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que se presenta para unir a la solicitud 

de

PA!r:53!T3 33 IN^MGICH

en

3 S 1 A R A

por Y 3IHT3 aSoa
a not bre de Y335KHIM GUJISSTCF'F -  PATin^M A.Q., entidad alemana 

establecida en Glsnz8tofi-He.ua# V'uppertal-llberfeld, República 

Federal Alemana, por: "UH b'.ítCSSlD HÍTC 7̂ . F/J.nidAUlCH DE

HILOS MASTICOS"

7.1 s sabido ûo para la fabricación de ¡.aterías sintéticas 

con propiedades elásticas sii i lares a las del caucho, os preciso 

forrear Moléculas retículadas. Para esta clase de estructura de la 

Molécula son especialmente apropiados los poliésteres lineales 

que contienen grupos de isocimnatos y uo se obtienen haciendo 

reaccionar poliésteres con grupos finales de hidroxilo libres 

con un exceso de un diisocianato. 731 enlace ¡leí di i so ci anoto se 

realiza a través do un agruparieato de uretcno. Los productos 

que se fortín en esta reacción, son lineales y contienen gruyos 

libres de isocianato en los extremos de la cadena. Pueden ser
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reticulados ¡or tedio de agua, ¡¡olira int e o glicoles, do la í añera 

genero.lt..;cnte conocida, iísta reticulación so lleva a cebo ¡¡t.ciendo 

reaccionar el po lle ro  que contiene los grupos ten-.inalos do iso- 

cianato, con nno - de los coi ¡mostos uás arriba citados y a tempe­

ratura elevada.

Los elastót.eros de uretano obtenidos tienen propiedades 

de elasticidad sinilar a la goma más o tonos especificas, según 

la  clase de los ácidos dicarboxílicos y slicolec, por una parto, 

y la de loa diisocianntos, por otra yerto, aculeados para la fa­

bricación del poliéster. Suatanciahento se emplean estos elas- 

támoros ¡¡aro. la fabricación de láminas, cuerpos prensados, etc, 

jUiora bien, !-an sido dados a conocer también procedí, tontos, por 

los cuales se pueden producir hilos con propiedades clásticas si­

milares a la goü'a, a partir de poliesteres <¡ue contienen grupos 

ten inal.es de icocianatos.

Asi, por ojaaplo, bu sido dado a conocer tur .roce li; iento, 

por el que un polit erizado de la fórmula general
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donde R represento, un radical aro; ático bivalente, X t apone o asu­

fro y G un radical policster, so hila ¡ara obtener Pilos con la 

elasticidad de lo. goma. 131 poli:-erizado que, ¡ or ejemplo, se obtie­

ne a partir do un poliéster dol ácido adipíeo y ^licol etíiónico 

y un diisooianato, tal co¡ o el 4,4' -  dif oni 1:-etnndiisocianato, 

se disuelve en un disolvente oprobiado. La solución se hila des­

pués de agregársele un agente retícelador, ta fon ación y conso­

lidación del hilo, so ra&liza edítate la ovt.poración lol di so 1-
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vente o tediante inserción en un !. fe  do precipitación apropiado.

La preparación de una solución de hilatura, <̂ uo contenga, tanto 

el polióster con ¿nipos terHinales de isocinatos, cono tai-bien la  

dicrina, tiene que realizarse observando í.eáidas do precaución §s- 

5 pedalea. Así, per ejemplo, tienen que disolverse la dismina, por

un lado, y el polir.erisado, por otro lado, juntándose deapuós las 

soluciones a bajas temperaturas. fab-isno tienen que realizarse la 

adición de la  solución de dia-ina poco a poco y a intervalos do 

tiempo exactamente finados, yo. que en otro caso no se consigue 

10 obtener una solución de hilatura homogénea. Usté procedimiento so­

lamente es realizable dentro del ¡argón de ensayos de laboratorio, 

ya que tratándose de oonti.dadea mayores, resulta, prácticamente im-¿ 

posible el conseguir la honogonidad do la solución de hilatura. 

