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Bota inveneidn ec re’icre o la nroduceidn y uso
de nuevos compuestos, o ooher deides glcanoicogs sulfofeng
wie, sulfofeniltio- ¥y sulfofecnilsulfoail sustitnicos, sug

cales sulfonato do neteles clealinng v loo éateres carbo-

v

s

xilato de aleohilo de los mimmans, Gsto invaneidn se ref

L

rc tembién a nuevos poli:eros As condensaeidn y & articu-
los textiles, es decir fibres, filomentos, hilos, agsi como
o nelievlos v a otras estrveturas de dichos wolineros, que
tiere wa efinided mejorala wara log enloreatco.

Los nuevos comnuestios de esta invencidn noeden
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ncer reyrescntados por la sisuiente férmule seneral:

Y - (C

nHZn)COOR

e

on la cue X desizna un rodiecal sulfo (-SOBH) 0 motalsvelTo
(~804H)3 M desisma un dtomo de metel ploelino como mor
sjenrzlo un 4tomo de litio, sodio, wotusio, rvbidic o co-
sio y, wreferiblemente, desigha un atomo a¢ matel sleclino
que tiene un nimero atbmico de 3 ¢ 19, es decir un £iono
de litio, sodio o notusio; Y desimaa vn dtomo de oxireno

o de azufre, o un radical sulfonilo; n desizna un catoro
que ticne un valor de 1 a 12 y preferiblemcnte de 1 & 83
vy R designa un raedical slcohilo que conticne de 1 a 3 &t
nos de cervono, tal come un roiiend wetilo, ctilo, »nropilo,
butilo, isobutflo, pentilo, hovilo, 2-metilpentilo, R-etil
putilo, heptilo, octilo, o 2-ctilhexilo, de los cuales

los redicales alcohilo infcriorss que contionen de 1 o 4

£tomog de carbono son los nrefsridos.

Asi, a titulo e ilustroeidn odicional, los nug
vos conniicstos de esto invencidn ineluyen 1los doidos sul-
fofenoxialeanocicos, sus sslesz svlfonato de metoless aleali
708 ¥ 10s esteres carboxiloto de aleohilo de los nismos,

representados por la giguiente Térmula subrendricos

0 - (C_Hy,) COOR
II X

C=e
&
<N
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que X, ny R son coro se han definido erriba. Couwo

commuestos tinicos de estos, se nueden mencionar:

deido
dcido
LGPy
acido
4dcido
S
acido
deido
deido
rd

acido
doido
r S
acido
dcido
acido
l )
acido
decido
! S
aeido
2 .
gcido
dcido
doido
deido

deido

(2~-sulfofenoxi) scético,

(2-/ sodiosulfo/ enoxi)eedtico,
(3-sulfofenoxi) acdiico,
(3-/Titiosulfo/Tenoxi) ecdtico,
(4~sulfofenoxi) acdtico,
(4~/potasiosulfo/Fenoxi acético,
3~(4-sulfofenoxi) providuico,
3-(4-/sodiosulfo/Feroxi) pronidnico,
4~(4-sulfofenoxi) butiriso,
4~-(4~/Titiosulfo/fenoxi) butirico,
5-(2-sulfofenoxi) vsontancieco,

5-(2-/ potasiosnlfo/fenoxi) pentancico,
6-{(3-sulfofenoxi) hexanoico,
6-(3~/Sodiosulfo/Tenoxi) hexanoico,
221116 (4msul FOPunoxi) hexancico,
2-etileb-(4~/Titiosulfo/fenoxi) hexenoico,
8~{4-sulfofenoxi)octanoico,
0=(4=/Potasiosulfo/Tenoxi) octanoico,
12=(4=sulfofenoxi) dodecanoico,
12=(4~/S0di0sulfo/Tenoxi) dodecanoico,

{o-sulfofenoxl) acetato de metilo

(2=/s0diosulfo/fenoxi) acotuto de metilo,

(3-sulfofenoxi) acetato de metilo,

(3=/Titiosulfo/fenoxi) acetato de metilo,

{4-sulfofenoxi) acetato de metilo,

(4-/potesiosulfo/fenoxi) aceteto de metilo,

3-(4-sulfofenoxi) propionato dc oetilo,
3~(4~/sodiosulfo/fenoxi) propionsto de octilo,

-~ 2R
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A={4=splfofenoxi) butirate de 2-etilhexilo,
fe{A=/Titiosulfo/fenoxi) butirato de P-ctilhexilo,
5={2-sulfofenoxi) pentenoato ce butilo,
5-(2-/potasiosulfo/fenoxi)nentanocato de butilo,
G=(3-sulfofenoxi) hexanoato de »ropilo,
6~(3~/sodiosulfo/fenoxi) hexanoato de propilo,
2=6til=bm(4=~sulfofenoxi) hexsnoanto de ctilo,
2-6til=-6=(4~/TitiosulTo/fenoxi) hexanoato dc otilo,
8-(4-sulfofenoxi) octanoato de metilo,
8~({4=/Dotasiosvlfo/fenoxi) occtanoato de metilo,
12-{A~sulfofenoxi) dodecenoato de metilo, y
12~(4~/s0diosulfo/fenoxi) dodecanoato de metilo.

Los nuevos commucstos de ests inveneidn inclv-
ven tembidn los deidos sulfofeniltioaleanoicos, sus sales
sulfonato de meteles alecalinos, los esteres carvoxilato de
cleohilo de los mismos, represent:dos nor la Férmwls sub-

zenérica siguiente:

$ - (C.IL, ) COOR
III X n-2n

cn la que X, ny R son como Se han definido arriba. Como
compuestos tinicos de estos, se nueden mencionar:

deido (2-sulfofeniltio) mecético,

Zeido (2-/Sodiosulfo/feniltio) acédtico,

deido (3~sulfofeniltio) acético,

Scido (3-/Titiosvlfo/feniltio) acdtico,

doido (4-nulfoteniltio) acéiico,

deido (4-/potasiosulfo/7eniltio) ecético,

Zeido 3-(4-sulfofeniltio) pronidnico,

— 4. - : :,’ ’V.-.vz' .)
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dcido 3=(4-/sodiosulfo/feniltio) pronidaico,
dcido A-(4~sulfofeniltio) butirico,

dcido 4-(4=/Titiosulfo/Teniltio) butirico,

dcido S5=(2-sulfofeniltio) nentenoico,

deido 5=(2-/potasiosulfo/Teniltio) pentancico,
dcido 6-(3=-sulfoleniltin) haexenoico,

deido 6-(3-/sodiosulfo/foniltic) hexenoico,

deido 2-2tileb-(4-sulfoieniliio) hexanoico,

80130 2~etil=6m{4=/Titiofeniltio) hoxanoico,
dcido B-(4=-sulfofeniltio) cctancico,

dcido Om(l=/TDotasiogulfo/feniltio) octanoico,
Zcido 12-{4-sulfofeniltio) dodccenoico,

deido 12-(4-/sodiosvlfo/Teniltio) dodscznoico,
(2=~sulfoleniltio) aceteto de metilo,
(2=/s0diosulfo/feniltio) ccctoto de metilo,
(3-svlfofeniltio) scetatc de metilo,
(3-/Titiosvlfo/feniltio) ccetoto de metilo;
(4=sulfofeniltio) acetato dc metilo,
(4=/Dotasiosulfo/Teniltio) acetato de metilo,

3~ (4~sulfofeniltic) pronionsto de octilo,
3=(4=~/sodiosulfo/feniltio) nropionato de octilo,
f=(4-cvlPofeniltio) butireto ¢ 2~ctilhexzilo

4= (4=/Titiosulfo/Peniltio) butireio de 2-ztilhexilo
5«(2=gulfofeniltio) pentcnonto de butile,
5-(2-/Dotasiosulfo/Feniltio) peatanosto de butilo,
6~{3~svlfofeniltio) hexencmto dc nronilo,
6-(3=/scaiosulfo/feniltio) hexrnoato dc nronilo,
2-0til-6-(4=—sifofeniltio) hexanooto de ctilo,
2-etil=6-(4~/Titiosulfo/“cniltio) heusnoato d¢ ctilo,

S={f=slfofeniltio) octrnonto de netilo,

5- 263239
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O (4=/Dotesiosvlfo/feniltio) octanoato de aetilo,
12=(4=srlfofeniltio) dodecononiso de metilo, ¥
2-{4~/Sodiosvlfo/Teniltio) dodcernoato de metilo.

Ios muevos comducsios de esta inveneidn inclu~
yen edemds los dcidos sulfofcailsulfonilaleanoicos, sus sg
les sulfonato de medclus vicalines, ¥y loo esteres carboxi
lato de slcohilo de los misacs, reyrcsentilos »or le si-

=rients “drmula subgenérice:
802 - (Cnnen)COOR

Iv wr

en 1z que X, ny R son cono sc ann deTinido arriba. Como

tinicos de estos comrueston se nueden mencionar:

M

cido (2-sulfofenilsuvlfonil) acético,

do (2~/sodiosu enilsulfonil) scético,
1o (2-/sodiosvlfo/fenilsulfonil)

[ %Y
Q
PN

deido (3-sulfofenilsulfonil) aeético,

deido (3-/Titiosulfo/<enilenlfonil) acético,

dcido (4-sulfofenilsulfonil) acético,

dcido (4=/Sotesiosulfo/7onilerleonil) acéiico,

dcido 2=(4=sulfofenilsulfoail) nropidnico,

deido 3-(4-/sodiosulfe/Tenilsvlfonil) sronidnico,

fcido A=(4=sulfofenilsulfonil) butirico,

dcido 4=(4=-/Titioaulfo/Tunilsulfonil) Yutirico,

feido 5={2=-sulfofenilsulfonil) mentenoico,
5=(2-/potesiosulfo/ " :nilenlfonil) scntcnoico,

dcido G-(3-aulfofenilsulionil) herenoico,

deido 6~(3~/Sodiosulfo/fenilsnleail) heranoico,

deido 2~ctil=6-(4-sulforcnilovlfonil) hexanoico,

ok 29323
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deido 2-ctil-6-{A=/Titicrunilrulfonil/ asxonoico,
{eido O-(4-splfofenilculfonil) ocianoico,
d2ido O=(4-/votesiosulio/vunilaulfonil) oetunoico,
foido 12={A~gnlfofenilasulfonil) dodcecancico,
doido 12~(4~/Sodioculfe/fenilsulfonil) dodocenoico,
{2-zulfofenilsulfonil) :estoto dec nstilo,
(2-/sodiosnlfo/ienilsnlfoail) neatnto de metilo,
(3=sulPofenilsulfonil) acetroto de uetilo,
(3-/Titiosulfo/Tenilsulfonil) zcetato de metilo,
(4-sulfofenilesulfonil) veceti-to ¢c netilo,
(4~=/Zotasiosulfo/Feniloulfonil) ecetato dc ietilo,
2-(4—-sulfofenilsulfonil) »ronionato de cetilo
3-(4~£§odiosulfg7fenilsulfcnil) nropnionato de oetilo,
4~{d=sulPofenilsulfonil) butircto ds 2?-etilhexilo,
A=(A=/Titiosulfo/fenilsulfonil) butirato de 2=-otilhexilo,
5 ( 2=culfofenilsulfonil )pentanoate 2z butilo,
5=(2=~/H0%tasiosulfo/Penilsul fonil) pentancato de butilo,
G=-(3-sulfofenilsulfonil) hexanoato dc¢ pronilo,
6-(3~/s0diosulfo/fenilsulfonil) hexonoato de nronilo,
Pectil=b=(4=sulfofenilsulfonil) hcxanoato de etilo,
2-6t11-6-(4=/Titiosulfo/fonilenlfonil) hexanvato de ctilo,
—(2~sulfofenilsulfonil) cctonoato de metilo,
8=(4-/Dotasiosulfo/ fenilsulfonil) octenoato de metilo,
12-(4-sulfofenilsulfonil) dodecanoato de metilo, y
12—(4—[§bdiosulfg7fenilsulfonil) dodecanoato de metilo.
Ias nuevas comnosiciones de c¢sta invencidn nue=-
den ser obtenides nor diversos niétodos, los cueles, es de
advertir, no linitan la invencién de ningzin modo. Por cjem
nlo, los deidos sulfofenoxinleoncicos y sus derivedos, es
decir soles y esteres, coasideredos por este invencidn,
-T7- ;?.7?5-- 'f’éb‘:
FAR G
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nueden ser obtenidos mediante onarcciones gue incluyen la
aulfonacifn de un mieubro de via clase conocida de com—
nuestos, & sgber, 1os dcidos fenoxisleonoicos ¥y sus este~

res aleohilicos represcntedos 7or la férmula:

en la que n y R son como sc han dcfinido arribda. Como ti-
pleos de teles counuestos conocidos, SC »nueden meacionar:
4eido fenoxiacdtico
deido 3-fenoxipronidnico,
doido 4-fenoxibutirico,
dcido 5-fenoxiventancico,
deido 6-fonoxihexonoico,
deido 2-etil-6-fenoxihexanoico,
dcido 8-fenoxioctanocico,
feido 12-fenoxidodecanoico,
fenoxiacstato de metilo,
3~fenoxipropionato de octilo,
4=Ffenoxibutirato de 2~ctilhexilo,
B=fanoxipentanoato de hutilo,
G=fenoxihexanoato de nronilo,
2~gtil-6~fenoxihexanoato de etilo,
8~ fenoxioctanocato de netilo, y
12=-fenoxidodccenoato de netilo,
TLos decidos y ealeres Penoxialcanoicos descritos
en 1o que antecede vueden ser obtenidos en si, »or cjem-

nlo, mediante la reaccidn de un fenolaio de metal alcali-

Ty R @ :Z
SYw
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no con un dcido o éster haloalcanoico, e acuerdo con la

sisuiente ecuaciédn:

(US4

(cnﬁzn)coox
VI

- -'.Qu
0 (CnH2n)COOR 4 110

en la que M' designa un dtomo de metal alealino, 40l como
un dtomo de sodio, ete., X' desismna un Stomo de haldgeno
tal como un atomo de cloro, ete., ¥y n ¥ R son como sc han
jefinido arriba. Tal recceidn “ucde ser rcalizada llevan~
do el fsnolato y el dcido o dster haloalesnoico a mezecls
rezctiva en un medio scuoso 2 una temveratura de 302C a
1002C o0, cuendo se emrlea un recccionante éster, en uvn me
dio alcohdlieo, bajo reflujo.

La convorsidn del Acido o éster fenoxialcanoico
representado arriba nor la férmula V, en el corressondien
te derivado de dcido sulidénico remrescntado arriba por la
férmula II, donde X desizna el radicel sulfo, se puede
reslizar mediante procedimientos de sulfoncceidn comocidos.
Asi, por ejemplo, el dcido o éster fenoxielecnoico nuede
cer sulfonado vOr reaccidn con un cgentc de swlfonacidn
suave que comprende uns mezcla de deido sulfirico ¥y anhi-
drido acético a una teonveratura de ~15°C a 4+ 502C y, Dree
foriblemente, de 02C a 250C. Z1 #cido o éster fenoxislca-

noico de los cuales se emvlea preferiblamente el ultimo,

“s- 243239
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se introduce mejor en el agente de sulfonceidn en solu-
cibn, utilizendo 2 titulo de ilustrocién, un disolvente
inerte tal como dicloruro de wetileno, dicloruro de etile
no, acatato de etilo o semejantes. Ia relecién moler de
dcido sulfurico a anhidrido acético on el smente de sulfo
noeidn, puede variar de 0,1 a 1 noles de Acido sulfirico
nor nol de anhidrido acdtico, preferiéndose una relacidn
de 0,2 a 0,6 moles de dcido sulfirico wor mol de anhidri-
do acético. La relacidn molar de deido sulfirico ol deido
o éster fenoxialcanoico nuede variar de 0,5 a 5 molcs de
deido sulfirico vor mol del deido o doter fenoxiolcanoico,
prefiriéndose una relncidn de 0,8 a 1,5 moles dc écido
sulfirico por mol de feido o éster fenoxialesnoico.

Producido como se he descrito en lo que antcce-
de, el producto de dcido o dster fenoxinlcencico sulfono-
10 nuede ser reecuverado, si pge desee, d¢ cuclquier manera
convaniente, tal como mor eristalizacidn y Tiltracidn,
nor sislamiento como un vwroducto residual desmuds de la
evaporacidn o destilacidn de cualquier disolvenic nresen-
te. Ademds, aunque el derivedo pora-sustituido en el cusl
el redical sulfo estd situeado en le vosicidn 4 del anillo
fenilo, se produce eon uds foeilidnd, so forman tambidn
con frecuencia otros derivedos sulfonados, es decir los
derivados orto- o meto~sustituidos, 0 nueden ser obteni-
dos variando la relacidén de culfonaeidn de uvne menera que
nuede ser determinada Tor logs cxvertos en la téenica a la
Juz de esta descripeidn,

Cuando el material dc vartida empleado es el
dcido libre, es decir cuando R de la f£érmula V es hidrdge

no, ¢l yproducto sulfonado sc convicrte faciluente en el

- 10 - 293235
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-correspondiente éster corboxilato de aleohilo »or esteri-

Zicscidn de una manera convencional com un alcohol alcohi

lico que contenza de 1 a 8 y oreforiblemente de 1 a 4 dto

rio8 de carbono. Ia precencia del radiecal sulfo durante la
esterifiencidn sirve nare cotelizar la reaceién (outo-co~
tdlieis), evitendo nsf la adicidn usval do wa catelizedor
te csterificacidn.

