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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se acompaia a la solicitud de wn

...................................... BATENTE DE INVENCION .. ...

..CELANESE CORPORATION OF. AMERICA........oooooooooooeoeoeeeeee

domiciliado en ..522 f£ifth Avenue, Yew. York, Necla, EE.UU.

LFRIORIDADs de las. solicitudes de Patentes Estadounidenses
noss 900930 del 23~Febrero-1961 y 169.079 del
2 6-Enero—_1 9 62 .

INVENTORES sRobert William Singleton y Robert Adelbert
Iewis, ambos de naoion_alidad estadounidense.
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Esta invencidn se relaciona con el tratamiento de material.
polimero y particularmente con la coloracién de polimeros ozimetilé—
nicoso

Los polimeros oximetilénicos pueden producirse de una for-
me en la gue son suficientemente termoestables para ser configurados
mediante la accion del calor y la presion. Tales polimeros producen
también filamentos dotados de propiedades qu; les hacen altamente sa-
tisfactorios para fines textiles, aparte del hecho de que han sido -

considerados hesta shora oomo recistentes a la coloracion con tintese

Asf, los titnos 4cidos, directos, prometalizados y basicos, son inca=

paces de desarrollar una completa tonalided por no absorber los polfi-

nmeros més de un 0,1% de su peso de tales tintes de bafios que conten-
gan cantidades préotioas de colorantes en razobables periocdos de te-A
fildo de hasta dos horas.

De aguerdo con la presente invencidn, se colorean poi{me-
ros oximetilénicos termoplisticos sélidos mediante la aplicacidén a -
los mismos de un ocolorante disperso. S9e ha descubierto que los poli-
meros responden al tratamiento con colorantes dispersos oreando pro-
ductos dotados de cualquier intensidad dgaeada en el color elegidoe

Yos polimeros pueden colorearse mientras se encusntran en
forma de virutas o pastillas a emplear subsiguientemente en la pro-—
ducecidn de articulos copfigurados, pero esto resulte ordinariamente
conveniente con los polimeros oximetikénicos y colofantes disperzos
s6lo cuando los productos configurados han de hacerse g partir de so—-
luciones. En consecuencia, la coloracidn se efectua preferiblemente
después de configurar el pol{mero, por ejempio en filamentos o peli-
oﬁlasa‘Ias peliculas o tejidos pueden colorearse medi%pte unea, opere=
cion de impresién, pero le invencidn conci¥rne princiﬁalmente al tefii—
do del polimero en forma dé filamento, por ejemplo un has de filamen=-
tos, hilo, mecha, cinta, guata © materiél textil tejido ¢ de punto.

Ia invencidn es aplicable no sdlo a homopolimeros oximeti-
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| 1énicos sino también a copolimeros, incluyendo copol{maroé que comprens=
den unidades recurrentes de formula (—O~CH’2—(C)n ~ ), en la que n es
un entero de cero a 5, siendo cero en un 75 a un 99,5% do dichas unida-
des recurrentes; estos part{culares copolimeros, que son espeocialmente
satisfactorios para la produccion de filamentos, pueden obtenerse ms-
diante copolimerazién de trioxano con, por ejémplo, oxido etilénico o
dioxolanoe

Ios tintes dispersos que se aplican al material filamentoso
de acuerdo con la invencidn son generalwente los que se aplican en fore
ma de una dispersién en un bafio acuoso. Bstos tintes incluyen azo=colow-
rantes, colorantes de antraguinona y de arilaming, a los que con fre-
cuencie se hace referencia por colorantes de acetatos. Bjemplos especi-
ficos de estos colorantes son la 2-nitro-4-sulfonanilido difenilaminag

4=etoxi-2-nitro~-difenilamina~beta-hidroxipropilamidaj 4-nitro-2-metoxi-

2-metilsulfonafenil azo 4'—(N—beta-hidroxietil—N~difluoroetil)aminoben—
cenoj 4-nitro-2-clorofenil azo 4!'-bis(beta-hidroxietil) amino=2'-metil-
bencenos 1-hidroxietil-amino-4-hidroxicetilamino=5=hidroxi-8=hidroxi
anfraquinona; 4'—nitrofepil azo 4-di~beta~hidroxietilamino-2'-acetaming
bencenos una meacla de 1,4~di(hidroxieti1amino)—5-8—dihidroxi antraqui-
nona y 1-amino=4-anilido antraguinonaj 1;5—&ihidroxi—8—nitro—4—(meta—
alfa~hidroxietil) anilido antraquiﬁona; 1,8-dihidroxi-4-(para~beta-hidr!
xietil) anilido~5¥nitro antraquinonaj 1-amino—4-gnilido antraguinona; y
2,4~dinitro~-6~clorofenil azo 4'bis(hidroxietil) amino~2'-acetilamino—5*
metoxi bencenoj; 1-amino-4-hidroxi antraquinona; y 1-metilamino-4-—bete—
hidroxietilamino antraguinona. Estos coloran%es, tal como me adquieren