Incluso tratándose de soluciones diluidas, suelen formarse rayas,

IB de modo que ol proceso de hilatura ulterior resulta, my dificul­

toso y, en ciertas circunstancias, incluso irrealizable. Cuando 

se hilan soluciones diluidas lie, por ejemplo, contienen OCp 

de disolvente, se forman hilos, que resultan muy d ifíc il de soli­

dificar en el baño de precipitación. Se producen entonces hilos 

20 pegados entre s í, que son inservibles para su utilización en el

campo tóxtil.

3s asimismo conocido el hilar on un baño de dietina e tiló - 

nica un polióster con grupos terminales de isocian .tos, _ue haya 

sido obtenido t ediante la reacción de un polióster de ",2-dit etil-1 , 

25 8-propandiol y óster dimetílico del ácido sebácico, con p ,p '-d i-

fenilmetaudiisocianato. El producto así obtenido, no es aprovecha­

ble sin otro tratamiento ulterior. Aparte de esto, tampoco es 

prácticamente apropiada la utilización de un bailo de diaminaetili­

nios pura la  realización de un ^roceso tócnico.

30 Se ha descubierto ahora, que pueden fabricarse hilos elás-
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ticos como la  con :̂ropíed.&des !.,uy buenas, e. , ^rtir do po-

liósteres que contengan grupos tori-inales '.o isocianato y - us se 

obtienen de la  ¡. enera conocida uadicnte ?a reacción do .oliósto- 

ros que contengan grumos torminales do hidrófilo, -.-r,u diiso- 

cianatos, todo olio on un lisolvonte apropiado, si a ls solución 

del poliástor cen grupos terminales de isocianato, so -o agrega  

1-8% de tm áster fluoroalcohílico de ácidos carboxílieos yolifun­

ció no.les aromáticos, ¡adro aromáticos o alicíclicos, después de 

lo cual se concentra la solución, mediante evaporación del di­

solvente, hasta una concentración de 7C-96%, paro, eegKidt'üeate hi­

la rla  en un bnSo de agua que fluya jmuito con el hile y que po­

sea una temperatura de 10-SC ,̂ L-trttcaióndose en dicho baño una 

concentración de politx i na alcohílcnic?, de por 1c menos lC t̂, De 

este baño se retira el hilo, estirándolo, y se le conduce a tra­

vés de uua atmósfera de vapor saturado, en la  que tiene lugar un 

ostiramiento y el paso al estado elástico, después de lo cual ge 

somete al hilo, a efectos de su estabilización, a un tr.:.ta.:.ionto 

con aire caliente a temperaturas de llO-ÜC-tS.

El poliéster que contiene grupos terminales de isocianato, 

puede ser generado a partir de los poliósteres y diisociauatos co­

nocidos para la  fabricación de elastó: oros, ^apocirlc-ente apropia­

dos son los productos de la reacción entre un adipato polietilénico 

y it—fenilen ó 4,4 '-¿ if  eni lmet t.ndi i so ci anoto. La reacción puede 

llevarse a cabo en los disolventes empleados usualreute, tales co­

mo la dit. etilfor¡. ta ida, la dir ctilacetta ida, el di- etilsulfóxido, 

el cloro benzol, el dicloro benzol, la  acetona y sus mezclas.

Como áster fluoralcohílico son especial) ente apropiados 

los ásteres fluoralcohílicos dal ácido pirorelítico o del ácido 

canforico.

