201101

PL.TR2NTD
D 3

INVENCION

por wIPROCIDINIZNTO Palis MeCZER ANTISSTATICAZ LAZ PIBRAS 3INTD

TICAZw, & favor Ce la firma suiza CIB. IOCIETE ALOWYLE, domi.

ciliada en BASILEL (Suiza).

LIERORTL DESCRIPTIVA

Se ha encontrado que se llega o aprestos antiestdti-
cos sédlidos al lavado cobre las fibras sintéticas, si se im-
preghean éstos coen composiciones acuogas que por 1000 partes
de agua contlenen més o menos

s)

25 portes de un éter poliglicidflico hidrosoluble con

[T
©

,5 & 8 equivclentes evox{dicos por kg de un compuesto de

férmula genera
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[ N

en la gque k significc un nimsero eantero por volor de 1 &
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%%, ¥ aproximadament
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b) 0,4 o 15 partes de una amina hidrosoluble,
endureciendo las impregnaciones después del secado,

Como aminas hidrosolubles pueden ser utilizedas en el
presente procedimiento las mono- o polianines primarias, se-
cundarizs, o tercisrias nds variadas que son solubles en agua
hasta una concentracidn de por lo menos 1,55 en peso, Comlo |
ejemplos se citan: etilencdiuming, dietilentriamina, trietilen
tetramina, dibutileminz, bexacildimetilaming, trietanoleminag,
ciclohexilenina, m-fenilendiamina, 2,4,6-tri-(dimetilamincme
til)~fenol, i,¥-dietil-1,3-diaminopropano. Particularmente
preferido es el empleo de alguilenpoliaminas. Yor éllas se
han de entender compuestos con dos grupos amino que estén en
lazados entre s{ por un puente alifético que se cowpone de

grugos m~alguileno y m-1 4tomos de oxigeno, 4tomos de azufre,

[re]

grupos ~Ni- © ~}— que se encuentren entre estos

N alkilo
grupos alguileno, & cuyo efecto pueden estar presentes, even
tualmente, también grupos alguileno difer es entre si y/o
eslabones de ealace existentes entre &stos en la molécuiz de
una poliasmina de esta naturaleza,

Como tale

0]

alqnilonpoligminas se citan: etilendiami-
na, dietilentriamina, trietilentetramina, tetfaetilenpentam;
na, 1,2-diamiso~2-metilpropanc, W,W-dimetil-T,2-propilendia-
mina, tetrametil-dievilentriamina, pentometil-dietilentriami
na, di-(aminoetil)-éter, sulfurc de di-(aminoetilo). Tambiédn
se pueden ubtiliszar algullenpoliaminan subgtitulcas, por ejen
nlo toles con radicales hidrocarburo alifdticamente saturados
o ingaturedos, preferentemente no ramificados, con 12 a 22 Atp

moz de carbono gue esthn enlazados dirsctamenie 0 »or eslabo

nes de vuente, como srupos =00-, & un atemo de hitrdgeno de
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7 un 4tonmo

nulacidn de

trilo o

un ninere eatero

de hidrogeno, un radical alkilo o acilo,

aminas obtenibles nor acu-

. C s ot + ’ .
scrilonitrilo a aminas y reduccion del grupo ni-

asi como los »roductos de subetitucidn de

la omina,

las nmisnas.

amina tnieca

ros ami.e
polianmina con por lo ienos

pentemetildietilen

i del éter

Atomo de hidrdgeno activo de unz amina.

ejemplo,

"de hidrdzeno uetivos. 3

ta dtomos de

r - ] . 3
eteres poliglic dilicos entran en cons

fédrmula

N ruchos cagos se enn

Por

a invencidn, no una

aola, 3ino Gosz naturaleza difere;
?

ejennlo se utilize une alquilenpoliamina con dos gri

primcorios, como trietilenteftraning mnea alguilen
b b

.l —

dos grupos amino terciarios como

tpiamina o tetrahidroxietiletilendiening,

Ze logra una buené solidez al lavado, =1 por grupo epo

poliglicidilico estd presente aproximadamente un

s necesario, dor

4 L&

nor ua grupo epoxidico del eter poliglicidilico 1/6

stilentetraming, ya que ésta presenta seis Stomos

Y - ¥

se utilizea unc omina que no »resen

»

hidrdgeno activos enlezados & niirdgeno, £omo

cates mencionadas, entonces por regla

' .
pOr un grupo epoxidice 0,5 a 2, wreferen-
1 grupo omino terciario de la amina tercia

aric.