E1l 4eido o éster fomoxieleancico sulfonedo pue-
ds ser hecho reaccionar despuds, con un hidrdéxido o alcé-
xido de aetal alcalino, o0 con ung sal dc xetal alealino
d¢ un deido nds débil que ¢l decido sulfdnico, t2l eomo
dcido acético o 4cido benzoico, vara formar la correspon-
diente sel de metal oalcelino, es decir derivado sulfometd
lico. 2ol reaccidn se renliza prefcriblemonto, en uns so-
Iucidn aleohdlica o acuosa, v s una temmeratura de 5°C o
1102C y, nreferiblemente, de 20¢C a 802C,

Ia relacidn molor de nidrdxide, slodxido o sel
sc netal alealino sl éstor o deido sulfofonoxinlconoico
nuede variar Ge 1 a 5 moles del cownuento que conticne me
tal alealino wvar mol-del éatar o deido fonoxisleznoieo
sulfonado, prefiriéndose vne roloeidn de 1 a2 3 moles del
cozpresto que contiene rietal nleslino nor nol del éster o
deido sulfofenoxialeanoico. idsmds, cvando el nroducto
asulfcnado que experiments iz rosceidn cg el éster alcanoa
to, la conversidn del wrodveto en ol derivado suvlfonato
de meval clealiuno nuede ser olectuada convenientonente
uoy valoraeidn com un hidrérido o nledrido do wetel aleo-
1ino, nreferiblemente en colueidn eleohdiicsn, hasta uvn HI
de 7 o 8,

Lo o0l de oulfousto da .aetal aleclino asl nrodn

u- 293239
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ella orede ser recuverc’n subsisuientesmcuntc s cualquicr
noners conveniente, tal ocue lo deserite arriba en rcla-
¢idn com la recumperacidn de lcs dorivedos del deido oulfd
nico.

4 titulo de ciewrlo clicional, sc weden obte-
ner los deidos sulfofaniltionlecnoicos o sus derivados

considerudos en este inveoneidn, nicdionte onerzeicncs de

o,

~y

DT0CEs0, es decir wor sulfinoeidn, cobowil croidn, forma-

eldn 12 sal, idénticas wor otve warte o los doseritas orri

bo en relacidn eon la wredvecién de los deidos sulfofeno-
xialennoicos vy derivados, & excencidén de le nnturnless e
log uaterisles de warvide. Too ticcomwectos uveden zer

obtsnidos nmds en varticular, sustituycndo wor el rsaccio-

nente dster o deido fenorialernoico renresonindo arrids

~or la férmula V, un nmismbro de otre cloge comocida de con

puestos, @ caber los deidos feniltioslcanoicos y sus csts

&

14
res 2leohilicos renrescntados wor la foérmula

S - (cnuZn) coon

donde n y R son como se hen 4cfinido arriba. Como tinieos
de tvlen compuestos conceisles, s6 Tedsn wencionari

Seido feniltioacédtico,

[SIN

cido 3=Tfeniltioprovidaieo,

<l

cido 4~-fsniltiobutirico,

1N

dcido 5~feniltiopentanoico,
dcido 5-feniltichexanoico,

decido 2-ctil=S-feniltiohcrenolieo,

™
&
S

ans
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deido B-Ffeniltiooctancico,

deido 12-Teniltiododccannico,
Teniltioncetato de metilo,
3-fenildtionronionate ¢z oetilo,
4~Ffeniltiobutirato de 2-etilhexilo,
S5-¥eniltiopentenoato de dbutile,
O-feoniltiohexanoato de nronilo,
2-etil-6~feniltiohexanoato de etilo,
S-feniliiooctanocato de ametilo ¥
12-feniltiododecanoato de netilo.

Los dcidos y éatercs feniltioslconoicos descri-
tos en lo que antecede, ueden ser obtonidos nor ejemplo
por recceidn de un tiofenolato de metal aleclino con un
&oter o 4cido haloalcenoico Ao acuerdo con la siguiente

F 4
ecuacion:

5 =i 4+ T~ (OpH,)C00R  ———>

VIII

3 - (Cnﬂ2n)COOR + 1

aonde 'y L'y n ¥y R son coo ¢ han definido arriva. Ssgta
rereeida e nuede realizor de la otra maners deserita arri
va en rulacidn con la produecidén dc coterss y dcidos fcng
visleanoicos (ecuacidn VI).

Adends, cuando los decidos sulfofenilswlfonilaleg
noicos v sus derivadog comsideredos -or esta invencidn,

agen 1os vwroduetos desécdos, teles comnucstes -meden ser

- 13 - ST Iy
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obtenidos como se ha decerito en lo que antzcede en rola-
cibn con la produceidn ds los deidos svlfofeniluicalcenod
cos ¥ derivados, con una oscrceidén de nroceso adicional,

A sober, lo oxidaseidn del dster o deido Foniltiopleenoico.
Lo oxidzeidn se resliza Hreferiblenente, innediotomente
después de le svlfonacidn y de cuelquicr coterificecidn,
rero nodris ser roalizada enites de telcs oﬁcracioncs de
nrocesos aungue de manera nenos conveniente.

Ie oxidacifn yuede ser sfeetuade wor resceidn
del éster o doido feniliioalecenoico sulfonado o no sulfo-
nado, con un agente oxidonte convencional, el como deido
veracético, perdxido de hidrdseno, etc., proferiblemente
en un disolvente adecundo ol cono dimetilformamida, ace~
tona o ocetato de etilo. Ia temperatura de renccibn vuede
veriar de 302C a 100eC y, profuriblcmente estd en el mar-
gen de 20¢C a 908C, utilizando una relacidn moler de agen
to oxidents a2l deido Peniltbiooleancico o derivado de 2 a
5 y» nDreferiblemente, de 2 a 3.

Ios nuevos commuestos de esta invencidn cacuen~
tran usc en uneg amplia vericded de anlicacicnes. Tales
com»muestos nueden ser whtilizados nor ejerplo, oomo inter-
nediarios en la produceidn de colorsntes, nroductos farme
céuticos ¥ resinas intercembiadorns de iones. Adcmds, los
nuevos compuestos de este invencidén son eminenicmente ade
cuados ware utilizerlos coun modificedorcs en la »nroduc-

cidn de noliesteres lineales, crictalinos, ds alto »unto

de fusidn, especialmonte woliesterds FTormados medisnte 1la

recceidn de nolicondensncidn de deido terecfiflico o su de
rivado formador del éster, con un diol olifdtico o su de-
rivade formador de éster. Tos moliestorcs modificados nre

LD
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parados en parte a vnartir dc¢ los commuestos de esta inven
cidén, en narticular a “artir de los derivados de sulfonaw
tos de metales alcalinos de c¢sta invencidn, es decir me-
diente la incorporscidn de los muevos compuestos de esta
invencidn en mezclas de reaceidn de policondensacidn por
otra parte de tiovo convencional, pueden ser & su vez em~
pleados nara produeir fibros que soen fdeilmente teiibles
con coloruntes disnerros v catidnicos mediante procedimien
tos de tincidn normales. Tas fibras te.iidas asi obtenidcs,
poseen tonos que tienen una bucne solidez freatc al lava-
Ao ¥y frente o la luz, as{ como uns cotobhilidad frente o
los procedimientos de linpicma ¢n seco convencionales. Los
polieatercs modificados orenarcdos en nerte a2 partir de
los compuestos de este invencidn, nueden ser wiilizados
tanbién nara nroducir neliculas y axrticulos moldeados.

Por razones de conveniencia, 2 los dcidos alca- .
noicos sustituidos oor metol asulfofenoxi, metol sulfofe~
niltio y metal sulfofenilsulfonilo descritos arrida, se
hard referencia aqui como suxiliares del tciiido nonofun-
cionales de esta invenciédn.

Los poliesteres linesles sintéticos son bien co
nocidos en la téenica y se wreparzn fdcilmente, nmor cjem-
plo, medirnte la recaceidn de dcidos esrboxilicos dibdsicos
o de sus derivados formaderes de éster, con alcoholes divy
lentes o con sus derivados funcionales. Los poliesteres 1i
neales de alto peso moleculer asi cbicnides, cncusntran
un uso frascuente en la nroduccidn de articulos y veliculas
textiles. En este orvecto son de un intcrés werticular
los noliesteres del deido tcreTidlico y sus esteres con

zlicoles, tales como el tereltalato de polictileno y el

- 15 ~ S A. by
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voliester del tereftalato de dimetilo y el 1'4-ciclohexa-
nodimetanocl. Jesxraciadamente, 1os productos filamentosos
producidos 2 »artir 4e ectos voliestercs ticnen vuna esesss
afinidad para los colorentes utilizando los procedimien=
tos de tafiido convencionalss y, wor consizuiente, su uti-
lidad en el campo de los tcjidos e¢s alzo limitsda.

Se esperaba que se sfectucran muchos esfuerzos
rara nejorar la tinzibilidcad de un material Fformador de
peliculas y de filomentos, que tcnga tentes caracteristi-
cos descebles como las que nosee el terefitnlato de nolie-
tileno. Estos esfuerzos sc han cfectuado verdaderanente.
Sin enbargo, los esfuerzos ave han dndo como resultodo
cierto srado de éxito en la frbricceidn de tereftalato de
nolietileno nmde fdoilmente tinnible, lo hon heeho asi so-
lementec a costa de derrader escencialmentc ¢l polimero ¢n
1o aue se refiere a sus demds oaracteristicas. isi, »or
¢iennlo, un esfuerzo del quo se tisne infomnacibn, para
mejorar la tinzibilidnd dcl toreftelato de polietileno me
diante la incorvoracidn 2 su estructura de centidodes me-
nores dc e¢lertos amino nlcoholes nare drr asi sl polimero
una mayor capecided veres cbsorber coloranties de acetato y
colorontes deidos, reduce seriamente la cotabilided &sl
teroftelato de molietileno asi modificcdo frentc ol easlor.
Ctro esfuerzo en estc sentido lleva consigo la incorpora-
eibn ouleice de dxidos de solinlcohilcno de cndene larza
con nesos moleculares del crden de 1.000 s 6.000. fstz no
dificacidn del tereftrloio de —olictileno Jo hace desire—
cicdanente, muy sensible o lw oxideeidn wor el aire y por
le lvz. Otre prosuests implicnba la utilizecidn de vehiey

log tdxicos, teles como clorchencencs y clorofenoles, na=-

PECI s
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©1 drocediudento de timcidn. vodavia otra implicaba
ls apliicacidén de colorznies de uceizto o de tina a wa
presion superior a la atuos férice y & tcompersturas por en
cinma de los 1002C. Otra regueria el uso de agentes de hin
chauiento de Tibras o ce vohiculos del colorunto. Todevia
otra implicaba el uso de pigarentos que se wezclan dirsety
mente con el tercftalave dc pnolievileno antes del hilado.
4s evidente que estos esfuerzos han tenido en
el mejor caso un éxito uuy limitado. Los uétodos quo im-
plican la incorporacidn quimica de agentes nodificadores
talcs como los amino alcoholes y los oxidos de golisleohi
leno, nan llevado consizo wue roduecidn cocncial de la es
tavilidad térmica, ¢l uso do vchiculos toxicos es de por
sl indsseable y peligroso, y las téenicas de dincion espe
cislos, tales como las aue reocvisron colorentes gque sean
estables a tamperaturas slevudas, son deomasiado caras pa=-
ru sor uracticables conercicluwenta,
tgtas dificulbados han sido superadas ahora sin
porjucicor las caracteristicas del npeliédster. isf, vor
ejenplo, las fibras y policulas do dorsvialaio de poliati
Llono areparadas G2 acuverdo con sl .8tvodo Jde ssta iavone
cidn como mse deseribe en Lo que siove, son Ficiluente to-
dibles por las téenieas do tiucidn ortiveeivn, wicntros

cu2 ol alomo tiaspo rotisien vna excelsale estvabilidc
frzutc ol calor y Lronte o la luw, wio 2otebil idad dinen-—
8 ey - el ' " -
pleawl y otraes vrovieswiss fizices dascavles,
Los pollestowan Linenlas tofiblos do osta invon
o & .
cicn, £o wroparan esercislaonts a nortis de wn deido di-
e & N .
carbox{lico aromitico o de un derivado del mismo formador

de estercs, con un 4iol, fal como vn slieel alifdtico,

- 17 -~ . ' bv,
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acfclico o aliciclico, un diol aromitico, un ¢iol alifa-
sieommroaftico, o vn didotor o lom mismos, y vna pequeiia
cantidad dal éater o Acide clcanoico sustituido por motal
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anitde Ly Yy noy Hoson coe w0 aan degerivo aiwiba.

1C asi, a titulo dz ilvstracida, los ezbaves y
Szicon cotolevllofonoivleonosicoy viilisouong wava J¥Cha~
ror poliosteres limeales tingiblos G2 scuerco con esta in
vsncidi, sueden ser roprosontaies por le férmule subgené-
viecusd

15
fet ¢ 378 0
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Gongs D, oy @ son cowd s ol Gerindido oxnida.
Yos dutsres y Aeidos natelsulfofeniltiozlcenoicos
20 utitisadog vara preperar voliastores Lincales bingibles de
GGLEIR0 eon estu invoncién, nuacIn ger renrssontstos por

1o érrvla subrendricu:

3
25
donde Ly, m ¥y . Son conwo s2 ohan calinido arviba.
- & .o~ oy o . o .
Log soteres y aclaog acisiswlfo-fomilsvlionilal
canoicos utilizazos paro prchaver ooliestores lincales
30 tinginles de acuorao cou asuta invencién, vueden Ser repre
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contedcs por le formula Suvbgenseica
yans 304 502

donde .y, n y i son €00 i3 han ¢olinido axwive.
Dicles particulaxuwents adccuados para utilizar—
tingibles

les en la sreparacidn de los voliestarcs lincales

ho euta invencidn, son los slicoles alifdticos, sciclicos
v alicfclicos gue conticnen de 2 & 10 Adtomos de carbono,

sspecialmente los reprogsutucos sor la férmula general

hC(CHz)mQH, donde m es vn entero de 2 a 10, tal como gti-
ién glicol, trimetilén glicol, ponitametilén glicol, hexe-

metilén glicol y decanciilén zlicol, Otwos glicoles alifd
ticos adecuados incluyen 1'4-ciclohe:anodiwetanol, 3-etil-

=1'H=pentanodiol, p=sililono gliecol y 2,2,4,4-tetrametil-

~1,3~ciclobutanodiol. & sobido que oo suede utilizar vara
la produceidn de moliesteres lipeales, cualquior glicol de
naturalezs alifdtica, tanto si contiene nicleos aromdiicos
coro si no los contienc, aul, ¢l téraino glicol alifdfico
tal cowo se emplea aqui, incluye todos los glicoles de na
turelcza aciclica y altifitico aliciclica que ocon conoci-
dos en la técnica como acecuados. Lodavia otros dioles
adecuados incluyen dioles alifdiico-arouwdticos, tales co-
wo alcohol 4-hidroxibencilico, ¥ Cicles aromdticos, talcs
como aidroquinona. Tambidn sge wueden ciplear wezclags do
dos o was dioles, siendo racwplazedo por un Giol diferen
b0 aasta aproxisadauente 10 woles uor cicnto o ligeramen-—
to wis de cualquier diol.

Compuestos de dcidos dicarbox :{licos aromiticos

e 4
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particularmente adecusdos »arg utilizarlos cn lé produc—
cién de los poliesteres linsales tinmidles de esia inven=
eidn, son los dcidos dicarvoxilicos aromiiicos monocicli-
cos y los esteres dialcohiiicus dc los mismos que contie-
nen preforiblenente de 1 a 8 dtomos de carbono en cada ra
Gical dc éster alconilico, espccialiiente el &cido tereftg
lico y los esteres dialecohiiicos dsl wiscmo, teles como te
reitalato de dimetilo y esteres similares en los que los
radiculos Ge éster aleonilico conticnen més preferibleuen
e do 1 a 4 Atomos de carbono. Utros csteres o &cidos di-
carboxilicos arométicos adecuados incluyens

tcido isoftdlico

dcido p,p'-difenilearboxilico,

p,pt=dicarboxidifenil etano,

p,p'-Cicarboxidilfenil hexano,

guifuro de p,p'~uicarvoxidifenilo,

p,p'—dicarboxidifenil sulioua,

dter p,p'-dicarboxidifenilico,

p,p'-dicerboxifenoxietano,

deido 2,0-naftaleno dicarboxilico; y wsuo esterss alcohili
cos. uve wueden utilizar también wezclas de dos o uds estg
1'es o &cidos dicarboxilicos, rcorplazendo hausta 10 moles
por ciento de cualquiex ésuor o beido dicarboxilico aromé
tico por un éster o dcido uicarboxilico aromdiico diferen
te, 0 por wn éster o dcido dicurboxilico alifdtico, tal
co.20 SciGo adfpico, 4cido suceiuico, dcido sebdeico, seba
cato de dimetilo, 1,2-sicomanc cioato de dimetilo, biciclo
[2,2,27-0ct-5-eno dicarvoxileto de dimetilo, acclato de di
metilo & 3,6-dimetil octanodiocato de diwetilo.

