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=;= "PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE COMPOSICIONES POLIA-

Esta invencidn. se refiere a composiciones po=

Liemidas sintéticas, 8 los procesos para su produccidn
vy a articulos elaborados, héchos de tales composiciones,
incluyendo fibras textiles.
5 Los poliémidos, tales cowo polihexametilenos

' dipamidos y policaprolactam, son ampliemente usados pare
Eiversos ugos debido a su notable fuerza mecdnica. Su

principel campo de aplicaciones es el de la produccidn

- @e fibras sintéticas, pero tambien encuentran aplicacién
10

reciente en otras ramas de la industria, como por ejem- |
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plo en la produccidén de herramientas y partes de maqui-
neria. Las excelentes propiedades de estos poliamidos
son, éin embargo, contradecidas considerablemente por
su tendencia a volverse amarillos en diversas condicio-
nes en presencia de oxigeno. El amarilleo se presents,
pdr ejemplo cuando los poliamidos se someten & eleyadas
temperaturas, cuando se lavan repetidamente con agua ce~
liente, y cuando se exponen 8 la luz y se guardan des-
pués por algun tiempo en la oscuridad.

Esta sensitividad de los polianmidos es especial
mente inconveniente para la industria textil, donde se
desea obtener fibras y fabricados de un blanco purc o de
tonos- de color no maculados por ninguna mancha asmarillen-
ta. Resulta pues muy trastornador el que la decoloracidn
se presente durante algunas fages de la manufactura, es
decir, cuando el poliamido fundido se descerge de una au-
toclave, eﬁ'el hilado derretido y, sobre todo, en la co~
locacidén de cabos secos de filamentos hilados y de teji-
dos o de género de punto. EL inconveniente del emarilleo
que aparece durante estos procesos puede ser eliminado
parcialmente por un tratamiento de blanqueo, es decir con
clorito de sodio, peroc este tratamiento requiere una fase
mas de trasbajo y puede incluso fesultar dafioso pare la
fibra o el tejido, Se sabe, ademeés, que el blangueado
con clorito de sodio, si bien hace desaparécef el color
bresenfe en él momento, aumenta considerablemente la ten-
idencia de la fibra a una decoloracidn ulterior.

Las substancias tales como fenoles y aminos,

ique son antioixidantes, han 9ido propuestas como estabi?

h;zadores en la suposicidn general de que la oxidacién !
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le descripcidn de la Patente americana mimero 2.705.227
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es una causa primeria de la decoloracidn de los poligmi~-

dos. Otras substancias descritas como estabilizadoras

foro, y se ha propuesto tambien utilizar.combinaciones

de dos o mas substancies estabilizadores. Asf, la des-
cripeién de la Patente mimero 2.88%.462, de Estados Uni-
dos, describe el uso de sales de manganeso con ciertos
gcidos reductores, y la descripeidn de la Patente mimero
2.984.647 de Estados Unidos menciona los fosfatos de mane-
geneso. Le descripcidn de la Patente britdnica mimero
689.629 propone les sales de manganeso o cobre de dcido
salic{lico o antranflico, y le Patente francesa nimero
1.099.407 suglere una combinacidén de sales de manganeso
y cobre. Todas estas combinaciones son descritas como
efectivas contra el dafio por la luz. Como agentes esta~
bilizantes paras poliamidos contra el calor, la descrip—
¢ién de la Patente britdnica nimero 652.947'pr0pone sales

de cobre de é¢idos mono-carboxilicos junto con diguetonas

idescribe una combinacidén de cobre, sales inorganicas ha-
1égenas, y compuestos de foésforo, y la descripeién de Pa~-

tente alemana nimero 1.111.376 expuesta al publico pare

osibles opogiciones, menciona una mezcla de cerium (III)
/o titanium (III) en sales y dcidos hipofosfdricos. Este
escripeidn alemang gefials tambien que la adicidn de deci-
dos alifdticos carbox{licos no estabiliza los poliamidos
contra lo0s efectos de la luz o el ealor. Ninguna de las

Fencionadas combinaciones de-estébilizantes han conduci-
o hasta ahors & resultado alguno finslmente satisfac—

torio, como solucidn al problema del amarilleo originado—
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por el calor y por la lusz. 2 8 26 96

La presente invencidn prevee composiciones po-
liamidas sintéticas, eppecielmente spropiasdas pars fa-
bricar fibras textiles substancialmente exentas de color
¥ que poseen une estabilidad substancisl contra la deco-
loracién causeda por el celor y la luz. la expresidn

“exenta de color" se usae aqui pars significer ausencis

de cualquier coloracién no deseadas del poliamido, pero

no excluye el color intencionadamente producido mediunte
adicidn de tintes o pigmentos.

