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"UN MiroDO DE HACER INFUSIBLES HILOS, PELICU- -
IAS Y PRODUCTOS SIMILARZS DE POLIMEROS TERMO-
PIASTICOS LINEAL&S SINLETICOS",
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La mayoria de los produetos termoplésticos, ta-
les como hilos, ribras, peliculas, hojzs y productos andlo-
€os obtenidos a partir de polimeros termoplésticous lineales
sinteticos, adolecen del inconveniente de gue cuando se so-

5 brecalisntan incluso durante un corto tisempo por encima del

punto 4e fusion, s@ ablandan considerablemente y eomienzsan

y2 a fundir.
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Los hilos, 1las fibras, lag peliculas, las hila.
zag y las hojas gne se 2mplean eomo matserial pars ajdamien-
tos aléctricos pusden entonces sinterizar y fundir y la pro-
piedad aislante puede desaparaecer por compnleto o an varte,

£1 cordoncillo hecho de tales polimeros y am-
Plead o como refuerzo en neumdticos véra automdviles pisrde
Su necasaria rixidez y se alarge a las altas temparaturas
que an al uso_puedén ancontrarsa.

Los proiuctos tejidos, tales como alfombras, y
prductos similares & hojas, tales como tapstes, cortinas,
atec., hechos a partir de estos polimeros, pueden deterio-

rarse facilmente cuinio se ponen en contacto con un ciga-

-rrillo encendido.

Tambisn existe el riesgo de gque si una vsrsona
lleva prendas hechas de estos polimeros, particularmente
ropa interior, ¥y sus prsndas ss incendian, las hechas de
material tarmovnldstico ze pagarin al cuerno.

De acuerdo con sl msétodo de este invento, se ha
degserito que os posibls eliminar asstos inconvenieﬁtes nara
risrta clase da polimsros, 8 saber, aquellos yus, como las
poliamidas, los poliuretanos, los ésteres de poliamida ¥y
polimeros andloges, contienen grupos polipéptidos (-CO.NH-).
Para aste fin, se forma un delgado raecubrimiento infusible
sohra la superficie del productovmanufacturado a partir de
dichos polimeros sn combinacién con las moldculas del voli-

maro.

41 metoio de acuerdo con 21 invento para hacar
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infusibles proiuctos talses eomo hilos, fibras, peliculas

y hojas, de vwolimeros termopldsticos linezles sintdticos
que, como praferiblemente las poliamidas, comtienen grupos
polipépiidos (gruvos -CO.NH-) se caracteriza porgus los
préductos se tratan con una solucidn ie un compussto ds
eromo, unha solﬁcién de tanino y una solucidn de tartaro emé-
tico en une saecuencia arbitraria, despuds ds 1o cual tiené
lugar al lavado v el secadof

Se ha encontrado ,ue como sales de cromo son ads-
cusdos, por ejemplo, €l bicromato potdsico, el sylfato crd-
mico y el acetato crdémico.

Las solucictay pusden acid ificarse con 4cido
férmico, io cve 3n al caso 4@ solucidn de tanino'es par-
ticularmer+~ favorable.

Far: proiuctos de dimensionas limitadas, talss
como fibras, hilos en forme 14 madejas o ﬁaquetes, se pus-
de apliear el mismo metodo que se usd cuando se les tide,
en el cual s2 afiade tanto tinte que daspuéds del proceso de
tefiido el bafio de tinte queda agotado,

En el caso de proluctos como peliculas, hojas,
bandas de tejido, urdimbres de hilos, etec., se ﬁrefiere tra-
bajar de modo continuo, siendo conducidos loz productos 2
clerta vslocidad sucasivamente a través de los 4 jversos ba-

fios de tratamiento que poseen una concentracidn constante

de productos quimicos.

No solc se pueden tratar produectos gin telir,

sino tambism produetos tefiidos y combinarse también el te-
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fiido con los *res tratamiantos de acuerio con al invento,
sisndc los produetos primero temidos v luago tratados de
acuerdo con =21 invento.

Bl tratamiento de 1gs proiuctos sin tefiir da
productos ligsramante colorsados o proiuctos que earacen
de color en absoluto.

La posible coloracién pueds rsducirse si el
tratamisnto con ﬁna solucidn de uyn compuesto de eromo va
seguido por un tratamiento con un agente reductor, por
2jemplo, una solucidn diluida de tiosnulfato addico.