Yabién se sueden yreparar »oliestercs linesles

N
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tingibles vor autocondensacidn do wn Acido nidroxicarboxi
lico o de un éster de acido higdroecarvoxitico junto con un
auxiliar del tefiido monofincional de esta invencidn o me-
dlante ol reemplazamicnto warcial de un diol o de un éster
o édcido dicarboxilico aroudtico con un éster o &cido hi-
droxicarboxilico, dentro de los limitcs deseritos en lo
gie anteceds.

fn la preparacidn de los poliesteres linecales
tingibles de esta invencidn, se utiiize por lo menos una
relacidén molaxr de 1'3 & 1 de diol a dsier o decido diearbo
x{iico. Sin embargo, se duede wtilizar tembicn un cxeeso
¢e diol a coupuesto de deido dicarboxilico que va dosde 2
a 10 woles de diol por mol 43l compuesio de dcido diearbo
x{1lico. Una relaciln uds satisfactoria es de 1,3 & 7 mo-
les de diol por mol del comnuesto de Acido dicarboxilieo,
prefiriéndose especialuento una relacion de 1,5 a 5 moles
Ge diol por mol de compuesio de dcido dicaxvoxiiico,

La cantided de ouxiiiar del teilido monofuneio-
nal empleado para preparar los poliesteres iinsales vingi
bles de esta invencidn, succe variar de 0,1 a 3,5 moles
por cicnto del auxiliar del ioiildo basado sobre la canti-
cad total de compuesto de acido dicarboxilico cargada, eu
docir como dcido libre o como dster. Une rolaeidn profori
da es de 0,15 a 2,5 moles sor cionto del suxiliar del tefii
g0 becado en la cantided total de compuesto de dcido dicar
boxilico cargado, aungue de pueden eaplear también canpi-
daces algo mayorcs de awxi-iar del tetiido, el uso de una
proyoveidn mayor de 5 moluo por eciento del auxiliar del
tofiiGo basaedo en la contidad total de compuesto de dcido

diearboxilico carsedo pucde toner wn efecto indeseable 5o

':;‘ : "‘c.
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bre el veso nmolscular del vroducto polidstar,

Ademés, cn la Torwaciln ¢e vn polidsier lineal
4ingible mediante ia roaceidn de cuslquiexr dstor o deido
Gicarboxiiico dado con cualguisr diol dedo, se puedon Ob-
tonor de acuerdo con osita invencidn resuliados especial-
nente busnos, mensurables en +druinos do tingibilicad me-
jorada, roemplazando de G,1 a 5 ncles por cionto dol cou-
pucsto de dcido dicarvoiilico o dol diol, »or uno o wAD
coaondueros diferentes Ge Gitunciocnalidod similar. Y08 cO
nonbileros vuoden sor cualosouicra ssteros o acldos dicar-
box{licos, dioles o esterss o 4cidos aidroxicarboxilicos
Geseritos en lo que antoccde, distintos de los wondmeros
difuncionales emoleados cuuvencionalmente nara la jroparg
¢idn de un voliduter ¢ado, couo so La indicedo arribe. Ia
pressencia del comonémerc sa cree que rompe la criztalini-
gud dcl producto pol idstor hasto vn srado limitado, haclen
do anf los radicales metal sulfo del suxiliar del tefiido
que atraen el colorante, s accesibles a las woléculas de
ecolorente durente las subsigulenties operaciounes de tuiiido.
2embidn pueden emplearse proporciones nds elevadas de co-
mondnere couproniidas ea los wérgencs doseritos on lo quo
antecede, aunque tal uso sirve por lo geuneral 4¢ sscasay
vontajae adicional en 1o quo ge refiare a la tingivilidad
nejorada.

Sin embargo, como o3 sabido en la *ﬁcaica, el
conondnero puede servir taubifn, medisuie vma seleccion
opropinia, como auxiliar dol teiiido, aunontendo ademds la
tingibitidad de los polizsiowrss lincales dc 2sta invone
cidn., Unio ilustrzativos de los comondmeros dituncionales

. - & ] ~
cuc clvvern tambicn como suxiliarcs del teiiido, se pueden

™S T3 £§
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riencionar los &eidos ¥ estores mono~ ¥y di{mctal sulfo)
~ - . . . | G
fluorenodizlecanoicos, repracontados Dor la férmula generi

cal

KITT MS0g . Y

2006(CfL, ) (¢ Tinp JCOOR

coude Y, I y X son couo se han dolinido erriva on rclacidn

Y

con la Térmula I y p desizna vn ontoro que tione un valor

de 1 a 12 y, preferiblancnte, de 2 a 8, Gomo tipicos de

21los, o pueden meneionar agud:

dcico 2-(sodiosulfo ) luoreno-C,¢~ciacético,

{oido 2-(potasiosulfo)lluorono=s,9=-dipropidnico,

dcido 2-(litiosulfo)fluoreno-<,S-Gihexanoico,

adcido 2-(sodiosvlfo)fluorono-t,S-dicetanoico,

fcido 2,7-di(potesiosulfo)flvoreno~Y,S-dipropidnico,

2-(sodicsulfo)fluoreno-C,Y=-viacatato ée dioctilo,

2~{ potasiosulfo)fluoreno-S,S~ciprovionato de dibutilo,

2=(1litiosulfo)Tluoreno-¢,¢~dihexancato és dietilo,

2-{sodiosulio)flucreno-G,C-iioctanoato de diuetilo, y

2,7-di(potasiosulfo)flucreno-¢,¢~dipropionato Go diumetilo.
tales comuucstos pueden ser producidos mediante

reacciones similares a ias descriitas arribe en relacidn

con la uroduceidn de los auxiliercs dol toiido wonofunoio

nales de esta 1nvenelon, que emulean cono valterial de var

tida un dster o dcido S,Y~fluorenocdialecanocico ropresenta-

do wor la foérmulas
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en la gue p ¥ i som cono s¢ han definido arribe.

(tra clase de comoudaeros éifuncionsies que pusS
den servir como awxiliares del {eiiido son los estercs y

dcidos dicarboxilicos aromdticos suatituidos wor (metal-

PIg ) . . - ~d
guliofznoxi)alcoxi, renrcesentodos por la formula:

coon

C(CpEpy )0 AT
& S0y nen
600z

donde Li, n y H son coxo se hen definido arriba cn rola-
cidn con la férmula I, y ir' Sosigna vn radiesl arenilo
trivalente, es decir, un radical trivalente de aidrocarbu
ro aromdtico, tal como un radicel femnenile o nuftenilo.
Cone tipicos de ootos se jleden wencionar:
feido 5-(2-/Z~((sodiosulfo))tenoxi/ atoxi)isoftdlico
deido 5-(3-/F-((potasiosulfo))fenoxi/propoxi)isoitdlice
8cido 5-(G=/F=((1itiosulfo))Tancxi/hexoxi)isotidlico
dcido 5-(8—/F-((sodiosulfo) }enoxi/octoxi)isoitdlico
doido 4-(2-/Z-((potasiosulfo))ronoxi/etoxi)teroftdlico
5-(2—/4~( (sodiosulfo) )fonoxi/otoxi)isoftalato de dioctilo
5-(3-£F-( (potasiosulfo) )<enoxi/propoxi)isertalato de Gibu
tilo
5w 6=/A-( (1itiosulfo) )Tenoxi/hexoxi)isoftalato de dietilo
5—(3113-((sodiosulfo))fonoxé?betoxi)isoftalato de dimeti-

-2 - 263239
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lo ¥y
b=( 2=/F=( (potasiosulio) )fonoxi/ctoxi) tereltalato de dime-
tilo.

Tales compuesios pucden scr producidos nediante
reacciones similares a las descritas arriba en relacidn
con lia wroduccifn de los auxiliarcs del tefitdo monofuncig
nales Ge este invencidn, enploando como matorial de parti
do wn éster o Acido dicarboxiiico arouwdtico susiituido

por fenoxialcoxi de la férmula:

AVY coor

o(¢ n2n)0

coon

Gonde n y R son como se han definido arriba. Otros comond
meros difuncionales que pueden scrvir couwo auxiliares del
tefiido se les ocurrirdn también o los expertos en la téc-
nica a la luz de esta descripcién, ¥y pueden sexr empleados
de acuerdo con esia invencidn.

In la practica de esta invencidn, se cargen a
w reactor las cantidades prescritas de éster o écido di~
carboxilico, diol, auxiiiar del tciiido monofvncicnal y ca
taiigador, si se desea., Cuando se emplea como reaccionan-—
te un &ster de &cido dicarboxilico, la mezcla de reaccidn
se calienta a una temperat.ra do 1502C a 2702C y preferi-
hlenente de 170¢C a 2602C, en wmna atwésfera inerte, para
1lever a efecto una reaccifn de intercambio de doter. Al-
ternativanente, se puesde rcalizar una esterificacidn ini-
cial directa mediante el empleo del dcido dicavboxilico

» o . [ 4
libre en luger del éstor cowo rcoccionsnte. decpucs, &¢

- 2 - 293235



eilinina cualquier exceso de slicol nedisnte calentamionto
de la mezcla de resceidn hasta una teuperaturg de 3002C
bajo sresidn redvcide y en una atmésfers incrte, o hacien
do oasar una corriente de wn zes inerte por la mezcla de
reaccién a la presidén atmosiérica. Seguidamente, se reali
z8 una policondensacidn mediante el calentamiento de la
nezela de reaceidn a una temveratura de 2252C a 325¢C y
preferiblemente de 2502C a 2002C, bajo una prosidn reduci
da e 0,1 mm a 5 mm de mercurio, en una atmdsfers inerie.
4i se desea, se ovuede realizar la reaccién entera a la pre
8idn atmosférica,‘mientras se hace burbujear uvna corriente
de gas inerte por la uezcla de reaceidn, aumenténdose la
volocidad de circulacidn dol gas a medida que transcurre
1o volicondensacidn. 11 periodo de reaccidn total puede
ger desde aproximadamente 1 hosta 12 horas, de acusrdo
con el catalizador empleado y con su concantracidn, con
la temperatura, con la uresidn, con los monodueros Ge arti
da, con la viscosidad doseada para el producto de polids—
ter, sogin se conoce en la técnica.

Los mondmeros se uacen reaccionar preferiblemen

tey on contacto con un cutalizador adecuado, con el fin
de acortar ol veriodo do r.uccifn y dismipuir esi la vosi

jlidad de decoloracidn. be uedon viilizar cualeuquicra

cc

-

catalizadores de polleatnrllicacion conoeicos, talevs como
6xico de antimonio, acstaio de zinc, acetato de mangane-
80, acotato cobaltoso, succinaio de zine, borato ¢e zine,
Lt n 2 o) - o . L .
metdxido de magnesio, metoxixe de sodio, oxico de bario,
fomiiaso de cadmio, litargirio, oxido de dibuvtilasialio,
$itanaso do totralsopronilo y silicato dc titanio y cal-

cio. Tambidn Hueden amHlaarse 0Tvos catalizadores conven-

e
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eilonples. Iv. cougantrocidy dcl cetolizedor puclo verier
Jfcnde 0,001 haste 19 on »neso, besada en 1o cantidad total
de compuesto de deido aicorboxilico crricds. Una cantidugd
arcfonide os de 0,005 a2 0,5 ca neso de cutalizador y,
nde preforiblemente, de 0,01 & 0,2% en veso de cotaliza-
dor, besodo an lv conti‘ed total de commuccto de deido
dicarboxilico carzado. Wonbida oucden incluirse otros o~
sarieleg on le oaezmels de rorceidny como mor sjeaplo inhie
idorus dsl color, tulos cowo Tosfitos dc eleohilo o 2rilos
ipisatos, deslustrenics w otros aditivos, telez como aid
ido Az titenio o earbonnio o wewiod o sstsbilizadores

2 lz vigcosidad,.

4

Un procediniento s{-1c0 wore la nrcoareeida de
Len wolidrteres so demeribe, sor cjemplo, et la patenic
Tei3e NE 2.465.31Q, ocunque cote drocediuicenio nuede ser
varicdo wor un exnerto on ia 4denica a le luz de esia deg

. 2

#1 hecho do cr¢ los awilimras del teiido nonoun
ciongles de esta invencidn wudicran scr camleados en lg
prener-eién de noliesteree liuceles eristalinocs de elto
wenio de fusidn, fue soroprondenie ¢ inespmorcdo nuesio que
los esterss y deidos Funileonlfonil-slcanoices, funoxi-gl-
canoicos v feniltio-aloonoicon, quc gon las esirvetures
cpndenentoles de los suxiliarcs del t:iiido, sz decoloren

1/0 Zcneonmonen orlingricienice cmndo 3¢ calienton nacta

le tenperctura emnleada poYh 12 fabriencidn dc los wolicg

teres. Asi, rosultd ircoworesio el cue los auuilieres del

o

toltido freran suficientemente ssiedles, tonto cuimicsncn-
tc cono térmicamente, —ary resistir loes condiciones de pe

<3

licondens=cidn en nrescnciz dc 1os otros rsoccicnentes,

-
Y Oy
- ?7 - ‘:{. DN Wt
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los noliceteras, Unitbidn fue sorprondsnds el que las Ti-
bros oroducidog @ nartir dc coios noliésteres no mostrarcn

soeventajcs en cvonto o sus oropicdadas fisicos respecto

o}
]

de lan fibres de oolicstorcs no woditicadosy, y el que oxhi
bicran una tinsivilided sreadcmente aumsntolss csi como
puchoe otras pronicdssiocs tz2iiles convenientzs. A titulo
re 1lvstrsceidn, toles Tibres son frecucsntencnte deslusirg
dns o "blanqueadas" de mancre couvoniente, y desprds del
tefildo eon colorentes bésicos o dispersos medinnte orocce
ddnicotos normales, noscen tonos de color de medios & os-
curos, nue tienen una busng solidez fronte 2l lavedo 7
"pente o la luz, asi eomo vna csichilidad frentc a las
operociones convencionales de limmieza en seco. os teji-
dog producidos a nartir de leos fibras se coracterizan ton
bidén wer un "taeto! desceble ¥y mor sus vronicdrdes de “la
vor y »oner', Ls tinmibilided nejoreds de los poliesteres
se cree que ss debida en mein naris o cue log radicales me
taloulfofenilo de los auxiliarecs dsl fcfiido monofunciona-

1s

o]

dc esta invencidn son Tlexivles o sirstorics clrede-

)

i

or dzl dtomo de oxigeno o dz azufre adyacentc, lo que ha

ce que los radlenles mebtalsultfo que atreen cl colorante
nenn mes accesibles al colorante duranfe las opcraciones
de tefiido.

Al aisno tieapo, los suxiliarss del tcfiido mong
funcioncles sirven también ventojosanente como terminado-
reg de cadena en la renceidn ds policondensacidon que »nro-
dvee los woliestercs, »rovorcionando asi un control conve
niente y eficaz sobre el weso nolecrlar de los yroductos
fe solidster. De hecho, log nuvxiliares dsl tofido son pay

e

ot Qb

!
hey
<

i
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ticulerpente adecuados nare utiliznrlos como reguladores
del wesod molecular ¢n vn nroceso continuo dc noliconden~
secidn, Asbido a su volrtilided extremadamente baja. Asi,
los comnuesios no se gevarcn fEcilmonte de la masa de
reaceidn en fusidn ni ncdisnte vacefo ni nor contacto com
un z08 inerte que suede haocersc naser a través de la mez-
cla de recceidn durrnte la wolicondensceidn. Ademds, como
los ouxiliares del tefiido s6lo sc cneuwentran en los polies
terss resultantes en el extremo de lag cadones lincales,
debido a2 su estructuras monofuncionnl, no afectan matcrial
mente las propiedzdes fisicns de lecs poliesteres, e agui
que la proporcién en que se cemnlean © incorpor:n los auxi
ligres del tefiido de acuerdb con osta invencidn I8YL DIrOo-—
ducir poliesteres con tinsibilided mejorada, es decir de
1 a 3,5 moles por eiento bosado c¢cn el contonido total de
carboxilato de los poliestsres, sca ordinariomente nmecho
nenor aue la ovrovoreidn en aue se emplcon convencionalmen
te los suxiliares dsl tefiifo difuncionales que interrume
pen la cadena del nolfmero.

Ios sisuientes sjsmnlos especiticos sirven de
néis ilustrecidn de la vresontc iavencidn, ¥n los ejomplos,
la viscosidad reducide (IR) de los woliassterss lineales
toilivles de esta invencidn, Tfuc determinada dividiendo la
diferencia entre la viscosidad de 1a solucidn de polids~

ter y la viscosidad del disolveonte vor la viscosided del &

12

golvente. En particular, la viscosided reducide de los 1o

liesteres fue calculada a wartir de la ecuacidn:

Ip= o x X
C
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donde A N es la difcrencia entre el tismno 'ci*e flujo de
la solucidn de noliédsicr v el tiemno de FTlujo del disol-~
vente, }o ee el tienpo de fluvjo del disolvente, y ¢ cs la
conccntrocidn dol nolinero en gremos por 100 ml de solu-
¢ibn. Ies viscosidades reducidas fueron obtenidas nars
unn eoncentracidn de »olimero de 0y2 zranos por 100 ml
de golucidn, utilizando, como disolvente, une mezcla de
fenol y tetracloroetano en vroworeidn de 3:2. Ia viscosi-
dnd reducida de los vnoliestercs nuede variar de 0,2 e 3,
prufiriéndose velores de 0,35 a 1.

