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-" Procedimiento ‘de obtencion de nuevos oopolmeros .

ge ‘acrilonitrilo™ <

Folicilante: SOCIETE DES USINES CHIMIGUES RHONB-POULENC, entidad

francesa, residente en 21 rue J ean-Goujon, PARIS,

Francia. ‘

- ‘Este invento se refiere a nuevos copoli-
meros "de acrilonitrilo, que ofrecen una excelente I

. afinidad tintorial para los colorantes bésicos.
Ldsaopoiimeros de scuerdo con este inven-

5 ’ to, ge obtienen por polimerizacién del acrilonitri- »
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1o con el &cido 4-vinil-benceno fosfémico o su sal -

hemipotésica. Los hilos y peliculas obtenidos par-,

tiendo de estos copolfmeros, tiemen una notable afi-
nidad tintorial con respecto a los coloranfes‘béf
sicos. o ' A |
El 4cido 4-vinil-benceno fosfénico es

un compuesté conocido desérito por R.H. Wiley y W.
A Trinler (J.of Polym. Sci.vol. 42, paginas 113-
117 enero 1960). ) |

La copolimerizacion se realiza de modo
conocido, con preferencia en medio acuoso en el

que sean solubles el écido 4-vinil-benceno fosfd-

‘nico o su sal hemipotdsica. Se disuelve en este

medio la meszcla de comondmero, se afiade un cata=-

lizador clésico de polimerizaoiSn por ejemplo un

" sistema redox tal como la asociacidn: bisulfito de’

persulfato
sodlo/olorato o/de potasio, eventualmente ad101onado

de iones ferrosos, y se mantiene a la_temperatura_
ambiente o ligeramente superior, por ejemrlo 30 a 50°
durante algunas horas, en etmosfera inerte. El poli-
mero que precipita, se 1éva coﬁ égua hirviendo pa-

ra eliminar las trazas residuales de catalizador,

Y los monomeros que no hayan reaccionado, luego se
seca a la estufa, a 60°C en vacio.

En los copolimeros de acuerdo con este

- invento, la proporeidén de 4cido 4-vinil-benceno fos-

| fénico:o de su sal hemipotééica puede variar de 0,1

'a 16% pero se obtienen ya buenoa resultados desde -

*

el punto de vista de la atinidad tintorial con pro-

porc1ones de 0,5 a 3%.
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En este caso se obtlenen copolimeros cuya
‘titulacidn en-fésforo vgria entre 0,2 y 2,75
- Loscopolimeros 6btehidos ofrecen las mis~
mas solubilidades que los homopolimgros del acri-
1bnitr110 Y pueden por consiguienﬁe ponerse en for=-
ma, mediante ioslmismoé»disolventes del poliacrilo-
nitrilo. . .
Los ejemplos siguientes facilitados a ti-
tulo no limitativo, aclaran este invento.
| 't En un balén de 250 cc provisto de une
ampolla de glimentacién de un dispositivo de agi-
tacién, y de una llegeda de gas, se cérgan 9,8:g de
acrilonitriio ¥y 0,2 g de sel hemipotésica de dcido

4-vinil-bénceno,fosfénico en solucidn en 130 oc de

'_4calien%a en atmosfera de nitrdgeno a la temperatura

de 40°. A continuacién se introduce 0,162 g de bisul-

fito de sodio, 0,05 mg de hierro II (en forma de sal
de Mohr)ky luego 0,05 g de clorato de pdtasio. Se

" mantiene bajo agitacidn durante 2 horas y media a

_ esta temperatura, y después se deja durante 15 horas

a temperatura ambiente.'Se’filtra por succidn a

continuacién el precipitado blanco formado, se la=

va con 800 cc de agua hirviendo y se seca durante 24

agua. El pH de la solucidn obtenida es de 2,5. Sé" o

horas en estufa a 60° sometida a vaclo (50 mu de mer-

. curio). El polimefo obtenido que pesa 1,75 g contie=

':ne 1,1 de fosforo. Su viscosidad especifica,~me-

dide a 20° para una soluéién'de 2 g por litro en

la dimetilformemida es de 0,160.
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Se procede exactamente como Se indica :

EJMLO - 2.

