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Lé presente invencidn se refiere a un procedimiento
para el tratamiento de substancias artificiales polimeras y mds
especialmente a un procedimiento para facilitar el tefiido del
poliacrilonitrilo y de sus copolimeros.

Ya se sabe que ciertas substancias artificiales que
contienen grupos nitrilos, en los quelel poliacrilonitrilo es un
ejemplo tipico, pueden transformarse en hilos, pelfculas,
etc., presentando excelentes propiedades mecdnicas, pero gue
tienen poca o ninguna afinidad para los tintes 'dcidos, tales

como los gue se utilizan para el tefiido de la lana,
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la presente invencidn se refiere a un procedimiento
para el tratamiento de dichas substancias artificiales polimeras
que las confiere afinidad para los tintes dcidos y las hace
aptas para tefiirse bajo la accidén de }Jos mismos,

Segun la presente invencidn, se hace reaccionar
en solucidén el poliacrilonitrilo y sus copclimeros con canti-

dades substanciales de bases azoadas orgdnicas convenientes,

en presencia de un dcido sulfénico., Por "cantidades substancia-
lesm, deben entenderse cantidades superiores a las que pueden
existir en eztado de impurezas en las materias polimeras. las
substancias polimeras asf tratades tienen afinidad para

los tinteé deidos. Segun los reactivos particulares utilizados,
se obtienen resultados diferentes en cuanto a la afinidad
tinfdrea conferida a los polimeros tratados, pero es fdcil
determinar para un polimero dado , la base que mejor conviene
y el dcido que, con dicna base, dé los mejores resultados,

I2 invencidn tiene aplicacidén a los polimeros o
copolimeros sintdticos que contienen grupos nitrilos, Por
ejemplo, se puede eitar el poliacrilonitrilo y los copolimeros
del acrilonitrilo con la acrilamida, con los ésteres acrflicos,
etc.

Ias bases orgdnicas azoadas que se utiliizan seain
la presente invencidén pueden ser las bases primarias o
secundarias alifdticas o alicfclicas gue tengan a jo mds
10 £tomos de carbono en su molécula, tales como la dietilamina,
la butilamina, la etilenodiumina, la hexametilenodiamina, la
decametilenodiamina, la ciclohexilamina, Los resultados
tintéreos llegan & ser rdpidamente menos favorables, tan pronto
como se excede el nUmero de 10 £tomos de carbono en la molé-

culs,
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gomo £cido sulfénico utilizable segdn la presente
invencién, se pueden utilizar por ejemplo,los dcidos benceno-,
tolueno-, metano-~-sulfdnicos, etd,,. Se pueden afiadir eventusl-
mente otras substancias de naturaleza £cida que son susceptibles
de activar la reaccidén, tales como el cloruro de cine, el £cido
bdrico, el fluoruro de boro, etcC... 7

la base azoada orgdnica y el €cido sulfénico pueden
utilizarse en proporciones equimoleculares ,por ejemplo en
forma de sal, pero pueden emplearse igualmente, diferentes pro-
porcilones,

El peso de dcido y de base puede variar en dmplias
pr0porciones. Por lo general es conveniente que represente del
3 al 15% del peso total de la mezcla reaccional,

El tratamiento de la substancia artificial polimera
se efectia sobre el polimero en solucién, la base y el dcldo
o la sal de la base con el #cido, en presencia 0 no de un - ,
exceso de dcido o de base, se afiladen a la solucidn y esta Wltima
se ponse a una temperatura suficlente para provocar la reagcidn,
Por lo general, ez convenlente unz temperatura comprendida
entre 80 y 1508. 1Ia duracién de contacto varia de varios
minutos gharias horas, SegUn Ja naturaleza Ge 1los reactivos
presentes y la temperatura utilizada., En cada caso particular,
se pueden determinar fdcilmente las condiciones &ptimas,
controlendo la afinidad tintdérea de los productos obtenidos,
lo cual puede hacerse de un modo muy sencillo, por ejemplo de
la manera siguiente: ge evaporan unas mestras de la golucidn
Y se trata el s81ido en bafio acético-sulfurico en ebullicién
durante ura hore con un tinte dcido tal como el (Cyanol F.F.G;
se lava en agua hirviendo hasta que el agua de lavado quede

incolora y ce observa la intensidad del tinte gdel producto.
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los ejemplos siguientes, ilustran el tratamiento de
soluciones de polimeros segyn la presente invencidn, dando dichas
soluciones por evaporacidén, artfculos sdlidoé gque fijan los
tintes dcidos\en las condiciones indicadas anteriormente . Segdn
las condiciones en las que se realice la evaporacién de la
solucién, el articulo sélido puede obtenerse en forma de hilos
peliculas,etc,..

EJEMPLO 1.

A 60 partes de una solucidén a 16,7% de poliacrilo-
nitrilo en dimetiloformamida, se afinden 3,5 partes de £cido
pestolueno sulfénico y 2.8 partes de butilamina, Se calienta la
mezcla durante 30 minutos al bafiomaria hirviendo o 15 minutos
a 120s2.