Los woliesterons lincales tefiibles ds cstas inven

cibn Tueron sonotidos & hilatura en fusidn pars Pormar i

s I

lamentes e hilos. Antes de la hilsatura en fusidon, sc secea
ron los woliestercs durunte la noche o uns temperatura de
902C y bejo unma presidn reducidn de 2 mm 42 nercurio. Se-
suidesiente, fueron generslmente extruidos en Ffusidn en
vna ndquina de hilar el tipo de émbolo, a una temperatu-
re. de 2709C a 2952C, utili=ondo uvna hilers con 30 orifi-
ciosy cade uno de ellos de 0,38 mm dc didmetros Ia veloci
ded en el orificio erza de 0,9 m »nor uinuto y ol hilo era
recosido & 45 m vor ninuto s decir una relacidn de csti-
reje de 5021, E1l hilo fue estiredo en calienie ¢ una tome
merotura de 9098C, olrededor do una cspiga calentada elée-
tricamonte, hasta un srado de 200 o 5007 y, sesuidenente,
fue recooido de una maners conbtinva e una temveratura dc
1508C pobre una barra colentada eléetricanznte, permitien
do un 10% de relajacibn. Los hilos Tueron tzjidos despuds
en forma de telas, y tsnidos. i0s nroccdiaientes de hilae
ture utilizados son los nuurles nara losg nolicsteres, ¥y

son hisn eonoecidos on la tdécuica.

-~ e

30 - o s ad
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ILas telas fveron teliides mediante nroccdinien—
tos ncermales en ausencis dc vehievlos para ¢l tinte, ¥y

. o I 4 L - ~ ~
utilizando vehienlos save ¢l tinte. Los bafios de teiiido

o 2

vtilizaios tenian vna relecidn de liquido a Tibra de 40:1
¥, bosedo en el peso de la tils a Heliir, conbonian un 145
en weso e étor nonilfonilico de polietilenoslicol sn el
cago 26 un bafio de coloronie bdsico, y um 14 on meso dg

iT netil-H-oleeoiltauratio dc codio en ¢l caso de un bafio de
eolorintc de dispersidn. Lo concsatrocidn de coloranic cra
de n 3% en neno vasane en ¢l oeso dc la tela.

En un procedimicnto de teiiido tivico, sc mezels
ron los diversog componcntes dol bafio d3 TClido ¥ G come
pletd hasta ol volumen dsvido con asua destilada. 1 colo
rento fue introducido en forne de »asts cn wn 0,25% en ve

£ .

20 de Joido acético, basado en el neno 42 la tela a tefiir.

~

Te itcla fuéd desensraseda can une lovedora comersioalmentc
asequible, y secada en un sceclor comoureinlucnie ascoul-
blo. Ze ciiadieron al bofio de toiido wnos 5 & 10 5 de lo
tele v ose elevd la tewnerctnra del befo hestn el nunto de
sbullieibn, durnnte un periodo de 15 minwtos, nantenisndo
2l builo en cbullieidn dursni: va neriodo cdicional dc SO
uiautos. Ie tela wciide Tuc sajunsuca acomideneate ol
a-ue celients, y escursda en wng solucidn scuosa aue con-
ssndo un 1% en neso de un c-cnte fensiosetivo de étor al-
cohilfenilico do noliectilonnsilicol cecquible comercialici
tey, ¥ Cy257% en newo de ocrbousto de sosa bootdo St 8l Ce
o C: 1o tela, s una tawmsratera de 608C ¥ durontc vn C-
ricdo de 15 miavtos. Ia tcla cseuraio y w&7iids fus findl-
nonte onjuasods & aut ¥ onest o ol aire.

o P 4
sntre los colorcntos basicos ¥ 4s dicoersidm que
-~ -
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tifion fcilmente las Tibres sroducifes a wartir ée 108 po
licstercs dc cote dnveneidn, oo sueden ueneionar los eolp
rontos “Genncryl® dsseritos on los pdgincs 432 a 433 del
imgrican Dyestuff Rezoricr, volemen 43, 1954, por'ejcmplo,
¢l Goncoryl 2ed GB (Sasie Violet 7, Zoler Tadex no. 48020);
2l Qeonnery? FTink ¢ (Doeie 2@ 13, Color Indux Mo, 48015):
1 @maeeryl Zlue 5G (Pasice Tvel, Color Indox Ho. 42025);
cl Sslliton Fost 2ed Gha X. Dones (Jiswsrozo ed 17, Co-
Tor Tnicx Fo. 11210); sl Z<lliten Toot Tluc 42 M. Come.
(Jimnorss Zlue €, Colox Tndex e, 51115): ¢l Yechoino

TJonc. {Dosie Violet 14y Colex Taldor Ho, 42510); <l icthwl
Tiolst 23 (Basie Violet 1, Colow Tadex U@ 42,535)5 [icthylg
ne Slue ZP {3ueie Bluc @, Zoler Iadex I® 52015); Vieterig
TJeen (Tesie Sreen 4, Tolor Tudex WO 42000); "hodsaine D
{3eedie Violet 10, Colow Zadox ¢ 45170): “cvron Yzllous 2
{ecdie Yellow 11, Color InCex ¢ £805%); 401liton oot
Pin:: 34 (Disperse Red 15, Jolor Tadex M@ G0710); Iatvl

Blue ¥ foxilon ded DL lovrien Trilliont ted AG (Dasie

od 14); ¥ Fevron 3lue 5G {fNazie Mluve A, Jolor Index e

-

Fares fines dc ecoatirol, oo hileron on fusidn los

"L

Tivros do esds wno dg 1ne eirniontss woliestercs: (a) to-

~

- Ve l |
S0 V8 K

o
Q

de nolietileno; (M) ¢l produecto d¢ condensacidn
de »oridstor de ctileno rliecl com S0 1oles »or ciento de
feico teraftdlico ¥ 10 wolew wor ciento de deido inoftd-
lico; v {e) ol »ralucisc de condencceidn Go wolifuter de

4 A la . ) .

aeido foreltalico con 1'd=cislohexsnodiietonol; cos deeir,

' 4 + ~ s, ~r » 3
oxeluido el anxilier dcl Gailico aonofracions) de esie ine
. . L wta PR - PR . N 1. . ~e

veneion. Al someter loe fibres a orocetdinientos de $cfiido

normclss €010 los ol o¢ hon indicado wryika, los Fidras

1
vl
3

'

- }}éﬁiﬁ
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20 fusren teiidng cor ul feneoryl Fink F nl nor ¢l Sevronm

2lve 50, sicndo tsfiidcs Zostn sdlo unm tono muy lizero con

Colliton ¥Fect Ded FGA t. Gong.

bd i L 50 1

o

sn vn natrez A 3 boere, dz Jondo rodondo ¥ de
5 litros de cepacidad, conln=co con vn ardtodor, tsrmbne-
70 ¥ un spbuedo de £0130, sc corcaron 764 grewos de cahi-
arico aedtico. £1 anhidrido Pue enfriado hoste unn tonpe-
retore de -59C, despuée de lo cual se afindieron oota e %0
te & éote 374 aremds dc feido swlfirico dAcl S8 wor cicnto,
acompaiato nor asitacidn v cniricniento continvado, de
til maners que la tcmpersturs Jo la msmela rosvliente so
meptuvo en el margen de¢ ~52C hesta 02C. A cste mezcla se
#4indid lontomente una solueidn nve ecntenia 518 gramos de
deido fenoxiacdtico disucltos en 1500 wililitros de acetig
o de etilo. Te adicidn 23 ¢fectnd durents un veriodo do
10 ninutos, acompaiade vor calirismicnto ¥ a1t
nuados, de tal manera cuc Yo tenmerctura dc la ezela rasul
tonte fue mantenida cn el targean de --52C = 02C. Sewuidonmen
$3y 88 erlentd le mezcle 2n rasceibn o vne temmersturn en
el marsen de 352C o 40€C Svrrnte un periodo dc dos hores
v oo d2j6 en reposo durente la moche o la temperciura om-
vionte, ¢ osta maners, sc ubbuvoe nng solucién de deido
(4-gulfofonoxi)oeético, Ia solucidn fuc sometida sernido-
mente o ssparacidn del secteto Ads etilo hajo presidén redy
cida, haste una temperctvre dc ¢elderin de 659C. Seuide~
nentcy o6 ocfladieron al rcoiduo 1500 =ililitros dc asianol
v ae sonetid ia mezclo reanlirnte o reflujo durante un pe

.

riodo de A horas -ara asisriiicor cl deido oresente. De

28 5599
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azts nencrea, se obtuvo uno solueidn de (4-wulfof%nbii)
aeetato de metilo. Aproxinedanente tros cvartas artes de
la solueidn que esteba siondo sometide a reflujo fue en~
frinda Qespuds hasto la turmeratura ombiente aproximada-
nente, diluida con 1 litro de retanol y acutralizede, es
decir velorada hesta vn pH de eproximedancnie 7, con una
solueidn de hidréxido sddico cn mctenol &1 10 por eiento.
e formdé un vrecipitelo y sc ofiadid éter isopronilico al
yroducto de reaccidn nara continuer lo nrecipitecidn. be-
suidenente, se reeogid el »reeipitedo y se lavd con aceto
aitrilo en un embudo de Buchnor. Je estn moncra, se obtu-
vieron 447 gramos de vn nrodveto crudo de (4=/Bodiosvlfo/
fenoxi)zcetato de metilo. or purificacidn mediante re-
crigtolizacidén en foido aecdtico slacial y trotamiento con
corbén activedo, se obtuvo vn vroducto de (4=/Sodiosnlio/
fenozi)ocetato de netilo cristelino, blonco y sustancial-
monte -uro, que tenia un suanto de fusidn nor encima de
los 300¢¢,

Una solucidén contcniendo 50 srerios del {(Ae/so-
diosulfo/fenoxi)acetato do metilo disucltos en 250 mililji
tros de 27us, fue npuestn & reflujo durante vn reriodo de
8 horcs. Despuds, por evemorecidén del asua nwrescnic, se
recugeraron como produeto recidusl 30 gremos de Seido
(4~/Sodiosulfo/fenoxi)acético, Andlisis: Coleulado nara
C8H706Na: ¢, 36,50; H, 2,60, tneontrado: ¢ 36,913 H

2,88. il afeligis infrarrojo cstaba de acuerdo con csto.

1BJATTO

™

n o matrez ds 4 boeos, Ge 500 mililitsros de

capacidad, equipedo con un riitcdor, condensador, terméme

- 34 - zz.éiﬁ:QEZ}fi
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tro y ocribudo de deeantacidn, = carsaron S6 gramos de anw-
hidrido acédtico. Il enhidrido fus cafriasdo hasta una ten~
poretura de 09C, después dc lo cuel sc siladieron gota a
zota e dote 51 srawos de dcido sulfdrico, acommaiiado nor
agitaecidn y enfrianiento continnedo, de %2l nancra que la
teomerature de la mezmcla resulteonte sc mantuvo o 02C apro
ximadecente, A esta mezcla sc eiiadid lentcmente uns solu-
cidn conteniendo 98 mrsmos de dcido 6-Fsnoxihexanoico di-
sucltos on 150 mililitros dc diecloruroc éc ciileno. Ia ndi
cidn se efectud dursntc un merlodo d¢ 4 hores, acompeiiada
POT unNn azitacién’y vn enfrianiento eoantinuado, de tal mg
nere cuc la temperaturs de la imezcle rosultente fuc mants
nida ocn el margen de 0°C o 102C. Sesuidcmente, sc¢ cslentd
la nezcla de recceidn o uno temperatura de 409C duronte
un oseriodo de 3,5 horas y, subsigvionicmente, se cnfrid
hasta vna temmeratura de 250C, desouds de 1o cuel se ofia-
dicron el vroducto 150 nililitros de nctenol. La solueién
fue tresladede a una cdpsvla de evaroracidn v se dejd cn
ranoso durrnte la noche sara »erritir cue =1 disolvente
¢ evaporera. De ecta poncrn, se obtuvo va residuo gue con
tonie deido 6-(4-sulfofenoxi)hexanoico. E1 residvo fue di
suelto subgisuientemente en 3C0 mililitros de metancl y la
golucién resultunte fuc nuesia o roflujo durante un nerio
do de 6,5 horas, nara esctecrificar el dcido nresente que
ineluie ¢l comnonente de anhidrido acético del azente de
sulfoarcidn, e esta nainera, g6 obtuve una solucidn de
6-{4~alFofsnoxi)hexanonto dc metilo. Feta solueidn fue
destilasa paras scpercor el aceieio de metilo formado duren
43 1o esterifiereidn y cuclauicr trava de dicloruro de

stileno =resente. Durinie le dentilacidn se ofiedid meianol

-3 263239
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@ 1o solueidn wars mon
400 mililitros. Desousds dg cutos 8¢

hasta lo torpereturs, exbicntc anrox

5 con ung solueidn de hidrdwido sddico en metancl,

un pl dc 7,1. 5¢ formd un »Hrceinita

4

toner un volumen constonte de unos

enfrid 1o solucidn

igedononte, ¥ sc volo-

hoagta
2o y se Tiltrd y nurifi

0, rucristolizandolo dos vaeen on deido neftico ¥ uno. verw

cn wetionol. de

Zrociosulfo/ fonovi Jhemraoato 42 e

0, Andlisis: Celeulzdo

C13%7%

5928, Zncontrados G, &7,91; 1, 5,72

J0 caivbe d¢ acuver:do cor cuin.
;’.':’.:‘...‘::' 0

56 produjo uan

wedienie la rerceiln dc 1 o0l a tin

n6dico en 400 ::i2iliteos de

ture g 309C.

gifn e tiofenoloto sédico ~ 150 -
eidn sn wetanol oue contenio 1 mol ¢

at

ctilo, mientres oc prictin o veflu

$z ¢ van femmeratura de 640C, Una v
cidn, &3
3y ¥ Tvo ecompafigdo wor la IOrmac
como nrceinitedo. Ia
nrecinvitado de cloruro sédico y so

-

vevor de wyma nere eliianr ol RNoR Y

2no fue disuelto en étor iﬂa'rO»'TJOO vy £

[ 4

miuvcr cutdruier trass do clorny s04ico regenic.

82ntey 96 &veroro las gnlugici OENR
ey [ 4 -
stoieo przecents, ¥y oge dzetilo & une

s £ .
moluelln O¢

sepnideronts, ee diodil

continué el poflujo Zuronte

wol crogents, L1

eate modo se obltuvicron 78 ~riios de 6-(4-
t1ilo susicnecisluente pu

0 das C A0,1A~} i

. 41 onflisis infrevro

siofenclato sédieo

fenol con 1 mel de bi
netenol, a wia tenmerg

é mo%to o =zo
B3OV L3

to la soluy
. e gelu-
s G-clorohcxnnonto de
jo lo uezele resulton~
ez complctala 1a adi-
un »eriodo de 4 ho-

ién de eloruro sédico

golueidn ¢ Tiltrd wore nsnerar el

s4ild scbre voiio de

repi-
£iltredo o2ard cli
Sexuida
szoorer e Stuw

Teomeratura ac 152¢C,
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1o jo una »residn rsdueise 4z nencs de 1 wilim

( %

-

-

cueric. 3c esle nenera, sS2 obtuvicron cono cestiled

ﬁ
o
.
k

11ento, 235 srevos ds O=frnnildiohorenoceto 4z netilo.
In uwn natraz 2s 4 Hoecs, ¢a 500 mililitros,
c-uinalo con wn rritelow, enndansndor, o midmstro v embudo

vy

15 70%coy S ohricron 61 rmronos de eahideico nediico.
addrido fre enfriado noeto 00, despuée de lo cuol se
~mplisvon mote e cote o éotc, 20 myeres Ac feido sulfiri-
ory DCONICIERSROS oY asitoeidn v enfricwicnto eontinvado,
$0l conere gee la vezcle reosulienic se wonsuvo a 0°C.
npfo"""au&mente. A cote uesclo ne adaedicron lontamcate 55
~peit0s de 6-feniltiohexenoato de r19tilo obitznido como s2
e Aoserito arriba. Le adicidn sc efcetud dnmpentc un ne-
piedo de 25 minutos onrozitadsiicilies ¥ e cconmoiaca ¥

ge wiir Dor ung agitacién vy cnfeinaicnto contiovacdos, de
ol manera que le demercturs dc le wmezelas rosulicnte
~pntve en el margen Az 020 a 1090, duronic un neriodo de
4 horsg, ‘cwuidemoente, ae erdoentd Lo menola 4z recceidn
1entanente hasta la tonworatura arbiente durcnie wa werio
Ao ¢c 3 horag. De esi~ anerd, s& oLTRVO van selueidn de
G- (A=l fofeniltio Ynexononto Ac wetilo. A cote solueidn no
crindicron 250 mililitros de notonol y la solueida resul-
tonte se sometid o reflujo Arrrnte un mericdo de 3 horas,
waro. cutarificar el doigo wrsgeate, en deceir ¢l componcn-
te de anhidrido medtico 4decl ciysnte do sullong eién. To go-
luecidn fue destilada sesvidomente, rara ssharor cl aectaio
Ao netileo formado wmor gmtsrificreiba. Durnnte la destila~
cidn so afiadid metanol o la solveidn, »ware montener un vo
lwmien constonte de aproximadomente 400 mililitros. Dese
wée ds £sto, Se enfrid 1o solueidn hasto a tempercturn

™ B ENEat

. . - I 4
- 37 - I
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cmbiente aproximademente, y se velord cen uns solucida
d¢ nidrdézido sbédico en metrnol haste un pH de 7,0. So
formdé wn preeinitado que fue filtrado y surificedo me-
diantc reeristalizacidn on deido acético y en motanol.

