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PATENTE DE INVENCION

Ref: Case No. 20.928.
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"Procsdimiento pare preparar erticulos oconfor

mados de poliacrilonitrilon,

o s e e o e e

Folbcilante: MERICAN CYANAMTD COMPANY, entidad norteemericana, re
gidente en Berdan Avenue, Township of Wayne, Esgtado
de New Jersgey, EE.UU. de A,

La presente invencidén se relacionz con articu-
los de polfmero de ascrilonitrilo ignifugos o autoextin
guibles, y con métodos y composicionss para preparar=
los. Més particularmente ge relaciona con el uso de

5. compuestos arométicos bromados y/o clorados finamente
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di spersados, sdlidos,zde ago punto.ade fusidén e insolu-
bles sn agua, en combinacidn con compuestos orgdnicos
de fosfina o compusstos de bxido de antimonio finamente
dispersados, sblidos, de alto punto de fusibdn e insolu-
bles en agua, para hacer ignffugos o autoextinguibles a
los articulos, tales como fibras, de polimeros de acri-
lonitrilo. También se relaciona con el uso, para la mig
ma finalidad, de solamente compuestos orgénicos de fosg-
fina finemente dispersados, s6lidos, de alto punto de
fusibn y solubles en agua.

Bajo la expresidén "polimero de acrilonitrilo" ds
be entenderse aqui unas composicibn de materia que con-
tiens un término medio de por lo menos aproximademente
70 % de poliacrilonitrilo. El regto de las moléculas de
polimero pueden contener un término medio de hasta apro
ximadamente 30 % de otros materiales etilénicamente no
saturados, segin es sabido en la tdenica.

Aunque se puede formar polimeros de acrilomitri-
lo en artfculos conformados de diversos tipos, el wso
comercial mds importante para polimeros de acrilonitri-
lo es en la actualidad la forma de fibras. Se pusde usar
estas fibras como filamentos contfnuos o como fibrasg
discontinuas en la producecidn de telas de tejido de pun=-
to, telag de tejido comin o alfombras, segin es sabido
en la industria textil.

Para muchos usos, es importante hacer ignffugos
o autoextinguibles los articulos conformados, especial-
mente fibras, de polimeros de acrilonitrilo cuando se
los expone a la accién de una llama., Yo se sabfa que

era posible obitener este resultado mediante el uso de
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ciertos aditivos, tales Ebmo ciertos fogfatos de halo-
~alquilo.

El problema de obtener ignifugocidad en materig
lesg textiles se ve complicado por la necesidad de evi-
tar numerosos efectos perjudiciales que pueden ser oega
sionados por la adicién de materiasles retardadoreg de
fuego. Entre estos efectos perniciosos, que es necesa-
rio evitar, se puede mencionar (a) la necesidad de usar
una concentracidn suficientemente elevada del material
retardador de fuego, dentro de lag fibras, que puede
afectar adversamente las propiedades textiles, por ejom
plo la resigtenciz y el alargemiento de las fibras, (b)
comunicer un tacto 4spero a la tela, (c) decoloracién
de la tela, (d) mayor susceptibilided de la tela textil
tefilda, que contiene el retardador de fuego, al desvane
cimiento del colorante cuando se expone la tela a la
luz, calor, lavedo, etc, (e) desaparicién por lixivia-
cién del materizl retardador de fuego de la tela duran
te el lavado o el secado, y (f) aumento de la tendencia
de la tela a ensuclarse, como puede suceder cuando se
usa un retardador de fuego que tiende o formar sobre las
fibras una superficie pegajosa o lfquida.

Con anterioridad & la presente invencidn, todos
los materiales retardadores de fuego utiligados con fi
brag de polimeros de acrilonitrilo presentaban uno o mds
de egtos problemes cuando el meteriel era eficaz como re
tardador de fuego. Sin embargo, en el caso de la presen-
te invencidn, se ha encontrado un nuevo grupo de mate-
rigles retardadores de fuego que comunican a los artfcu

los conformados de acrilonitrilo caracteristicas efica~
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ceg de retardo devitg e auvoextincidbn, sin producir

ninguna de lag desventajas menclonzdas més arriba,

sn breves términos, la presente invencidn involu
cra incorporar una dispersién uniforme y fina de una meg
cla de compusstos sblidos, de slto punto de fusidén e in=-
golubles en agua, por 10 menos uno de log cuales se eli-
ge del grupo que consiste en compuestos aromdticos bromg
dos y compuestos arométicos clorasdos, y de los cualeg
por lo menos otro estd constituido por ya sea compuestos
de fosfina orgénica o compuestos de 6xido de antimonio.
Sin embargo, sl se elige un compuesto de fosfinas orgdni-
ca ge le podrd usar solo.