Se cuela la solucién para formar une pelicula y se
seca, Je obtiene, de egste modo, una pelfcula que tiene afini-
dad para lds tintes £eidos.,

Los ejemplos siguientes ilustran otros métodos del
poliacrilonitrilo y de sus polimeros, presentando los polimeros
obtenidos en todos los casos afinidad para los tintes dcidos
cuando se tratan segin el método descrito anteriormente.
EJEMPLO 2.

A 60 partes de una solucidn a 16,7% de poliacrilo-
nitrilo en la dimetiloformamida, se afiade la composicién
giguientes
€cido petolueno SUlLONicCO ssevvencsceeesces-oes 3,5 partes
hexametilenodiamiNB,.c.eeenescseceserocssrsassee 2,2 partes

Se hace reaccionar la nmezcla durante 30 minutos al
bafiomaria hirviendo o durante 15 minutos a 1202,

EJEMPLO 3.
A 60 partes de una solucidén a 16,7% de poliacrilo-
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nitrilo en dimetiloformamida,se afiaden 4,4 partes de p.tolueno

sulfonato de etilenodiamina bdsica (obtenido por adicidén de
una molécula de dcido p.tolueno sulfénico a una solucidn zcuosa
de una molécula de etileno diamine y evaporando la mezcla en
seco & presidn reducida)., Se calienta 1lsa solucidén durante 30
minutos al bafiomaria hirviendo,

EJEMPLO 4.,

A 60 partes ds una solucidn a 16,7% de poliacrilo-
nitrilo en la dimetiloformanida,se afiaden 4,6 partes de p,.tolue—
no sulfonato de butilamina y 0,5 parte de cloruro de cinec
anhidro. Se calienta la mezela durante 15 minutos s 1409;
EJEMPLO 5. '

A 60 partes de una solucidén a 16,7% de poliacrilo—

nitrilc en dimetiloformawmida, se afiaden 3,5 partes de

decido p.tolueno sulfdnico y 4 partes de ciclohexilamina, Se
calienta la mezcla durante 15 minutos a 140¢,

EJEMPLO 6, - .

A 60 partes de una solucién de 16,7% de poliacrilo-
nitrilo en dimetiloformemida, se afiaden 3,5 partes de dcido
p.tolueno sulfdnico y 3 partes de dietilamina. Se calienta
la mezZecla durante 15 minutos a 140e,

EJZMPLIO 7,

A 60 pertez de una solucién a 16,7% de un copolf-
mero de poliacrilonitrilo y de acrilato ue metilo (conteniendo
1 ﬁarte de acrilato por 9 partes de acrilonitrilo), se afiaden
3,5 partes de £cido p.tolueno sulfénico y 4 partes de ciclo-
hexilamina. Se calienta durante 15 minutos a 140¢,

EJEMPLO 8.

A 60 partes de una solucidén a 16,7¢% de un copdfmero

de poliacrilonitrilo y de acrilamina (conteniendo una parte
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de acrilamida por 9 vartes de poliacrilonitrilo) se afiaden 3,5
partes de dcido p.tolueno sulfénico y 4 partes de cicl ohexilami-
na, Se calienta la mezcla durante 15 minutos a l40¢,

EJEMPLO Y.

A 120 partes de una solucidn de poliacrilonitrilo
en dimetiloformamida, se afmden 3,2 pértes de metano sulfonato
de butilamina y 1,4 partes de butilamina, Se calienta la mezcla
durante 15 minutos & 140-145¢,

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento
as{ como la maners de realizarlo er la prédctica, debéhacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren
su principio fundamental, Tambien se hace constar que el
invento corresponde a una solicitud de patente presentada en
Inglaterra con fecha 12 de marzo de 1951 bajo el ne 5,948/51,
acogiéndose, por lo tanto, & los beneficios que conceden los
Convenlos Internacionales en vigor, y siendo lo gque constituye
la esencia del referido invento y por lo que se solicita
patente de invencién por 20 efios en Espafia: "Procedimiento
para el tratamiento de substancias polimeras sintéticas";
caracterizdndose por lo sigulente: ’

l2,= Procedimiento para el tratamiento de substancias
polimeras sintéticas, caracterizdndose porque se hace reaccio-
nar el polimero acrilonitrilo o sus ® polimeros, en solucidn,
con cantidades substanciales de bases azoadas orgdnicas, alifd-
ticas o aliciclicas, primarias o secundarias, que tengan todo
lo mds diez £tomos de carbono en su molécula, en presencia de
un decido sulfénico y eventualmente otras substancias de nature~

leza dcida,
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22.= Procedimiento seg¥n se especifica en la reivin-
dicacidn 12, caracterizdndose porgue el tratemiento de 1lg
subgtancia artificial polimere se efectia sobre el polimero
en solucidn,afiadiéndose a esta solucidén la base y el deido o
la sal de la base con el 4cido, en presencia o no , de un
exceso de dcido, poniéndose la solucion a une temperat ura
suficlente para provocar la reaccidén , estando dicha tempers-—
tura por lo general comprendida entre los 80 y 1502 ¢C.

32.= Proéedimiento para el tratamiento de subsg-
tanclas polimeras sintdticas, segun queda substancialmente

descrito en la presente memoria, gque fonsta de siete hojas

escritas a mgquine por una spla cera,

Madrid, \©

SOCIETE DES USINS
P.P.
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