Je esta nanera, se obtuvieron 33 gremos de 6-(4-/sodio-
sulfo/feniltio)hexansato dz netilo svotencialpente puro.
Andlisis: Calculado nsra 013-170r5 Ilas Cy 45,875 H, 5,03.
Zncontrados C, 45,343 I, 4,76. ©1 andlisis iafrorrojo cs-

tava de acuerdo con esto.

!L‘.

Jx 000 A
%o AV

Se produjo une solueidn de tiofenolato cddico
mediente la recceidn de 3 moles ds tiofenol con 3 moles
de hidréxido sédico en 1 litro dc einnol sbsoluto & una
temperatura de 272¢, durcpte un uericdo de 20 ninutos.

La solueidn de tinfenolatec sddice fue afiadide scoridamen—
e sotu a gota, sobre 1,5 litros dc ctunol ebooluto conts
niendo 3 noles de cloroceetrto de etilo, miontras se sonmg

tia le nezcls resultante o reflujo a una temwereturs de &

Le]

¢C. Una vez completads le sdicidn, se continud ol resflujo
dursnte un neriocdo de 6 horns, ¢l cunl fue scompeiado vor
la formoeidn de eloruro sddico cono rceinitedo. Ia solu-
cidn fue filtrada wara pooerer ¢l preeinitade de cloruro
sbédico, y destileda pare eliminar ¢l otanol wraessnte. Ll
siduo fue disuelto en hexeno y £iltrsdo wara elimianory
evelanisr traza de clornro sddico presento. Ia solueidn
fue destilads seruidamente, o wma tomperaivra de 95¢C o
87¢C, bujo una vresidn rciucida de 1 mm ée ocreurio, De of
ta manera, se obtuvieron 533 2 de Teniltioacetzto do oti-

lo, en forme dec destilado transnarsnte con un indice de
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refraccién de 1,5421 o 279C. inflisis: Celoulado para
C1OH1202$: Cy 61,19; H, 5,17; S, 16,34, sncontredo:
2y 61,255 Hy 64385 4y 16429. Tios andlisis con rayos in-
fruorrojos y wor copectrometria de masa csteban de ccuerdo
con csto,.

En un matrez de 4 boeas, de 2 litros de cavaci-~
dod, esuinedo con vn e-ifador, condensador, termdmetro y
cubudo de zoteo, se ceorzeron 286 3 de anhidrido acético;
El enhidrido fue enfriado hasta una temveratura de -1092C,
después de 1o cual se afiadieron gota a gota 131 g do Aci-
do sulflirico, acompafiados wor nzitacidn y enfriamiento con
tinuado, de tal maners quec la temveraturs de la mezcla ge
mantevo en el margen de -102C o 09C. A esto wezela se efig

éieron lentamente 250 g2 de feniltioacetote de etilo. In

)

dieidn se efectvd durcntc vn neriodo do unos 20 minutos
y fue ecommafiada y sesuide —or vna azitezeidn y enfriamien
to continuados, de tal manera gure la temperaturz de la
siezele se mantuvo en el margen de 02C a 52C durnnte un v
riodo de 4 horss. Sesuidomente, so calentd lentumente la
mezela de reeceidn haste le teuperctura embiente durante
wn periodo de 035 hores. De cota menera se ovituvo uns 80—~
lucidén de (4-sulfofeniltio) acetnto de ctilo. A ssta solp
cibn se afiadid un litro de ctanol absoluto y la solucidn
saultonte se sometid o reflujo duronte un neriodo de 3
horas, wara esterificer el £eido nrescnte, as @eeir cl
comnonsnte de anhidrido acdtico del csents de sulfonacidn,
A econtinuacidn, se destild la solueidn nore elininer el
agetato de etilo formado wor la estcrificacidn. Durcnte lo
destilacidn se afiadid etanol e la solucidn, nara mentener

un volwnen coastente de 2 litros aproxinedanenic. Después,

- ~ i
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se entriaron hesta la touveratura ambisnte asroximodemen-
t¢ 750 7 de la solueiln, ¥ s¢ voloraron con vna solueidn
de hidréxido notésico on ctenol hegsta un ol de 7,8, Se
Zorad un precipitado ¥ se Tiltrd y ourificd »vor cxtroc-
cién con netenol en un cxircctor de Soxhlet. Do oste mene
ra, o¢ obiuvieron 275 3 de (4-/Dotnsiosulfo/fcniltio) ace
tto de ctilo sustancielmentoe puro, Andlisis: Coleulado
vare CyoH, 08¢ S, 20,39, fneontredo:  19,97. il ané-
ligis infrarrojo cstubs Ag geouerdo con esto.

Aden’s, 150 3 de vaa solueidn 48 {4-sulfortonil-
tio) ccetato en otanol obiunidn como e ho doserito orri-
be. en esie ejemplo, fue evenorada vara dar como preducto
Ge rocidno (4-sulfofeniltio) neetoto. Ia ostructura de es
te vroducto fue confirmale -or andlisis infrerrojo. Sesui
demente, se mezelaron 44 2 del »roducio con 3C0 ml de
nsue dewstileda y la solucidn resuliante se sonctid & re-—
fujo durnnte un nerfcde de 16 horcs. Desnuds, 20T evano-
racifn del asua, se roeuncroron como »rodveto rasidusl A2
de deido (4-sulfofeniltio) cedtico. @1 andlisis infrarrojo

contirmdé de nueve la estruciny: del nrodueto.

9410 5

~e sulfoneron de la menera deserits cn ol Sjcm-
nlo 4, 250 g dc feniliiovecotrto dc etilo, »rra producir
{4=sulfofeniltio) cceteto dc ctilo »Hor resceidn con un
agente de sulfonacidn congistunts =n 131 2 de 42ido sul-
fdrico cn 286 g de anhidrido acdiico. esvuds daz comnlo-
tode lo sulfonacidn, se oiadid go%c = sota la sslueidn
rosultonte sobre un litre do ctenol nsntcenido o vna bemoe

ctura comprendida en el narmen de 02C g 108C, y sc azitd
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con &1 Surentc vn weriodo dc 30 aminutos. L1 tiocompuesto
Tue exidodo seoviloneunsc hesta el (A-~svlfofcnilsulfonil)
acotuto de etilo correswondientc medicnte la aidicdn a la
solueidn 3z 1041 gz dc vna solueidn al 22,355 de deido ve-

rreedtico ¢n acsts stilo (vn exceso de ma 207 dc dei-

cF

o d

<
[

Seeldn ge renlizd avitondo lo wezcls,

;—h

do perccédtico). Ta oz
do renccionentcs o un2 tesocyoturs mentenida en ol margen
de 02C o 25¢C, adurrnfic va “ericdo dc 20,5 horas. Jesnuds
te comnleteda la oxiducidn, nc sonsiid 1o colueidn o ra~

Tlujo cuvrente vn periodo dc 3 hores, sare cnborificer o

r . . ’
deido aectico wresents. I nolueidn fuc dsstilale sezvida
nentey, tare senarar el celdtodo o etilo SoryiCo 07T este~

. s 2 - .
rificrelion. Jurents o Acttilaeidn se eredid etenol - ln
.
S0LReLON, PorE IMlTensr il voluumeon coasitends 6c tmes 3 1i
TUes.e DS cpte uanera, 53 JSinvo vnn oolueidn e (A-snlfo-

fenilovlfonil)-ccatoto Iu %31 en otenol. T solucidn se

V 4 »
Pl PR " V. N -
GRTELs dlspures haods la tetnerctere arbianse corodinsoncn
: 3

e, ¥y sc valoreron 1100 3 "¢ Ir golucidn con uvans solueidn
stenélica de hidréxido dc rotasio hosia on ph de 7,8. e
corid un proecipitado y oo Piliwé v mrificd vor extraceidn
con mctenrol en vn oxtinctor ueidlat. Do coto nmanera, SG
obtuvieron 285 3 de (4-/Solrmiosulro/7anilenlfonil) acete

to dc otilo susimneialumente Luro, sndlisis: deleuwlado Ma-

Ld
78 Ciofly 07525 5 16,510 Tnecatredor 3, 12,05, .1 and-

Jisls infrerrojo estobe 2 fovcrdc enm 6utc.

K P4 - .
Adcmasy 300 5 ¢ var golpeidn ctandlics dc

A-gulfofenilerlfonil Jucectotio abbendils eono o Lo cenemh,

€3¢ 210y o3 ovosorpron nexe dor eono

arodneto roeidual (A-cvlfotsnilow 1fonil) ceob 0. 1o S

1PN cretenama, 2. r . - R
gruetuie Go cete rodneto Tee con?

irmede, nor andlisis in-

RN
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Trorvojo. foouidenont., so ocaseleoron 61 g ddligroaucﬁo coit
4]

cove dosdilode, ¥ La solueidn rosultente se so-

BSid o psflujo curcnte un ceniodo 4¢ 16 hortd, Jor evane

D

de ecico {4~

roeidn 8l aue se recunavoron desouds 52

3
I

s

Mlfefenilselfonil) cedtiso conmo wroducto resitvel. I
mndlisis infearrojo cenfir ) dc mwevo lg estruciurn ds

SY0CRCT0.

-

De lo maners feoeriia orriba on el Bjemslo 3,
3¢ sulfoneren 119 5 do G-Finiliioxeznnonto dc etilo ware
Brolneir 6-(4~-sulfofeniliio) heraaonto de motilo =or rece
aidn con un ovente de enlfonacidn consisients en 54 x ac

P

doido culfurico en 112 i dc eahicride cefvico. dconnds de
enwolot-fe ia svlfenceidn, nc 24adid ~ote e soda la solu-
cidn rogultente sobre 250 nl de nctanol mantonidos & uns
tonmerstura eomrendidn cn ¢l acveen de 0 & 31020, v sc

5 itd e ellos duranie vn nerindo de 30 minvntos. Sl tio-
cormuesto fue oxidedo seimidrncnte hesto el correspendicn

158 6—-(4-grlfofenilsulionil) hexrnonvo de ctile neiiante

Jr. adieibn o 1o solueidn dc 350 £ de una solucidn 21 265
e dcico peracdtico ez cecitole dc otilo (un 20 de exeeso

de dcido “erﬁcetlco). Lo owidocibn fuc reolizoda 0P gl
tacidn de la nesmela dc re: ccionantes a una tenporoturo
nontenide en ol mnorsen de 02C o 25¢C durentc un weriodo
de 20 herss. Despuds de cornlotnda la ovidacidn se sone—
t18 © refiujo la solueidn Cerente un noriodo dc 4 hores,

pora ewberiticer ¢l deido wrevente. fo solueidn fue dests.

[ 4

lade se uidemente, wara seusror el cecinrto de nctilo for-
a estilacion s

icdo ocr lo eoteriticneidn. Murcnie

(¢}
2
&)

o, gy
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did iistanol a la solucidn, para mentorcd un volwien cons—
tants Go AUC wl. Jn oute enora, Se ObELVoe une seolucidn de
(fmsulfcfonilonlionil) homaucato Ge etilo sn metanol. La
aoiveidn se frid Gespuds Lasia la towdveraiura aubiante

I STV - ~ ’(1.-" sa. L.,
valowo con vag snlveion ds bidioxi-

o

apnuxiiiias cats, ¥ £

. i, ’
20 36dico en @otanol Lasba va vl ds 7,0. 53 femd w pre-

[
‘l

e

ciyiteso ¥ se filtré ouiticd vor woeristelizacidén on
metancl. De esta manera, so obtuvicron 43 g de 6-(4-/Sodio
sulfo/fenilsulfonil) bexanceto dn nxtilo svgiancialiento
HUX0, con vn wunto de Iusidn ¢ 317-3152C. indlisis: Calow
1

lado ars ¢ 1 31'{1707 Spliar &y 41,835 L, 4,380. “ncoitrado:

. - P L TP S ) ER - -
Cy 41,835 u, 4,38, Il endlicic iofruriojo eutaba de acuer

P O |
BT 3 CARE

e

lng msuela <3 1S4 5 Ca tarsfialatc deo dimoiilo,
iyl 1 du (4=/Soéiog Lﬂ.:t‘_c_)}"f moNi) aectito 6o netile, 130 o

. a ’ 'y . .. LA = cye oslest oy wt 3
o otilon slicol, €,02 » oo Goido Ge cetigonio, G,06 £ de

: . .4 . 4
acceato d4e zine, Se cary,0 il v xaacuer ¥ g2 esdento 3 und
e 1888, Jurimits v anvloco de A T A T
bl eratuzo de Uy UYL W 20wloud Qe },25 1oL20 Pa

o Mlever a eabo un intorcoabic de 8uter, :dontras 8¢ Ges
tiimba ol netanol fommeadc dvrauts la ra::.coir’:n. RECTR RN Ritol:1o))

- .4 -. . P .
sy o calontd la wmessle do woseeidn o uns tarperatora de

-
>
Q2
123

<

@

¢ - “ .
2200¢, durantc w .oriodo de 1,25 Lorans, ars eli
alvar el sxceso de glicol, Lo fuadsreturs de 1o mexela do
veoceidn fue mantenide desooeds an gl opson dc 2699C a

27520, durants on vordado Go 4y'[5 hores, sora realisgar

. ¢ s ! o
we pulicondensacion., iy Lo woaceiln, so Lizo pasar
vne vigoroos corrients G . i‘i;»é o a teevds Go le vwezela

" . o ! - .
Ee vexeoiln a la jresidn awmvsiérica. is{ so obiuvo uvn )

- L;.3 - -_—f T
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tifutsr cristelino que bonfe cra viscosided reducitte de
0,62 v va ~uwnto de iusidan ce 258-260¢C, .1 polidsier ostag
wo carocterizado por wiac excelentes proaiecades de esti-
vade cn frdo y Go Tormacidn do Iibra tofiible. nas fibres
opTuicas Dor hilado en Teeidn a vartir de ests polidsior,
Zueron toiiidas hasta wa tono walo con Ucneeryl Link G y
con <olliton iast lled (G4 Lic. Uone,, 8in ¢l uso de vn ve-
Jovlo. “embién se obtioncn Fibres teuibles de wanera si-
milar o sartir del 301;5'“or sroparedo cowo pe ha deseri-
%o srriba en este ejeuplo, auvlcundo (4-~/Potesciomsulfo/-ig
nozi) acedato de butilo couo avxiliar de teiii¢o wonoivncio

nal de escta invencion.
LT Liae 8

Una nezcla ce 195 o de tereftalaio de aiamotvilo,
4,06 g de isoftelato o diretilo, 3,94 g de (4-/Sodiosul-
fo/fenoxi }-acetato de uetilo, 140 g de otildn glicol,
0,016 & de Sxido de antiwonio y 0,072 g do acciaio &o
zinc, se cargé en un reactor y ec culentd a una tenpera—
ture ¢o 1849C a 1949¢, durante un veriodo de 5,25 horas,
para realizar un intercambio de dster nientros se destila
be ol wetanol formado durunte lo reacoidn. iw mezela de
reaceidn fue calentads sesuidanents a vna tenperature e
230eC a 2392C aurante n peri.do de 2 horas, para separar
el exceso de zlicol, ia towderatura de la wezclas dce veac-
cidn fue mantenids despaés en el margen de 273eC @ 2752C,
durante un pericdo de 3,5 Lwrus, uera veaelizur uis policon
Gonsacilu. urante la raaccién, se hizo pasar a través de
la mezcls de reaccidn o la pr,‘ion atuosidrica, una vigoro

sa corrionts de uitrdgeno. .e ouiuvo asi un poliésier crig

- 44 - Q?Q?’rcﬁ&
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talino, vlanco, con une viscosidad reducida ée 0,61 y un
swato de fusidn de 252-2540¢, il polidsier estaba caracte
rizaco sor unes skceleontes proviedades de estirado en frio
v Tormacion de fibre teofiible. Lao fibras obtenidas yor hi
lado en fusidn a cartir de este polidster fueron tefiidas
aaste vn tono brillantc con Genacryl Uink G y lLasta un V0
no oscuro con Czlliton dFast Wed GGA «<x. Conc., sSin el uso

e wa veniculo.
adinaid €

Una mezcla de 164 7 de tereftalato de dimetilo,
4,65 z e (4-/Sodiosulfo/Tenoxi) acetato de metilo, 0,83
¢ de 2-(potasiosulfo)fluoreno-8,S5-cipropionato de dimeti-
lo, 180 g de etilém glicol, 0,02 g de Oxido de antimonio
y 0,09 z de acetato de zinc, se carzé en un reactor y se
calentd a una bemperatura de 1042C a 189¢C, durante un pe
riodo dz 5 horas, vara llevar a cabo un intercambio de és
ter, nientras se destilabe el wetaenol formedo dvurante la
reacoidn, La mezcla de reaccion fue culentada seguidemente,
s una temperatura de 2300C a 23490, durante un periodo de
1,75 horas, vera separer el exceso de jlicol. La tempera-
tura de la mezcla de remceidn fue nantenide despuds en el
sargon de 272°C a 2749¢, dvrunte un periodo de 3,25 horao,
Darg realizar une policondensacién. vurante la reaccidn,
se hizo wasar u través de ia mezcla de reasceidn a la pre-
sifn atmosférica, una vigorosa corriente de nitrégeno. e
obtuvo asi un volidstor oristelino, blanco, con una visco
sidad roducide de 0,49 y un punto de fusidn de 254-2569C.
41 woli’ster eutaba caractoerizzdo por unags excelentes pro
picdnues ds estirado en frio y de Tormecidn Go fibrae tefii

