cantidad de uso del compuesto de metal alcalino, un valor obtenido dividiendo un nimero
molar del compuesto de metal alcalino por un nimero molar del compuesto que contiene el atomo de fosforo
descrito anteriormente es generalmente un valor en el intervalo de 0,5 a 1, y la cantidad de uso es un valor en el
intervalo de preferentemente 0,55 a 0,95, y mas preferentemente de 0,6 a 0,9. Mientras la cantidad de uso
pertenezca al intervalo anterior, la reaccién de anidacion transcurrird a una velocidad apropiada.

La concentracion del atomo de fésforo y la concentracién del &tomo de sodio en la resina de poliamida se pueden
medir mediante un método conocido, tal como andlisis espectral de emision ICP, analisis de masa ICP, analisis
espectroscopico fotoelectronico por rayos X, etc.

Una temperatura de la reacciéon de policondensacion es preferentemente de 150 a 300 °C, mas preferentemente de
160 a 280 °C y todavia mas preferentemente de 170 a 270 °C. Mientras la temperatura de polimerizacion pertenezca
al intervalo anterior, la reaccion de polimerizacion es rapidamente avanzada. Ademas, la descomposicion térmica de
los monémeros, o los oligdmeros, polimeros o similares en el camino de la polimerizacién apenas tiene lugar y, por
lo tanto, las propiedades de la resina de poliamida resultante se vuelven favorables.

Un tiempo de la reaccion de policondensacién es generalmente de 1 a 5 horas después de comenzar la adicion gota
a gota de la diamina. Mientras el tiempo de reaccion de policondensacion pertenezca al intervalo anterior, el peso
molecular de la resina de poliamida puede incrementarse a fondo, y la coloracion de la resina de poliamida
resultante puede ser mas suprimida.

La resina de poliamida asi obtenida se extrae de un tanque de polimerizacién y se granula, y los granulos resultantes
se usan después tras el secado o cristalizacion, si se desea.

Ademas, con el fin de aumentar el grado de polimerizacion de una resina de poliamida, el método de produccién de
la presente invencion puede incluir ademas la etapa de realizar una polimerizacion en fase sélida. La polimerizacién
en fase solida se puede realizar mediante un método conocido y, por ejemplo, se ejemplifica un método para realizar
calentamiento en una atmésfera de nitrégeno a una temperatura de 100 °C o superior e inferior a un punto de fusién
de la poliamida durante 1 a 24 horas.

Como un dispositivo de calentamiento a usar para el secado o la polimerizacion en fase sélida, puede usarse
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adecuadamente, un dispositivo de secado por calor continuo, un dispositivo de calentamiento tipo tambor rotatorio
llamado una secadora, una secadora conica o una secadora rotatoria y un dispositivo de calentamiento con forma de
cono equipado con una cuchilla rotatoria en su interior, llamada una mezcladora nauta. Sin embargo, el dispositivo
de calentamiento no esta limitado a los mismos, y se puede usar un dispositivo conocido.

Desde los puntos de vista de la moldeabilidad y las propiedades mecanicas, una viscosidad relativa de la resina de
poliamida asi producida esta preferentemente en el intervalo de 1 a 5, y mas preferentemente en el intervalo de 1,5 a
4. Especificamente, la viscosidad relativa de la resina de poliamida se puede medir por el método descrito en los
ejemplos de trabajo.

Desde los puntos de vista de la moldeabilidad en estado fundido y las propiedades mecéanicas, un peso molecular
promedio en niumero (Mn) de la resina de poliamida resultante del método de produccién de la presente invencion
esta en el intervalo de preferentemente 10.000 a 50.000 y mas preferentemente de 12.000 a 40.000. Debe sefialarse
que, especificamente, el peso molecular promedio en nimero de la resina de poliamida se puede medir por el
método descrito en los ejemplos de trabajo.

La resina de poliamida resultante del método de produccién de la presente invencion tiene menos coloraciéon en
comparacioén con el caso en el que la cantidad de introduccién de la bis(metilbencil)amina en el sistema de reaccién
no pertenece al alcance definido en la presente solicitud.