Cada uno de estos compuestos deberd ser un sblido
de alto punto de fusibn que tiens un punto de fusidbn su-
perior aproximadamente a 100% ¥ de preferencia superior
aproximadamente a 150°C, que es substancialmente insolu-
bls en 2gua y que eg capaz de ger subdividido para for-
mar unas dispersidn uniforme en la solucibn de polimero
o de hilado, Esta dispersibn uniforme deberd tensr parti
culas que tienen un didmetro que es aproximadamente menor
que 10 micronsg, y que tienen de preferencia un didmetro
que eg aproximadamente menor de 5 micronsg, cuando se dew-
soa hilar el polimero de acrilonitrilo en forma de fibras.
Se puede producir esta dispersibn uniforme disolviendo el
compuesto en el tope de hilado o golucidén de polimero
cuando este compuesto aditivo es soluble en el mismo, o©
ge la puede producir mediante cualquiera de las técnicas
mecédnicas para desmenuzar materiales sflidos cusndo el
compuesto aditivo es ingoluble en la solucién de polime-~

ro o tope de hilado. No se describird en detalle aqui
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ls tecnologla para producir la dispersidn uniforme, pues
t0 que estas técnicas son conocidas en eshba materia y se
las usa pars dispersar materiales, tales como deslusgtran
tes, colorantes o pigmentos, de bibxido de titanio, en
soluciones de polimero y topes de hilado. En general,
esas mismas técnicas son tambidn aplicables para dlsper
sar, en la solucibn de polimero o tope de hilado, los
aditivos retardadores de llama utilizados en la presente
invencién.

Por lo menos uno de los compuestos que estdn prg
gentes en la mezcla de aditivos de compuestos sblidos,
de alto punto de fugién e insolubles sn agua, debe ger
un compuesto aromdtico bromasdo y/o clorado. Para reducir
al minimo la cantidad de este compuesto que se necesits
para comunicar al polimero de zcrilonitrilo caracter{s-
ticas eficaces de ignifugocidad o autoextineién, se pre~
fiere por lo general que este compuesto conbengs la ma-
yor cantidad posible de bromo y/o cloro ligados al nf-
cleo aromdtico, aunque ge puede usar compuestos parcial-
mente substituidos. S1 se usa esgtos compuestos parcial-
mente substituidos, se deberd emplear naturalmente ma-
yor cantidad para llevar el contenido de bromo ¥/0 cloro
hagta un nivel subsiguiente para que resulte eficaz.
Puesto que el bromo resulta ser aproximadsmente 2 & 3 ve
ces més eficaz que el cloro, se pusde ugar una concentrg
ci6n considerablemente menor que compuestos aromdticos
bromados para una ignifugocidad equivalente, en compara-
cién con los correspondientes compuestos clorados. Por
lo tanto, paras poner en prédctice la presente invencién

gon particularmente ftiles los compusstos tales  como
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hexsbromobenceno, éter bispentabromofenflico, 2,4,6-tri
bromeniling, hexaclorobenceno, pentaclorofenol, penta-
bromofenol, pentabromomonoclorobenceno, 1,4,5,8-tetra-
bromoneftaleno, hexabromonaftsleno, y octacloronaftalg
no.

Por 1o menos otrog de los compuestos que estédn
pregentes en la mezcla aditiva de compuestos sélidos,
ds alto punto de fusibn e insolubles en sgus, deberd
ser un compuesto de fosfina orgdnice o un compuesto de
bxido de antimonio. Ilustrativos de estos compusgtos or
gédnicos de fosfina son la tribencilfosfina, 6xido de
trivencilfosfina, sulfuro de trimetilfosfina, trifenil-~
fogfina, 6xido de trifenilfosfina, y sulfuro de trifeni]
fosfina., De estas compuestos de 6xido de antimonio son
ilustrativos el tridxido de antimonio y el antimonato de
sodio.