Otros compusstos metdlicos, talés como compues-
tos de aluminio, de hierro y de estéﬁo, Que 56 usan za mS-
nudo 2n al proceso ds teiiiio an lugar de compusstos ds
cromo, no 3ntran sn considsracidn va que en ese caso so-
laments se formaria un delgado rscubrimisnto cvyo punto
de fusion sdlo @s ligeramente superior 21 del propio po-

limero.

s2 recomienda usar bafios 12 travamiento con
una temperatura de 60-1002C, nrefariblemente 90-.95°(,

#n la medids en gue as naecesario un'tratamienf
to de lavado entre los bafios de tratamiento individuales
pueda bastar un simple tratumiento de enjuagado. Bs acon~
sejable lavar los vrouuctos tratados a fondo inmed iatsmen-
t3 antes del secado,.

21 invento se ilusura an lo que sigus por medio
de algunos éjemplos. Los productos mencionidos en los ejem-

plos se obtuvieron todos del proiucto ds volimerizacidn de
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caprolactama por hilatura en fusion o coladg en fusidn.

En los ejemplos en los cuales el bafio de tra-
tamiento se agota, sl porcentaje de los productos quimi-
cos se basa sobre el paso del hilo. I1 tratamiento se
lleva siempre a ?abo a una relacidn de bafio de 1:40, sin
embargo, e-sto s6 hacs solumente a fin de obtener rasul-
tad os comparables, ,

Zn los ejemplos en los cuales el tratamisento
se realiza continuamente la concentracibén de los bafios,
que‘se mantisne conatante, se da en porcentajes referidos

al volumen dsl bafio,

EJEMPLO 1

Una madeja de 1ilo de fibras de polisamida con-
sistente en fibras de 15 deniers se trat6 de acuerdo con
21 metoio da agotamiento sucesivamente con un bafio de sal
de eromo, un bafio de tanino y un bafio de tartaro emético.
la relacion 481 bafio fud ds 1:40,

Al comienzo, el bafio de sal de eromo contenia

1% en paso ds bicromato potdsico y 2% en veso de,Acido foér-

- mico (85%). £1 periodo de tratamjsnto ascendid a 60 minu-

tos a 95-100°C. 1luego, se enjuagd el material.

Al principio, el bafig de tanino contenia 4% en
vaso de taninol Vv 4% de acido férmico em peso. <£1 trata-
miento se 1lavo a cubo durante Z0 minutos a 909C,

£1 bafio de tartaro emético comtenia al comienzo

g% en peso. £l tratamiento se reslizd durante 30 minutos a

902C,
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nalmsnte se secd a QeC,

£1 color del hilo era pardo claro, Cuando se
eéxaminaron al microscopio, las fibras no se aglutinaron
por fusién cuando se calentaron por encima de 280¢C y la
forma del hiio se mantuvo dabido al racubrimisnto delgado
infusible.

EJEMPLO IXI

El tratamiento se realizb como en el Zjemplo
I, sin embargo con 1la difersncia de nue despuds del tratag-
miento con la sal de eromo y &l enjuagado se usd un bafio
de reduccion cue al comienzo contenia 15 en peso de tio-
sulfato sdlico. 41 tratamiento se llevd a cabo durante
45 minutos a 959¢, #1 hilo tratado tenia un color mucho
mas claro qua el hilo del Ejemplo I. FYoseia un color cre-
ma claro y era tambidn infusible.

EJEMPLO III

Hilo de fibras de poliamida como en el Zjem-
plo I se trato como sigue a una ralacidn de bafio de 1:40,

A1 comienzo, al bafio da sal 1e cromo contenia
3% en vpeso de sulfato cromico y 1% en peso de zcido rérmi-
co (85%). &1 tratamiento se realizd durante 45 minutos a

95¢C,

Daspuds de enjuagado durante uin corto tiempo,
siguid 91 tratamjanto non el befio Ae tanino y luego siguiod
el tratamiento con el bafio de tartaro emético.

Inicialmente sl bafo de t2nino contenia 4% en
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peso de tanino v 4% en peso de Acido fdrmico (85%). Il
tratamisnto s2 realizd durante 30 minutos a 90°C,

%1 vbeafio de tértaro emdtico contenia inicialmen-
te 2% en peso de tdrtaro emético., 21 tratamiento se lle-
vo a cabo durante 20 minutos a 9690, |

Finalmente el hilo se enjuagd y secd.