Se puede hacer que un valor IA de la resina de poliamida medida de acuerdo con la norma JIS K7373 esté en el
intervalo de preferentemente -20 a 5 y mas preferentemente de -20 a 2. Debe sefialarse que, especificamente, el
valor IA de la resina de poliamida se puede medir por el método descrito en los ejemplos de trabajo.

Ademas, la resina de poliamida resultante del método de produccion de la presente invencion tiene rapida
cristalizacién en comparacion con el caso en el que la cantidad de introduccion de la bis(metilbencil)amina en el
sistema de reaccidon no pertenece al alcance definido en la presente solicitud. Por esa razén, se mejora la
procesabilidad del moldeo de la resina de poliamida, de modo que se acorta un tiempo de procedimiento de
cristalizacién en el moldeo, concretamente el ciclo de moldeo se vuelve rapido, por lo que se puede mejorar la
productividad de un articulo moldeado. Ademas, se pueden evitar, los problemas que se deben a la adiciéon de un
agente de nucleacion de cristal, tales como la disminuciéon de la transparencia, disminucion de las propiedades
fisicas mecanicas, etc. En consecuencia, se puede hacer que un valor de turbidez en el que la resina de poliamida
se forma en una pelicula que tiene un espesor de 100 ym sea preferentemente del 10 % o menos, y mas
preferentemente del 5 % o menos. El valor de turbidez se puede medir usando un medidor de turbidez (Modelo:
COH-300A, fabricado por Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.), y especificamente, el valor de turbidez se puede
medir por el método descrito en los ejemplos de trabajo.

La velocidad de cristalizacion de la resina de poliamida se puede evaluar midiendo una semivida de cristalizacion. La
semivida de cristalizacién a la que se hace referencia en el presente documento indica un tiempo hasta que la
cristalizacion se hace avanzar a la mitad en el caso en el que un determinado material cristalino se transfiere desde
un estado fundido a un estado cristalizado y se puede decir que cuanto mas corto sea la semivida de cristalizacion,
mas rapida es la velocidad de cristalizacion de ese material.

En el método de produccién de la presente invencion, la semivida de cristalizacion de la resina de poliamida
resultante puede hacerse preferentemente de 100 segundos o menos, mas preferentemente de 90 segundos o
menos, y mas preferentemente de 85 segundos o menos. Especificamente, la semivida de cristalizacién se puede
medir por el método descrito en los ejemplos de trabajo.

Debe observarse que la resina de poliamida puede combinarse con aditivos, tales como un agente deslustrante, un
estabilizador de calor, un estabilizador de la alterabilidad a la intemperie, un absorbente de ultravioleta, un
plastificante, un retardador de la llama, un agente antiestatico, un agente anticolorante, un agente anti-gelificante,
etc., si se desea, mientras las propiedades de la misma no se vean perjudicadas.

La resina de poliamida resultante del método de produccién de la presente invencién se puede moldear en diversas
formas mediante un método de moldeo convencionalmente conocido. Ejemplos del método de moldeo pueden incluir
métodos de moldeo, tales como moldeo por inyeccién, moldeo por soplado, moldeo por extrusion, moldeo por
compresion, moldeo por vacio, moldeo por presion, moldeo por soplado directo, moldeo por rotacién, moldeo por
sandwich, moldeo de dos colores, etc.

En vista de que la resina de poliamida resultante del método de produccion de la presente invencion tiene una
velocidad de cristalizacion rapida, el tiempo de procedimiento de cristalizacion en el moldeo puede acortarse,
concretamente el ciclo de moldeo se vuelve rapido, por lo que la productividad puede mejorarse. Un articulo
moldeado que contiene la resina de poliamida descrita anteriormente es adecuado para materiales de peliculas de
embalaje, recipientes huecos, diversos materiales de moldeo, fibras y similares. Ademas, dado que el articulo
moldeado tiene menos coloraciéon y no se ve afectado por la transparencia, es especialmente adecuado para
peliculas de embalaje, recipientes huecos y similares, para los que se requiere una alta transparencia.
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Ejemplos

La presente invencién se describe en adelante con mas detalle por medio de ejemplos, pero no debe interpretarse
que la presente invencidn esta limitada a los mismos. Debe sefialarse que la medicion de diversos articulos en los
ejemplos se realizo por los siguientes métodos.