'en,el ejemplo 1, partiendo de las mismas cantidae-

des de mondmero, pero se utiliza como catalizador

redox: 0,025 g. de bisulfito de sodio, 0,05 mg. de
hierro II en forma de sal de Mohr y 0,05 g:de per=

.sulfato de potasio. Se conserva durante 5 horas

a 40° con agitacién ¥ luego se deja durante 15 ho=-

‘ras a la temperatura ambiente. Se filtra por suc-

cién, se lava con 800 oc de agua hirviendo ¥ se

seca epestufa a 60°0 en vacfo (50 mm de mercurio).

Se obtiene 1,5 g de polimero blanco, con una titu-

lacién de 1,8% de fdsforo y cuya viscosidad especi-

fica medida a 20° para una solucidén de 2 g por 1litTo

en la dimefilformamida es de 1,888.
EIRMPLO - 3. |
' En el mismo b&lén o matraz anterior, se
cargen 9,8 g de acrilonitrilo ¥y 0,8 g de acido 4-

vinil-bencano fosfonico en soluc;on en 130 cc de

| pgua. ElL pH de le solucidn obtenida es de 2,5. Se

caliente en atmlsfera de niyrdgeno a la temperatu-

ra de 40°C. A continuacién se affaden 0,162 g de bi-

sulfito de sodio, 0,05 mg de hierro II (en forma

‘de sal de Mohr) y luegb'o,os g de clorato de pota-

sio. Se mantiene en agitacién durante ¢ horas

& esta temperatura, y luego, despuds del enfria=
.mienpq abla temperétura ambiente,rse filtré con -
gspiracién el precipitad6 fdfmado, se lava con 800
;cc de agua hirviendo y luego se seca cdmo anterior-

mente. Se obtienen 2,6 g de polimero blanco con una -
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tituiacién de 0,55% de fosford. Su viscosidad espé-
cifiéa medida a 20° para una soluoién de 2 g  por
litro en le dimetilvformamida, es de 0,183..
EJEMPLO - 4. '

Se preparan oolodiones de los cppolimeros
enteriormente obtenidos en los ejemplos 1 a 3, di- .
solviendo para cada uno de los tres ensayos, 0,5 g
en 2,5 cc de dimetilformemida. Se disponen estos
coloriones sobre placas,de'vidrio, en_rorma de péli-
culas delgadas que se secan & la estufa a 105°C. Se

'prepar% una pelicula testigo partiendo de un colo= ‘

-dion de 0,5 g de poliacrilonitrilo puro en 2,5 cc de

dimetilformamlda, ¥y se realizan en las cuatro peli-
culas de muestra, ensayos de tincidn mojéndolas se=-
paradamente durantéi40'minutas en un bafio (500 cc

por gremo de pelicula) de la composicidn siguiente

por litro:

0,007 g de verde malaguitae
0,075 g de acetatofsédico emhidro
0,5 oc de &oido acdtico glacial

0,5 cc de Sunaptol LT ( de la Compeliia
Frenocesa de materias oolorantes)

agua, cantidad suficiente para un litro.
Cuando la pelicula testigo sélo estd de-
bilmehte'coloreada en verde, las tres peliculas de

copolimeros fosforados han absorhido practicamente

_-%odo el colorante vy se hallan tenldas en verdse

' oseuro, con matrices muy sostenidos.
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| Deserita Sufibientéméﬁté'la naturaleza
del invento, as{ como le manera de realizarlc enm .
.* la préctica debe hacerse constar que las disposi~
Se ’ clones anteriormente indicadas son susceptibles
' de‘ﬂodifioaoibnés de detalle en cuanto no alteren
su prinoipio fundamental,siendo lo que constitu-
ye la esencia del‘referido invento y por lo que se

solicita patente de introduccidén por 10 afios en

- 10. Espefia: "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE NUEVOS CO-.

POLIMEROS DE ACRILONITRILO"' caracterizandose por-
1o siguiente. ,
1°.. Procedimiento de obtencidn de
nuevos copolimeros de acrilonitrilo, caracteri-
15. zedo poT ofrecer una afinidad tintorial excelente
con réspecto a los colorantes-bésicos,’y por ob—’
tenerse por polimerizacidn, de acuerdo con PTO=
’oedimienﬁos7conocidds; del acrilonitrilo, con 0,1

a 10% ds acido 4-vinilbenceno fosfonico o su sal
20. hemipotasioa.

2°,~ Proc dimlento de obtencidn de

, nuevos oopolimeros de - crilon rilo, tal y como
queda-sustancialment descri' jen la presente

memoria. j

25. . | | Esta memoria de seis hojas es-

critas a maqulna por unar
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