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- nas de les cualidades exigides por los usuarios.

que tlenen una gran durecida ¥y una resisicnoia elevada, lig
tos para llevar siu planchado bras 1avado, teniendo sl misnﬁ

tierpo las cvalidades es tétices regueridas pare csbes ap11~

‘cagionses.

5in embargo estas fibras son particularménte gensi-
bles & la scumulecidn de las cargas eléctricas, lo gune es
perjudicial durante su tratamiento viterior e igualmente sl
llever srticules confeccionados a partir de estas fibras.

Varios métodos se han propucsto pares snseyar de reme
diar este defecto.

De este modo se han efectuado ira tamlentoé sobre tex
tiles con el fin de former un enjucido suficientemente dgl-
gad0 gue sea capaz de eliminar estas cargas elecirosia tleasy
Pero se ha observado gque no se obtenian masg que resuliados
temporales, siendo pocc a poco elimina&a ia delgada cava su
perficial tras lavados repetidos,'Por otre parte un sporie f
suplementerio de agente de tratamiente conflere sl tejido o-

al tricot un tacto muy dsperc, suprimienco de este modo algy

) »

L
;+

Se hs Jmeginado entonces preperar copoLlneros a pa

. a 4
de monémeros de poliamidas y de una pequelis cantidad de mong
meros hidréfilos que confieren el copolimero resuliente les

propiedades anticstiticas dsseadss; poro se ha observado gue

otraz propledades tales como la tenacidad, ‘Garacidn, ete.

. : L
eran alteradss con relacidn e ias Ge 1os homopolimeros hidre |
fobos. §

Con el fin de evitar todog estos incenvenienves S¢
ha propuesto incorporer a la TO iawicey antes de lo hilatu-
ra, uvna pegueila centidad de otﬂo pox:merc ca raz de confe ri”f

1

le lua propisdades antiestaticma buea daa, .
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Asi ya se ha descrito que era posible obtener poli-~
emidas con tales propiedades wejoradas, incorporéndoles une
pequeﬁa cantidad de un polioxialguilen~glicol en forme de
fase finamente dispersads. No obstante estos polimercs pre;

gentan el inconveniente de dlspersarse bastante mal en ls

~poliamida, lo que entorpece las. operdciones de hilatusa y

de estirado.

Se he descublerto shora, ¥y esto es lo gue constitu-
ye el objeto de la presente invencidn, en la realizacidn
e le cual he colaborade Monsieur Pierrve GROESEAN, nuevas

composiciones hilables ¥y filméganas formadas por una dispey

“gidn fina en una poliamida-de 1 & 20 ¢ en peso, preferénte-

mente 2 & .10 %, de perticulas de polioxialquilen~tetroles
con funciones smina terciaria, cuyo didmetro medio sea in-
ferior a 10 micras y preferéntemepte inferior & % micras,
que posean propiedades antisstdticas nétamente mejoradss
frente a las poliamides modificadas conocidas antes, sin
que por eato sean alteradas lss restantes caracteristicas
Yy el comportamiento en el tremnscurso de los tratamiehtos
ulferiores.

Intre los polioxialquilen-tetroles se prefleren los
copolineros blogue polioxipropilen~polioxietilen~tetroles,

pero se pueden utilizar tambidn los homopolimeros~tetroles

‘correspondisntes. Loz polimeros con grupos hidroxile blogues

dos en forme de éter formen igualmente parte de la invencidn.

Con relacidn a los polioxialquilen glicoles que se
conocia incorporar a las polismidas, los polimerocs utilice-
dos seain la presente invencidn pre$entanAnumerosas venta~
jas, ‘

En efecto, se dispersen mejor en lo polismide s causts
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- zar cantidades menores pare alcanzar los mismos resultados,

de su cardcter ligeramente catidnico debido principalmen—

te a la presencia de grupos emina tercleria: las composi-
ciones cobitenidas pueden ser extruidas y los hilos qus ve-
sultan estirados sin dificultados. Ademés, los copolime~
ros Blogue pelioxipropilen~polioxietilen~tetroles constitu
yen un pexr hidréfugo-hidrdfilo. Estas dos ceracteristicas

confieren a los polimeros una superioridsd neta en la me

-

r
r
—

[

ra de las propiedades antiestdticas de las poliamidas. Por
‘otra parte, debido al hecho de su remificacidn, eztos pro--
duectos son menos solubles en la poliamide que los polimc-~
ros lineales precedentemente citados, lo que permite wtilii
0 bien utilizar polimercs de mssa molecular menog elavade
Yy por ‘tanto mas accesibles.