Cuando el hilo vravado se calentd bajo el mi-
eroscoPpio por encima del punto ds fusidn de la polismida,
se encontrd que la forma de la ribra permanecia intacta,
siendo posible distinguir el polimero liquido bajo el dsl-

gado recubrimiento infusibla.

BEJEMPLO IV

21 hilo d9 noliamiaa original se tifidé primero
a una relacidn de bafio de 1:40 en un bnfio que contenia 1,5%
en peso de drionyl-chrome red R,C., (Geigy) al cual se afia-
dio 24 on peso de 4cido férmico (857%). Durante el tefiido,
el baflo se calentd en 30 minutos a 95°C, luego en 45 minu-
tos a 95-100%,

Después se rsalizd el ﬁordentado con 1% en De¥
so de bicromato potfésico (en ol mismgbafio) durante 45 minu-
tos a 95-1002C, y luego el material se enjuagd durante
un corto tismpo. El uso de ecolarantes mordiantes tisne
la ventaja de que puede prescindirse de un tratamisnto con
eromo - qu2 de otro modo poirfa ser nscesario. £n esta ca-
so, se uso 1% de bicromato en lugar de 3-4% normalmenie re-
querido para mordentado posterior del colorénte en ese oa-

S0.
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5l bafio de tunino tenia una concentracidn ini-
cial de 4% en peso de tanino y 4% en veso de acido fdrmi-
co (85%). £1 iravemisnio se realizb durante 30 minutos a

9090.

41 bufio de taArtaro emdtico tanis una eonesntra-
cidn inieial de 2% en peso de tédrtaro emdtico. ©£1 trata-
miento se realizd durante 20 minubos a 90°C, Iuego, el
matarial se enjuggd y finalmente se sech,

51 hilo que habia quedad o tefiido de rojo se
calentd por encima de 280°C, pero no fundid, misntras que
permaneci$ intacia la forma de las fibras.

RJEMPLO Vv

E1 tratamiento se realizd de acuerdo con el
Ejemplo 1V, con la diferencia, sin embargo, de que al te-
fildo tuvo lugar en un bafio.de tinte que contenia 1,5% en
paso de Solocromate 3lue D,150 (I.C.I.).

Aparte del color, los resultados fueron. los
mismos que an el Sjemplo IV.

EJEMPIg VI

Se raalizb el tratamiento de geuerdo con el
Ejemplo IV con la diferencia, sin embargo, de que el pri-
mer tefiido se efectud con un colorante scido (Telon echtgelbd
G.N;Bayar) y el tratamiento con la sal de eromo se reali-
z0 con sulfato erdmico, en-lugar de .bicromatc potésico.

EJEMPLO VII

‘Un grupo de 250 hilos, que marchaban paralslos

y a cierta distancia entre si (urdimbre) csda uno comn un
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titulo de 90 denisers y consistiendo cada uno ®n 60 fila-

mentos alementales, se tratd je acuerdo con sl invento.
los hilos se ajustaron & una separaeiéﬁ de

6 mm,, de moio que la anchura de 1la urdimbrerascendié a

unos 150 e¢m, La urdiimbre se condujo de moio comtinuo a

travds de los divserscs bafios de tratamiento aispuestos uno

tras otro.

Con el fin de¢ aumentar el tiempo de tratamien-
to, v parfa, resvectivamente, acortar las cubatas de trata-
miento, iichas cubetas se proveyeron cada una de dos fi-
las de rodillos transvortadoras, una varticilmente anci-
ma de la otra, de modo que los hilos pudieran gularse ha-
cia arriba y hacia abajo a través de astas cubetas.

Ios rodillos transportadores fuerocn acciona-
dos de modo imperativo y a tal velocidad que se impidie-
ra cualguier sstiramisnto o contraceidn indeseablas,

£1 primer bafio de tratamiento contenia 40 grs.‘
Por litro da sulfato crdémico. La temveratura ascendid a
9359C v el tiempo de inmersidn fud de 25 seg. .

