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PATENTIE DE  INVENCION
por VEINTE afios.

en Espafla a favor de la razén social NIPPON -
RAYON CO., LTD, entidad Japonesa situada en
5, Ujitonouchi, Uji-shi, Kyoto-fu (JAPON),So
ciedad Anénima organizada de acuerdo con las

leyes del Japdnj cuya patente tiene por objeto:

" PROCEDIMIENTO PARA PERFECCIONAR LA RE
SISTENCIA A LA LUZ DE OLECFINOS POLIMERICOS =~
TENIDOS

&EVEVEVEVEVEVE

MEMORT A DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un pro
cedimiento para perfeccionar y mejorar la resis

tencia a la luz de oleofinos poliméricos tefin
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Por lo general, se ha conseguido un éxi-
to brillante mediante materias colorantes bd
gicas y catidnicas, pero su resistencia a la
accidn de la luz no ha sido muy satisfactoria.
Por consiguiente, cuando se hace uso de las
materias colorantes antes mencinadas, las fi
brag sintéticas tefiidas y demds articulos ba

sados en oleofinos poliméricos poseen una re

. sistencia a la luz extremadamente baja, de =

modo que dichas materias colorantes no pue—-
den utilizarse précticamente.

Como resultado de extensas investigacio-
nes para perfeccionar la resistencia a la luz
de los oleofinog poliméricos gue se tifien con
materias colorantes bdsicas y catidnicas y pa
ra poner en uso prdctico &stos oleofinos poli
méricos tefiidos, se ha comprobade y hallado -
gue la adicidn de tintura de yodo a un bafio -
de tinte o el pos-tratamiento de oleofinos po
liméricos tefiidos con yodo o con yoduro de hi
drégeno mejoran extremadamente la resistencia
& la luz de los oleofinos poliméricos que se
han tefiido con las materias colorantes auntes
indicadas y también con materias colorantes ~
deidas.

De geuerdo con la caracteristica prineipal
de la presente invencidén, el procedimiento pa-

ra perfeccionar la resistencia a la luz de oleo
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finos poliméricos tefiidos comprende el tefiir
los oleofinos poliméricos en un bafio de tine
te que contenga yodo o yodurc de hidrégeno,-
cono agentes guxiliares,

De acuerdo con otra caracteristica de la
presente invencidn, por lo tanto, el procedi
miento para perfeccionar la resistencia a la
luz de oleofinos poliméricos tefiidos compren
de el po-tratamiento de los mismos con yodo
o yoduro de hidrégeno.

El procedimiento para perfeccionar lasg =
propiedades de tefiido de las fibras polioleo
finas sometfendolas a procedimiento es bien
conocido ya,pero.en la presente invencidn, el
yodo se utiliza pars mejorar la resistencia
2 la luz de oleofinos poliméricos tetiidog -
con materias colorantes bdsicas, catidnicas,
o 4cidas. -

 Por consiguiente, la presente invencién es
distints =8l procedimiento previo para el pre-
-tratanpiento de oleofinos poliméricos con yo-
do, ya que el fin de aquéllas es mejorar la -
registencia a 1la luz y el fin de éste es per-
feccionar la tefiitbilidad.

Las fibres sintéticas y articulos modela-
dos basados en oleofinos poliméricos que aqui
ge mencionan, son los producidos de polioieogi
nop solom, mezeclase de polioleofinos y otros

pol{meros, mezclas de polioleofinos y compues
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tos orgédnicos con un peso molecular bajo,po-

limeros injertados basados en polioleofinos

y copolimeros de polioleofinos con o0tros w—

compuestos.

ILos tratamientos con otros haldgenos y -
halogénidos, a excepcién del yodo y del yodu
ro de hidrégeno, ejercen poco efecto en la -
mejora de la resistencia a la luz de oleofi-
nos poliméricos tefiidos con materias coloran
tes bésicas y catidnicas. Ademds, los tratamien
tos con otros compuestos, conocidog como agen
tes opacos, como son el benzofenol, el benzi
triazol y sus derlvados, tampoco ejercen nin
gin efecto en el hecho de mejorar la resistencia
a la luz de oleofinos poliméricos teilidos con
materias colorantes bdsicas, catiénicas o dei
das.