Los polidteres-tetroles forman geles cn agua cuando
la concentracidn auwmsenta, mientras que los poliéteres lines
les anteriormente citados tienen una mayor solubilidsd, Do~
bido a esta propiedad reéulta gue los poliéteres~tetroles

extraidos
de la invencidn son/con mayor dificultad del hilo que los
poliéteres wtilizados anteriormente y como consecuencia 103.
hilos poseen propiedades mas constantes en funcidm del nimg
ro de lavados de tipo doméstico.

Por otra parte los polimerosc modificadores utiliza-
dos segin la invenciodn son productos comercieles corrientes,
cuya maéa molecular global es mae slevada que la de los po~
1imeroce linsales correspondientes y que, segin su composi-

clén, tienen propiedades ligéremsnte diferentes. Permiten .

»{
y

a

de este modo avwentar o disminuir a voluntad la afiniy

tintoriel de lss poliamidas frente a los colorantes acldoz,

‘1a hidrofilia, etc.
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Izs poliamidas que se modifican segin la presente
invencidn se hen obtenido reaccionando, en cendicionss en

si conceidas, un amino~dcido o wno de sus derivades, uua

mezcle sensiblemente equimolar de un didcido y de wna diand

na, ¢ ung mezcla de varios de estos constituyentes.
Los poliéteres~tetroles incorporados a estas poliami
das, ccn el fin de mejorar sus propiedades antiestdticas,

poseen la férmule generals

RY (00,~0lly) yw('oc:»ze-:gn)x S cxaz-gzi-o )y~ (CHp=CH,=0} R
' CHy - CHy
R"(Of-CEIz-CHZ)B (ocuzwﬂ)v_ - '(cﬁe'-»gr-zno)'xg(cz{gm'ogg.;-o)ya,
CH, | o,
en la que:

x estd comprendido entre O v 12 500

y estd comprendido entre O ¥y 15.000
a condiclén de que se tonge 4 Lx 4y K15.000

R es un radical divalenie kidrocarbonado alifédtico
linead o ramificade, que eventualuente puede comprender he-
tero~dhomos tales como =O=, —Sw, nitrdgeno tercisrio, cicld
nico o zromdtico.

R' es un atomo de hidrdgeno o un grupo alquilo, ari-
1o o eralguilo. |

Resultan de la condensacidn Ge un Sxido de salquila=
no, en particular dxido de etileno y/o dxide de propilenc,
con une diomina alifdtica, clelénica o aromitica, reaccidn

en si conocida.

La presencia de dos.dunclones amine tereiaria les cog
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fiere ligeras propiedades catilpicas, ventajosas cowo se ha

descrito mas arriba.

Los polidteres-tetroles utilizados

sezin la presen-

te invencidn poseen una mass molecular comprendida entre

1,000 y 3.000.000, preferéntemente entre 3.000 ¥ 300.000.

Bl contenido en nitrdgz

eno esta comprendido enmtre 3 y 0,004,

preferéntemente entrs 1 y 0,01 %, ¥ el del éxido de alg

no puede variar entre O y 100 % para el 6xide de propil

¥y preferéntemente es 2l menos igual &l 50 %, y entre 10

0 % para el dxido de etileno, y prefo céntomente al msno

iguel al 50 4.

Haciendo variar el contenido en nitrdgeno y/o el de

£ . . . -
oxido de alquilenc, se obtiensn polimercs de masa molecular

variable y que poseen

propiedades especificas diferente

S.