21 segunio bufio de tratamianto contenia 50'8T-8'
Por litro de tanino y 4 grs. por litro de dcido fdrmico.
La temperatura fud de 90-95°C, y el tiempo dgfnmersidn as -
eendid a 4 seg. ,

i1 tercer bafio 43 tratamianto de 92¢C contenia
25 grs. por litro de tértaro emdtico., E1 tiempo'de inmer-
8ion rué de 25 segundos;

El bafo de agua que seguia a continuacibn te-
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nia una tomperatura de 20°C, £l tiempo de inmersidén fue
de 10 sey.
Finalrnenté, lce hHilos se secaron sobra rodi-

1los (l00°C) y luego se arrollaron.

EJEMPLo VIII

5@ tratd una hoja a modo de pelicula con una
anchura de 1 m. y un aspesor de 0,2 mm. en forma analoga

a la urdimbre, sin ambargo con las diferencias siguien-

tag:
Bafio de sal de cromo: 50 grs/litro de sul-
fato crdmico
temparatura: 90-95°C
tiempno de inmersion: 30 seg.
Bafio 4@ tanino: 60 grs/litro de tanimo
4 grs/litro de écido férmico
‘remparatura: 90~95°C
Tiempo de inmersién: 45 seg.
Bafio de w8rtaro emévico: 230 grg/litrode tértaro emévico
Temperatura: 90°C :
Tiempo de inmersidn: 30 seg.
Bafio de agua: Temperatura, ambiem‘;a
Tiempode inmersicn 10 seg.
Rodillos secadores: ' ‘femperatura: 1002C,

Una repeticidn de estos Ejsmplos con el produc.
to de condensacién de hexametilen diamina y decido adipico
dio resultados correspondilentes

| 4sta solicitvd, gue corresponde a la prasen-
tada em Holanda, el 2% de Mayo de 1954, bajo el Nimero
187.817, se acofe s lcs heneficios del articnlo 51 del

vigente Zstatuto Lay sobre rrontedel iriusyriel.

- 10 -



10

15

- P ———— e

Los puntos de invencidn provia y nueva qu2 se
praesentan pATa que ssan objeto de esta Patente de Invencidn
en @spafia, son los siguientes:

1?2, Un método de haeer infusibles hilos, fi-
bras, peliculas, hojas vy proluctos similares hschos de Poo-
14meros termoplédsticos lineales sintdticos que contienen
grupos polipéptidos (grupos -C0.NH~), tales como poliami-
das, poliuretanos, esteres de poliamida y polimeros simila-
res, c¢aracterizaedo nor que los productos se tratan con una
solucidn de un compussto de cromo, una solucidn de tanino
y uné solucion de tértaro amético en secuencia arbitraria
despuds de lo cual los proiuctos se lavan ¥y seca.

2¢. Un metodo segln se reivindica en el punto
1¢., caracterizado por que al menos la solucidn de tanino
esta acidificada, vreferiblemente con Acido férmico.

3%, . Un método sezdn se reiviniica ¢n los pun-

tos 1°, 4§ 29, earacterizado por quag productos de polimeros

- 11 -
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Yy ﬁe dimensiones limitadas,.tales como fibras, hilos en
forma de madejas o paquétes, se tratan de acperdo con el
método de agotemiento, prepardndose los bafios de tratamien-
to por tandas para cantidades pesadas del producto a tra-
tar, refiridéndose al contenido en productos gqufmicos de
dichos afios al peso del producto. |

42, - Un método segun se reivindica en los
puntos 12 8 2o, caracterizado porque productos de polime-
ros y que tienen dimensiones grandes en uns direccidén so-
lemente, tales como hilos continuos, urdimbres, peliculas
¥ hojas, bandas de tejidos y similares, se tratan de acuer-
do con el método continuo, siendo conducido el producto a
cierta velocidad sucesivamente a través de los dlversos
batios de tratemisnto que tienen concentracidén constante de
los productos quimicos.

52, - Un método segun se reivindica en cual-
gquiera de loe puntos anteriofes, caracterizado por que
se trafan productos que han sido ya teifiidos.

62. - Un método segin se reivindica en cual-
quiers de los puntos anteriores, caracterizado por que
el tratamiento con el compuesto de cromo va seguldo por
un tratamiento con un agente reductor, tal fomo tiosulfa-
to sdédico.

7¢. - Un método de hacer infusibles hilos, pe-
liculas y productos similares de polimeros termoplédsticos
lineales sintétifos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

- 12 -
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antecaede v para los fines qus se han aspecificaio.

iZsta Memorin ronsva de doce hojas y i prasan-

te, aszeritas A mdguina por una sola cara,

Medrida "V T MAY. 195B
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