<Viscosidad relativa>

Se pesaron con exactamente 0,2 g de una resina de poliamida obtenida en cada uno de los ejemplos y ejemplos
Comparativos y se disolvieron en 20 ml de acido sulftrico al 96 % con agitacion de 20 a 30 °C. Después de que la
resina de poliamida se disolvié por completo, se introdujeron inmediatamente 5 ml de la solucién en un viscosimetro
Canon-Fenske y se dejo reposar en un bafio termostatico a 25 °C durante 10 minutos, y luego se midié un tiempo de
caida (t). Ademas, se midio de la misma manera un tiempo de caida (to) del acido sulfurico al 96 % en si mismo. Se
calculd una viscosidad relativa de t y to de acuerdo con la siguiente ecuacion.

Viscosidad relativa = t/t ¢
<Peso molecular promedio en nimero (Mn)>

Un peso molecular promedio en nimero de una resina de poliamida obtenida en cada uno de los ejemplos y
ejemplos comparativos se determind de la siguiente manera. Concretamente, en primer lugar, se disolvié una
muestra en un disolvente mixto de fenol/etanol y un disolvente de alcohol bencilico, respectivamente, y se determin6
una concentracion del grupo carboxilo terminal y una concentracion del grupo amino terminal mediante titulacién
neutra con &cido clorhidrico y una soluciéon acuosa de hidréxido de sodio, respectivamente. El peso molecular
promedio en nimero se determiné a partir de los valores cuantitativos de la concentracién del grupo amino terminal y
la concentracion del grupo carboxilo terminal de acuerdo con la siguiente ecuacion.

Peso molecular promedio en nimero = 2 x 1.000.000/(] NHz] + [COOH])

[NH2]: Concentracién del grupo amino terminal (neg/g)
[COOH]: Concentracién del grupo carboxilo terminal (neg/g)

<Valor IA>

Se midié un valor IA de conformidad con la norma JIS K7373. El valor IA se midi6 usando granulos de resina de
poliamida obtenidos en cada uno de los ejemplos y ejemplos comparativos con un dispositivo de medicion de
diferencias de color (Modelo: Sistema de Medicidon de Color Z-Z80, fabricado por Nippon Denshoku Industries Co.,
Ltd.).

<Valor de la turbidez>

Los granulos de resina de poliamida obtenidos en cada uno de los ejemplos y ejemplos comparativos se secaron, y
los granulos secados se extruyeron bajo una condicién (punto de fusion) de + 20 °C con un extrusor uniaxial,
fabricando asi una pelicula que tenia un espesor de 100 ym. Se midié un valor de turbidez por el método de
transmisién usando un medidor de turbidez (Modelo: COH-300A, fabricado por Nippon Denshoku Industries Co.,
Ltd.).

<Semivida de cristalizacion>

Usando granulos de resina de poliamida obtenidos en cada uno de los ejemplos y ejemplos comparativos, se fabric
una pelicula que tenia un espesor de 100 ym de la misma manera que se describié anteriormente. La pelicula se
intercalé entre cubreobjetos y se fundié y se mantuvo (punto de fusién) a +30 °C de la resina de poliamida, e
inmediatamente después, la pelicula resultante se enfrié con un bafio de aceite a 160 °C. Se midié una semivida de
cristalizacion por el método de intensidad de la luz de despolarizacién con un analizador de velocidad de
cristalizacion (Modelo: MK701, fabricado por Kotaki Seisakusho Co., Ltd.).

En los siguientes ejemplos, se usaron m-xillendiamina (MXDA) y p-xililendiamina (PXDA), ambas fabricadas por
Tokyo Chemical Industry Co., Ltd. Ademas, como bis(3-metilbencil)amina, se usé bis(3-metilbencil)amina producida
en el siguiente ejemplo de produccién 1.