Estos polimeros se introducen ern las peolismidas, in-

diferéntemente al comienzo o en el transcurso de la policen

densacidn, o son dispersados en el polimero entes o durante’

su confermocidén. Sin embar

. 7

go el hecho de intwrodueir el  po-

liédter en el transcurso de la policondensacidn, de 'ma par-

te nececita la presenciz de un temiz en

obra parte conduce & dispersiones menos buekasd.,

Cuendo se desea fabricer hilos a pariir de composi

ciones segin la invencidn se pueds incorporer a la mezc

reacciongl, antes de la hilatura y everntualnente en el

curso de la policondensacidn, wia pequedia

la,

118

¢l autocleve, y por

15
(=

cantidad de un wa-

tificante, por ejemplo didxido de titanio. Estas composicio-

nes pueden comprende

como estaebilizantes frente al calor, protectores

Lo
4

anti-U.V., piguentos, azulantes opulco@. eﬁc;

Los ejemplos

siguientes es tan dados a titvlo

cvelquier obra cerza o aditivo talss

ilustr

de ls Juzm,

*y
J
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Preparceidn del bestigo 1

In primer lugar se prepars

tipo 66 no modificada.

une polismida hilable

Se cargan, en un sutoclave de 7,5 litros de acero

inozidable, 5.240 gremos de una solucidn acuosa al 50 ¢

en neso de adipato de hexametilen diamonio y 4,5 gramos da

foido acdtico puro a titulo de estabilizante de viscousidad.

Tras haber purgado el aire vor uns corriente de nitrdgeno,

se eleva léntemente la temperatura hasta 220°%0 pare una

presidn sutbgens de 18 kg/em®. Se elimina entonces 61 agus

por destilacidén menteniendo la presidn constante hesta la

temperatura de 250°C, despuds e reduce léntamente la pro-

s510n hesta la presidn atmosférica, mientras gque la tempers

ture aleanza 275°C.

De este modo se mantiene ¢l polimerc durante 60 miny

tos bajo agitacidn, despuds se extruye en Tforma de junco

continuo, que se refrigerva y granula.

EL polimero posee una viscosidad relativa de 35,5

medida & 25°C sobre wia solucidn al 8,4 ¢ en deido férmiso

al 90 %.

Los granos obtenldos se funden y extruyen en una ing

telacidn clésica de hilature en estado fundidoe.

Los hilos estirados tiene

por 23 filamentos

EJEMPIOS 1, 2 ¥ 3

e prepara en laz mismas condiciones gque les
tas enteriormente
se afinde a

-dad G2 p

(&)

licxislgquilen~tetroles con funciones aminas +

w titulo de 77,8 die

degord

it

>
£1Y

y uwn alarganiento a la roturs del 34,4 <.

-

diversag composiciones segin la invencidn,

las materiay primas de partids und clerta csmnti-

.
L






10.

15,

CoW Tat A= e G Bmm YR T Cep e Gl Sri dmm U B Sums Gep

A tltulo de comparac ién se opera, en condiciones se
mejantes e las ¢¢ los ensayos precedentes, una poliswida
en presencia de 5 % en peso de poliéxietilen—glicol de ma~
sa moleoalar 20.000, que servird de testl g0 2,

Los resultados, registrados a 22 C, estan dados en
la tabls IT

TABTLA TT

EJEMPLOS

i 7 7

! TESTIGO -ITESTIGO 1 1! 2

! 1 ! 2 ! ]

! ! t ]
Resistencia en g/dtex ! 5,6 1 6,6 ! 7,7 % T3

1 i ’ t !

i j ] ;
Alargamiento % f. 34,4 132,4 ! 33,4 s 34,4

1 f i !

: f ! i !
Electrizecidn 2l frota- ! ! ! !
miento en veltios: H ! ! !

-gon 65 % de humedad re- | 24 1.2 1 2,30 1,1
lativa ! ! ! §

- con 35 % de humedad re I 875 1230 1176 1 240
lativa i .i s i

Con 8l fin de medir el est ado de dispergidn de lbs
polidteres en las poliamides, las ccmposiciones preparadss
segin el ejemplo 1 asi como las del %estigo 2 se han foto-
grafiado sobre microscopic con wn sumenio de-500.°

Se comprueba de este modo gue los poliéteres-totro~

les segin la invencidn devido 2l hecho de su ligero cardc-

ter catidnico, se dispersan mejor que los policxietilen g.;

.

colez simples,

En las composiciones semin el ejemplo 1 no se obser-
van inclusiones superiores & 2 - 3 micras de didmetro, mien
tras que en el testizc 2 se encuentran algunas de 10 mioras

BIEPLO 4

™

Ve Gwr Amh G Sed Gums Sash S S i Pust Wum Auer SWd B G S

-
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constituyentes que en el ejemplo 1 ¥y ern las mismas condi-

ciones, pero sin introducir mas gue 45,2 gramosz de pelid-
ter~tetrol de masa molecular 1.700 con 45 % de éxido de

etileno.