El procedittiiento se realiza convenientemente en la Íoíma
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que puede verse en la representación esqueLÓtica. A partir del reci­

piente 1 es impulsada la asa de hilatura, mediante ima hcrba 2, a 

la tobera 3, que se encuentra dispuesta dentro de un tubo de fluenr- 

cia 4. 3ste tobo de fluencia pasa horizontal!.ente, o aproxi!. adá­

mente en sentido horizontal, a travos de dos cubos de b.'"cc de pre­

cipitación 8a y 8b, la última de las cuales tiene uu nivel de l í ­

quido algo tas bajo, de ! odo que se provoca uuu corriente del l i ­

quido del baño a través del tubo de financia. -"<1 hilo 3 es desviado 

por dos rodillos 7 y 8, y hacho pasar a través de una catara de va­

por saturado 9. Al final de esta zona de vapor saturado, o bien se 

enrolla directamente el hilo y se soi ote en este estado arrollar- 

do a la  acción de aire caliento, o bien se le hace ,a s :r  continua­

mente a través de una zona de trata: iento con aire ct.liento, tutu 

ves que ha abandonado la zona de vapor s turado. dvcutuah.eute so 

puede hacer pasar el M ío, antes o después del trato*.iento con aire 

caliente, a través de un baño de 4-.yua qua posea una temperatura de 

aproxi<..ada)..ente W e.

3& procedimiento es especíalo ente ventajoso ^-uesto que, 
si se observan las condiciones de acuerdo con el invento, se con­
sigue fabricar o hilar soluciones de hilatura con una concentración 
elevada y  totalmente homogéneas. .11 ptroceso do M I  atura discurre 
sin dificultad, puesto -que la fon-ación del lulo tiene lugar de ¡. ar­
nera rápida. Como el Vano de hilatura no tiene que contener nada 
mas que cantidades de disolvente relativamente pepenas, resulta 
utilizadle durante largo tiempo. Asimismo es una ventajo, la con­
centración escasa, da amina del bailo de hilatura.

.í!l procedí} iento cera cxplicado con ¡ ás detalle a base de 
algunos ejemplos:

1.- GOt g do Un poliéstor a base de ácido adipíco y gli- 
col et i iónico-, con un contenido de !,&?,% .le hidrófilo, vn índice
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(le Acidez de 1? 2 : g de KOH/g do s*í:stf.'.'.ci-'. y ya contoaido do agua 

de C,C1%, ..si cono ICO g do 4,4' -di.fenih.etMidiiaociunato, ge di­

suelven on ICO o. o. de dimetilfors. crida. A esta solución so agre­

gan 20 c.c. do áster fluoralcohíl.ico del ácido piroi.elítico, homo— 

c ogeneizáadoso 1.a solución t.<eái.",nte calentad ente a 13ps y agittm- 

do, b.ieatras se introduce nitrógeno y so excluyo toda humedad del 

aire. Mediente fon.,ación de vacio, so evaporan 30 c e .  de dir.etil- 

fornamida y la  casa de hilatura se enfria a temperatura cu siente. 

La r asa de M I atura, absolutamente homogénea, se extruye a través 

de una tobera de 24 agujeros (diámetro <le agujero: 125 u ). La to­

bera se encuentra dispuesta dentro de un tubo de fluencia., por el 

que fluye el líquido del baño on la dirección de retirada del hilo, 

con una velocidad de 3C m/ainuto. La corriente se consigue ;or me­

dio de una diferencia de nivel de 12 rm entre dos cubas de brfo, 

dispuest s una tras otra. Come !:;.r¡o do Mlctur:'. se op.ploa agua con 

(nía adición de 40% on peso de di amina etilénica* Lo. temperatura del 

bciío o.scionde a 25B. Los hilos se solidifican en el bailo de hila­

tura, hasta que pueden ser retirados del b;,í;.o lu jo estirado para, 

una vez desviados con un rodillo, sor conducidos a la zona de va­

por saturado conectada a continuación. La temperatura do esta zona 

es de 954, y la  velocidad de retirada, de 115 f/pisuito, Los hilos 

se enrollan sobro bobinas y durante 10 rimitoc se tratan con aire 

caliente a 1309, Los hilos tienen un título de 26C den, una re­

sistencia a la rotura de 0,95 g/¿en, un alargamiento de 411% 
y una recuperación elástica de 98%.