Las composiciones poliamidas sintéticas de la
invencién comprenden un agente estabilizante compuesto
que consiste esencielmente en (1) un genol termalmente
estable, (2) une sal o ester de un oxidecido de fésforo
inorgénico, (3) una sal de manganeso, y (4) un dcido di-
carboxilico orgénico o anhidrido de dcido carboxf{lico
organico. Queda entendido, desde luego, que .tods los
componentésidel agente esfabilizante han de ser tales que
no den lugar ellos mismos a la apﬁricién de ningun color
al incorporarlos a los poliamidos, Je sea porgue ellos
tengan color por si{ mismos o porque den origen a subs-
tancias coloreadas por irradiscidn o calentemiento a las
temperaturas usadas dursnte la manufacturs o elaboracidn
de poliamidos. As{, el anhidrido phthdlico, que es ines-
table & 1s luz, no puede ser usado como componente (4).
Los componentes del agente estabilizante han dg edgptar-
se a las limitaciones mencionadss. As{, por ejemplo, los
ienolea simples no pueden ser usados ya Que'se oxidan

demasiando rapidamente, pero loa fenoles termalmente es—

tabilizados conteniendo uno o mas grupos de butil ter- —
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ciario, tales como 2'5-61-te2 8 zgydgﬁmone, 2124~

nethyleno-bis~{4-methyl-6-tert-butyl=fenol), 2!2‘-methylé
no~vis- (4~ethyl-6-tert-butyl-fenol), 6 4'4'-butylidene~
bis~ (6-tert-butyl-m -cresol), han aparecido como miy adg
cuados. Como segundo componente, el hipofosfito de sodio
y el fosfato de trifenil, ambos muy seguros, son prefe-
ribles. Para la sal de manganeso son muy convenientes la
menganous lactate, manganous oxalate y menganous. hipo=-
fosfito. '

| Como componente de acido o de enhidrido acido,
resultan satisfactorios el anhidrido acido bengoico y el
anh{drido dcido hexa=hidro-phthilico. Una ventaja ulte-
rior de la invencién es la de que estos acidos dicarbo=-
x{licos y anh{dridos dcidos, ademds de actuar como esta-
bilizadores, actuan fambien como terminedores de cadena
pare el proceso de policondensacién, al hacer los polia-
midos, por consiguiente, ellos pueden substituir al dcido
acético que se usa habitualmente pers este fin. EL tipo
convencional de acido mono-carbox{lico terminador de ca-
dena no puede ser usado, {como se muestra en 1los ejem-
plos 1I y IX mas abajo), para substituir al componente
(4) en los agentes estabilizantes de la invencidn.

Las cantidades relativas de los diversos com—
ponentes del agente estabilizante, usadas para resulta-
dos Sptimos, diferirén con la naturaleza especi{fica de
los componentes. Sin embargo, combinaciones que ofrecen
proteccidn especialmente buena, contienen entre 0,02 y
0'2% de 2'5-di-tert-butyl-hidroquinone, 2'2'- metylene~
i~ (4=metyl-6-tert-butyl-fenol), 2°'2'-metylene=bis (4=

etyl-6-tert~butyl=-fenol), 6 4'4'-butylidene-bis~(6=tert-—
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butyl-m=cresol), entre 0'05 y 0'5% de hipofosfito de sodil
o fosfato trifeni;,~entre 20 y 80 partes de manganeso
por milldn de partes de poliasmido en la forma de manga-
nous lactate, msnganous oxalate, 0 manganous hipofosfito,
h 135 y entre 0'02 y 1'0% de scido adipico, dcido sebaoico,