Como nmaterias de partida para la nren““acién de los

jto
O~

deracion compuestos de

general
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en la que gignifica Xk un ntmero eatero por valor de 1 & 55,
es decir etilenglicol y sus productos de acuaulacidn dxido
etilénicosz gue tienen un peso molecular de 106 a aproximnada~
mente 1500, preferiblemente polietilenglicoles con un peso
nolecular medio de 300 a 1200. Yero, en vez de un éter poli
glicidflico nunitarior, se vuede utilizar, asiﬁismo, mezclas
de tales comguestos, por ejernplo una mezcla de un éter poli-
glicidilico del etilenglicol y de un éter poliglicidflico de
un polietilenglicol con un »eso molecular de 300 a 1200,

Los éteres poliglicidilicos utilizables seglin la in-
vencidn, son compuestos que, calculados sobre el peso molecu
lar medio contienen n grupos 1,2-spoxidicos, a cuyo efecto n
es un numero entero o quebrado nayor que 1. Loz productos
preseatan 1,17 a 2 grupos epoxidizos por peso nmolecular me-
dio, siendo obtenidos, vreferentemente, nor .transposicidn de
los glicoles con epiclorhidrina en presencia de un cataliza-
dox Friedel-Crafts ¥ subsiguientes dehidrohalogenacidn con
medios alcalinos.

Bl coantenido de los éteres poliglicidilicos en gru-
pos epoxidicos, es indicado como ellc es ususl vara las epro-
xirresinas, mor el nimero de moles de grupos 1,2-epoxidicos
vor kg de compuesto epoxidico (equivalente epoxidico/kg). Se
dn lo naturalesza del glicol utilizado y las condiciones reag
cionales en la vreporacidn de los éteres poliglicldilicos se
obtiene productos con 0,25 a 11,5 equivaleantes epoxidicos/ke,
nor regla general con 0,5 a 8 equivalentes epoxidicos/kg. 3Je
utilizan, nreferentemente, &teres poliglicidilicos con 0,7 a
5 equivalentes ewoxidicosykg.

tomo Tibras hidréfobas sintéticas que entren en con-

sideracidn pera el tratamiento segln el presente procedimien
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to han ¢e ser menclonadas, por ejemplo flbras semisintéticas

como fibras de ésteres celuldsicos, por ejemplo di- o triace
tato celulésicp, fibras totalmente sintéticas, como fibras de
poliacrilonitrilo y fibras poliamf{dicas, por ejemplo tales a
base de epsilon-caprolactamo, o de dcido adipico y hexameti;
lendiamina; ademds fibras de poliésteres del tipo glicol-dci
o tereftdlico, fibras de cloruro de wolivinilo y de cloruro

de polivinilideno. Tembién pueden ser aprestadas entiestdti

-

3

canente las fibras a base de polimerizados mixtos y mezclas
de fibras, de fibras sintéticas diversas, o de fibras sinté-
ticas naturales, segin el presente procedimieﬁto.

Las composiciones acuosas pueden zser preparadas por
copulacidén de los componentes necesarios en agua, Segun la
invencidn, las composiciones acuosas contienen por 1000 p&rQ
tes en peso 3 a 25, preferiblemente, 6 a 18‘partes en peso de
uno o varios éteres poliglicidflicos de la naturaleza defini
da y 0,4 a 15, nreferiblemente 0,8 a 8 partes en peso de unha
o varias aﬁinas. Por regla general se obtiene, con empleo de

oliglicid{lico, propiedades anti-

3

més que 25 vartes de éter
estiticas no, o a lo sumo sélo insignificantemente wmejoradas.
Con emnleo de menos que > partes de éter poliglicidilico ge-
nerzlmente resultan efectos antiestdticos =8lo insuficientes.
La cantided de la amina a utilizar depende, como se ha mencig
nado, en primera linea, del nimero de zrupos epoxidicos pre-
gentes. Como regla general es vAlida lc cantidad antes indi
cada de 0,4 a 15 partes de amina. 31 el exceso de amine es
denasiado grande, entonces no se obtienen aprestos antiesté-
ticos sdlidos al lavado.