Ejemplo de produccién 1 (produccion de bis(3-metilbe ncil)amina)

Se carg6 un autoclave de un litro con 511,5 g de 3-metilbenzonitrilo y 75 g de un catalizador de Pd/Al,O3 al 0,5 %
(fabricado por Clariant Catalysts (Japon) KK), el reactor se purgd con hidrégeno y la presiéon se aument6 después a
0,6 MPa. La temperatura se elevd mientras se agitaba la solucidon de reaccion bajo circulacion de hidrégeno, y
cuando la temperatura alcanz6 los 100 °C, se inici6 la reaccién y se continué durante 110 horas. Una vez
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completada la reaccion, el catalizador se separ6 por filtracion mediante un filtro de membrana (0,2 um, fabricado por
Merck Millipore), y el filtrado se sometié a una purificacién por destilacién, obteniendo asi un destilado a una presién
de 0,77 kPa a una temperatura de 174 a 176 °C. Se confirmé que el destilado resultante era bis(3-metilbencil)amina
(pureza: 97 %) mediante CG-MS y 1H-RMN.

Ejemplo 1
(Preparacion de la composicion de xililendiamina)

Se prepard una composiciéon de xililendiamina de tal manera que un contenido de bis(3-metilbencil)amina fue de
0,001 partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de m-xililendiamina.

(Produccién de la resina de poliamida)

Se carg6 un recipiente de reaccion equipado con un agitador, un condensador parcial, un condensador total, un
termometro, un embudo de goteo, un tubo de entrada de nitrégeno y un troquel de hebras con 10 kg (68,43 moles)
de acido adipico (fabricado por Rhodia) y después de purgar a fondo con nitrégeno, el producto resultante se fundié
adicionalmente con calor a 170 °C bajo una pequefia cantidad de corriente de nitrégeno mientras se agitaba el
interior del sistema. Se afiadieron gota a gota 9,273 kg de la composicidon de xililendiamina asi obtenida (que
contenia 68,08 moles de m-xililendiamina) al acido adipico fundido bajo agitacion, y la temperatura interna se elevé
continuamente a 240 °C durante 2,5 horas mientras se vertia el agua condensada formada en el exterior del sistema.

Una vez completada la adicidn gota a gota de la composicion de xililendiamina, se aumenté la temperatura interna;
en el momento en que la temperatura alcanzé 250 °C, el interior del recipiente de reaccion fue evacuado; la
temperatura interna se elevo ain mas y se continué una reacciéon de policondensacion en estado fundido a 255 °C
durante 20 minutos. Posteriormente, el interior del sistema se presurizé con nitrdgeno, y el polimero resultante se
recogid del troquel de hebras y se granuld, obteniéndose asi una resina de poliamida. La resina de poliamida
resultante se someti6 a las evaluaciones descritas anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

(Polimerizacién en fase sdlida)

Ademas, se cargaron 500 g de la resina de poliamida descrita anteriormente en un matraz de tipo berenjena de 2
litros, y después de purgar a fondo con nitrégeno, la resina de poliamida se calenté en un bafio de aceite a 190 °C
durante 4 horas mientras se evacuaba, realizando asi la polimerizacion en fase sélida. Como para la resina de
poliamida después de la polimerizacion en fase sélida, el valor 1A se midié de la misma manera que se describié
anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Ejemplos 2 a 3 y Ejemplos comparativos 1 a 2
Las composiciones de xililendiamina se prepararon de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que en el
Ejemplo 1, el contenido de la bis(3-metilbencil)amina en la composicion de xillendiamina se cambi6 respectivamente

como se muestra en la Tabla 1. Ademas, usando estas composiciones de xililendiamina, se produjeron resinas de
poliamida y se sometieron a las evaluaciones descritas anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 1.
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Ejemplos 4 a 9 y Ejemplo comparativo 3

Las composiciones de xililendiamina se prepararon de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que en el
Ejemplo 1, el contenido de la bis(3-metilbencil)amina en la composicion de xililendiamina se cambié respectivamente
como se muestra en la Tabla 2. Ademas, se produjeron resinas de poliamida de la misma manera que en el Ejemplo
1, excepto que en la produccion de una resina de poliamida, se afiadieron simultdneamente 0,438 g de hipofosfito de
sodio monohidrato/acetato de sodio (relacion molar = 1,5/1) con la carga de acido adipico, realizando asi una
reaccion de policondensacion en estado fundido, seguido de someter a las evaluaciones descritas anteriormente.
Los resultados se muestran en la Tabla 2.
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Ejemplo 10

Se prepard una composicion de xililendiamina de tal manera que un contenido de bis(3-metilbencil)amina fue de 0,01
partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de xililendiamina mixta que tenia una relacion de masas de m-
xililendiamina a p-xililendiamina de 70/30.