Es imposible definir categbricamente con games nu
méricas especificas las cantidades de estos compuestos
que deben estar presentes en el polfmero de acrilonitri-
lo 2l cual se desea proteger, pussto que se puede nece~
gitar diferentes magnitudes de las caracteristicas de ig
nifugocidad o autoextincidén pars diferentes usog a 1los
cusles se puede destinar los artfculos de polimero de
acrilonitrilo, como asf también debido a (a) las diferen
cias en los contenidos de haldgenoc 4= los diversos com—
puestos aromdticos bromados y/o clorados que son dtiles,
(b) la eficacia relativa mayor de los compuestos de bro-
mo en comparacién con los correspondientes compuestos de
cloro, (c¢) la eficacia relativa mayor de los compuestos

de fosfina en comparacidn con 1los compuestos de Sxido de
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antimonio, ¥ (d) el grado deseado de retorno de llamas
que ge desea alcanzar. Sin embargo, usando los princi-
pios de la presente invencibn, y ensayos como los Geli
neados en los ejemplos ilustrativos que se acompeafian
mds cdelante, ge puede determinar fécilmente las concen
traciones 6ptimas de los compuestos en esta mezcla sindr
gica, que se deberdn user pars cuslquier aplicacidn de-
terminada pare lograr caracterfsticas eficaces setisfac
torias de ignifugocidad o autoextincidn.

Para una descripcidn mds clara y detallada de la
presente invencidn, como la incorporada en ejemplos es-
pecificos de 1la misma, se podréd consultar los sigulentes
ejemplos a los cuales se presenta para fines solamente
ilustrativos. En estos ejemplos, todas las partes y por
clentos son en peso al menos que se indique lo contrario.

2IEMPTO T

Se mezcla el aditivo en un tope de hilado de poll
merc de mcrilonitrile (89,2% de acrilonitrilo y 10,8% de
metacrilato de metilo)disuelto en un disolvente para el
polfmero (50 partes de tiocianato de sodio y 50 partes
de agua) para producir una dispersién fina uniforme del
mismo. Luego se filtra el tops de hilado, se le expulsa
a través de los orificios de una cabeza hiladora, se cog
gula (usendo solucién acuosa diluida frfa de tiocianato
de sodio como coagulante), se leva para librarlo de sql
vente, =6 seca y mediante un procedimiento conocido se
relaja a 130°C en un ambiente de agua-vapor para prepa-
rar fibras. Se hace hervir entonces la fibra en agua du-
rante 1 hr. Bl andlisis del porciento de aditivo en la
fibra (a) despuds de secar, (b) después del tratamlento
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con vapor a 13000, ¥ (c) despuds de hervir en agua du-
rante 1 hr, demusstra la registencia del aditivo contra

su eliminacién por lixiviacidn durante la operacibn de

hilado de la fibra y durante una operacién (simulada)

5. de tefiido., En la tabla I se indica los aditivos ensaya-
dos y los resultados de este ensayo de retencidn del adi
tivo por las fibras.

TABLA I
% de per-
dida por
Tratamien 1 hr en Eggtiﬁi:f
o to con va agua hHx gulentes
Aditivo p.£.°C Secado po:gl'Boaoc viente  al sescado
%z%g(g,3-dibromopropil)qu 1fquido 7,9 % 6,4 %
Hexabromobenceno 320 13,8 % 13,8 4 13,8 % 0,0 %
Cera paraffnica clorada liquido 5,8 % 5,0% 4,5 % 22,4 %
1,2, 3,4-tetrabromobutano 116 8,8 % 4,2% 1,8% 79,5 %
1,3-d1br6mo-2,2-bisbromomg
tilpropano 150 13,5 # 6,0% T,4 % 45,2 %
Eter bispentebromofenflico 300 14,7 % 14,7 % 13,7 % 6,8 %
De acusrdo con la tabla precedente, se puede ver
que los compuestos que tienen punto de fusibn superiores