La impregnacidn de las fibras textiles con las compo

siciones acuosas tiene luger, ventajosamente, con arreglo a
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los métodoz conocidﬁs dl efecto, a temperatura.ambiente, por
ejemplo en el fular. Aintes del endureccinmiento deberdn secar
se lag fibras, y eso ventajosamente & temperaturas no excesi
vanente altas, por ejermlo eatre 30 v 50°. guanto nis alta
esté la temperatura de endureciniento, tanto mis breve es el
tienmpo requefido para el endurecimicato. isi se ha de endu-
recer a 40° durante unas 4 horas, a 80° qurante 1 a 1 1/2 ho
ras, a 100° durante 20 a 30 minutos y a 120° durante alrede-
dor de 5 a 10 minutos., Han regultado como varticularmente fa
vorables las temveraluras entre 110 y 1300. Tambidn se puede
ir alin mds alto con la temperatura, vg a 1500, si bien enton
ces existe el riesge de anarilleo.

Las fibras sinteticas, por regla general, son fular-
deadas en los bailos y exprimidas de tal manera gue en la fi-
bra quede remenente un 0,25 a 5, preferentemente, 0,5 a 3 de
los productos empleados., USeguldamente las fibras son secadas
a 40° ¥ endureccidas del modo indicado,

Lag fibras sintéticas tratadas segln el procedimiento

de la invencién presentan propiedades entiestdticas buenas cue,

incluso después del lavado, gusdan anplianente conservadas.

In los ejemplos siguientes, en tanto gus no se indi-
que otre cose, las partes siznificen porites en peso, los por
centejes tantos nor ciento en peso, y las temveraturas satén
indicadas en grados Celsius,

Los éter poliglicidflicos . - H mencionados en los
gjemplos se refieren a locg productos siguientes :
Zter poliglicidilico 4: a base ce etilenglicol B = 4,0
eter poliglicidflico B: a bage de trietilenglicol & = 4,65
éter poliglicidilico C; a bage de polietilenglicol 300 7 = 3

eter poliglicidilico D: a base de polietilenglicol 200 = = %
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de polietilenglicol 400 = ’°

=1
n

o
[
o
©
@

éter poliglicidaflico

de polietilenglicol 600 = = 1,4

[+]
o
©
2]
o

&ter poliglicidilico F

s
]
O

b
n

polietilenglicol 1000

o
(=
)
(6]
o
o
®

eter poliglieidflico G:
dter poliglicidflico M: a base de polietilenglicol 1500 = = 0,75
E = equivalentes epoxidicos/kg.

1
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6,2 partes de &ter voliglicidflico C y 0,5 partes de
trietilentetranina son disueltas, por un pavte, ea 365 partes
de agua (bafio de impregnacidén i), y por la otra, en 800 partes
de agua (baiio de impreghracidn B).

Con el bafio de impregnacidon i es fulardeado un teji-
do poliamidico y exprimido seguidamente a un aumento de PesSO
de 55/, El tejido impregnado es secado y la impregnacibn es
endurecida durante 10 minutos a 120° '

Con el bafio de impregnacidén B es impregnado al fular
un tejido de voliacrilonitrilo y exprimido a un aumento de pg
g0 de 120%, as{ como secado y endurecido del mismo modo como
se ha descritc en el bafo de impregnacidm A,

Los tejidos tratedos de tal manera presentan buehas
propiedades antiestiticas que son sblidas al lavado,

de opera exactamente conmo antes con la diferencia de
cue ce utilize una solucidn de 5,6 partes de éter poliglici-
a{lico D y 0,5 pertes de trietilentetramina, por un perte, en
%55 partes de agua (bailo de impregnacién i) y, por la otra,
en 740 partes de sgua (bafo de impregnacidn B).