Aungue todavia no estéd claro el mecanismo
de cdmo puede mejorarse la resistencia a la -
luz de oleofinos poliméricos tefiidos, tratados
con yodo o yoduro de hidrégeno, puede conside-
rarse que el yodo o el yoduro de hidrdégeno en
dichas fibras y otros artfculos absorben la -
energfa de los rayos del sol y evitan la des~
conposicién de las materias colorantes bisicas,
catidénicas, etc.

En caso de gue se utilicen yodo o yoduro -~

de hidrégeno como agentes auxiliares durante -
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el procedimiento de tefiido, de acuerdo con la
presente invencién se tifien, por ejemplo, fi-
bras sintéticas u otros artfculos basados en
oleofinos poliméricos en un bafio que contenga
las cantidades necesarias de mat-erias coloran
tes bdsicas y un 0.5 a un 15 por ciento de yo
do sobre el peso de las fibras. En éste caso,
el yodo se disuelve previamente con un disols
vente apropiado y después se afiade al bafio de
tinte. E1l tefiido se lleva a efecto a un pH da
do y a 1002 ¢ durante 0.5 - 2 horas, y los —
oleofinos poliméricos tefildos obtenidos pre—-
gsentan una excelente resistencia a la luz.

En caso de que se sometan oleofinos poli-
méricos tefilidos a pos~tratamiento con yodo o
yoduro de hidrégeno, en la presente invencién,
por ejemplo, las fibras sintéticas u otras'gg

terias basadas en oleofinos poliméricos tefii-

- dos con meterias colorantes bdsicas o catidqi

cas, ge gometen a tratamiento en el bhafio, en
el que se disuelve el yodo o el yodurc de hif
drdgeno en agua,alcohol, cloroformo o una digo
lucién acuosa de yoduro de potasio, a la tem-
peratura ambiente antes indicada, durante un
perfodo de tiempo que oscila de varios minu--
tos & dos horas y después se aclara lo sufi--
ciente. Ademds, éste tratamiento puede llevar

se a cabo con vapor de yodo o de yoduro de hi
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" La presente invencifn puede aplicarse

drégeno.

en caso e que los oleofinos poliméricos se
tiflan con materias colorantes bdsicas, ca~-~
tibnicas o dcidas después del tratamiento -

gufmico, como son la clorinacién, sulfona=-

" cién y tratamientos 4cldos y aminotratamien

tos de ellos.,

La resistencia a la luz de oleofinos po
liméricos tefiidos sujetos al pos-tratamiento
no puede compararse con la de los no sometg
dos a tratapiento. Por ejemplo, si la resis
tencia a la luz de oleofinos poliméricos te
fildos con materias colorantes bdsicas es so
lemente del Grado 1, de acuerdo con el Ensa

yo AATCC cusndo estédn sin tratar, se convier

te en el Grado 4 6 6, o nds alto todavia,des

pués de haber sido sometidos a tratamiento
con los procedimientos anteriormente indica
dos. -

Los siguientes ejemplospodrédn servir de
ilustracidén de la presente invencidn, pero -
nc son de cardeter limitativo en 1o que 8 ==
ella respectsa.