3 .- 000 g de un polióster como el descrito en ol e ju p ió ­

le, se disuelven, junto con 18C g de 4,4'-:Ufenih.etandiieocianato 

80—904, en 10(cc. de clorobenzcl. Después so agregen 30 c. c. de 

éater fluorulcohílico d?l ácido canfóricc, y se bei ogeniza la  

solución durante aproximadamente 1 1/4 de hora a ICC-, agitando

/' - ' '
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e introduciendo nitrógeno y excluyanlo teda hrcedad del aire, te­
diante formación del vacio no extraen SC c.c. de olorohonzol 
y en el curso de una hora so enfrio la ¡ asa de hilatura ''anta tem­
peratura $m¡biente. "l.pleaudo el Aispositivo descrito su el ejoa-plo H ,  
se procede a hilar en una solución acuosa &!. 5%  de etílendiat-'.ina, a 
85 3. í,a. vclociAaA de la corriente del !.< "o so ajusta  ̂ aproxib.adé­
rente 23 m/ninnto. Los hilos retirados del ludio son hechos pasar 
a troves de una sona de vapor saturado (ü5B) y so arrollan a tara 
velocidad de retirada ¿e ICC tn/ninuto. 3e¿p..idGí.ente tiene lugar* un 
tratamiento. con aire caliente de 13C3, Lee hilos tienen un título de 
858,2 den, una resistencia a la rotura de C ,69 g/den y un alr.r- 
gemiento de 580%. La recuperación elástica asciende a 97%.

3 .- 6C0 g de un poliester obtenido t- odiante '.a condensa­

ción de ácido adipíco y glicol etilónico y ûe tiene un contenido 

de Mdróxilo de 8 ,1% ,-un índice- de acides de 1,C !.g de.KCH/g de 

sustancia y mi contenido de agua de 3,31%, se disuelvon, junto 

con 4,4' -  difenilietíJidiisocianr.to y o. OCC, en ICO c.c. do di:".e- 

tilíonaat'.ida. Después de agreg...r SC c.c. do óstor fluoralcohílico del 

ácido canfórico, se agita la solución durante 2 horas a 1803, intro­

duciéndose nitrógeno bajo exclusión de humedad del aire. Se ex­

traen 50 c.c. de diK=etilforR.aK.ida tediante destilación y se deja 

oue l a ! asa de hilatura se enfrie hasta temperatura ambiente en el 

curso de una hora. Seguidamente se Ir!.l te acuerdo con el ejemplo 

33, regulándose la velocidad de corriente del luJ-o de precipitación 

a 24m/minuto. Después de sa lir  Je la  üona de vapor saturado, se 

arrollan los hilos con una velocidad de retirada do 98 r/r.inuto.

Los hilos poseen un título de 340 den, una resistencia a la 

rotura de 0,0 g/don, y un alargemiento de 503%.

Después de trotarse los hilos oca -iré  caliente a 1303, 

se mide un título de 403 den, una resistencia o. la rotura de 0,55 g/den

: h.p
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y un alarga, lento ¡lo 324%. La recui.-eración clástica asciende a

97%.

4. - 6CC g de un polióster a base do ácido adipíco y g li -  

col etilónico, con un contenido de hidrófilo de 1,34% un índice de 

acidez de 1,2 ng de X3B/g de sustancia y na contenido do ayia de 

C)Cg%, se disuelven, junto con ICC g de 4,4 '-d i f  anilh.et aa-di i so cia) 

nato y a 906, en 100 c.c. de diceti!fon:.t*:i<Ia. Después de agregar 

10 c.c. de áster fluoralcohílico del ácido cc.rfóxico, se hor.o.geni- 

za la solución a 13CS, tal cot o ha sido descrito en los ejemplos 

anteriores. Después de extraer 0C c.c. de dir etii?or) amida median­

te destilación, se hila la  nasa de Mlatnra en un baño acuoso de 

dicninae tilenice. al 5C%, de acuerdo con las indicaciones de los 

ejemplos de r ás arriba, y se sigue tratando. Despc.cs de sa lir de 

la zona de sa lir de la zona do vapor saturado, se conducen los 

hilos directamente a través de una zona de aire caliente, en la  

';ce reina una temperatura de ICC*. La velocidad do retirada es de 
9&i/). inutos. Los hilos tionen nn títulosde 440 den, una resisten­

cia a la rotura de C,37 g/den y un al t-rg'.'-i-lento de 442,5%. La re­

cuperación clástica asciende a 90%.

