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CERTIFICADO
DE
ADICIOEN

Por "MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL NUM.
204.608”, por ”Procedimiento para la policondensacidn de dilolésteres
de &cidos dioarvoxflicos arométicos, particularmente los del 4cido
tereftélico”, a favor de la firma slemana VEREINIGTE GLANZSTOFF=F A=
BRIKEN, fA.~Ge, domiciliada en Wuppertal-Elverfeld (Alemania Occiden—
tal) . '
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Bl presente certificado de adicién se refiere a mejoras introdu-
cidas en el onjeto de la patente principal n¢ 204.008 por "Procedi-
miento para la policondensacién de diolésteres de &oidos dicarboxfli-
cos arométicos, particularmente los del Acidco tereftélico”.

En la citada patente principel se estudiaba un procedimiento pa-
ra la policondensacidn de diolésteres de dcidos dicarvoxflicos aromé-
ticos envdisolventes orgénicos que presentan dos ntcleos cfolicos,
hierven por encima de los 1802 y estén enlagados, o durectasmente, o
por grupos -0, =CO, ~(OH2)n (n = 1-4), y/o pueden estar hidrogenados
parciel o totelmente. Los ndcleos cfclicos pueden contener, asimismo,
por una parte, substituyentes, comd grupos -CH3, -CH3O, —ceﬁs, -CZHSO,
=Cxlys ﬂ03H70, no debiendo presentar, por otra parte, en la molécula
ningén grupo -OH, ~FH,, ~N0, ~CN, o0 COOH como substituyentes. Estos
disolventes tienen que disolver, tanto los diolésteres monémeros como

los policondensados de los mismos. Segiin la patente principal, disole
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ventes de esta fndole son, por ejemplo, metilnaftaline, difenilo, é-
ter difenflico, difenilme tano y otros.

Anora vién, se ha encontrado que se pusden policondensar diolés—
teres en solucidn, asimismo, gi se parte de dos diolésteres distin-
t08. Uno de 10s componentes de dioléster, gue es aplicado en una can-
tidad de wn 95%, por lo menos, es, por ejemplo, el éster diglicélico
del doido tereftdlico, mientres que el otro componente, que llega &
aplicaocién en una cantidad de hasta un 5%, puede consistir en difee
rentes dioldsteres. Estos diolésteres acabvados de mencionar, emplea—
dos aquf en una cantided de hasta un 5%, son ovtenidos, si se esteri-
fica el componente de éciao del dioléster utilizado en la cantiadad
principal, o sea, por ejemplo, el &cido tereftélico, con otros diol~
componentes, 0 sea, por ejemplo, ocon l,5~pentandiol, nexandiol o de-
canaiol. Pero segdn el invento se puede esimismo esterificar, vice-
versa, el diolocomponente, o sea el etilenglicol, con otro componente
de écido, por ejemplo, con foldo fenllendiacético. Los diolésteres
preparados de este moao son adicionados entonces en una cantidad de
hasta un 5% al primitivo dioléster, siendo juntamente policondensae
dos en solucién. Pero, segin el procedimiemto de la invencidn, tamoié:
se puede graduar, por adicidn de un segundo dioléster en la policon—-
densacidn, los puntos de fusidn de los poclicondensados entre los 220
vy los 237¢. |

Eatos dos diolcomponentes, como son utilizados contorme al inven-
to, no podian ser hasta ahora condensados juntamente en la fusién con
arreglo a procedimientos de condensacidén conociaos, porqﬁe conducfen,
incluso pajo iguales condiciones operatorias, & productos finales de
oomposicién mas variada y de diversos puntos de fusién. Tampoco resul-
tan s5i sé esterifica, por ejemplo, fAcido fenilendiacétioo por si solo
con alolem poliocondensados utilizavles, a base de los cuales pueden

entonces fabricarse acaso filamentos oon vuenos datos textiles,
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, Fué sorprendente comproOopar que los policondensados, producidos
con arreglo a esta invencién, con dlolésteres del docido teretrtélico,
pPresentar al hilarse en filamentos artificiales, vuenas resistencias
asf{ como reaucida dilataciJn, ya que era de esperar gue presentarfan
propiedades elédsticas como gomas

BIEMPLCO 12.- 97 partes de &ster diglicdlico del dcido tereftélico
son mezcladas con 3 partes de un dioléster que tué ontenido & base de
8cido tereftélico y 1,5~pentaaiol. La mezcla de &steres es calentadas,
después de adicibnadas 110 partes de alfa~metilnaftalina,hasta la eou~
1licidén de la solucidén, siendo seguidamente eliminada la mezcla del
diol en exceso o, respectivamente, disocoiada en la policondensacidn,
mediante aestilacién azeotrépioa. La mezcla azeotrbpica puede ser con-
duoida otra vez, despuds de enfriada y dae haver pasedo a travds de una
columna de adsorcidn cargada con gel dae gflice, & una nueva reaccién.
Al cavo de 7 horas, eproximadamente, puede conocerse la terminacidn de
la policondensacidn por el inaicio de que la solucién presenta una mar-
eéda formacién ae espuma. El producto reacocional, liberado del disol=
vente, representa un polidster incoloro de punto de fusién 2322 y con
un valor de X de 5%. Loos filamentos obtenidos de esie producto en el
procedimiento de hilar en fusién, presentan un valor de resistencisa
de 51 kmr (kilémetros de rotura) con una dilatecién de 5,5%.

BJEVPLO 29.- 96 partes de &ster diglicélico del dcido tereftélioo
son mezcladas con 4 partes de dster diglicélico de dcido fenilendiacé-
tlco y policondensadas,del modo correspondiente al Ejemplo 12, en una
solucidn de 110 partes de 8xido de difenilo. Después de terminada la
reacoién resulta un policondensado, liberado de disolvente, con el pun~-
to de fusidn de 2372 que, si es transformado por hilatura en filamentos

presenta valores de resistencia de 48 kmr. con una dilatacién de un

T 95%e
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Heoha la descripcidn del presente invento se hace constar, que
esta solicitud se acoge & los beneficios de prioridad de la patente
elemane ne V 4531 IV0[390, depositada en 21 de Abril de 1952, como
adicional & la patente slemana n® V 3480 IVe/390, y que se declaran
como nuevas y de propia invencidn las reivindiceciones siguientes:

15.4 Mejoras introducidas en el ovjeto de la patente principal
n? 204.008 por ”Procedimiento para la policondensacidn de dioléste-
res de &cidos dicarvoxflioos arométicos, particularmente los del 4ci-
do tereftdlico”, caracterizadas porque, en la policondensecidén se a-
diciona hasta ﬁn 5%, calculado souvre el dioiéster de partida, de un
dioléster con otro diolocomponente, o de un dioléster oon otro compow
nente de écido. _

28 ,.,~ Mejoras, segin la reivindicacién 1%, caracterizadas porgue,
la policondensacién se produce por adicién de un 1 a un 5% de un se~
gundo dioléster, oopolimerizados, cuyos puntos de fusidn estdn situa~
dos entre los 220 y los 237¢.

38,- Mejoras fntroducidas en el ovjeto de la patente principal
ne 204.008 por ”Procedimienfo para la policondensacidn ae dioldste~
res de hcidos dicarvoxflicos aromiticos, particulaermente los del &cie-
do tereftélioco”. ' 7

Segin se descrive y reivindica en la presente memoria que consta
de cuatro hojas foliadas y mecanograefiadas por una sola carae.

Madrid, a 20 de Abril de 1953,

VEREINIGTE GLANZSTOFP-FABRIKEY, A.~ Ge
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