Un corte microscdpico sobre la mezcla polimers mues

tra que le segunda fase ye es bien visible, finamente dis-

persada.
EJELPIOS b v 6

Se preparan en las mismas condiciones gue las dese

U‘

e
Qe

critas en los ejemplos precedentes una “OMDU sicidn a

de poliamids tipo 65 que comtiene 5 % en peso de un copoli

‘mero polioxipropilen-polioxietilen-isircl con funciones-

St Mmtr Rae P Sww Rt Sewn G Wem

amina terciaria y eventualmente un matificante, como sc in

dice en la tabla IIi.

EJEMPLO 5 EJELEPLO 6

Polletnrmtetrol anmWH@QO
con 75 % de 4xido de eti~
leno de masz molecular
11.000

Polidter-tetrol diaminado
con 85 ¢ de 6xido de e%ils
no dz masa molecular
26,000 4 0,3 % en pes¢ de
102

Ao um fams mee Ars Somlaen 4= Smal

@t ha Bms Aws g tem Ama Dme Wwe

Se prepara o titulo de comparacidn una poliemidas 66

matificada en las mismas condiciones gue en el ejemplo 6 ¥

que servird de tes tigo 3.

Se extruysn hilos a partir de estas diferentes com—

posiciones en lass condiciones indicadas en los ejemplos

1473

prececentes y probadas con los mismos speratos.

Los reactivos utilizados y Jos resultados obtenidos

stdn dados eu la tabla IV.
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TABLA IV
! ! ! ! { H
! EJEMPLOS ! TESTIGO: TESTIGO ! 5 P 6
5. - i1 ! 3 ! ! !
! ! i 3 ! !
! Remistencia en g/dtex | 7,04 ! 6,8 i 6,1 % 6,31
! ) ! ! ! ! !
! ! ! ! ! !
! Alargamiento % : 30,2 f 25,2 3 30,2 s 32,21
1 ! H ! ! !
! ! 1 ! | !
! Electrizacidn al frota ! 3 ! ! !
! miento en voltios: ! ! ! ! !
! - con 45 % de humedad ! 1.200 I' 1.500 ! 200 ! 400 !
! relativa ! ! : ! H !
f ! ! ! § !

BIENPIO T
Se prepare ung composieidn a partir de los mismos
‘oonstituyentes que en el éjemplo 2, pero agqui se introdﬁce'
el polidter-tetrolanine en continuo y se mezcla a la polig
5, . mida 66 en un extruder de doble tornillo, ceon el fin de o

=,

tener 5 % on peso de fase polietertetrolamina fnsmente dis
persada.

ILa hilatura directe de esta composicion en hiles de
1160/60 dtex se hace sin dificultad. '
10. Se extruye sobre la misme posicidn de hilaturs un

hilo testigo de poliamida 66 no modificada.
Los resultados comparstivos registra
en la tabla V
TABLA ¥

Leniuariuriese RN Y

t ] , ] |
& . ' et 3 81T e H H
! ! QPTpoqlclon estu { TESPTEO i
y ! dleda ! 1
! ! ! !
! Tenpcidad g/tex ! 34,3 1 3G !
! t ! !
! ! ! i
{ Alergamiento % t 37 | 34 '
! ! o ! !
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Por otra parte, las caracteristicas colorimétricas
de las composiciones sntiestdticos ssi cbtenidas son.m@jou
reg que cuando se introducian polietertetrclemines en ‘el
autoclave.

El estirado de los hilos se hace sin dificuliades
gobre el materizl y ségun los procedimientos habituesles.

"

Ta sustitucidn del engrezsedo por agua no altera ls
marcha de la hiletura y el estirsado, lo que pone en eviden
cia lazs cualidades de antlestoticldad ¥y deslizamiento de
la=s composiciones obtenidas.