Zn el tejicdo polianfdico &prestado Ja resistencia su

1
53 ohmios. Después de un 1a

nerficial especifica es de 10
vado repetido cinco veces durante cada vez media hora con 5
g de jabdén por litro a 50°, la resistencla gurerficicl espe-

11 e
cifica es de 10 22 ohmios.
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In el tejido de poliacrilonitrilo aprestado la resis
5
teacia superficicl especifica es de 10 '~ ohmios, después

In ambos cosos la resistencia superficicl especifica
del tejido nc tratsdo imuvorta més que 1

2 Jd 2L 0 2

Se monta un bajio de inpregnacion gue conticne en 100

nortes de egua 0,05 nartes de pentametildiefilentrianing,

0,05 partes de trietilentetramina, y 1,5 partes de éter poli

glicidilico &, Pn este bailo se imprezne al fular tejido po-
liamidico, sieado exprimido & un aumentc de peso de 55%. Il

tejido es secado, ¥ loa iwpregnacidn es endurccida seguidamen

e’

: ; ~n 0 - .
te durente 10 minutcs a 1207, 7Presenta degpués de este tra-

*

temiento buenas propiedades antiestéticas que son resistentes

a1l lavedo.

t
(Y
L
t
(]
o
L)

4 partes cel counpuesto

H. OT (s 08T T OFL. T T
01 7*1550 \JIviide*g ‘JUQNJ \.JUECL..Q Lu?

v 9 partes del éter vnoliglicidilico C son disueltas en 700 par
tes de agun, Lon este bafo de impregnacién ez fulardeado un
tejido policnicdico y exprimido a un aumento Ge peso de 557,
Después del secado v después de un endurecimiento @ 120° Gu-
rante 10 minutos ge obtiene un tejido de Nylon que preszenta
proviedades antiestdticas sbélidas al lavado.

PLC 4

6,9 nartes cdel &ter poliglicidilico ¥, 2,5 partes del

©

éter poliglicidilico .. ¥ 0,5 nartes de trietilentetranina. son

disueltas, por una perte, en 540 partes de ogua (balio de im-
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pregnacion i) r, por la otra, en 1100 npartes de

Con el bafo de inpreghacidn = es fulardeado un teji-
do poliamicico del modo descrito en el ejemplo 3, exprinmido,
seccdo y endurecido.

Con el baio de impregnacidn B es fulardeado vn teji-
do de poliscrilonitrile y exprimido & un aumento de peso de
1205, Z1 teiide tratado de este modo es secado, v las impreg
naciones son endurecidas durante 10 minutos a 120°,

zn enbos cesos ze obltienen tejldos con buenas nropie

.

dades antiestiticas.

=3
=]
=1
|t
o
—

LG 3

Una mezcla & bage de

-

a) 0,82 partes de un compuesto que corresvonde a la Iférmula

b) 1,24 partes del éter poliglicidflico ¢,
c) 0,5 vartes del éter poliglicidflico 4,
d) 0,05 partes de trietilentetramina,

es disueltas en 140 partes de agua.

Tejido de poliamica es fulardeado con este bvaido de im
pregsnacidn y exprimido & un aumento de peso de un apr zimada
mente 55, 1 tejido es secedo, y las impregnaciones son en

durecidas durante 10 minutos a 1200

[

21 tejido poliamfdico aprestado de este modo presen-

ta buenas propiedades antiestéticas que son sgblides 2l lava-

ZJg 3L LG 5

ejido de poliamida es impregnado en cada vez uno de

loz baifiog siguientes que contienen en 1000 nartes de agua
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12,9 partes de éter yoliglicidilico B y 5,7 partes de

o

tri-(dimetilaminometil)~fenol;

b) 10,1 pertes de éter poliglicidilico G, 7,2 partes de
éter noliglicidflico i, y 0,96 partes de
trietilentetraminag;

¢) 11,1 pertes de éter poliglicidilico M, 6,1 partes de
éter poliglicidflico 4, y 0,83 partes de
trietilentetraminag;

a) 17,0 partes de éter poliglicidilico &, y 1,22 partes
de etilendicmina,

Después del exprimido a un aumento de peso de 55% es

seccdo y entonces endurecido durante 5 minutos a 1590.