' écido tereftdalico, snhidrido écido benzoico o anhidrido
écido exa~hidroftdlico, estando todas las proporciomes
bassdas en el peso total de la composicidn de poliamido.
Algunes de las substancias antes mencionadas
140 han eido propuestas como estabilizantes para los polia~
midos, pero solo como substancias aisledas ¥ no en conm-
binacién especifica. Se ha comprobado con sorpresa que
la proteccidn conseguida tanto contra el calor como con=-
tra la luz por la combinacidn caracter{stica de esta in-
145 vencidn es muy superior a la ofrecida por cualquiera de
los componentes tomados separadamente. Como se prueba
en los ejemplos II y IX las combinaciones conteniendo
solamente 3 de los componentes no dan los mismos resul-
tados satisfactorios.
150 Los estabilizedores tienen, ademis, la ventaja
.ide que trabajen bien en presencia del bioxido de titanio,
el cual es incorporado habitualmente a 1los poliamidos co-
mo pigmento deslustrante j‘que se ssbe que incrementa
eonsidérablemente su sensibilided e la luz. El tinte ¥
155 le adicidn de egentes clarificantes 6pticos no contra-
' réste los;eféctos de la combinacién estabilizente ‘de es-
'ta'invencién Yy no son afsctadog témpocO'por su presencila
en los poliamidos. .

La excelente proteccidon obtenida mediante el

160 nuevo estabilizador de cuatro componentes contre el ca-

—
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'lnes poliamidas, tales como peliculas, hojas, herramien-
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lor, es especislmente imporitante en la industria textil,
&a que los pollampidos son necesariemente calentados en
diversas fases de la manufacturs de fibras textiles. Aun-
que la poli-condensacidn es llevada a cabo en una atmds-
fera nitrdgena, huellas de oxigeno persisten allf, y en
cualquier caso, la oxidacidn es posible cuando le masa
fundida o6 descargeda de un autoclave o extrufda de un
hilador. El poliamiéo no protegido se descascaree y las
fibras tienen, pbr consiguiente, un marcado color marfil,
mientras que'laa compogiciones conteniendo el agente o~
tabilizador de cuatro componentes de la presente inven-
cién, estdn exentas de color o son de un blanco puro cuent
do se deslustran. Otra decoloracién de los poliamidos
ocurre habitualuente en el proceso de calentamiento a se-
co y este operacién cause un considerable amarilleo de
las fibras no protegidas y hace necesario un tratémiento
ladgicional de blanqueo. Por ello es de gran valor el que
las fibras poliamidas y tejidos producidos-de acuerdo con
la bresente invencidén no necesiten blanqueo alguno; que
poseen y comservan un blanco claro, pufo ¥y que, cuando
se tifien, producen un tono defolor definido y claro sin
ninguna mdoula de smarillo. las mismas ventajas menifiesg~
tan desde luego otros articulos hechos de las composicio-|

tas y muchos otros objetos. ‘

El agente estebilizante de cuatro componentes
lse incorpora a los poliamidos durante el proceso de po-
licondensacién de la manufactura de los poliamidos, ¥
1s presencia de los componentes tiene poca o ninguna ten-

|dencia a influenciar adversamente las propiedades estruce|
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turales y mecénicae de los articulos obtenidos. Se ban
realizado pruebas de viscosidad, fuerzae tensil, y elon-
gocidn a la rotura de fibras poliamidas y no se han en-
contredo diferencias apreciables entre las cifras obte-
195 nides para fibras con y fibras ein adicién de los este~
biligadores. ‘

Las ragones de la decoloracidn de los polismi-
dos no han sido todavia definitivemente determinadas,
pero la sorprendentemente buena proteccidén producida

200 por el uso ‘del agente eatat;ilizante & cuatro componen=-
tes de le presente invencidn sugiers la siguiente posi-
bilidad para el mecanismo de reaccidn.

