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PATENTE Dii INVENCION

MEMORTIA DESCRIPTIVA
sobre:
"Procedimiento para la obtencién de compuestos a base de
"poliacrilonitrilo aptos para fijar los colorantes dcidogh,
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SOLICITANTES: SOCIZTE DES USINES CHIMIQUES RHONE POULENG,

residentes en 21 Rue Jean Goujon, PARIS, Francia.

Ya se gabe que ciertos procedimientos de hilatura
que se ejecutan cuando se trata Ge polimeros a base de acrilo-
nitrilo, necesitan emplear polimeros que ddn en frio en la
dimetiloformamida,suspensiones fluidas de fécil transmisidn,
Ahora bien, ciertos copolfmeros a basehe acrilo-
nitrilo y de 6xido vinflico y aminoalcoflico, ya propuestos,
para preparar compuestos que tengan una buena afinidad tintdrea
pers los colorantes £cidos, y que no encierran m#s que
algunos % @&e déxido aminado, dgn en frfo, en la dimetiloforma-

mida, susPensiénes viscosas de difieil trensmisidén,
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Je ha descubierto ahora que si se copolimeriza en
solucién acuosa concentrada una mezcla de acrilonitrilo
¥ de un 6xido vinflico y aminoalcoflico en la gque el 8xido
eminado representa un peso comprendido enire 20 y 95% del
peso total de los dos monomeros, se Obtiene un copolfmero
de elevada proporcidén en d6xido aminsdo capsz de disolverse
en frio en la dimetiloformsmida. Dicha solucidén mezeclada
con proporciones veriables de poliacrilonitrilo generan
suspensiones fluidas en frio, de fdcil trunsmisidn, muy
convenientes para las técnicas de hilatura, y que ddn lugar a
productos susceptibles de fijar los o lorantes Lcidos.

Por éxido vinflico y aminoalcoflico deberd zntenderse
en cuanto se describe a continuacidn,los compuestos de la
férmla general ' 1 .

CH® = CH-O = (CHZ)B = N

\32

en los gque n es un numero entero inferior a 6 y Rl ¥ Rp repre-
sentan hidrdgeno o radicales hidrocarbonados alifdticos
saturados o no saturados, idénticos o difefentes, 0 pueden
constitulr con el dtomo de dzoe un micleo heterocfelico.

Entre dichos productos se pueden utilizar conve-
nientemente &teres vinflicos del dietiloaminoetanol, del
gimetilaminoetanol o del hidroxietilo-N-pirrolidina,

Ia copolimerigzacidén se efectda en solucidn acuosa,
El zgua puede gmplearss pura 0 sdicionada de diferentes
agentes destinados a facilitar la puesta en solucién,

Siendo el copolfmero insoluble en agua, se
separa gencralmente de por sf del medio, a medida que se vd
formando. '

Ia copolimerizacién puede hacerse en medio dcido
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La copolimerizacidn del nitrilo acrflico con los
8xidos vinflicos aminados pueder efectuarse en presencia de
catalizadores diversos; tales como por ejemplo,persulfato
alcelino, agua oxigenada, perdxido de estearilo,perdxido de
benzoilo,y log diversos hidroperdéxidos ,los sistemas redox
y otros generadores de radicales libres;etc., an cantidad
que varfa segun la naturaleza del catalizador y la veloci-
dad ce polimerizacidn deseada, Se puede introducir una parte
del catalizador para provocar el encebamiento de lg reac—
cién, introduciéndose el resto solo en el curso de la
polimerizacidn., . |

Ls temperatura a que puede efectuarse la copoli-
meriéacidn varia segin la composicidn de la mezcla, la
cantidad de catalizaaor v la naturaleza de este Yltimo. Una
temperatﬁra comprendida entre la temperaturé ordinaria y
602 es por lo general muy conveniente,

Ie duracidén de lia copolimerizacién varié segin la
naturaleze del catalizador, Se puede disminuir la durzcidn
de le reaceidn, utilizando gggggntraciones de aww&izadou\,
res.

L= cantidad de agua en que hays de efectuarse la
copolimerizacidén debe ser tal gque la relacion agua/monomeros
esté comprendidaentre 1 y 2 y de preferencia préxima a
1,5. Se ha comprobado,en esfecto, que, copolimerizando en
solucién acuosa concentrada, se ibtenfan fdcilmente copdf-
meros elevados en grupos aminados,

Es suficiente preparar en pequefias cantidades
dichos copolimeros ds elevados grupos aminados y mezclarlos

con la centidad deseada de poliacrilonitrilo puro pars
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poner la mezcla al tftulo deseado en grupos sminados. Se vé
que se puede asf, a partir de cantidades reducidas de
copolfmeros, obtener por simple dilucidn con.cantidades
variables de poliacrilonitrilo, mezclas de constitucidn Yy
por consiguiente,»de propiedades tan variadas, como se
desée, a partir de las cuales se pueden fabricar pelfculas,
hilos, masas plédsticas, etc., susceptibles de tefiirse

como la lana por los colorantes Zeidos.

Ios ejemplos giguientes sc ddn a tftulo indi-
cativo pero. en modo alguno limitetivo, sobrentendiéndose que
lag partes estdn tomadas on jeso.