Se carg6 un recipiente de reaccion equipado con un agitador, un condensador parcial, un condensador total, un
termometro, un embudo de goteo, un tubo de entrada de nitrégeno y un troquel de hebras con 10 kg (68,43 moles)
de acido adipico (fabricado por Rhodia) y 13,14 g de hipofosfito de sodio monohidrato/acetato de sodio (relacion
molar = 1,5/1), y después de purgar a fondo con nitrégeno, el producto resultante se fundié adicionalmente con calor
a 170 °C bajo una pequefia cantidad de corriente de nitrégeno mientras se agitaba el interior del sistema. Se
afladieron gota a gota 9,274 kg de la composicién de xililendiamina asi obtenida (que contenia 47,66 moles de m-
xililendiaminala y 20,42 moles de p-xililendiamina) al &cido adipico fundido bajo agitacion, y la temperatura interna se
elevo continuamente a 260 °C durante 2,5 horas mientras se vertia el agua condensada formada en el exterior del
sistema.

Una vez completada la adicién gota a gota de la composicion de xililendiamina, se aumentd la temperatura interna,;
en el momento en que la temperatura alcanzé los 270 °C, el interior del recipiente de reaccion fue evacuado; la
temperatura interna se elevé aln mas y se continu6 una reaccién de policondensacion en estado fundido a 275 °C
durante 20 minutos. A continuacion, el interior del sistema se presurizé con nitrégeno, y el polimero resultante se
recogio del troquel de hebras y se granuld, obteniéndose asi una resina de poliamida. La resina de poliamida
resultante se someti6 a las evaluaciones descritas anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 3.

Ademas, la resina de poliamida se sometié a polimerizacion en fase sélida de la misma manera que en el Ejemplo 1,
y como para la resina de poliamida después de la polimerizacién en fase sélida, el valor IA se midié de la misma
manera que se describioé anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 3.

Ejemplo comparativo 4

Se produjo una resina de poliamida de la misma manera que en el Ejemplo 10, excepto por no usar la bis(3-
metilbencil)amina y someterse a las evaluaciones descritas anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 3.

[Tabla 3]
Unidad | Ejemplo 10 Ejemp!o
comparativo 4
Tipo de xililendiamina (relacién de masas de i MXDA/PXDA | MXDA/PXDA
Composicion de MXDA/PXDA) (70/30) (70/30)
xililendiamina Contenido de bis(3-meti|benciI)amina*1 Partes 0,01 0
en masa
Tipo de &acido dicarboxilico - Acido adipico | Acido adipico
Viscosidad relativa - 2,1 2,1
PesolmoIeCL'JIar i 16000 16000
) promedio en nimero
Resina de _ Nosometidoa Valor 1A : 10,50 0,50
poliamida polimerizacién en fase sélida
Valor de la turbidez % 0,2 0,2
Semivida de
S seg 5 6
cristalizacion
Sometido a pollrp_enzauon valor IA i 112,00 -9,00
en fase sélida

*1: Cantidad sobre la base de 100 partes en masa de xililendiamina

Ejemplo 11

Se prepard una composicion de xililendiamina de tal manera que un contenido de bis(3-metilbencil)amina fue de
0,005 partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de xililendiamina mixta que tenia una relacién de masas
de m-xililendiamina a p-xililendiamina de 70/30.

Se carg6 un recipiente de reaccion equipado con un agitador, un condensador parcial, un condensador total, un
termometro, un embudo de goteo, un tubo de entrada de nitrégeno y un troquel de hebras con 10 kg (49,4 moles) de
acido sebécico (Calidad TA, fabricado por Itoh Oil Chemicals Co., Ltd.) y 11,66 g de hipofosfito de sodio
monohidrato/acetato de sodio (relacion molar = 1,5/1), y después de purgar a fondo con nitrégeno, el producto
resultante se fundié adicionalmente con calor a 170 °C bajo una pequefia cantidad de corriente de nitrégeno
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mientras se agitaba el interior del sistema. Se afiadieron gota a gota 6,680 kg de la composicion de xililendiamina asi
obtenida (que contenia 34,33 moles de m-xililendiaminala y 14,71 moles de p-xililendiamina) al acido sebacico
fundido bajo agitacion, y la temperatura interna se elevd continuamente a 240 °C durante 2,5 horas mientras se
vertia el agua condensada formada en el exterior del sistema.