10. a 150°C quedan retenidos me jor por las fibras que los
otros compuestos. Sin embargo, corresponde obgervar que
los compuegtos 1fquidos dan valores vajos que son enga-
fiosos, segiin se pueds ver en la tabla I, puesto que una
gran parte de la pérdida de estos aditivos se produjo

5. ya antes del secado. En los ensayos precedentes, se agre

ga 8 la muestra de tope de hilado 10 % de tri(2,3-dibro-

Fis
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propil) fosfato en bese al pego del polimero., Por con-
siguiente, se pierde 36 % del foafato agregado al tope
de hilado.
BJEWPLO TT

Se agrega y se mezcla bien el aditivo con 100
partes de polimero de acrilomitrilo seco en polvo (92 %
de acrilomitrilo y 8 % de metacrilato de metilo). Se
vierte 3 g de esta mezcla en un molde circular de un
didmetro de 3,17 cm y se los comprime entonces hidrduli
camente con una presién de 1.125 kg/em? para formar una
tableta de polimero sbélido.. Se dispone entonces la ta-
bleta en un armezdn de soporte en posicidn horizontal y
se inflama con una llama azul de 2,54 cm de un microque
mador, Cuzando se produce la ignicidn, se retire el que-
mador y la muestra queda en 1llama. £l hecho de que la
tableta continua quemando durante wn perfodo prolongado
de tiempo o biepfleja de quemar dentro de un periodo bre
ve de tiempo (por ejemplo menor de 1 min), se anota para
cada tableta ensayada como "parte" o "Auto~ixtinguible"
(5.E.), respectivamente, un la tabla II se indica los
aditivos enssyados, las concentraciones utilizadas ¥

los resgultados logrados.
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TABLA IT

Anflisis de 1z tableta

Arde o es
Aubo-fix—

Aditivo %Br %P %8Bp03 % Aditivo <tinguible
Nada Arde
Hexabromobenceno 25,0 28,8 N
Fogfato de calcio 10,0 50,1 "
Hexabromobenceno 4+ fosfato
de calcio 2,6 1,0 7,0 n
Oxido de tribencilfosfinm 0,5 2,2 "
Oxido de tribencilfosfina 1,0 10,3 AE,
Oxido de tribencilfosfina 0,5 4,5 Arde
Oxido de tribencilfosfina 1,0 9,0 AE.
Hexabromobenceno + &xido de
$ribencilfosfine 249 0,3 6,0 "
Bter bispentabromofenflico
+ 6xido de fosfina 2,5 0,3 6,1 "
244,6-tribromaniling + &xi-
do de fosfina 2,2 0,3 6,1 n
Triéxido de antimonio 25,0 25,0 Arde
Hexabromobenceno + tribxido
de antimonio 5,0 3,0 8,8 AE,

De acuerdo con la precedente tabla, se¢ puede ver

qus sélamente los compuestos orgdénicos de fosfina son ca

paces de comunicar caracterigticas de autoextineibn a las

tabletas de polimero de acrilonitrilo cuando se los usa

5 solos, siempre que se mantenga la concentracién de aditi-

vos a un nivel ragonable. Sin embargo, cuando se ensaya
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mezcla de compuestos, se‘zncuentra caracterfgticas de
autoextineidn para niveles razonables de aditivos cuan-
do se mezcla los compuwsstos aromdticos de bromo con el
compuesto de fosfina orgdnica o el compuesto de bxido
de antimonio. No obstante, el compuesto de fésforo inor
génico no produce ningin resultedo Gtil, ya sea gue se
le use solo o se le use con el compussto aromdtico de
bromo g niveles de aditivos comperables al compuesto de
fosfina orgénica. Estos ensayos demuestran también que,
para que sea eficaz, se necesita una mayor concentracibn
de 8xido de antimonio que de fosfina orgénica en las meg
clas sinérgicas de esta clase. Se lleva a cabo estos en-
sayos usando compusstos aromdticos de bromo puesto que
el bromo eg eficaz a concenbtraciones més bajas que el
cloro.