Son obtenidos aprestos antiestéticos buenocs y 56li-
dos al lavado.

=2Jd 81T 2Lo 7

a) Tejido de poliacrilonitrilo es impregnado en un bailo que
en 1000 pertes de agua contiene 5,4 partes de éter poli-
glicidilico 4y ¥ 2,92 partes de bencildinetilamina.

s exprimido a un aumento de peso de 120%, secado y endy
recido durante 5 minutos a 150°,

b) e operc como antes, pero se utiliza un bafio que en 1000
nartes de agusa contlene 5,4 partes ce $ser noligliciafli
co Ly 3,25 partes de trietanolaminea, endureclendo curan:
te 10 minutos & 160°,

Yn ambog casos son obtenidos buenos a@restos anties-
tdticos que son sdlidos al lavado,

c) Ze opera como bajo a), wero se ubtiliza un bhatio que con~
tiene en 1000 partes de agua 6,95 partes de éter pdligli
cidilico . y 1,37 partes de N,i-dimetil-1,3-diaminopropa

neo, y se endurece durante 10 minutos a 1250.
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wombien agul se obtlene un apresto bueno, sélido al la

ios sinilares, =i la contidad de Iy,

[

vado. Se obtienen regulta
,iW-dimetil-1,3~-diamninopropanc es reduclida a 12 mitad, o se son
utilizadag, por otra parte, 1,85 partes del micmo,

PJd N FLOU 8

1,25 partes de éter poliglicidilico « ¥y 0,45 partes de
2,4,5-tri~{dimetilaninometil)-fenol son disueltas, por una par
te, en 136 partes de cgua (bafo de impregnacién i) y, por la
otra, en 119 partes de ague (baiio de impregnacidn B).

Con el bafio de imwregnacidn .. es inpregnado wn teji-
do de poliédster, exprimido a 80%, gecado, y endurecidc. duran
te 10 minutos a 125°.

Con cl bedo de impregnacidn B es fulardeado un teji-

s

(-
o]

a beze de acetato celuldsico, exprimido a aumento de peso

de un 70%, secado, ¢ iguelmente endurecido durante 10 minutos

Los tejidos tratados poseen en ambos casos buenas pro
piedades aatiestdticas que son sdélidas al lavado.

Se llega & resultadog similares, si la cantidad de
2,4,6-tri-(dimetilaminometil)~-fenol es reducida a 0,3 portes,

o & 0,15 partes, o si en cambio son aplicadas 0,75 partes del

iy

7,2 partes de éter poligiicidilico Z y 0,5 partes de

tristilentetramina son disveltas en 500 partes de agua. Tejl
do poliamidico es impregnado, exprimido & un aumento de peso
de un 589, secado, y endureclido durante 10 minutes a 1250.

La resistencia superficial egpecifica del tejido apres

; 11,2 . 1,3
tado es de 10 © °F ohmios, desvuéds de un lavado, de 10 1,2

ohmiog.
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10,1 pertes de éter diglicidilico D y 2,4 partes de

un producto de adicidn de 2 moles de dxido de etileno a 1 mol

de dietilentriaminag son disueltas en 1000 partes Ce agud.

]

Je fulardea tejido de poliéster, se exprime el nismo
a un aumento de pesc de 800, se lo seca y endurece duronte 5

minutos a2 1507,

La resistencia superficial especifica del tejido apres
. 5 10,7 ., . . ’ 1
tado es de 10 ’ ormios, después de un lavado igualmente
10,7 hinios.

La resistencia superficial especifica del tejido no

. 15,86 . .
arestado eg de 10 7?7 ohmios.