La cadéna de reacciones conducente a la deco-
loracidén se inicia con los radicales libres formados de
205 huellas de imjurezas bajo la influencia del calor o la
luz., Estos radicales son oxidados en presencia de aire
en peroxidos, los cuales a su vez originan la formacidn
de peroxidos de poliamidos. La. descomposici‘én de los pe-
{roxidos poliamidos conduce entonces a compuestos no setu-
210 rados que reaccionan con grupos finales amino-libres con
le formacidn de substanciae eterociclicas, v.g. pirroles.
Los p:.rrbles finslmente reaccionan por condemsacidn con
lerupos keto-enol en el poliamido, produciendo as{ los ma-
teriales efectivamente amarillentos. ‘

. 215 ‘ Una visién semejante del mecanismo de resccién
viene substanciada per diversas observacionés. Cuando

fun poliamido es calentado por algun tiempo en una atmis-
fera conteniendo oxigeno, éste muestra una creciente ab-~

sorcion de ox{geno, una concentracidén de peroxido bastan=

220 te constanteé, une disminucién Gel numero de grupos finale
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aminos y una -correspondiente acrecentacidn de la concen=

tracion de pirroles, como se puede ver en la siguiente
tabla:

Calentamiento de adipamidos poliexametilenos a 150° C.
al aire .

Coycentra—- Contenido
Tiompo Abgorcidn Congentracidén cion de irroleg.
i Absorgs

(horas) de ox geno perdxido grupos ami~ Absorcgidn
(ug./kg) no-finales as ecifica
(mMol/kg) 30 mn

o - 24 40,9 0,882
2 4,3 18 33,3 1 o211
4 . 8,0 18 18,2 1,317
6 11,1 18 14,4 1,348
8 12,7 16 11,7 1,423
10 14,0 16 10,8 1,443
12 15,1 17 10,0 1,498
14 16,2 16 10,0 1,541

Determinado en una solucién poliamil a 0'4% en 90% aci-
do formico tefildo con 1% dimethyl-amino-benzaldehyde.

Parece probable, por lo tanto, que los peroxi-
dos se descomponen tan deprisa como se forman y que la
oxidacién, aungque representa un gran papel, es solamente
un eslabon complejo en la cadena de reaccionés gque dan |
como resultado la decoloracidén. Consecuentemente, la me-
ra adicisn de antioii&antes es insuficiente; es necesa-
rio no solamente impedir la oxidaoidm sino interrumpir
el curso de las reacciones formadoras de color mas efec-
tivamente y en dlversas fases determinadas. Esto se con-
sigue mediante el agente estabilizante a cuatro compo-
nentqe de la presente invencidn, con lo cual los compo-
nentes individuales bloquean y hacen inofensivos cuales-

quiera radicales libres, reducen los peroxidos ya for-

‘lmados, y finalmente, bloguean ios grupos amino-finales
|1ivres ael poliamido,

Los siguientes ejemplos ilustran la invemcidn., |
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I 1a solucidn al 50% de adipato-diamino-hexametileno. El
dloxido de titanio en forms de dispersidan acuosa al 20% -

' haber evaporado el agus. En los ejemplos V a IX la sal

o . o ool
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Le poli-condensacién es llevada a cabo en la forma con-

vencional, excepto que en todos los casos donde un acido
decarboxilico o anhidrido @cido se emples CORO un COMpPO-
nente del estabilizador, no se efiade &cido acético como

terminador de cadena.

Las "composiciones adipamido poliexametileno se
prepaeren como sigue: una solucidn 50% acuosa de adipato-
diamino hexametileno es evaporada hasta conseguir una
concentracién de 75 a 80 por cien y es calentads enton=
ces en una awntoclave hasta alcanzar una presién de 18
atmégferas. La presidn es mentenida hasta que toda el
agus ha sido evaporada y se deja entonces escapar graduali-
mente durente noventa mimutos. Le poli=-condensacidn es
continuada bajo presidn atmésferica durahte 30 minutos
a una temperatura de aproximadamente de 2778 C. ,