Una vez completada la adicién gota a gota de la composicion de xililendiamina, se aumenté la temperatura interna;
en el momento en que la temperatura alcanzé los 250 °C, el interior del recipiente de reaccion fue evacuado; la
temperatura interna se elevo ain mas y se continué una reacciéon de policondensacion en estado fundido a 255 °C
durante 20 minutos. A continuacion, el interior del sistema se presurizé con nitrégeno, y el polimero resultante se
recogid del troquel de hebras y se granuld, obteniéndose asi una resina de poliamida. La resina de poliamida
resultante se someti6 a las evaluaciones descritas anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 4.

Ademas, la resina de poliamida se sometié a polimerizacion en fase sélida de la misma manera que en el Ejemplo 1,
y como para la resina de poliamida después de la polimerizacién en fase sélida, el valor IA se midié de la misma
manera que se describi6é anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 12

Se prepard una composiciéon de xililendiamina de tal manera que un contenido de bis(3-metilbencil)amina fue de
0,005 partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de xililendiamina mixta que tenia una relacién de masas
de m-xililendiamina a p-xililendiamina de 30/70.

Se carg6 un recipiente de reaccion equipado con un agitador, un condensador parcial, un condensador total, un
termometro, un embudo de goteo, un tubo de entrada de nitrégeno y un troquel de hebras con 10 kg (49,4 moles) de
acido sebécico (Calidad TA, fabricado por Itoh Oil Chemicals Co., Ltd.) y 11,66 g de hipofosfito de sodio
monohidrato/acetato de sodio (relacién molar = 1,5/1), y después de purgar a fondo con nitrégeno, el producto
resultante se fundié adicionalmente con calor a 170 °C bajo una pequefia cantidad de corriente de nitrégeno
mientras se agitaba el interior del sistema. Se afiadieron gota a gota 6,680 kg de la compaosicién de xililendiamina asi
obtenida (que contenia 14,71 moles de m-xililendiaminala y 34,33 moles de p-xililendiamina) al acido sebacico
fundido bajo agitacion, y la temperatura interna se elevé continuamente a 262 °C durante 2,5 horas mientras se
vertia el agua condensada formada en el exterior del sistema.

Una vez completada la adicién gota a gota de la composicién de xililendiamina, se aumenté la temperatura interna;
en el momento en que la temperatura alcanzé 265 °C, el interior del recipiente de reaccion fue evacuado; la
temperatura interna se elevé aln mas y se continu6 una reaccién de policondensacion en estado fundido a 275 °C
durante 20 minutos. A continuacion, el interior del sistema se presurizé con nitrégeno, y el polimero resultante se
recogid del troquel de hebras y se granuld, obteniéndose asi una resina de poliamida. La resina de poliamida
resultante se someti6 a las evaluaciones descritas anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 4.

Ademas, la resina de poliamida se sometié a polimerizacion en fase sélida de la misma manera que en el Ejemplo 1,
y como para la resina de poliamida después de la polimerizacién en fase sélida, el valor IA se midié de la misma
manera que se describioé anteriormente. Los resultados se muestran en la Tabla 4.