293235
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vle. Lay fibras obtenidas sor ailade en fusidn a pariir do
aste noliéster fueron teiiidas hasta uvn tono wedio con Ge-
nacryl kink ¢ y nasta wn tono oscuro con Uelliton Fast

Ped (¢G4 Bx. Conc., 8in el uso de un vehiculo,
2 m 10 10

Una aezcla de 175 g de terefialato de dimetilo,
%5 & de isofialato de diuctilo, 4,66 g de (4-/Sodioculfg/
fenoxi) acetato de metilo, C,01% g Ge o6xide de antimonio,
0,085 & de acetato de zine y 180 g de etilén glicol, se
caryé on un reactor y se calenté a una temperatura de
183¢C a 1672C durante un periodo de 5 horas, para llevar
2 cabo uvn intercambio de éster, mientras se destilaba ol
metanol formado durente lz reaccibn. fa wezcla de reaccidn
fue caluntada seguidanente, a uaa temdoratura de 230%C a
270¢C, Gurante un veriodo de 4,5 horas, oava climinar el
cxceso de glicol. La temperatura Ge la mezcla Ge roaccidn
se nantuve despuds & 2702¢ durante un weriodo de 2,25 ho-
ras, para realizer una policondansacion. :urante la reac-
¢cién se i.izo vasar ﬁna vigorose corviente dGe aitrépeno a
través de la wezecla U2 reuceidn z la presidan atmogférica.
hul se obtuvo un polidster cristvelino y wlenco, con una
viscosidad reducida de 0,53 y un punto de fusidn de 246-
2480¢. i1 poliéster so caractorizabe por unas excclontos
prosicdades Ge estiraco sa fiio v de formacidn ce Fivra
{ofiible, Das fibras obtunidas por hilado en fusidn a par-
tir de este polidster fcevon tohidas hmote un tono bri-
liante con Genacryl Pink ¢ y hesta un tono medio con Ce-~

1iiton aot led GGA ix. Conc., sin el uco ds ua vehicu-

2983239
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Una wmazcla Ge 175 g de tewveftalavo de dimetilo,
7,1 g de aselato de dimetilo, 4,58 g de (4-/Sodiosulfo/
Tenoxi) acetato de wesilo, 130 g Ge evilén-ziicol, 0,019
& do fxido de aniimonio y U,034 g do acetato de ziue, fuve
car_ sGa en un psactor y calsniada a une tenperatura de
103¢¢ a 1862C, Gurante un weriodo de 5 horau, vara ilevar
o cabo un intercambio de Sutsy mientras sc deotilabvae el

.’ ..

netunol Tormado durante le wowcoidn. ia aezela do reaccidn
fus calentadas sopuldavente, a una towperatvre de 23520 &
2558¢ duvante un periode de 7 horas, -ora oliuinar el oX-
cego de »licol. La temcroiina G la uezcla de reaccidn
ge mantuvo despuds en ol wawgun o 2872C a 272¢C, durante
w1 periodo de 7 uoras, pera llesver o cewo vna policonden—
secidn. ourante la roocceiln oo hizo pasar wnse vigorosa co
wricnte de nitrégeno e travds de le ezcla Ge »caeccidn a
1a yresidn atmosidrica. 3o obtuvo asi vn polidsicy crista
1ino y blanco, con une Vviscosicad reduocida de 0,53 y wn
punto Qo tusidn de 236-2412C. #1 polidutor so caracterize
vu sor unas excelentes proviedados de 8stirado 2n frio ¥
de formaciln de fibya teiible. Loy fibras obienidas nor
+ilado en fusibn a partir de osto poliéstcr, Treron beni-
dnd Logio un tono wedio con Gonacryl Fink ¢ y hasta un t0

0 by oscuro con C21liton FYust ot (G4 -X. Uonc., sin el

uso d= un portador.
b0 10 12

Tna naezela ¢e 175 o de toroitalato Ge €imetilo,
4,61 5 de (4=/Sociosullfoy s onexl) acesoto de actilo, 5,54
=g 2,244 ,4=tetranetil~1,3=ciclobutanodlol, 100 g de

! o, VA
(. a A
P s : e
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7ildn =3icol, 0,016 z (o dxido de antincuio y 0,083 z de
acetato de zinc, sc ear;0 am un weceior y se ocnlentd a

wie tomoeratura ds 183¢0 a 13620 durente un perfodo de

3,3 horas, para llevar 2 cabo un inte.caibio de éster, mlen
sroee oo aestileaba el iotenol Fornado durante la reaccidn,
La mezcla de reaccidn fue calentada se.ovidamonte a2 wna
toaneratura de 2369C o 2/G9C durente un periodo de 7 ho-
ras, Tera elimimar el wxesso Ce plieol. Jo tomperatura de
la wezcle de reaccidn sc mentuvo después su ol warzon ddo
266 s 2722C durante tn periodo de 7 horas, vara llevaxr

- . . ’ .
1 eano una nolicondaen: gacidn, . uranic la »caceiodn, se hizo

pooar vnd vigoroesa corvisnt: de aitrdseno g wevés de la
4 . 2 | -
gemcla Ge reoaceion a la sresion ctmosforieca. e obtuvo

asi un poliéster crisfaline y blanco con una viscosidad
recueida de 0,78 y un nunto de fusidn de 225-2260C, i1 po
lidster so caracterizuba Dor vnas excelentes sropicdades
de eustirado en frio y de formacidn de Tibra tefiible. las
fibras obtonidas wor hilaodo zn fusion a partir de esie o
lidster fueron teiidas hwsta vn tono medio con Gonacryl

Pink & gin el uso de un velfculo.
LTI 13

Una neazcla ¢e 175 g de torcfialato de dinetilo,
11,39 g de isoftalato de dimetilo, 5,25 g de (41Z_odiosul
fo/Tomoxi) acciato de metilo, 180 g de otilén glicol,
0,019 £ de oxido de anticoaio y 0,086 7 de acetato de
zine, sc cargd en un resactor y s calanté a une tompera-
tuea de 1842¢ a 1862¢ Curcnte wn pericdo de 4 horas, para
1levar a cabo vn intercambio Co dster, aleniras se desti-

laba el netanol formedo durante La reaccidn. =e uezcla de

- 4'8 - o ' A
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renceidn Tue calentads e uidemente a una toapersturs de

2340C . 26520 durentz ua acriodo de 2 hores, pers elinmi-

~r

ner ¢l exceso de :11901. I uCHOwatﬂ lo nezela de
verccidn se mantuvo degouds o 2720C durente un periodo ds

7 horcs, para llevar © coeho une wolicondar asacidn. Duronte

T

3 svpniaa e, 3= 4N 1 A
1g reaceidn se higo renoy Uni Vinerosa corrientc fe 2didro

4 " e
seno o travds de la wmooelo ds rateeion 2 la ares on atmos

(27 X e

gtalinoe ¥y bvlenco

=
oo

~drice. e obtuve asi wa aclidaver o
con wie viscosited redveile dc 0,56 y uwa avalo de Tusidn
de 243-2459C, =1 polidetor s¢ cErteuLrisrha 20T wAns CHee
lentes roniededes de estircdo en frio ¥ de Tormecidn 4
Fibro. tefiidle, Tas fi»yrs obianides wor hilado en Ffusidn
' ies hests vn tono
hrillants con Zenseryl Pink ¥y hastc un {oao rwy oscuro
con CGelliton Teaot Red G404 K. Conc., sin ¢l uso de un

hiculo.

BJ .4

:

Una mescla de 175 g de tersftelato de diactilo,
4461 2 de (4-~/codiosulfo/fenoxi) ncotato de uetilo, 8,00
1 de 3y6-dimetiloctanocdiorto dc dimetilo, 180 7 de ctilédn
Sicol, 0,019 z de 8zido de antimonio ¥y 0,085 z do acetato
dc zine, se carté en mn reretor ¥ se erlomtd o uno tempe-
atura de 1842C a 1852C durcate va »eriodo de 3,5 horas,
rare llever g c¢obo un inisrcowbic de cater, wicntres se
dortilobe ol metsnol formedo durente le reoceccidn. Le wez—
cla de reaccidn fuc celentodn «o uidiments n una tcmocre—
tara de 270¢C & 2728C duivte vn neriodo de 1 hora wars
clirdnuer ol exeeno 3¢ ~licol. Te tenneratuors de la wezecls

P 4
Ge rcaceion se mantuvo degnuds on o) uorzen de 2690C o 2704C

R e
0 .
i ag

'
e
0
{
-~
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Aurente un neriodo de 645 horesy merae llcver o cebd una
nolicondensecidén, Dursnte lo receeidn se hizo pasar une
vizorosa corrigsnte de aitrdseno o través de la wezcla de
renceidn o la nresidn atmon®ricc. Se obtuvo asi un Ho-
lidster cristalino con una viscosidad reducida ds 0455 y

4

w sunto de fusidn de 253 - 2552C. #1 poligstcr sec cerac—

la

erizaba nor vnas execlentzs nrodicdades de cohirndo en

-

frio v de formaecibn de fivra iciidle. oz Tibros obtenidas
wor hiledo en Pusidn 2 ~artir de cats wolidsser fveron s

fildss hanta un tono beillants con Genacrvl Pink ¢ ¥ uasta

tn tono muy oscuro con Celliton osi 2cd GGA It Conc.,

nin 2l uso de un vehiculo.
_,__1 LO 1)

Una mezcla de 194 7 dc tereftoleato de dimetilo,
4,94 g de 6=(4=/sodiosvlfo/Tenoxi) hoxononto de mctilo,
180 ¢ de etilén glicol, 0,02 £ dec Oxido de entimonio y
0,09 = dc acetato de sinc, 5o cers6 en un roscior y se ca
lentd = una temperature de 1052C duricate vm verfodo de 4
horag, nara llever a cobo vn intcrcamasio de éotery nien—
tras sc destilaba el .ietnnol formedo durcnte la rencciby
la uezcla de recceidn fue celentoda sesuidamente o una
terperatura de 24020 a 2652C dvrcnte un neriodo de 2 ho-
ras, sara elinmingr el excsso de zlicol. Te bermmerstura de
1a mezcla de rsoaceidn se mantvvo desvuds a 2652C durcate
un nericdo de 5 hores, =are llever o cabo una policondeone
gpcidn. Durente la rerceidn se nizo wasor vna vizoross co
rriente de nitrégeno & trevés de lo mercla dc roececidén a
la presidn aimosférica. fic obtuve rai un polidster crista

lino y blenco con una viscesilled reducido de 0,46 ¥y un
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10

15

nunto de fusidn de 258 a 2602C. Il polié

saba nor excelenics wronied:sdes de cstiredo en fric y de

¢}

formreidén de fibre tediible. ies Tibras obtenidas por hila
do cn fusidn a nartir de cote nolidster fveron teHidas
haste. un tono medio con Genecryl Jink G y hasta un tono
ogeuro con Jelliton Frat 2ed QG4 2x. Cone., sin ol uso de
vn vehiculo. De meners siniler se Obtienen toubidn fibras
clibles a partir del wnolidstsr orevercdo como s3 ha dsge
crito arriba en este ciennlo, smolecndo cowo auvxiliar del

teilido monofuncional de esin invenoidn 8~(4-/Titiosul?o/

fenoxi) oectanosto de etilo.
BIYTPLO 16

Una mezcla de 164 g d2 tercftelato ds dimetilo,
7,46 g de 6=(4=/Fodionulfo’7enoxi) hexanooto de metile, 150
= de etilén glicol, 0,02 5 de 4rido de ontiwonio y 0,09 g
de acetzto de zine, sc ecorsdé on un reector v se calentd o
una tewneratura de 1852C, Aurenic un weriodo de 4 horns,

’

nares llevoar & cabo vn intercambic ds ester, nicntras se

-

destilabe el meiznol formedo Auromte la rorccidn. Je ten~
veratura de la nezcla e vepseidn sc nantuvo desnués en
el marsen de 2209C a 2702C durcnie un neriodo de 2 horas
mere senarer el exeeso ¢ ~slicel ¥ sc¢ mantuvo después en
el nereen de 2708C 27580 Anrents vn veriodo de § hores,

-, e R P 4 , R N

vara llevar a cabo una nolicondsunsacion. uw nuc la roag—

4

eidn se hizo pasay une vigorosa corriente de nitrozcno o
trevds dc la mezclae de reoccidn o la »nresidn cimosiérico.
L3 obtuvo esi un voliéeter blonco y eristelino, con une

vigeoeidoed reiduveide de 0549 v un -wnto de fusidn de 256w

2569C, .l oolic bor 90 corteiCrizmehs nHor vnas cxocelentes

~J
G
oS
,“_j’

.
=2
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oronisindes de estircdo cn frio vy de Tormoeidn de fiﬁra
teliible. ILeg [idbras obicnidn: -or hiledo en fusibn e par-
tir de esto woliéster Tveron $2iifes hests un tono nedio
con Gonacrvl Pink & ¥y hests un t020 03cv:r0 econ Cslliton

weat Nad GGA ux. Conc., sin 6l vso 4e un vehiculo.

0.0 TT0 17

Una mezcla de 194 ~ ds tereitolato de dinmetilo,
4414 7 de 6-~(4-=/sodiosvlfo/Tcnoxi) hoxonoato de mctilo,
3,47 5 de 2-(potasiosulfo) fluorcno-9,S-dinronionato do @i
aetilo, 180 5 de etilén ~licol, 0,021 -~ de éxido dc pati-
noaio y 0,092 g ds acctatc Je zime, 56 oor;d cn vn renc-
tor y oo calentd a wns termerriure de 1902C o 1859C duvon
¢ un aeriodo de 6 hovos, :arr lluvar o eowo un intereon-
wio a6 detor, mientras <o dcatileda sl moicnol “owvmedo ar

[ - 4
renbte 1o rosceidn. Le wmela de rorceiln gse calentd ser

! :.J-

darneats o wua termeroture Ag 2458C durente vn verisdco de
2,5 horeg, sora eliminse ol cxesso e sliccl, Lo tomwcio-
turn fe la nezela de roieeldn sc prntuvo CoEIw 85 on el
aopoen e 2600C & 26500 Trinin vn wericde do 7 horas, 18
e 1llever i orbo una »oliccadsnesecifn. Turrats 1o woeceifn

43

sc im0 aser wna vigorosa corrisnte ds nitrdgeno & travids

(¢

de la mezcla de recceidn o lo renidn atmosférica. Se ovin

vo ngl wn poliéster erigteline ¥y Hleoneo, con una viscogidad
redvcida de 0,54 y un vunto de fusidn de 253-2559C, 11 20
1idster so ecorceterizcba »or unos cxesleates propicdades
"¢ sstirado en frio v de Cormceidn
£ibres ohtsnidos wor hilndo en fusidn o vortir de este DO

lidetor fusron tefiides hweds on fono My oseurc cen fenceryl

Tink (¢ y con Celliton ‘Yuctv iied GEA v, Cone., cin ¢l uso

. ° g, WY
50 -, 7 '\’/“'J
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G4o vn vehicurlo.
Adl w10 _1_@}_

Ung negecla de 164 3 da tereftalato de dinsctilo,
4927 ¢ de 6-{4=/Sodiozulio/Ivnoxi) hoxanoato de metilo,

2444 o de 2,T-0i(1liticoulifo)iluoreno-0,S=0iproy,ionato de

“r

[ 4

dimetilo, 100 g de otildn Jlicsl, 0,02 =5 dz oxido a3 anti
wonio y 0,08 g do aceimto do zine, gs cavgd on w roacior
v s cailcntd a wna tamperstvra do 18520 a 188eC durante
un perfodo de 6 horas, parz llever a cabo un intercambio
Gz éstar, wientras se Gestilaba ol weianol Tocusdo duien-
4o la reoceidn. Lo sescla de vocecidn se calentd segvida-
monte a wna temoeratuivn dz 217eC¢ g 22288 duraate oo perx {
o de 2 hovas, para elimduur el exceso de plicol. uu toupe
satura 12 la wezcla ds reszccidn sa aanruvo después en el
gargen de 270eC a 272¢¢ duwrmnto un oeriodo de Y horas, ng
ra llevar a cabo una policondensacidn. Huraate la resceion

o3

w

kizo pasar una vigorose covwiasnde do nitirogeno & tra-

e

[

vis Ge la wezcla de reaceidn o prosidn atmostérics.
obituvo &si un poliédster crisitalino y blanco con vna visco
sidad reducida de 0,55 y wn runto de fug ion de 253 a 25582C,
31 polidster se caracterizebe por uuas oxcolontes propisda
des de osvirado en frio y de vormacidu Ge fibwa tefilble.
Las Tibras obtenidaes por dlado on fusidn a sertir de ss-
de polidster Tusron teiiides simute un tono wedio con Gona-
eryl kink G y hagte n tono oucwro con Uslliton Fast lied

N . - ’
GGA %Ex. Uonc., sin 21 uso ds va vzhiculo.