EJnu2Lc 11

28,6 portes de éter voliglicidilico D, 5,15 puartes de

dietilentetramina, y 20 partes de butanol gon mantenidas en

ebullicidn bajo agitacidn durente una hora ol reflujo.
- s 4 . - E
Después de la adicion de eproximadanente 50 paries de

agua al producto vimcoso, es separado por destilacidn al va-
cio el butanol con sl agua, después de lo cual el residuo es
ajustado con azua o 67,5 parteas.
es del producto ¢btenido, bien soluble en aguad,
sartes e eter poliglicidilice D son disuelbcs Juntaomen
te cen 220 partes de agua., Un tejido a base de acetato de ce-
luloza ez irpregnedo en este bafio, exprimido o un aunento de
peso de 73 y endurecido durante 10 minutos a 120-125°

Se obtienc un apreszto bueno, sélido al lavado.

pJEiuELo 12

1,5 pvartes de éter poliglicidilico .., 0,05 nartes de
trictilentetraminag 7 0,25 partes de ntemetil-dietilentria-

mina son disueltas 76 partes de agua.
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Un %cildo de cloruro de polivinilo es impregnad¢, ex

primido & un asumeato de peso de 40, secado 7 entonces mante
N - » p ] ” LI C
nido oun durante 10 horas ulteriores a 40457,

P 2. N
Je obtiene un aprestec antiestatlico bueno, £6lido ol

fentro de su esencialidad, puede sov

i
L
3
o
o)
a
o
B
«Q
i
O~
i
-

ade en obtras fornas de roalizacidn gue difieren en
e la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales ol-

-

canzard igualnente la proteccidn que se reciba. Todré, pues,

1

. . 4 " . »
realizurse con los nedios y aparalos nas adecucdog, pPor gue-

dar todo ello comprendide dentro del espiritu de las reivin-

diecacionesg.

ToTa

-
S

Dezeritc el invento, se declaran nuevas las sigulen-

AN}

tes reivindicaciones, con prioridades suizos Jos 62 355, del
20 julio 1.956 y 74 043, Sel 5 junio 1.259, existiendo en am
bae unidad de invencidn
1. Procedimienio para hacer antiestdiicas las fi-~

bras cintéticas, hidréfobas, coracterizado porque se impreg-
nan éstos con composicionss acuczas que contienen por 1000
vartes de aguc aproximadamente
a) 3 a 25 partes de un éter voliglicidaflico hidrosoluble con

0,5 a 8 equivalentes epoxfdicos por kg de un compuesto de

férrmula general
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en 1o que gimnifica Lk un nimero entero por valor de 1

a 35, ¥ dproximadanente

urecen 193 lapresnaciones despuds del secado.
nto segln la reivindicacidn 1, carac-

terisado porgue se ubiliza una nolieming gue presenta nor lo

5,  Procedimients sesin la reivindistcidn 2, carac-

o

terisado porgue pe utiliza tal conidad de la smina que por

o
e

(] ’ . o .
1 mol de grupo cpomidico del.eter poliglicidilico egtéd sresen

Cte cnroximadanente un dtomo de hidrdgeno activo.

B ’ -

4%, Procedimiento seglin la reivindicacidén 1, carze-

terisado porgue se utilize una poliamina que prescanta solo-

¥,

5, Zrocedimiento serin le reivindicceidn 4, carcc-

torizado morgue ge utiliza tal contidad de la znina tercia-

C_
3
1’_‘.
LS
(o]
A
L
O
2"'\.
K..l-
[¢]
O
o
o)
d
[p L)
<t
Q
3
b
(9]
[
‘-J
1
1t
O
b aid
o,
Ha
|
}_L
Q
[o]
©
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1

ria gue por unh
tén zresentes aproximadimente 0,5 & 2 grupos anine terciarios.

Ce Frocedimiento semun una de las reivindicociones
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10. Irocedinient
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cerisfco porgue se uviliaan mezclas de cteres 10

nes 1 a 10, caracterizadc »norgue se trata del modo indicado

Pidbras 21 ccetate de celulosa, fibras de poliacrilonitrilo,

-

OJ
=1
[

o fibras noliamidicas.

12, DProcediniento sezin una de las reivindicacicnes
o porgue se impresnon las [ibras a tenne
raturd ambiente, sorgue ze seca a temperaturag entre 20 ¥ SOO,
v rorgue se endurecen los impreznacicnes a temperaturas entre
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110 y 130°.

’

13, Trocadiniento vara hacer aatlestiticas les fi-
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wrap gintéticas,

Jestin se describe y relvindica en 12 presente memoria

cesorintiva, que conste de guince hojas folladas v escritas a

iladrid, & 28 de julio de 1.959.
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