5. - CCC g de un polióster a base de ácido adipíco y gli- 
col etilónico, con un contenido do hidrófilo de 1,04%, un índice 
de acidez de C ,0 &g de IlCEt/g de sustancia y un contenido de agua 
de C,Ol%, se disuelve , junto con 115 g do p-feailen.liisocianc.to, 
en ICC c.c. de clorobensol. Se agregan SC c.c. do áster flnernleo- 
hílico del ácido piro),.ciático, y ln solución se ho) ogeniza a 13CS 
agitando, l'ediaate destilación ce extraen 4C c.c. le clovoben- 
zol, se deja enfriar a temperatura et.bionto y ce hila en un
bailo acuoso de dia. inn. etiiónica al 40%, cuya velocidad do co­

rriente ec de 2S M/r.'inuto. Después do conducir los hilos a través 
de una zona de v. .por saturado a 95S, .-je erro Han los hilos a una
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velocidad de 55 &/f.inuto, g;ara so¡ etorlos, sobro l^s bobinas, a 

un tratn.iento con aire calienta do 13CS. Los Míos tienen un t í ­

tulo de 4-46,6 den, una rooistencia a la rotura de 0,37g/den y un 

alargasiento de 448,6%. La recuperación elástica asciende a 00%.

Sata solicitud, que corresponde a la presenta en lle'<iá-

blica Federal Alwana, con fecha 12 de Octubre de 1^01, Lalo el 

tfH VS1448 IVc/89b, se acoge a los beneficios del a r t i l  lo 51 

del vigente Estatuto sobre propiedad Industrial.

JI C T A

Los puntos de invención, propia, y nueva, gue g  ̂ ^yosentan 

para gue sean objeto de esta solicitud de i-atente do Invención en 

!3spaüa, por VIHiTd! ai'os, son los siguientes :

1 ,- Un procedimiento para la fabrieaedór. de Piles elásti­

cos a partir de goliágteraa gue contengan grupos fiual.ee de iso - 

cipno.tos y pue se obtienen c.odiante la reacción -le ; olióstores 

con diisocianatos on unadicolvonte ap-roi indo, car. .ctwisadv - orrue 

o. la solución del polióstor . ue contiene grupos finales le isocisnt*- 

to, se lo agregan 1**5% do un áster fIucr-aloobí 1 ico do ácidos cer- 

berílicos polifuncienales aret áticos, hidro;.ro; áticos o -lic íc liso s ,  

después de lo cutí se conocn ,rc. la solución, ¡rediente valoración 

del disolvento, bastí una concentración do 70 a 95% y seguida;¡ente 

se M ía  en un baño do agua gue fluyo con o'. M ío, on el gue rei­

na una top-.peratura de 10 a SOS y on el _uc se uantior.o . ¡o .¡ou- 

coutración de . or lo ¡ .onos H'% da polis, iaa alcohilónica, reti­

rándose el hilo del bcSo baje estiramiento y couducióndase o. tra­

vés de una atmósfera -de vapor saturado, en la ^av tiene lugar 

un estiramiento y el <̂aoo al estado Mástico, ¿os^uós do lo cual 

se someto el hilo, a efectos -.e su estabilización, c. un tratn..iento
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con aire calíante a tempera-tur o.a ¿o 1K-2CC0

3.- Tin yrocodiniento para la  fabricación de nilón clásticos 

Tal y cono se La. descrito en la I'emoria que antecede, re­

presentado en el dibujo -.ua so aco:...padr y ^ní". los linos que se

b.n especificado.

Esta! et..oria consto, do dios hojas escritas o. : ácuiaa ^or 

una sola de sus caras.
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