en el mercado, son en forma de mezclas del colorante efectivo con un

producto de condensacién de formaldehido-acido naftaleno sulfénico, con
teniendo ordinariamente del 30 al 45% aproximadamente del colorante

efectivo.

fenil azo 4'-bis(betahidroxietil) amino-zZ'-soetilamino benceno; 4-nitros:

T

1

N . ,
agente dispersante, tal como ligno-sulfonato sodioco o la sal sodica de fn
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- Preferiblemente, el material filamentoso es un preparado del™|
homopolimero o copol{mero oximetilénico mediante hilado de masa fundi-
da, aunque también pueden emplearse productos preparados mediante hila—
do en seco y en hunedo. Ordinariamente se incorporan uno o méas estabi-
lizadoves térmicos en el polimero a fin de reducir la degradacidn du-
rante el hilado, siendo adecuada para la mayoxia de los egtabilizadores
una proporcion comprendida entre sl 0,05 ¥ elv10% por peso (basado en
el peso de polimero).

Bl material filamentoso es ordinariamente preparasdo para su
teﬁidd mediante descrudado. El material puéde descrudarse en una 8olu-—
0idn acuosa caliente de un detergente o, en el caso de los copolimeros
anteriormente especificados, de alcali. Bl f£ésfato trisddico o pirofos—
fato tetrasédico se emplean generalmente en solucidén del 1 al 5% apro-
ximademente, por pesc, basado en el peso toial del material filamento-
s0s. La temperatura de desorudado es gsneralmenie de T0 a 9090 ¥ la ope=
racidn se continua ordinariemente dursnte 30 minutos por 1o menos.

En la operacion e tefiido, pueden emplearse cualesquiera equi
poy técnicas adecuados para la ninuciosa y completa impregnaoién del
material filamentaesos Bl tinte disperso se mantiene ordinariamente en
el bafio oolorante en una concentracion comprendida entre el 0,01 & el
500% por peso, basado en el peso del material filamentoso, prefiriéndo-
se una concentracion del 0,01 al 10/ por peso para un bafio colorante
definido y entre el 100 y ol 500% por peso para un bafio colorante inde-
finido simulado. Ia temperatura del bafio colorante seréd comprendida pre
feriblemente entre. 80 y 1009C y el tiempo de permanencia del material
filamentoso en el bafio es preferiblemente dé media & cuatro horas.

Pueden incluirse en el bafio vehiculos tales gpmo el orto-fe-
nil fenol, el doido benzoico s para—toluat;rmetflioo, por ejemplo en
concentraciones comprendidas entre el 2 y el 20% por peso, basado en el

peso de lg fibrae

'
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del agua para favorecer unas condiciones Optimas de tefiido, de acuerdo

con la naturalezas del particular tinte disperso uszdo y con la dureza
3 - » s 4

del agua de que se disponga. Despues de la impregnacion, se separa el

exceso de colorante mediante descrudado y se seca el material filamen—

t080. )

Ios siguientes ejemplos ilustran la invencidne
Bjemplo I

Bl material filamentoso usado se prepar6 partiendo de un co
polimero de trioxano-dioxolano conteniendo un 4% por peso de unidades
mondmeras derivadas del dioxolano, con una viscosidad inherente de
1,2(medida a 60°C en una solucién al 0,1% por peso en p-clorofencl
oonteniendo un 2% por peso de alfa~pineno) y estabilizado con un 1%
de cada uno de los compuestos 2,2'-metileno bis—(4-metil-6~terciario
butil fenol) y malonamida, Se mezclaron 91 partes por peso de este co=-
polimero estabilizado con 27,3 partes de dimetil formamida calentando
en un reciplente cerrado en un horno durante 4 horas, seguido de lami-
nado durante 5 minutos. Ios rodillos del laminador se mantuvieron a -~
unos 1609C. Se retird el polimero de los rodillos, se cortd y se des—
menuzé en pastillas que fueron hiladas en estado de fusidn a través de
una hilera provista de 10 orificios de 0,020 pulgada de diametro(0,05
om) a una temperatura de 175 a 180%C. Los filamentos fusron recogidos
a una velocidad de 200 metros por minuto en forma de hilo de un denierx
de 231. El hilo fué pasado sobre una zapata de 12 pulgadas de longitud
(30,40m) & 13320, con una relacidn de estirado de 9,05:1 y una veloci-
dad de arrastre de 11 metros por minutoe. El_ﬁilo estirado tenfa un de—
nier de 25,6 y una tenacidad de 6,0 gramos por deniertfcon un 21% de
alargamientoo ad |
100 mgo de este hilo, después de desorudarse s fueron sumerg