[Tabla 4]
Unidad | Ejemplo 11 Ejemplo 12
Tipo de xililendiamina (relacién de masas de i MXDA/PXDA | MXDA/PXDA
Composicion de MXDA/PXDA) (70/30) (30/70)
xililendiamina Contenido de bis(3-meti|benciI)amina*1 Partes 0,005 0,005
en masa
Tipo de &cido dicarboxilico - Acido sebécico | Acido sebacico
Viscosidad relativa - 2,26 2,26
PesolmoIeCL'JIar ) 15000 15000
) . |promedio en nimero
Resllna.de No sometido a po,ll_merlzamon valor 1A ] 1,30 -1,00
poliamida en fase sélida
Valor de la turbidez % 0,1 0,1
ng'\{'da .d'e seg 25 8
cristalizacién
Sometido a pollrp_erlzamon en valor IA i 113,60 114,00
fase sélida

*1: Cantidad sobre la base de 100 partes en masa de xililendiamina
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Se observa a partir de los resultados de las Tablas 1 a 4 que las resinas de poliamida obtenidas por el método de
produccion de la presente invencién mediante el uso de la composicién xililendiamina de la presente invencion
tienen menos coloracién y rapida cristalizacién en comparacion con las resinas de poliamida de los ejemplos
comparativos.

Aplicabilidad industrial

Cuando la composicion de xililendiamina de la presente invencién se usa como materia prima para una resina de
poliamida, se puede obtener una resina de poliamida que tiene menos coloracion y rapida cristalizacion. Ademas, la
composicion de xililendiamina de la presente invencién también es adecuada para diversas aplicaciones para un
agente de curado de resina epoxi y similar, 0 como materia prima para un compuesto de isocianato.

Ademas, la resina de poliamida resultante del método de produccion de la presente invencion tiene menos
coloracioén y, por lo tanto, se usa adecuadamente para materiales de peliculas de embalaje, recipientes huecos,
diversos materiales de moldeo, fibras y similares. La resina de poliamida resultante del método de produccién de la
presente invencion tiene rapida cristalizacion y es excelente en procesabilidad de transparencia y moldeado.
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REIVINDICACIONES

1. Una composicién de xililendiamina que comprende xililendiamina y bis(metilbencil)amina, siendo un contenido de
la bis(metilbencil)amina de 0,0005 a 0,1 partes en masa sobre la base de 100 partes en masa de la xililendiamina.

2. La composicién de xililendiamina de acuerdo con la reivindicacion 1, en la que la xililendiamina es m-
xililendiamina, p-xililendiamina o una mezcla de las mismas.

3. La composicién de xililendiamina de acuerdo con la reivindicacién 1, en la que la xillendiamina es m-
xililendiamina.

4. La composicion de xililendiamina de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en la que un
contenido de la xililendiamina es del 99,5 % en masa 0 mas.

5. La composicion de xililendiamina de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, que se usa para
materia prima de una resina de poliamida.

6. La composicidn de xililendiamina de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, que se usa para un
agente de curado de resina epoxi.

7. Un método de produccion de una resina de poliamida que comprende las etapas de introducir una diamina que
contiene xililendiamina, un acido dicarboxilico y bis(metilbencillamina en una cantidad de 0,0005 a 0,1 partes en
masa basado en 100 partes en masa de la xililendiamina, en un sistema de reaccion y realizar una reaccién de
policondensacion.

8. El método de produccion de una resina de poliamida de acuerdo con la reivindicacién 7, en el que el acido
dicarboxilico es al menos uno seleccionado entre un acido dicarboxilico alifatico que tiene de 4 a 20 atomos de
carbono, acido tereftalico y acido isoftalico.

9. El método de produccion de una resina de poliamida de acuerdo con las reivindicaciones 7 u 8, en el que un
contenido de la xililendiamina en la diamina es del 70 % en moles o mas y un contenido del acido dicarboxilico
alifatico que tiene de 4 a 20 atomos de carbono en el &cido dicarboxilico es del 50 % en moles o0 mas.

10. El método de produccion de una resina de poliamida de acuerdo con las reivindicaciones 8 0 9, en el que el
acido dicarboxilico alifatico que tiene de 4 a 20 atomos de carbono es al menos uno seleccionado entre acido
adipico y acido sebécico.

11. El método de produccion de una resina de poliamida de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 7 a
10, en el que la xililendiamina es m-xililendiamina, p-xililendiamina o una mezcla de las mismas.

12. El método de produccion de una resina de poliamida de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 7 a
11, en el que la xililendiamina es m-xililendiamina.

13. El método de produccién de una resina de poliamida de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 7 a
12, que comprende ademas la etapa de realizar polimerizacion en fase sélida.
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