Ta adicién de estabilizadores, de dioxido de
titenio y de cualquier agente olaxifiéedgr dptico puede
tener lugar en diversas fases durante la manufactura. En
los ejemplos I a III el componente fendlico, el compo-

nente fosforoso ylla sal de manganeso son mezclados con

y, 8l ae'desea, ﬁn agente clarificador 6ptico, son afig-
didos 5 minutos después de haber alcanzado la presitn de
18 atmdsferas, y el anhidrido acido carbox{lico, disueltq

en un poco de etanol, es puesto en la mezcla después de

de mangeneso se mezcla con la solucidn adipato-diaminos
hexametileno &l 50%, el dioxido de titanio en dispersidn

| se afiade 30 minutos despuds de haber alcanzado la presidn
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de 18 atmésferas y el compuesto fendlico, el compuesto
fosforoso, y el acido decarboxilico o snhidrido &cido can
boxilico, disuslto en un poco de etano son afiadidos des-
pués de la evaporaciln del agua. '

La composicidh polycaprolactam se realiza ca=
lentando ocaprolactam a 909 C, mezclandolo con 1% de agua
y calentdndolo en autoclave dqurante 2 horas s 2502C, En-
tonces se suelta la presién y se contimua la poli-con- |
densacidn a la misma temperaturs durante 4 horas en una
gtmésfera nitrégena. La adicidn de estabilizadores y de
cualguier bioxido 'de titanio o agentes clarificantes
dpticos puede tener lugar en diversas fases durante la
manufactura. En el ejemplo IV el componente fendlico, el
componente fosforoso, Yy 1a sal de mangesneso son Qﬁadidos
al caprolactam juhto con el 1% de agua, y el anhidrido
decido carboxflico, disuelto en un poco de etanol, se afia-
de cusndo la presidn ha sido aflojada.

De las composiciones poliamidas obtenidas se
fhilan en fugidn fibras en la manera habitual y se compa-
ran con fibras que no contienen establlizador y con fi-
bras conteniendo diferexitee combinaciones de solo tres
Pde los cuatro estabilizadores usados en la presente in=

vencidn., La viscosidad relativa es determinadas a 252C.

obre una solucidn al 11% de la composicidn poliamide en
acido formico al 90%. La prueba de celentemiento es lle-
ade & cabq. con un "Thermotest Rhodiaceta" desarrollado
épor.Rho&iaeeta S.A, Paris, y fabricado por la "Societe
pour la Diffusion des appareils de Mesure et de Controle
:S.A.“, Taasin-la-demi-lune,' (Rhone), Francia. En esta

i

prueba peqguefias hebras son puestas en contacto. durante



320

325

330

335

340

345

1en la misma maners conteniendo 1'1% dioxido de titanio

_ 282 @@ -12 -

60 segundos con placas de metel calentadas a temperat;p
rae entre 210 y 2402C, después de lo cual el color de la
modeja e8 apreciado visualmente. |

Al llevar a cabo la prueba de irradiacié@, se
usan fibras que no contengan agente clarificador optico,
puesto que estos agentes son descompuestos por la luz
y pued#n volverse emarillos ellos mismos. Las fibras son
expuestas a la luz solar de uns intensided igual a 7 de
los stendard agules, de acuerdo con Xa prueba 95810 de 1&
Swiss Standard Institution (SNV) y subsiguientemente
guardadas en la oscuridad durente tres meses, después de
lo cual son comparados los colores de las fibras expues~
tas a la luz y de las no expuestes.

| Todos los pbrcentajes de cantidades de materia-|
les mencionadas en los siguientes ejemplos son por peso
del peso total de la composicidn poliamids.
| BIJBMPLO I

Se hace une composicién poliamida conteniendo -
5 kgs. de hexametileno diamino adipato conteniendo 47'3
grs. (=1'1%) de daioxido de titanio y, como estabilizado=
res, 2'15 g. (=0'05%) de 2'5-di-tert-butyl-hidroquinone,
43 g. (=0'1%) de hipofosfito de sodio, 0'645 g.(=0'015%)|
de laotate manganous, igual a 30 partes de manganeso por
milldn de pertes de poliamido, y 23'65 g. (=0'55%) de |
anhidrido-gcido~benzoico. Las briznas de poliamida obte-
nidas son blanco puro. '