dos en un bafio colorante indefinido simulado que contenia 300 mg. &

Pueden aifladirse al ballo agentes dispersadores y suavizadored

i -
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| tinte disperso en 600 ml. de ;éué ¥ Se mantuvo a 97907du¥ante 1 hora. -
El tinte usado fué Bastone Red NGLF (CoI. Disperse Red 35), Después de
una extraccidn con peroloroetileno y.seoado, la fibra resultd haber absior
bido hasta un 1,1% de su peso del tinte y quedar colorsada en una tona-.
lidad roja intensa. _
Ejemplo & ;

8e tejieron medias de mefiora de un monofilamento de un deniexn
~de 20 procedente de un apolimero de oximetilenos El copolimero oonte-
nia 2% por peso de unidades monoméricas derivadas de Sxido de stileno
¥y fué estabilizado oon 0,1% por peso de cianoguadining y 0,5% por peso
de 2,2'~metilenc bis—(4-metil-b~terciario butil fenol). E1 filamento
fué hilado en estado de fusidn a 1909C y estirado a 7,6 veces su largu-~

ea original smobre une zapata a 14090;

Yoo medias se tiflieron en un bafio de tinte conteniendo 0,125ﬂ
de Colliton Brown 3-RA (CI 11100), 0,55 Bastman BNN(CI 61505), 0,5 g/1 !
godio N-metilo-N-oleil laurato, 0,5 g/l Calgon(metafosfato de sodio), °
3 g/l orto-fenil fenol y el resto de agua. El tiempo de tefiido fué de
30 minutos y la temperatura de 959C. Las medias fueron tefiidas a una 19
nalidaed uniforme y no destifieron ni cambiaron de tono después de ser 89
metidas & la accion del vapor a una presidén manométrica de 20 libras por
pulgada cuadrada {9,072 kK¢ por 6,45 om2)e

Para lograr una tonalidad similar bajo las mismas condiciones
de tefiido en la ausencia de orto-~fenil femol se requiere 0,5% de Celli-
ton Brown y 0,2% de Eastman Blue BNN.

REIVINDICACIONES

EN RESUMEN: la presente Patente de Invencidn gue se solicita
recaera sobre las reivindicaciones siguientes: .
1.~ Procedimiento para la produc®ion de un polfmero oximetileg

nico coloreado que comprende el mantenimiento del polimero en contaocto

con una dispersidén acuosa de un colorante disperso hasta que el polimen

[3]
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.ol polimero comprende unidades recurrentes de formula (-0~CH, =¢)n=)s

2.= Procedimiento segin la reivindicacion 1, en el que el
bafio colorante contiene del 0,01 al 10,0% por peso de colorante, basa-
do en el peso Gel polimero, y se mentiene a una temperatura de 80, a
95C,, manteniéndose el polimero en contacto con el bafio colorante ca-
liente durante un pariodo de 30 minutos a 4 héraSo

30— Procedimiento segin la reivindicacion 1 o 2, en el gque
1

en la que n es un entero de cero a 5, siendo ocero en un-T5 al 99,5% de
dichas unidades, y tefiido con un colorante disperso.

4o— Procedimiento segin la reivindicacion 1, 2 o 3 en el
que un material tejido o de punto, o un hilo, haz de filamentos, mecha,
cinta, guata u otro producto textil, que comprenda filamentos del pol{-
mero estd sujeto a la operacidn de coloreados.

5.= Por Gltimo se reivindica como objeto sobre el que ha de |
recaerla presente Patente de Invencidn que se solicita para Espafia, pox
YPROCEDIMIENTC PARA LA PRODUCCION DE UN POLIMERO OXIMETILENICO COLCREAS
ho",

Todo ello segﬁn queda descrito en la presente Memoria que
consta de siete péginas esorlitas a maguina.

Madrid, 23 de Febrero de 1962

ALFONSO UNGRIA
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