En los siguientes e jemplos, se determina mediante
el siguiente procedimiento de ensayo la "propensién & ar
der" de cada una de las fibras. Se usa filamentos discon
tfnuos de 10,12 cm de 15 denier nominales por filamento,
preparados mediante el procedimiento del ejemplo I, y se
log trata formando un hilo paras alfombra de 2 elementos
de 50 filamentos (cuenta Filadelfia) de 1,61 m/g. Se em~
penacha entonces el hilo en alfombras que tienen una al-
tura de pelo de 1,59 cm. Bstas alfombras estdn provistas
de tiras de uma anchura de 2,54 cm de las fibrag a las
cuales se desea ensayar, geparadas por tiras de lana de
8,47 mm de anchura. Mediante 14tex sintdético se fija a
cada muestra un dorso de yubte secundario despude de 1lo
cusl se cura la muestra en un horno & 121°C durante 20

min. Después de enfriar, ge dispone la muestra de ensayo
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en un drea libre de corriente de mire, en posicién hori

gontal, sobre una base de madera para reducir al minimo
la transferencia de calor. Se dispone dos gotas de ben-
ceno sobre la cars de la alfombra a por lo menos 3,81
cm de cumlquier corte de la alfombra. Se inflama de in-
mediato el benceno con un fésforo y se deja quemar libre
wente. El benceno inflama al pelo de la alfombra y luego
se acorta répidaments por combustidn mientras sigue que-
méndose la glfombra. Una musgtre "aubtoextinguible" ge
apegard por lo general dentro de 1 min, mientras que una
nuestra "que arde" continuard quemando, sin atenuarse,
hasta que se consume la alfombra completa. Pars determi-
nayr la propensibn a arder que egta construccidn de alfom
bra, se ensaya por lo menos 20 alfombras idénticas en la
menera descrite mds arriba y el porciento clasificado
como "gse quema" es indicado como "propensidn de la alfom
bra a arder', Para determinar la propensidn & arder que
tiene la fibra, se determina la propensidn a arder de la
alfombre para por lo menos cuatro pesos diferentss de al
fombra y puntadas centimetro (aungque todas tienen la mig
na altura de pelo que 1,59 cm) y se traza como succidn
del peso de la carpeta. Bl valor sobre la curva suave
qQue se adapta a estos puntos para una alfombra "normal"
de 1,25 kg/m2 o 2,2 puntadas/cm, se indica como “"propen-
sifn de la fibra a arder" o "propensibn a ardern,
EJEMPLO ITI

Se engaya fibras producidas de acuerdo con el
ejemplo I sin ninghn aditivo, y se comprueba que tienen
una propensibn e arder de 95. Para establecer lineas de

gula y una base para comparaciones, se obtiene fibras
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acrilicas y mezclas de fibras acrilicas que se usan co

mercialmente para congbruir alfombras acrilicag “retar

dadorag de fuego%, y con ellas se produce glfombras.

&n la table III se indica las propensionss de estas f£i

bras a arder.

DABLA TTI

Fibras usadas Andlieis quimico
#Cl $%SBpO3 %Br %P

70% Greslan® ® 8,6
30% Bright Verel !

70 Cre slan®

1 6
30% Dull Versl 8 0,63

Acrilan® 41-5 6,5 1,6

Orlon® 33 4,2 0,30

Propensién de
la fibra @ arder

70

25

40

Creslan® = Denominacidn comercial, fibra acrflica de

Americen Cyanamid Company.

Verel ® = Denominacién comercigl, fibra acrilica mo

dificada de Bastman Xodak.

Acrilan® = Denominacién comercial, fibra acrilica de

Monsanto Company.

Orlon® = Denominacién comercial, fibra acrilica de

L, I. Du Pont Company.

De este obtencidn de muestras, surge que las pro

pengiones a arder que son sproximademente inferiores a

50 pueden competir con las fibras acrflicas y mezclasg

de fibras comercialmente en ugo para producir alfombras

mientras que las propensiones a arder que son aproximads

mente inferiores & 20 representan un producto superior

desde el punto de vista de las propiedades retardadoras

de fuego.
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EJEMPLO IV

Mediante el procedimiento del Ejemplo I se prepg
ra fibres que contisnen hexabromobenceno y triéxido de
antimonio w éxido de tribencilfosfina. Con estas fibras,
ya see golas o mezcladas con fibras similares sin aditi-
vos, se produce hilos y se los ensayas con respecto & su
propensidén a srder, mediante el siguiente ensayo. En lag

Tablas IV y V se indica los resultados asi obtenidos.