EJEMPLO 1

Una materia de polipropileno cristalino,
con un peso molecular medio de 77,000, se mez

cldé con un 3% por peso de octadecilamina y -~
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big~estereanida de nmetileno, regpectivamente,
y posteriormente fué cocida a una proporcién
de cocimiento de 5 después de haber sido so~-
metida a centrifugacién a 2402 ¢. La fibra ~
resultante fué sometida a tratamiento‘de un
bafo de una disolucidn de dcido hidroclorico
al 20% a 1002 ¢ durante 30 minutos, se neutra
1izé con una disolucién de carbonato sédico y
después se aclaré lo suficientemente con agua
fria. La fibrass{ tfatada se tifi6 en un bafio
alcalino débil conteniendo las materias colo-
rantes bdsicas o catibnicas indicadas en el -
Cuadro I, a los 100§ C, durante 60 minubos.Des
pués de tratados en un bafio conteniendo un 5
por ciento {por peso de laa fibras) de yodo -~
disuelto en 10 g/l. de disolucién acuosa de -
yoduro de potasio a 902 ¢ durante 30 minutos,
los materisles tefiidos se.aclararon lo sufi-
cientemente y después se enjabonaron.

La resistencia a la luz de los materiales
tefiidos asi tratados, se mejoré enormemente en
comparacidn con los materiales no sometidos a
éste tratamiento indicados en el Cuadro I.Las
resistencias a la luz del Cuadro I estdn cal-
culadas por el Bnsayo AATCC, utilizando un con

tador Pade~O-meter.
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VAR

Materiss colorantés Resistencia  Resgistencia
a la lug de a la luz de
materias te materias te
fildas,trate nidasg,sinsB
das can yodo. meter a tra

tamiento.

Concentracién de Au
raming (C.I. Amari-
1lo bédsico 2) (clase) 4 (clase) 1

¢concentracién de Flo
xina Astra FF (C.I.
Rojo bdsico 12) 5 1

Verde Malaguita (C.I. »
Verde bdsico 4) 4 ‘ 1

Azl Puro Victoria
BOH (C.I.Az12) bési-

co 7) . 4 | 1
Violeta cristal (C.I. .
Violeta bdsico 3) 5 2

Amarillo Astrazona
GRL (Marca Comercisl
farven-fabriken Ba-

yer A.G.,Lever Kusen) 5 2

Naranja Astrazona R

co 22) 4 1
Negro Astrazona M 5 1
EJEMPLO 2.

Un material de polipropileno eristalino con
un peso medioc molecular de 77,000, se mezcld --
con un 5 % por peso de resina polieterestérica
preparada de una mezcla de 4eido benzdico hi- -
droxilado, tereftalato dimet{lico ¥y glicol eti-

lénico, y se cocid posteriormente & una propor-
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cién de cocimiento de 5, después de centri-
fugaqi6n a 2702 ¢.

La fibra as{ obtenida se t;ﬁé en un bafio
alcalino débil conteniendo un 5% (mobre el -
peso de la fibra) de yodo disuelto en 10 g/l.
de una disolucidn de yoduro de potasio y las
materias colorantes bdsgicas y catibnicas in-
dicadas en el Cuadro II, a 1002 ¢, durante -
60 minutos.

Ia resistencia a la luz de los materieles
asi'obtenidos se mejord enormemente en compa-
racidn con los materiales teflidos sin adicién
de yodo en un bafio de tinte, segln el Cuadro
II. Las resistencias a 1la luz dei Cuadro II,-
estdn calculadas por el Ensayo AATCC, utili--

zando un contador Fade-O-meter.

CUADRO IT

Materias colorantes Resistencia Resistencisa
a la luz de a 1a luz de
materiales materigles
tefiidos con tefiidos gin
adicion de adicién de
yodo. yodo.

Auramina OH (C.I. -

Amarillo bdsico 2) {clase) 4 (clase) 1

Concentracidn FP de

Floxins Astra (C.I.

Rojo bdsico 12) 5 1

Verde Malaquita(C.I.

Verde bdsico 4) 4 1
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Violeta cristal -
(C-Ic ViOIeta béSi-
co 3) 5 2

Haranja Astrazona R
{C.1. Naranja bdsi-

co 22) 4 1
"Rojo Astrazona 6B 4 1
BIEMPLO 3.