Las briznas de.poliamido hechas por comparacién

y 0'17% de dcido acético como terminador de cadena, pero

sin agentes estadbilizantes, tienen un marcado color mar{i;.
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EJENFLO 11
Se hilan en fusidn fibras de ums composicidn

poliamide hecha de 5 kg. de hexametileno diamino adipa-
to conteniendo 47'3 g. (=1'1%) de dioxido de titanio,

M.P." fabrieado por Ciba, A.G. Basilea Suiga, y, como
estabilizadores, 2'15 g. (=0'05%) de 2°'S-di-tert-butyl-
hidroquinone, 4'3 g. (=0'1%) de hipofosfito de sodio,
0'645 g. k: 0'015%) de mangenous lactate, igual a 30 par- '
tes de manganeso por millén de partes de poliamido, y
23'65 g. (=0'55%) de anhfdrido écido benzoico. la vis-
copidad relativa de las fibras es 31'5, su fuerza téngil
5'9 g./ denier, y su elongacidn a la roturs 2%'6%. Nin-
guna diferencie pudo ser detectada en el color de las
fibras entes y después de calentar a 2259C; en ambos ca-

Fibras hechas de la misma manera, pero sin adi-
cidn de wn agenté clarificante éptico, son sometidas a
la prueb; de irradiacién. Tanto las fibras expuestas a
la luz como las no expuestas muestran las misme blancura.

' Fibras hechas pare &omparacién de le mwisma ma-
ners oonteniendo dioxido de titanio y 0'17% de deido
acético como terminader de cadens, pero sin agentes es-
tabilizantes, tienen una viscosidad relativa de 32'2, una
fuerze teneil de 5 g./denier, y una elongacién a la ro-
tura de 27'1%. Mientras que el color de las fibras es
originalmente marfil-blanco, se vuelve fuertemente ama-
rillo cuando las fibras son calentadas a 2258C o cuando

gon sometidas a la prueba de irradiacidnm,

Se hacen fibras para comparacién de la misma _!

——
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manera conteniendo de dioxido de titanio y solsment
tres estabilizadores, a saber:

_ a) 0'1% de hipofosfito de sodio, 0'015% de manganous

380 lactate, igual a treinta partes ds manganeso por

nillén de partes de poliamido, y 0'55% de anhidri-
do-acido-benzoico, o '

b) 0'05% de 2'S5-di-tert~butyl-hidroquinone, 0'015%

" de, manganous lactate, igual a treinta partes de

385 manganeso por milldn de partes de poliamido, ¥
- 0'55% de auhfdrido-dcido-benzoico, ©

0) 0'05% de 2!'5-di-tert-butyl-hidroquinone, O'1% de

hipofosfito de sodio, y 0'55% de anhidrido-acido-
benzoico, o .

390 d) 0'05% de 2'5-di-tert-butyl-hidroquinone, 0'1% de
hipofosfito de sodio, y 0'015% de manganous lac-
tate, igual a treinta partes de mangeneso por mi-

- 116n de partes de poliamido (afiadiendo 0'17% de
acido acético como terminador de cadena).

395 Aunque el color de todas las cuatro clases de

fibras es originalmente blanco marfil, se vuelve mas O

menos marcadamente amarillo cuando lag fibras son calen-

tadas a 2202C, o cuando son éopetidas a la prueba de 1rrar
diacién.

400 EImELo 111

Se hilan em fueion fibras de - composicidn

‘ipoliamids hecha de 5 kg. de hexametileno diamino-adipato

conteniendo 1'1% de dioxido de titanio, 0'1% de "Uvitex

M.P. y, como estaebilizadores, 0'05% de 2!5-di-tert-butyl-

405 hidroquinone, 0'25% de fosfato trifenil, 0'01% de oxale~

[t0 de manganeso igual & 38 partes de menganeso por milldnm
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de partes de poliamido, y 0‘55% de anhidrido dcid0 hexas-
hidropthalico. La viscosidad relativa de las fibras es
34'5, su fuerza temsil 6'2 g./denier, y su elongacidn a
la rotura 24'1%. El color de ias fibres tanto aentes como
después de calentar a 2252C. es un blanco puro.
EJEMPLO IV