S FI0 15

Una mezcla de 194 g de tereftalato Ce dimetilo,

-5

S )
P

—~a

- 53 - ':“- " ~/ _
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& G 6-(s-/Bodiosulfo/“enoxi) hexanocato de metilo,

4,78 & do sebacato de dimctilo, 180 £ ds otildn glicol,

ts

[ 4

0,02 & de Oxido de antiwmonio y 0,09 g de acciato de zinc,

G2

g3 ewﬂ" o un roasior y Se calentd a una temperatura de

165¢C & 189¢C durante un poriodo de 7,5 horus, vava lle~

veir 8 cabo un intsrcambio Ge éster, mientras se destilaba
21l netanol formado durante la reaceidn. Ie mezcla de roac
cibn Tue culentola so:uidemcnbe a vaa fuaporature de 25520
5 2652¢ durante un periodo de 2,5 horas, yeva eliminar el
exceso de slicol. La femperatuvra de la mezcla de reaceion
ge wantuvo después en el marsen de 26500 a 27120 durente

we perdodo de 4,25 hores, _uru Lflovar a cabo una policon-
densaciln. urante 1o voaccldu se Lizo nasar une vigorosa
corignts de uitrdgeno 2 través de le wezcla de rsaccida

a la progidn atmosidricu. Se obtuvo asi un poliéster crig
talino y olanco, con una viscosided redveida de 0,47 y un
punto de fusidn de 255 o 2589C¢, 1 polidster sz caracheri
zaba or unas excelentan »nroviedades de cstizxado en frio

y dec formacidn de FTibra teiiivle. Lus {ibias obtenidas por
hilado 2n fusidn a sartir de ecste poli lidster fuoren teiii-

des nogta vn tono osouro con (enacryl ¥ink G y con Celli-
ton Fast ded GGA Pink ix, Conc. sin el wso de un vehiculo.
Das fibras fueron teilides tanbidn con Genecryl Pink G utl
ligendo vehiculo Latyl uarrier i, hasgta un Gono awy oscu-

r0.
3210 20

Una nmezela de 175 g de tereftalgto de dinetilo,
5,25 g de 6-(4~/ vodiosulto/tenoxi) hexanoubo de metilo,

¢,5 & de isoftalato de dimetilo, 100 g de etilén gmlicol,
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re Mlevar o cabo un intoreisio dc dotor, mdcntres s dcs
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oowan tenasretinrn de

SurcnTy LR cuviocn 8 3,17 hores, ners ¢li-

marssn £ 270 & 272¢C

- o Y Sy S i JUO
anrtabc nn norindo 4C Dy, 0 hwivey rre lloves A anhe ura

(3

- . 2 Py . .
wolienndenseeidn, Jurinte Lo visszeidn ss hiso vaser vas

.-\,‘*n.s 2
3 -, L ol e -
visoroen soxricnse de nitvi-ima o toawvis do o emcle de
. s A T e L P PRSP Y S SR . ) £
roeceron a Lo eSO CWNOSUCTAeR.e T SRTRVO 2EL U1 N0

$ Ly - wr WIS RO . . . .
Lisator blanco ¥y eristoli o, con wna viscooild reducids

'

dz 0,55 ¥y un iunto de Turida dg 240-24000, .1 nolil
no erresterizcha wor vnnt cxeslantes mHromisdoda:s
¥do on
ahbonidng 0y nilade en Tnroion
Musron tzililes hosta vn oo welie een Cenceoryl Sink & v
ete wn pono oscuro con Jelliton Moot Mod GRA wx. 00NG.,
pin ¢l vso do un vehicnlo. Tus fibros froron feiicas el
bidn con Genceryl Tink I utilizondo ILotyl Jurricr Ay hote

4o un bono sy oscuro.
o PO 21

Una nezcla de 155 5 de torcftolato dec dicetilos
2,96 7 de G=(4-/modiosulfo?Tonoxi) hexzonoato do metilo,
557 2 {6 1,4—ciclohex~nodinatannl, 160 ¢ de ctilda ~licol,
0,016 = de 6xido de antizorio ¥y 0,072 = dc occetnto de

3 ] I . 4 - .. »
aincy 58 cargo 2n uvn rircetor ¥ 8¢ eslontd o vme tavneratu
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10 08 168520 a 16868C anrnnis un wericdo 3¢ 3,5 horah nore

Ilaver ¢ 2000 un interecshio "¢ fster, wiontrrs sc desti-
icha 2l nedsnol formelo duwr ate la reaceidn. Do nczela de
racoeidy g0 erlentd so-midsncnic o wna ttmneratuca de 233
2 & 2358C durente wn seriodo dc 2,3 horts, ors clinine
3l caeoac e zliecol, e tewserniturs 48 1o 1ezcla &o reoe~
cidn se mantuvo Acgou 148 cn el aareea de 2758C e 2782C do-
n aeriodo de 7,5 lwynn, mare llever n anho ung Ho-
licondonsoeidn. Durants 1o reeeeidn =c hizo 2oeor vno vie
roceeidn o la presidn ninosrien. Scoobtuvo oeil un wolids
ter blaneo v eristeline, ena wma visgscsited riucids e
0,51 v vn ~unto de fusidn de 245 a 247¢C, 21 polidsildr oo

corretsrizaba nor unan sraeclontes wronilecdale

ke Vel 4 - -~ LR - T ot Ny Ty wlm
wn Frio ¥y de Tormpeidn dc Jivre wltiiblg. Ior Tibhros obte~
nidee wor hilalo en fusidn o weriir Az cete wolidster Tue

»

haste v tono escuro con Culliton Mast el GFA LY. T0NC.s

cin el pso de un vehienlo,

Une mezela de 175 = d¢ toraftalato de dinetilo,
6,18 ¢ do 6= 4-[&0110 sulfo/Tanoxi) howenooto de actilo,

7,66 '+ de sebacato de dimetilo, 150 7 ds etildn slieol,

jode

t n - P a ko % <
ronio y 0,005 7 de acstoto de zine,

C,019 = de déxido de ant 3
se errzd en un recetor ¥ ss eelentd e vna temnerctura do

1659C drrante un nericdo Ze 5,5 hores, uers llcever a cabo
un intorenmbio de €stor, wisntros oo doutilebs el netanol
Formado dursnte la rerccid:, To nezcla de rerceida fue cg

lentode ceconidonente & nna bosnerature Ag 23580 a 2408C

.’"
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Aurantc un 'E_JCI‘I,.O(IO de 2,75 horupy »arn elininar =l exceso
o - - « P

de zlicol., La temmeratura de la mezcla de reccion ge man
uvo después en el aarzen de 26560 o 271¢C durante wn pe~
riodo de 4,75 horas, pars llever a ecabo uvna nolicondcnsa-

[ 4 p .

cidn. Durente la resceidén se hizo passr vne vizorosz co-
rriente de nitréseno o trovés ce la wesela 2¢ rcoceidn a

la »resifn atmosférica. oS¢ obtuvo cei un noliéstor blanco

y eristolino, con una viseosided rzduvnide de G,A7 y un

wunto de fusidn de 254-2550C, 1 nolidster se carsctorizg
ba nor unas excelenics »ronicirdcs de estiredo en frio y
ds fermoeidn de fibra ts'libvle. Izs Libros obitsnidas vor
hilodo en fusidn a vertir Az ende wolienicr fuor0n Boiidng
haosta un tono oscuro con Uengeryl FPiak O y hwosta un tono
ruy osenro con Celliton Tact led GGA &x. Cone., sin el

ugo de un vearieculo.

Una nezela de 175 7 ds terefscleto de dimetilo,
5,52 = de 6-(4=/c0diosrlfo/ cniltio) hexancato dc metilo,
[ 4 Py

180 g ds etilén slieal, 0,018 5 ¢c 6xido de catimonio y

0,081

)

% de acetato de zine, sc errzd cn vn roretor ¥ ac
erlentd o una termmerctura de 186¢C a 18720 duronte vn HO=—
riodo de 3,75 h-ras, —are llevar @ eobo uvn intercembio ds
dnstor, nientras sc destilaba gl nmetanol Formado durcnte

la rezceidn. Ia nezela de rorceidn st calentd sc nidomene
s nagctn une Semmerstura (e 2332¢ g 2352C dursnte va perig

A0 de 3,25 horos, ware clininar ¢l cxzeeso do slicol. T

’ - - N PN . oy - 1 ’\ 1/ s 4 ofes 2
faicroturs de la meszcle ¢ vesoceidn oeommatavo desnuds

norns nera llever o enho mie nolicondensceiin, Deronte la

- 57 - L9 I



roaceisdn gc hizo »nAsar voe visorosa coritients ¢ Al

no o trovie Jc lo newels dc rorceida = lo aresidén otmosd

rica, e obtuvo caof L:.‘olls;t sy eristelino, con unz vis-
. nozidsd redueide de 0,50 ¥ un rvato de fusida de 258 a

1

2502C. "1 molidsior ez erratcrimohs —or wngs excelontos
npocis’od3sn de sstirade sn fr{o vy 02 formmeibn 4s Fidbre
+50ible. Les fibres obinsnides oy hilsode on Tusidn o mor-
sir do cote pelideter Snaron $27i%0n ante vn tone brillon
to con Fenceryl Pink Ty hoeto un tono medio eon Celliton
10 Tast Rec GGA Zxz. Cone., sin ol uso de un vehiculo. 3 ob-
+icnen tambidn de uno woaciy cicilor fibres tefiiblcs o
wortir del polidster preparado como se ha descrito arrida
sn ests sjicemplo, emple:ndo come cuxiliecr dol $cPido mono-
~uneional de eota invenciba O-(4-/Dotasiosulile/Teniltio)

patrnonto de petilo.

o}
W

SJ.TTT0 24

Una mesela de 175 3 Ce texveftolato dn dimetilo,

00 -
)""" -2

)

(W]
fil'\
~~

solionrlfo/?unilyio) herencato de metilo,

o0 7,41 = 2o isoftalato de diwtile, 180 g de ctildn liecol,

-

0,016 ~ Ge Suido de antinonic v 6,085 2 dc cectato dc

4
zine, ee eor;é on un reeelor v ce colentd o

o~

me tormerate
r
»o de 1552C g 1882C dumnic va ncriedo de 3,67 hernsy oo~

. r
O PR, A Al w ] L1
» llevoy & ezbho w intorarlBio Ao exbzy, ddcontros on do

Ra

25 tileba cl metenel fornado Suronie la recceidn. Io ezela
1o rooecibn e eclsatd no -idsmenic £ ouma termeratura de
23300 r 2392C durentc wa 2criodo G¢ 3,5 horee pure alini-
any ol o£eeso de glieol, To bencroturs de la .erela de
ronceidn e nentuve dssouds on ¢l mer~on de 2576C n 2680C

30 suronte vn derfodo de 5 horos, nerc llever & cobo ung mo-

w. 293230
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licondsraneida, Duronte Lo ecooeidn ee nizo neean une vie

worosa corriente de nitrdzono o trevés as 1a nesela de

r 4
" -

rerccita e la vresidn ntmesféricc. Sc obtuvo asf un no-

2

icster blaneco y eristelino, con vna vigeogidnd reducife

RS -2

[y
e

de 0s4% ¥ un unto de funida As 247 o 25000, 1 »nolidster

o cvracterizrbe 2Or vnce sxeelentos wroniedndes do cotira
fo cn frio v de Formecién de Fibre tclible. Tae Fibros ob

toenidug or hiledo en funida o woriir dc este nolidster

“ueron voAides hasto v tono nscio con Zenseryl Tink G ¥

con Jelliton Yest Reld Gl Nx. Conc., cin ol ueo de un ve-
hiculo. Se obtienen tusbidn Tibres 4e4idlcs de umners Si-
nilar, o nortir del poliéﬁﬁsr Lrennr2do cono se he deceri
to arriba en egle ejentlo, cmmlerndo como sucilioar del te
“ide wmenofuncional de srtn inveneidn(4-/Titiosulfo/fenile

tio) acotato de butilo.
ndid 2 T0 25

Una mezela dc 155 ¢ dc torcftzloto de dimetilo,
5:14 x de 5-(4-[§odiosu’f Jeniltio) hexomooto de metilo,
160 5 dc otilén glicol, 4,81 7 de scbaeato de dimotilo,
0,016 7 de 6xido de sntimonio v 0,074 = do accinto de
ming, o2 oargd en un rorctor ¥ =2 eolentd 2 une fennors-
tere de 1869C a 1872C Zureate vn verfodo de 5 hores, ve~
re llever e cabo un intercombio fdc dotor, nicatres se des
tilobe 21 wetanol formedo durcnte ls reaceidn. Ta mescls
de rsceeibn fue eslentnle scouidemento o una formerature
de 2362C a 23890 qurente un wsriode ds 2 horas, para cli-
minar ¢l exceso de glicol. Iz tenneratura de la wezcla de
receeidn se mantuve despuds en el marzen de 2652C o 2728¢C
dercunts un vericdo de 7,27 horas, mero 1lever o cebo una

293239
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nolicondensecidn. Durantc la voneeddn ge hizo pesar ung
visorosa corriente de mitrdsenc o travds do la nezcla de
rouceidn e le wresidn ntmosférics. 58 obiuvo esi un nolids
tar vleneo y eristslino, con rar Viscosidad rsducide de
0,61 ¥ vn ~unto de fusidn de 251-2532C, 31 nolidster ce

vorceterizeba wor uras sxeclcentss Propisdodes de cstirado

en frio y de forracidn de Fibra teiidle. Jes fibros obte-

(o]

nifzs wor hilado en fusidn a wertir dc esic nolidster fu

}

ron tetiides hasta un tono edio cont Genaeryl 'ink G ¥y heg

to un tono oscurc con Celliton Test Red “GA 4. Conc.;

sin el uso de un vehieuvlo.
SIS L0 26

Una nezcla de 175 7 de tere?islato de dimetilo,

5482 5 de 6-(4-/Sodiozvlfo/Teniltio) hexcnoato de metilo,

03

3

7,66 £ de scbacato de dimetilo, 180 7 de ctilédn ~licol,
05019 7 de 6xido de antimonio y 0,085 = de cectato Ge zine,
sz cartd en un rezetor y sec eclentd o vne tenneratura de
1272C = 1892C dursnte vn weriodo de 4 hores, pera llsve

o cabo un intercembio dc éstsr nicntros se destilaba el
metenol formedo dursnte Lo reaceidn. Te mezcla de reoccidn
fue cnlentada sezuidancntc a una tempercturs de 267¢C a 272
2C durante un perfodo de 3,5 hores, wara elininar ol exce
go dc zlicol. Le temperstura de la mezcla de rseceidn sc
mantuvo despuds en el marssn de 26792C a 2682C durnnie un
nericdo de 6 horas, per: llever o ccho une policondcnsa-
eibn. Durante la reaccibén me hizo pasar uno vigorosa co-
rrientc de nitrdseno & trevés de la mozela dc rorceidn a
le wresibn atmosférice. Se obtuvo asf{ un »olidster blanco

7 erigialino, con una viscosidad redveida de G55 y un

-
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sunto de fusidn de 242-2440¢, 31 polidster ze ceYacteri-
#eba Tor wnas sxeslentes »ronicdedes de estirado en frio
y de formacidn ée fibra tettivle. Jas fibras obtenidss por
nilsdo en fusibn 2 partir dc cstc polidster fuoron tofiie-
¢og bosto un tono medio con Genseryl Fink G y hasta un
tono oscuro con Celliton iest Red GGA Sx. Cone., sin sl

uso de vn vchieulo.
EJPLO 27

Una mezelz de 175 3 de tercltcloto de dimetilo,
6,15 3 de 6-(4~/sodiosulfo/Ffenilsnlfonil) hexanoato de
metilo, 180 g de etilén slicol ¥ 0,054 7 Ge acetato de
zine, se carzd en un recctor ¥y sc calcntd o vna terpera-
tura de 1752C a 191¢C durcnte un perfodo de 4,67 horas,
vara llever a cabo un eombio dc éster nicntros se destilg
bo, 01 netonol formade durente la rerceidn. La mezcla de
reaceibn fue calentada seryuidruente hosta una temperaturc
de 235¢C durante un periodo de 1,33 horos, vers eliminar
el exceso de glicol., Im tenmerciturs dc la memcla de reec-
cidn se mantuvo después en el narzen de 2652C a 2702C du~
rante un periodo de € horng, naro llevar o cobO vna Holi~-
condscngsccidn. Durante 1la recceidn se hizo »asar una vigo-
rosa corriente de nitrdseno a través do la mezcla de reag
cidn 2 la »residn atmosférica. Se obtnvo zsi un polidster
blanco y cristalino, con unx viscogidad raducica de 0,43
¥y un nutto de fusibn dec 244 = 2252C. Tl nolidster se ca-
racterizabg por unas excelcnies propicdodes de cstirado
on frio y de formacién de fibre tefiible.

Una nmezela ée 175 z de tercfiolato dc dimetilo,

N
2 " B =
r -
7 '\‘_/) (‘_}

R
"
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6448 z de 6=(4~/sodiosulfo/veniloul fonil) he:can‘\s’gto de me
tilo, 9,37 g de isoftclato dc dimetilo, 180 g de eiilén
;lieol ¥ 0,057 2 de 2cetoto do zine, se carsd en un rcse-
tor y sc calentd a une tomoeratura de 1869C 2 1872C durcn
te un ycriodo de 6 horss, ere llevar a cebo vn intercambio
de éster, mientras se destilavn el metanocl Tormado durene
tc la recceibn, Ie mezcla dc recccidn sc celentd seguidoe-
mente » una temperaturs de 262¢C dwrente un perfodc de 2
noras, »ara separar ¢l ciceso de ~licol. Ia temveratura
de la mezcla de remccidn sc uentvvo después o 262°C duran
tc un periodo de 5,5 horcs nara llevor o enbo vna »olicon
densceidn. Durante le recceidn s hizo paser wna vigorosa
corriente de nitrdgeno a trovés de le neszela de recccidn
1o presidn atmosférica. Se cobiuvo i'si un polidster blen
c¢o 7 c¢ristclino, con wns vingcogideé roducicda de 0,60 y un
sunto de fusibn de 242 a 245¢C. 71 polidster sc carcoteri
zeba wor unas excelentes wrojicdndes dse estirade en frio
vy de formecidn de Pibra tefiible. Tos fibras obtenides por
hilado en fusidn a partir de este wolidster fucron tefii-
dss hosta un tono oscuro con Genceryl Pink ¢ y haste w
tono wuy oseuro con Cclliton ot Red GGL Lx. Conc., sin
sl uso de un vehieculo. Sc obticnen tawbién fibras tofii-
bles ¢e manera similar, s vartir el nolidsicr »renarzdo
como se ha descrito arribe en este cjem)lo, caplecndo
O=(4~/Titiooulfo/fenilomlronil) octanocato de metilo como

auxiliar del tefiido menofuncional @z cste invenceidn.