EJENMPLO 1,

Se prepara del modo siguiente, wun copolfmero de
acrilonitrilo y de déxido vinflico y dimetiloaminoetfiico:

Se diluyen 100 partes de nitrilo acrflico en 250
partes de agua en presencias de 100 partes de Sxido vinflico y
dimetilaminoetflico y 80 partes de dcido ascédtico glacial,
siendo 8l valor pH de la sclucidén de 5,4, A la solucién
lfmpida asf obtenida .y calentada a 302, se afiaden suce-
sivamente 50 partes de uns solucidn acuosa de persulfato
potdsico a 8% y 25 partes de solucidn acuosa de bisulfito
sédico a 8%. Se inicia una reaccién exotérmica y se mantiene
la solucidn durante 4 horas = 400 agitando al prineipio.
hespuée se afladen 2,000 partes de agua y 20 partes de £cido
acético y se agita durante 15 minutos; despuds se vierte
la solucién en 2,000 partes de una solucidn zcuoss de
carbonato potdsico a 190 8¢ por litro, siemprs con agitacién.,
Despuds de lavado ®n agua y secado del precipitado se
obtienen 162 partes de copolfmero.

Se disuelven 20 kg, de dicho copolfmero en 500 kg,
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de dimetiloformamida y se afiaden 80 kg; de poliacrilonitrilo;
se hila segin un procedimisnto conocido la suspensién asi
preparada. Se obtiene un hilo que posée la misma afinidad
tintSrea para los colorantes 4cidos que un hilo obtenido

a partir de un copolfmero de nitrilo écrilico y de 6xido
vinilico y dimetilaminoetflico que encierra 10% de 6xido
aminado.

EJEMPLO 2.
Se disuelven 200 partes de nitrilo acrflico en 500

partes de agus en presencia de 200 partes de 4xido vinflico
vy /a—pirrolidinoetilioo ¥ 130 cartes de deido acdtico
glaciel. El valor pH de la solucién es de 5.1, A la
golucidn 1lfmpida asl obtenida y llevada a 308 se afiaden
sucesivamente 100 partes de una solucidn acuosa dé persulfato
potdsico a 8% y 50 partes de solucién z2cuosa de bpisulfito
s6dico a 8%, Je produce una reaccidn exotérmica y se mantiene
la solucidén durante una hora y media a2 402 agitando al prin-
cipio. Después se afiaden 1.000 partes de agua.y se agita
durante 15 minutos, después se vierte la solucidn en 2,000
partes de una solucidén acuosa de carbonato potdsico a 125 g.
por litro, siempre con agitzcidén, Después Ge lavado con agua
¥y secado del precipitado,se obtienen 335 partes de copolimero.

Un compuesto constituido por 20 partes del referido
copolimero y 80 partes del poliacrilonitrilo disuelto en 1la
dimetiloformamida e hilado segun un procedimiento conocido,dd
un hilo que tiene la misma afinidad tintdrea que el del
ejemplo 1,

N O T A
Descrita suficientemsnte la naturaleza del invento,

asf como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse
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constar que lasg disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle, en cuznto no alteren
su principio fundemental., Tembien se hace constar que el ine
vento corresponde a una patente francesa presentada en 28 de
Junio de 1951, ne 612.573,acogiéndose, par lo tznto, a los
beneficios que conceden los Comvenios Internacionzales en vie
gor y silendo lo que constituye la esencia del rsferido inven-
to y por lo que se solicita Patente de Invencidn,por 20 afios
en Espaefia: YProcedimiento para le obtencién de compuestos
a base de poliacrilonitrilo aptos para fijar los colorantes
dcidos"; caracterizdndose por lo siguientes
| 1l2,= Procedimiento para la obfenoidn de compuestos
a base de politcrilonitrilo aptos pars fijar los colorantes
dcidos, carascterizdndose porque se obticnen copolimeros de
nitrilo acrflico con los dxidos vinflico y aminoalecoflico de
la férmula general Rl
CH2 = CH~0 - (CH?)n - N/
\R
2
en la que n es un nimero entero inferior a 6 YR ¥ R2 que
pueden s er i1dénticos o diferentes representan hidrégeno o
radicales hidrocarbonados alifdticos saturados o no saturados,
o pueden constituir con el dtomo de dzoe un ndcleo heteroct-
clico, conteniendo dichos copolimeros nor 1o menos 20% en
PeB0 de uno de los édteres cminados antedichos.
28,= Procedimiento,segun reivindicacidn le, carac-
terizdndose porque se copolimerizan en solucidn acuosa concen—
trada, nitrilo acrflico y un 6xido vinflico y aminoalcoflico
definido en la reivindicacidn 18, representando el Ster
aminedo,por lo menos un 20% en pego de la mezcla.

3R,= Procedimiento para la obtencién de compuestos
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g base de poiiacrilonitrilo aptos paghefijar los colorantes
dcidos; tal y como queda substancialmente descrito en la
bpresente memoria, que consta de siete hojas espritas a mdquing
Por uns sola cara.

Medria, 26 de Jjunio de, 1952,

SOCIATE DES ’
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