Se hilan fibras en fusidn de uns composicidn
poliamida hecha de 5 kg. de caprolactam conteniendo como
estabilizadores 0'05% de 2'5-di-tert-butyl-hidroquinone,
0'1% de hipofosfito de sodio, 0'01% de oxalato mangancso,
igual a 38‘partes de manganeso por milldn de partes de
poliamide y 0'225% de anhidrido-acido-benszoico. La vis-
cosidad relativa de las fibras es 28'5, su fuerze tensil
5'0 g/denier, y su elongacidn a la rotura 15'3%. El co-
lor de las fibras tauto antes como deqpués de calentar-
las a 2108C. o sometiendolas a la prusba de irradiscién
es un blancobpuro;

Fibras hechas para comparaciin en lg misma na-

rnera poﬁteniendo 0'17% de 6cido acético como terminsdor
a

e cadena y esin agentes estabilizantes son originalmente
blances, pero se vuslven fuertemente amarillas al calen-
tarlas a 2102C,

EJEMPIO V
Se hilan en fusidn fibras de una composicidn
polianmida hecha de 1.000 kg. de adipato-diamino-hexameti-
leno conteniendo 1'9% de dioxido de titanio y, como es-
tabilizadores, 0'05% de 2'2'-metileno bis=-(4-metyl=6-tert:

tyl-fenol), 0'3% de fosfato trifenil, 0'01% de oxalato
manganoso, igual a 38 partes de manganeso por milldn de
jpartes de poliamido, y 0'4% de anhfdridoedcido~benzoico._!
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La viscosidad lag fibrss es 36'6, su fuersza

tensil 5'8 g./denier, y su elongacién a la rotura 31'14%.
El color de las fibres tanto autes como después de ca-
lentarlas a 2252C. es un blanco puro. Cuando las fibras
se someten a laAﬁrueba de irrediacién, tanto las expues-
tas a la luz como las no expuestas muestran la misme
blancura. .
EJEMPLO V1

Se hilan en fusidn fibras de una composicién
poliemide hechs de 1.000 kg. de adipato~diemino-hexameti~
leno . conteniendo 1'9% de dioxido de titanio y, como es-
tabilizadores, 0'05% de 4'4'-butylidene bis-(6-tert-
butyl-m-cresol), 0'3% de fosfato trifenil, G'01% de oxa~
lato manganoso, igual a 38 partes de mangsneso por mi-
11én de pertes de poliamido, y 0'4% de #nhi&rido—écido—
benzoico. La viscosidad relativa de las fibras es 34'S,
su fuerza tensil 7'2 g+/denier, y su elongacién & la ro-
turs 16'6%. El color de las fibras tanto antes como des~
pués de calentar a 2252C, o cuando son sometidas a la
prusba de irrsdiscién es un blanco puro.

' . BJEMPIO VII

Se hilan en fusidn fibras de una composicidu
poliamide hecha de 5'5 kg. de adipato-diamino~-hexameti-
leno conteniendo 1'9% de dioxido de titanio y, como ea-
tabilizadores, 0'05% de 2'2'-metylens-bis~(4-metyl-6-tert
butyl-fenol), 0'3% de fosfato trifenil, 0'01% de oxalato
manganoso igual a 38 partes de manganeso por milldn de
partes de poliamido, y 0'4% de écido adipico. La viscosi~-
ded relativa de las fibras es 3%, su fuerza tensil 6'6

g./denier, y su elongacién a la roturs 26%. EL color de |



-3

3 4

470

475

480

485

490

495

_ _ 2 8 2{5 9@, 17 -
las fibras tanto antes como después de calentar a 2259C,
o cuando se somafen a la prueba de irradiacidn es un
blanco ﬁuro. :
EJEMPLO VIII

Se hilan fibras de una composicidn poliamida
hecha de 5 kg. de adipatoniamino~hexametileno contenienm
do 1'9% dé dioxido de titanio y, como estabilizadores,
0'05% de 2'2'-metileno-bis-{4-etyl-6-tert-butyl-fenol),
10'2% de fosfato trifenil, 0'01% de oxalato manganoso,
igual a 38 partes de manganeso por milldn de partes de
poliamido, y 0'48% de doido terefthalico. La viscosidad
rslativa de las fibras es 45, y su color tanto antes como
después de calentar a 2209C, y cuando se somete a la prue-
ba de irradiacién es wn blanco puro.
' | ESEMPIO IX