EJW L0 29

Una mescla de 175 =~ dc tercftelete de dimetilo,

6,33 7 d¢ 6-(A-/eodiosvlfo/Penilsulfonil) hcxenoato de me

- 62 - a0 N
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tiloy (453 o de seboeato do Giuetilo, 180 & de otiléd
col y 0,056 7 de a2cctnto de zine, se enrgd cn un resetor
v sc colentd o vna texmersbura dz 1880C a 1902C durcnte
m nericdo de 545 horcs, ora llaver a ccho vn intercembio
de éater, nmicntras sc deztilabe el wmetenol formndo duran~

%¢ 1o roceeidn. Ie mencle ¢ roeeeidn fue calentada scruv

L)

gu.

femente @ vna tomperatura e 2558C a 250¢C Aurcnte vn ne-
rfodo de 2 hores, pore clinirer el siceso de mlicol. Ia
tonrerstura de la mezeln Tt roioccidn se mentuvo desprds en
ol marcen de 2558C a 2528C “Aurante ua wericdo dc 5,5 horas
nore llever o e2bo uns »olicondennreidn. Durcnte la rese-
cidn sc hizo paser une visoross corricate de nitrdacno o
través de la mezcla de renceidn a la prosién atmoeférice.
Se obtuvo asi un volidsicr blanco y cristalino, con uug
viscogidad redveida de 0,50 ¥ vn -~unto de fusidn de 252 a
2549C, =1 wolidster g5 errrctarizoba wor vnas excelanios

nronicdsdes de ostirado on frio y forneeién de fibra toHi
ble. Ies fibras obfcniles wor hilato on fusidn a Hariir
Ac sste volidster fueron tciidiec hasta vn tono medio con
Sonacrvl Fink T y hesto vn tono oseuvro con Cclliton Yoot

Red G74 Lx. Oonc., sin 2l nso 3g uva vehioculo., 56 obtiecnen

ok
5
)
L")
e
Q\
o]
"b

s t27ibles de aners sinilar o vartir sl 0o

i

lidater nreparsdo como oz he ldoserito arride cn onts cjen

ulo, camleendo 6-(4-Svotosiomlfo/Fonilovdfonil) heranoa-
o

to dc Lrtilo como awxilicr Al $27ldo moaofunecionol de cog

L]

t2 invencidn.

t.t( ll i .sJO _3—_

Una mewela <e 175 3 4c fcrofinlato de dimetilo,

7,06 5 de 6-(4-/codionlfo/Toniloulfonil) hezrncato de e

- 63 -

3
b

]

3
2
TP



491

ic

15

20

25

}-‘-
Bt
O
(Y
1

%59 7 dc sebaceto o disetilo, 180 2 dc ctilédn 213
col ¥ G,056 5 de acetato a2 zine, sc¢ ecarzd sn un recctor
¥ sc erlentd a vna toomerctura de 1842¢ 2 1862C dvrante

un vericdo de 5,67 hores, marc 1lever a esbo un inteream-

(D\

hio dc Ester aidentras se fastilava o1 motonol Forwado Au-

reate le reaceidn. Ie temcle ds rerccidn se colentd sszui
camnente o una temperetura e 1912C a 2352C durcate un »He-

C
riodo de 3 horag, uars clininar el exeeso ds slicol. To
tenperatura de la mezele de reocceidn sc montuvo desoués
sn el aarzen de 2629C » 2662C dvrrante un ncriedo de 5 ho-
regy wore llevar a cabo una wolicondcensacidn. Duraate le
reaccidn se hizo pasar une vizorosa corriente de¢ nitrdse-

o

no o trovés de le mezela de rinceidn 2 1z nres én a*mosfe

ice. Sc obtuvo asi{ un rolidster eristelino y blanco, con

e}

o~

ma viscosidad reducida e 0,A8 r vn Dunto de Tusiba de
247 a 2499C. Bl polidster s caracterizebe vor unas cxce-
lentos ovropiededes de estivcdo en frio y do Termoeidn de

fibra tcfiible.

BIZ L0 31

Tna mezele d¢ 2330 sremos de terertenlato de di-
2t4ilo, €0 gremos de 5-(4-/socdiosulfo/Tonoxietoxni)isofte—
lato d¢ dinetilo, 53 zranos de (4=/sodiosulfo/fenoxiloce~
tato de metilo, 1900 zreuos de cildn slicol, 1,1 gramnos
de zcetoto de zine y 0,36 gromos de éxido de antimonio,
se ecargd on wn recetor. Lo nezele de reaceidn se calontd
hasto nna temperaturs de 2009C durante un poriodo de 1
hora, ¥ se mantuvo a csta temmeratura dvrante un noriodo
adicional de 1 horz pare 1levor a cabo un intcrcembio de

deter, nientros ne destileba ol netonol formado durente

N -
@ e
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le roaceibn. Le nezcla dc rececidn se calcntd sezuidsmen-

heoto une tomperctura de 2559C durente un periodo de

«©

t
2,75 horos, nare eliminar el ciceso do zlicol. Una vez
climingnia la mayor perte del oxceso de zlicol, se reduvjo
lentzmente la »resibn hrote 3 rm. de mcreurio. Ie tempnerg
turs de 1la mezela de rececidén sc mantuvo despuds en el
narzen de 2620C a 2652C Avrents un neriodo de 3 horas, pa
ro llevar o ocbo una volicondsnsacidn. Sc obtuve esi un
nolidstsr erietalino, con une viscosidnd redueide de 0,56
v vn wuato de fusidn de 250 a 2520C, X1 polidster se co-
roctoriznba por unas ezeclentas nropiedades de estirado
en frio vy de formecidn de fibra toiidle. Tes fibros obte-
nidae nor hilado en fusidn o nertir de este olidster,

cvidenciaoban las siguientes nroviedades fisicas:

Denier 112
Tenacidad 242 zremos HOr danier
Alersamicnto 25 nor ciento

Rizidez en oeco o
259¢C 03 sromos por denicr

S

Ias fibras frercon teilidas hosta un tono ogecuro con Sevron

Nlue 56 oin el uso de un vchiculo.

5SS FLO 32

Una mezela de 2660 gramos de tereftalato de di-
metilo, 95 gramos de 6—(4ﬁ£§bdiosnlfg7fcnoxi)hexanoa%o as
metilo, 2170 gramos de etildn slicol, 0,41 zramos de Oxi-
do dz antimonio 7 1,24 srarmos ¢e acetoto de zine, ge coar-
56 en un rcactor y se calenté o una tcmperatvra de 265¢C
durcnte un perfodo de 395 horas, hara llcvar s cabo un in

——

toreembio de éster misntras ss destiloho el metanol forng

.y - .
(, ; ! PR S
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i
T O L [ ARIN
65 &l AN



10

2C

25

do lurente la reaccidn. Scsuidemente, el cxeeso de gli~
col fue sevarado nor destilacidén de la mezcla de reaceién
v la mresidn se redujo lenterente hasta 4 mm de merourio.
Ia tovperatura de la mezels de reaccidn se mentuvo dos-
pués en el rargen de 2652C a 2702C dursantc vn »eriodo de
445 horas, mara llevar a cabo una policondensacidn. Se
obtuvo asi un vollestar crigtelino incoloro con una visco
sidad reducida de 0,48 ¥ uvn sunto do fusidén de 254eC, D1
polidster sc carceterizohe wor unae excelsntes propvieda~
des de estirado en frio ¥ de formacién de fibra telible.
Lz fibras obtenidas ~or hilado en fusidn o wartir de os—

te »olidster, evidenciaban las si~uvicntes propnicdedes f£i-

sicas:
Denier 139 zramos
Tenacidad 51 zranos por denier
Alarsemiento 11 vor cicnto

imecogimiento en agua
hirviendo 5 por ciento

Rigidez en seco a 25¢C ¢7,5 gramos nor denier
Rigidez en seco a 200e( 448 granos nor denier

Rigidez en himedo e 702G 44 gramos por denier

Ims fibres fueron tefiides haste tonos de medios & oscuros
con los siguientes ecolorrntcs ain el uwso dc uvn vehiculos

Jelliton Feet Red GGA, Inotyl 3lue PL, Celliton Tust Pink

B4A, Sevron Blue 5G, fSovron Yellow R, y Nexilon Hed BT, A

titulo de comparacibn, las fibras obicnides »or hilado

en fusidn a vartir del polidster de torcftalato de nolie-
tileno, es decir cxeluido el awrilicr del tefiido monofun-
cional d¢ esta invencidn, no fueron tcliidos mediante Se-

vron Dlue 5G, Sevron Yellow 1 nl lioxilon Red BL, siendo

- 66 - 28 a2
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tefiidon solamente hasto tonos muy claros con Celliton Fast
led GGA, Tatyl Blue FL y Cclliton Fazst Pink BA. Ias fibras
tefiidan de mouerdo con esta invencidn eran resistontes sl
levado ¥ g lg luz, aoi como estebles a la linnieza en se-
co. Ivo teles tejidas a partir de ellas, tenian un tacto

¢doso y axradcblenments suave.

SIUZTO0 3

Una mezela de 30 sromos de tcrofialato de dinee
tiloy 1,618 gromos de sebecato de dimetilo, 0,943 :sramos
de (4-/potasiosvlfo/Ffeniltio) ncetato de ctilo, 26 gramos
de Oxido de etileno, 0,016 ~remos dec acetzto de zine y
0,005 sromos de 6xido de entiamonio, se carzd en un roce-
tor ¥y sc celenté a une tcmperatura de 1972C o 2142C duran
te un veriodo de 1,5 horas, ara llevar a cabo un inter-
cambio de éster, mientras se destilabe el metenol formado
durante la reaccidn. Ia nezcla de recceidn sz calentd sc-
suidanente a vna temwernture de 2208C o 2329C dvrente un
periodo de 1 hora, pars geparer ol cxccdo de ~licol. Ia
temmerntura de la nezcla dc recceibn se cantuvo después
en el margen de 267¢C o 275¢C, durontc un noriodo de 5
hores, »era llevar o csbo una »olicondensocidn, Durente
1n roreceidn se hizo pasor nna vizoross corrionte do nitrd

xenc o través de la mezcla de recceidn ¢ 1o »resién etmog

[#1N

Srica, 38 obtuvo asi un »olidster eristalino, con una

Fh

iscosided redveida de 0,47 v un wunto dc Fusidn de 224 a
? N W

<

.n . ¥ .
225¢¢, Uil noliéster sc carncicrizaba wor wnag cxcelenbes
proniedades de estirado en frio v de formocida de fidvre

tefiible.

}
93}
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EINTI0 3

Una nezcla dc 30 ~roaos dc¢ tersfizloto de dime-
tilo, 1,956 sramos de isoftaleto de dimetilo, 1,040 zra-
nos de (4-/ poiasiosvlfo/Tcniloulfonil Jacetate de etilo,
26,1 sromos de etilen zlicoly 0,015 gromos de acedato de
zine, y 0,005 ~zramos de Oxido d2 ontimonio, se carzd cn
un resetor y se celontd a une touperstura de 21120 = 220
8C durante un verfodo de 1,25 horas, pora llevar o cobo

un cembio de éoter mientres ne dsstileba sl notanol for-

nado dursnte le reaceidn., Ieo uescla de reaceidn sz ecglen~

2

+0 scynidamente e ung temperatura de 2202C a 229¢C Auron-

+
O

un neriodo de 0,5 horas narn elininar ¢l eveeso de ~li
col. La tomperaturg de la mescla dc rececidn sc reatuvo
deenuds en ol marsen de 2752C o 2852C durrnic un veriodo
dc 5 roras, »ara llevar o oobo vhe moliccndensacidn. Du-
onte 1o receeidn se higo nnacr »na vigorose corrieate
dc nitrdzeno = trzvés de 1n —ezcla de renceidn a la nro-
sidn atmosférica. 5S¢ obtuve asi vn voliéstsr cristclino,
con une viscogided reducids 26 0,62 ¥ ua yunto 3z fusidn
Ae 244 o 24520, T1 poliéniar so esractonizebn nor unosg
zeelazntes propicladen ds uohiredo en frio vy dc formacidn

de fibra t2liible.
LIRTEN0 35

Una mexcla d¢ 30 srronos de tercfialato de dine-~
tilo, 0,£75 gramos de 2-(potasiosulfo)fluorcno, 9,0~ inr
pionato de dimetilo, 0,997 srunce Go (4~osasiosulfe/7e-
nileulfonil Jacetato de stilo, 25 sramos de etilén slicol,
0,0144 gromos de ceetcto ¢z zine, ¥ 0,005 srcmos de ozido

de entinonio, se carsd ca un rexetor ¥ oo celontd a vne

o - 293235
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temacratira ce 2059C & 2102C duwante wa vewlodo de 1 hora,
paxa ilevar o capo wn intewvowrolo éeo tober, nientras se
Gostilabdo el metunvl Tormedo durente la vaaceidn. Lo mez
cla 4z wosccibn se celantd gsa-uidauonte a una temperatura
da 2252¢ o 2300C Curorio un periodo de 0,3 noras, vara
oli-inar ol exceso Ge iicol. Lo tampsrators ds la waez-
oo Go roaccidn so mandtuvo Cospuds ca ol mergen de 2709C
a 231¢¢ Gurante un porivde de ¥ .cras, pera llovar & cabo
Lta policcndensacién. vurente la rescceidn un hizo wasar
ana vigorose corrisnte de ;iu;'vanu g truvés do la wezcla
Je reaccidn o la oresidn atucsidiica. Lo 0vtuve asi wn po
1idstor cristelino con rne vineosidal roducide de 0,62 ¥
v owdo de fusidn de 25C o 2504C. AL selidgior so carge-
terizoba por unes excelordis propiadaces de estirado on

£4

Teno oy 0o Dommedin &2 fiuveg tzhdbleo.

una aezzla do 30 oraoos do tersitelato de Gime—

OB2
110, 3,17 sranes do uooneaso G Gluietilo, 0,973 srados

{d=/Dotesiosulfo/ T niltic)ousiato vz etilo, 30,4 sou-
508 o wea solueidn du 1,4-ciclolcmomodincicnol al G- wn

. o . . 4 -

wizamiGl, ¥ 2 continotron etoicos Co uwoa selieitn sl 11,4

Jur ciznbo on pe3od Go Eaﬁxi(oigﬁc)s Gl Brienol, oo eargo
-

5¢C a

2

oen meoetor voge ealontd o vio teuperatvra do

e}

2082C qurente un verfodo de 2 noras, vara llevar a cabo
un intcrcambio de éstar misptras se destilabo el metenol
Tovaado Suranis la reaceidn. o wozcla de wooceidn Tue
culovsada gosuidoments o e foomaeraturs Go 200el o 2606¢C

Tios Jdo roEel

£
™
1.4‘
|...J
n
C‘»
!

“yar ) - v - o a “
A0 e srogion maCunils Lo 2,5
wio, Lvwente wa verfedo Co 5 Levas, sara olis inar ¢l cxeg

263239
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Duesvo cellonsdo o uvna torpersthca on 2l sargm do A56E0
o 21080 en wne alrosicres Lionie, seposar subsiysvisntemen—
te 21 excaso del glicul de lu memcla 40 voneeldn ¥ ealens
tar finalaente la weszcla Jdz reaceidn o wia toaperatvrs en
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wargan do 0,17 mm 2 5 mim o eeclidio on una o
T3

2.~ Un proecéinionto Go cevordo con el punte 1
en vue 1z sezelo de rececibn oo ealentadc ca la priveca
atepe a ung femperature on ol sargen éo 17C2C a 2602C

3.= Un procadi

L0050 (e acu2do con 108 punics
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1 8 2 en que la momcle da renceibn 2o celcatads en la eta
pa Pinal a uwna tomperciure on sl maracn de 250¢C a 290°C.

Ae= Un aroeccdiniznto dc cenerdo con cualauvicra
de los pemtos 1 a 3 en que un eutalizador de nolicondcensg
eibn estd prescnte en vna contided de 0;001 a 1 wor cien-
to en oeso bagado en el »neno total dsl comouesto O CONe
puestos de fcido dicarboxilico.

5.= Un vroccdimisnto Az aenerdo con cl punto 4

3

cn que el catalizador cstd nresentec en uno cantidod de

0,01 a 0,2 por cicnto en “Heso bosado sa cl pese total de

comnucsto o compuestos ds doido dlenrboxilico.

6.~ Procedimicnto »nera la srodvceidn de Ul DO-
1idster lincel tefiible.

Tal y eomo nt ho docerito con la licmoric 4"C 4n-
$eoade ¥ vara los fines guwe st han cspeciiicndos

Zeta Memoria eonsto de sstonta y vna nhojcs eserd

tos & néaunina por una sola coxn.

“aarda, 15 FEB 196¢
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