TABLA IV
Aditivo hexebromobenceno y triéxido de entimonio
ffz. #Sbo03 % Aditivo Propensidén a arder
3,6 1,1 5,2 )
35 1,2 5,2 755
3s2 0,84 4,5 8,5
2,9 0,86 4,2 15
257 0,95 4,1 30
253 0,95 3,6 57
1,9 1,3 3,5 70
TABLA V
Aditivo hexsbromobenceno y 6xido de tribencilfosfina
#Br R % Aditivo  Propensién a arder
3,5 0,17 5,8 0
2,8 0,26 5,9 0
2,6 0,22 2,3 8
1,8 0,14 - 30 37,5
1,5 0,08 2,6 85
1,2 0, 11 2,5 33

0,9 0,07 1,8 85
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De acuerdo cé ésG;pchegar;ges Taaas, regulta

evidente que se puede producir fibras, que tienen carac
torfsticas retardadoras de fuego o autoextinguibles que
son superiores a2 fibras comercialmente disponibles, me=
diante el uso de concentraciones relativamente bajas de
los aditivos de 1la presente invencién. Estas Tablas muesg
tran también la mayor eficacia de los compuestos de fog-
fina orgénica cuando se los compara con compuestos de
6xido de antimonio como ginergistas cuando se 1os usa
con compusstos aromédticos de bromo.

Para que sean Gbtiles, los aditivos retardadores
de fuego deben comunicar no sélo caracterfgticas efica-
cos de retardo de fuego o de autoextineidn a las fibras,
gino que no deben afectar adversamente a cualquierz de
lag otras propiedades que son importantes en aplicacio-
neg textiles. Los siguientes ejemplos sirven para demog
trar la superioridad de la presente invencién con res-

pecto a otros aditivos retardadores de fuego anteriormen
te conocidos que ee consideraban como Utiles para tratar
fibras de polfumeros ds acrilonitrilo.
EJEMPLO V

Mediante el procedimiento del Ejemplo I se prepa-
ra fibras que contienen (A) 8,8 % de hexabromo benceno y
3,3 % de tribxido de antimonio o (B) 7,0 % de pentabro-
monoclorociclohexano y 2,2 % de tridxido de antimonio.
Con estas fibras se produce hilos para alfombras en mez
cla con (C) fibras similares sin aditivos, y se los en-
saya con regpecto o la estabilidad a la radiacién ultra
violeta como hilos tefiidos y no teflidos cuando se los

expone a un Fade-O-ileter a arco de carbén (Atlas Electric).
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Se clagifica lz egtabilidad de acuerdo con el Standard

AATCC Test 16-1964T. Con estos hilos se produce alfom-
bras y s¢ las ensaya con respecto a la propensién a ar—

der. Bn lg tablas VI se indica los andlisig de las fibras

5. ¥ los resultados de losg ensayos.
TABLA VI
Andlisgis Q,UimiCO ( 1)
de fibrasg Bgtabilidad 2 los ultravioletes
Fibra §#Br H#C1 $#%Sbp03 Propensién Sin feflir Colorante ¥ Colorante
a arder
3,0 1,1 7 4 4 4
2,3 0,80 30 4 5 5
1,7 0,2 0,54 71 4 3 3

T0%C

ILa fibra A contiene 8,8% de hexsbromobenceno + 3,3% de tridxido de
antimonio.,

La fibra B contiene 7,0% de pentabromomonoclorociclohexano + 2,2%
de tridxido de antimonio.

La fibra C no contiens aditivo.