Después de sometida a tratamiento con una di-
solucién conteniendo hipoclorite de caleio y --
d4cido hidrocldrico, la fibra de polipropileno
se +ifi6 en un bafio alcalino rebajado contenien-
do materias bdsicas o catidnicas, segin se indi
ca en el Cuadro III. El material asf obtenido -
en el tinte, se sometif a tratamiento en una di
solucifén acuosa de un 5 % de yodo (sobre el pe-
so de la fibfa ¥y un 25 %4 de yoduro de potasio
(sobre el peso de la fibra), a 902 C, durante -
30 minutos, se aclard lo suficiente y se enjabo
né. |

La resistencia a la luz de los materiales -
tefiidos asi tratados fué enormemente mejor en =~
comparacién con los no sometidos a tratamiento
que se indican en el Cuadro III. Las resisten--
cias & la luz del Cuadro III estén calculados -
con el Ensayo AATCC, utilizando un contador Fa-

de-0O-meter.
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CUADRO III

Materias colorantes  Resiastencia  Resistencia
. a la luz de a la luz de
materiales/ materiales/

teflidos, tra tefiidos,sin

tados con - gsometer a -

vodo. tratamiento.
Verde Malaquita'(c.I.
Verde bésico 4) (clase) 4 (clase) 1
Azul Puro Victoris
BOH (C.I. Azul bdsi -
co 7) 4 1
Amarillo Astrazona GRD 5 2
Naranja Astrazona R
(C.I. Naranja bédsico
22) 4 1

- Descrita convenientemente la naturaleza de
la actual,Patente de ?nvencidn, como-asimismo la
forma de poderla llevar a la prdctica para con--—
vertirla en una realidad industrializable, se ha
ce constar que en la misma, serdn susceptibles -
de introducir, todas aquéllas modificaciones de
detalle que las circunstancias y la prédctica pu
dieran aconsejar, siempre y cuando que con lag -
variantes que se introdugecan no se cambie, alte~
re o modifique la esencialidad del objeto descri
to. |

A‘los efectos de la prioridad y de conformi~

ded con lo dispuesto en los convenios internacio

nales de los que Espafla es signataria se reivine

dica expresamenie la obtenida en la solicitud --
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formulada el dfa 22 de Pebrero de 1.962 en el

. e,
-1 %\ N

Japén con el ndmero 6050/62, por la Nippon Ra
yon Co.,Ltd.
¥ O T A

5= Se declaran como de novedad y propiedad pa
ra todo el territorio espafiol, el contenido de

las giguientes,

REIVINDICACTIONES@S:

10.~ | 18,.- Procedimiento para perfeccionar lz re-
sistenéia a la luz de oleofinos poliméricos te-
fiidos, caracterizado por el hecho de que los oleo
finos poliméricos se tifien en un bafio de tinte
conteniendo yodo o yoduro de hidrégeno, como -

15 - agenties auxiliares.

28.- Procedimiento para perfeccionar la re-
sistencia a la luz de dleofinos pol{mericos tefii-
dos, segin anterior reivindicscidn, caracteri—-
zado por el hecho de que los olecofinos polimé:i

20,.- cos teilidos se someten a un pos~tratamiento con
yodo o yoduro de hidrégenoc.

32,- Procedimiento para perfeccionar la re-
sistencia a la luz de oleofinos poliméricos te-
ﬁidos,:segdn anteriores reivindicaciones, en el

25 .- que las fibras sintéticas y otros artfculos ba-
‘ sados en oleofinos poliméricos son los produci-

dos de polioleofinos solos, mezclas de polioleo
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finos y otros polimeros, mezclas de polioleo
finos y compuestos orgénicos con un bajo pe-
so molecular, polimeros injertados basados -
en poiioleofinos y copolimeros de polioleofi
nos con otros compuestos.

48,.~ "PROCEDIMIENTO PARA PERFECCIONAR LA
RESISTENCIA A LA LUZ DE OLEDPINOS FOLIWMAZRICOS
TENIDOS "

Todo ello, conforme se describe y reivin-
dica en la presente memoria que consta de TRE
CE Hojas escritas a mdquina por una sola de -~

sus caras.
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