Se hilan en fusidn fibras de una composicidn
poiiamida.hecha de 5'5 kg. de adipato=diamino~hexameti-
leno conteniendo 1'9% de dioxido de titanio y, como es-
tabilizadores, 0'05% de 2'2'-metylenc=bis~{4-metyl-6~tert|
butyl-fenol), 0'2% de fosfato trifenil, 0'01% de oxalato

L

mangsneso, igual a 38 partes de manganeso por milldn de
partes de poliamido, y 0'81% de dcido sébénico. 1a visco-
sidad relativa de las fibras es 46, y su color, tanto
antes como después de calentar a 2208C, o cuando se so—
meten a la prueba de irradiacidn, es um blanco puro. De
le misma composicidn poliamide se hilan hebras que tienen
un t{tulo de 40 denier y compuestas de 13 filamentos.
Cinco maestras de tejidos son tejides de las hebras, uns

de las cumles se deja sin tratar, y las otras son lava-

das durante treinta mimutos en una solucidn acuosa man- _|
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lracidn, pero conteniendo, en lugar de acido sebécico

tenide a una temperatura de 702C. y conteniendo 5 g. de
jabdn y 2 g. de sosa por litro; secéndolas después 8.
402C, El lavedo y secado se repite diez veces, después
de 10 cual las telas lavadas muestran el mismo color blan
c0 que la muestra no tratada.

Fibras hechas de la misma manera, pars compa=

0'46% de acido caproico, tiemen una viscosidad relativa
de 37. El1 color de las fibras es originalmente blanco
maxrfil y se Quelve marcadamente amarillo al calentarlas
a 2208C. o al someterlas a la pruebs de irradiaciém.

| . N 0T 4
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En esta Patente d¢ Iuvencidn se reivindica:

12,~ Procedimiento de faebricacidn de composicio
nes poliamides estebilizadas, sintéticas, gque son subs-
tancialmenté exentas de color y de buena establlidad con-
tre decoloracidn por calor © luz, que comprende la incor-
poracidn a estos poliamidos durante la poli-condensacidn,
de un agenﬁp estabilizante consistente en lo esencial de
(1) un fenol termalmente estable, (2) una sal o ester de
un oxi-acido fosforoso inorganico, (3) una sal de mange-
neso, y (4) un dcido dicarboxilico organico o un anhidri-
do dcido carboxilico organico.

29.~ Procedimiento segun la reivindicacidm 1,
en el cual el agente estebilizante comprende: (1) entre
0'02 y 0'2% de 2'5-di-tert-butyl-hidroqﬁinone, 2'2'=moty=-
lene-bis~(4-metyl-6-tert-butyl-fenol), 2'2‘'-~metylene-bis~
(4metylebmtert=butyl=fonol), & 4'4'-butylidene=bis=(b=terit-
butylem—crescl); (2) entre 0'05 y 0'5% de hipofosfito de

sodio o fosfato trifenil; (3) entre 20 y 80 partes de men-
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ganeso por milldén de partes de composieidn poliamida en
la forme de lactato manganoso, oxalato mangénoso, 0 hi=-
pofosfito menganoso y, (4), entre 0'2 y 1'0% de acido
ad{pido, dcido sebacico, gcido terefthdlico, anhidrido-
écido-benzoico, o enhidrido 4oido hexa~hidro-phtélico,
estando las proporciones basadaes en el peso total de la
composicidn, Y

39.~ YPROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE COMPOSI~
CIONES POLIAMIDAS ESTABILIZADAS®", de conformidad en un
4040 en lo esenclel y fines industriales a lo descrito
en la prece&ente menmoria descriptiva.

Epta memoria consta de DIECINUEVE hojag escri-
tas o mecanografisdas por una qola cara a doble espacio
en 537 1{neas.

Madrid, 14 de enemo de 1963

Por autorizacidn de{la interesada.
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