Colorante® significa teHido con 2% de Secron Blus 29

Colorantep significa tefiido con 1% de Calcosyn Sapphire Blue 295

R Lag clasificzciones de esgtabilidad se refieren a la cantidad de
horas de exposicidn que se necesita para producir un
cambio apreciable en sl color de lz muesira, de acuerdo
con lo siguientes

40 hr (buena)

20 hr (regularmente buena)
10 hr (regular)

5 hr (pobre)

I

wnpan
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TABLA VII
Aditivo en las Fibras trg Andlisis Propen-
fibrag trata- tadas en de 1la g9ién g
Aditivo dasg lz mezela mezcla arder
%Br %Sbggé
Trig(2, 3-di bromopropil) _
fostato 6,4 % 100 %
Hexabromobenceno 4 Sby03 10,3 % 3% 31 0,4 3,5
Hexabromobenceno + Sby03 15,4 % 29 % 3,2 0,8 8,5
Hexabromobenceno + SbyQ3 20,0 % 20 % 3,2 0,65 9,0
Nada - = - - - 95,0

Egtos ensayos demusstran que ambos aditivos produ
cen propiedades Utiles retardadoras de fuego en las fi-
bras, pero el hexabromobenceno mds tribéxido de antimonio
eg considerablemznte superior al pen@abromomonoclorpci-

5 clohexano més tridxido de antimonio en 1o que se refisre
g la resgistencia al cambio de color por exposicidn a luz.
En consecuencia, el heluro aromdtico resulta inegperada-
mente superior al haluro cicloalifdtico estrechamente re-
laciongsdo,en 1o que se refiere a este importante propiedad
10. de fijeza a la lug de lag fibras que los contienen.
BJEVPLO VI

Usando el procedimiento del Ejemplo I, se hila fi
bras que contienen (a) diversos niveles de hexabromoben—
ceno y tridéxido de antimonio, o (b) tris(2,3-dibromopro=-

5. pil) fosfato. Con'estas fibras, ya sea solas o mezcladas
con fibras similares libres de aditive, se produce telas

de alfombre y se las monta, como tiras alternadas, sobre
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13 e
el piso de géinzguégtégne un trdnsito muy intenso s

pié., Despuds de 2500 pasades, se limpia las alfombras con

una agpiradora y se las examina visualmente con respecto
a diferenciss en la propensibn a ensuciarse. Las carpetas
que contienen el tris(2,3~-dibromopropil) fosfato estédn
extremadamente sucias con relacibn a las musstras testi-
80 que estdn limpias de aditivo, mientras que las slfom-
bras que contienen hexsbromobenceno y tribéxido de antimo
nio aparecen menos sucias que las muestras tostigos. Desg
pués de cada 2500 pasadas adicionales (hasta el término
del ensayo para 10.000 pasadas), se hacen més pronuncia-
das estas diferencias en las propensiones a ensuciarse
que tienen las muestras. En la Tabla VIIL se indica datos
sobre las muestras ensayadas.

En res@men, la Patente de Invencibn que se solici
ta, recaerd sobre las siguientes:

NOTA

Degerita suficientemente 1la naturaleza del inven-
t0, asi como la manera de realizarlo en la préctica, de-
be hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas, son susceptibles de modificacioneg de detalle
en cuanto no alteren su principio fundementel. También
ge hace constar que el invento corregponde & una Solici-
tud de Patente presentada en Norteamérica, con fecha 17
de febrero de 1966, No. 528.090; acogiéndose por lo tan
to a los bensficios que conceden los Conveniog Internz-
cionzales en vigor, siendo lo que constituye la esencie
del referido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencién por 20 afios en Egpafia, sobre: "PROCEDIMLENTO
PARA PREPARAR ARTICULOS CONFORMADOS DE POLIACRILONITRILOW
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caracterizdndose por lo sigulents:

12 .~ "procedimiento para preparar artfculos con-
formados de polizcrilonitrilo®, a partir de una solucibn
del mismo, caracterizado porque comprende dispersar en
dicha solucién, suficiente cantidad de una mezcla de (a)
un compuesto aromdtico bromado o compuesto aromdtico
clorado sblido, de alto punto de fusibén e insoluble en
agua, y (b) un compuesto de fosfina orgdnica o compues-
t0 de 6xido de antimonio sblido, de alto punto de fu-
glbn e insoluble en agua, para producir caracteristicas
de resgistencia al fuego o autoextincién eficaces a los
artfculos conformados producidos con 1os mismos.

28 .~ "Procedimiento para preparar articulos con-
formados de polizcrilonitrilo®, tal y como queda sustan
clalmente descrito en la presente liemoria.

Egta Memoria consta de 19 hojas escritas a mdqudi
na por una sola caera. a&ﬂ
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