Los dos hilos obtenidos a nartlr de la poliamida
testigo no modificada y de lq composicién éstudiada se tri-
cotan segin la misms texturs y probados desde el punmto de
viste de comporitamiento a la suciedzd, tras desengrasado,
de la maners siguienteﬁ

- prueba de hidrofilia, gue con31 ste en medir el tisn
po de difusidn de una gota de agua de»t*lad& o 11hrrda S50="
bre los tricots presentados de forma idéntica.

- pruecba de sgrisemiento, segun la cuzal dos musstras
comparebles se ponen a le vez en presencic de la mismg fuen
te de suciedad: tejido afelpado de 2lzoddén embebido en su-
cledad grase. Se ccloca todo sobre rodilles en un reciplen—
te cerrado; en presencia de esferas de acero. Se compara el
ostedo de las musstras tras 1 hora de rotacidn.

~ prueba de oleofobia, que consiste en depositar on

filme de aceite sobre los tricots, que se agiten a continuva-

o« f 8 s v s o
cion en agva destilada: se comprueba ls facilidad con la

“cual el aceite se separa del tricot.

Los resultedos obtenidos estan dzdos en la tabla VI
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TABLA VI

pare incluso La-
Jo , fuerte agita-
cilon,.

con agitacion

- : -,
. . . ¥ 4 i
! “Compogicion T :
; egtudiada : TESTIGO :
! ! 4
Hidrofilia f 19, § 4 8 !
§
! : ! !
s z aat:
Agrisamiento ! media ! nmuy fusrte !
! !
! ! adies o
‘Oleofobia ! El aceite s¢ separa ! Bl sceite se se.j ™
<1
! !
} !
! !

R T el

)

~ NG T A~

Degserite suficientementg la naturalezs del inventQ,
asi como la menera de reslizarlo en la practica, debe ﬁam
cerge constar que las disposiciones anteriormente indicg-
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en cuay
to no alferen su principio fundsmentel. También se hace
congtar gque el invento corresponde a una Solicitud de Paten
te, presentadas en Francia, con fecha 6 de mayo da'i968, bt
jo el mimero PV. 150.715, acogiéndose por lo tanto a los be-
neficios que conceden los Convenios Internacionales en viger,
slendo lo que constituye la esencia del referido imvento ¥
por lo que seo solicite Patente de Invencién por 20 afios en
Depaila, sobres PROCEDINIENTO PARA LA PRUPARACICN DE COLPOSI-
CIONZS WILABLES Y PIIMOGENAS; ocarzcterizéndose pdr'lorsim
gulonte: - .

18.~ Procedimiento para la preparacidn de composzi-
cloues hilsbles y filmégenas, que poséen buenas propledades
antlestdticas, caracterizado porque forma ung mezela en dos
Tuses dos - | |

- una poliamida obtenidz a partir de un smino-deido 0
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de uno de sus derivados y/o de al menns un didcido y ura
dismina en cantidad sensiblemente equimolar,

_ =con 1 a 20 % en peso de particulas finsmente dig
perdadas de un polioxislquilen~tetrol con funciones emina

5. tercisria que poseen la férmula general:

R ( 0-CH,=CHj) - ( OCHQ—-?H) £ (01-12-951-0 )~ (CEy-~CH,~Q) yr~:'
CH.3\ CH,
“NeR~-N
AY
AN
! o o . e - - - - - o
R' (0~CHy CHg)y (00}12 gH)X (CHZ'?H o)x (CHp—-CH, O)yRs
CH,4 B v

RV

en la que :
x esté comprendido entre 0 y 12.500
: ¥ estd comprendido entre 0 y 15.C00
a condicidén de que se tenga 4 X+ 5y 15.000
10, l R es un radicsl divalente hidrocarhonsdo slifs~
tico linesl o remificado, gue eventuslmente puede com-
prender hetero~&tomos tsles como ~0=-, =S~, nitrdgeno ter-
cierio, ciclénico o aromdtico.
R’ es un étomos de hidrdgeno o un grupo alquilo,
15. arilo o aralquilo.
22,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, csrse-
terizado porque el poliéster-tetrol sminado se sgrege & ro-
z6n de 2 2 10 ¥ e peso.
3a,.~ Procedimiento seghn las reivindicaciones 1 v 2,
20. caracterizedo porgue las particules de poliéster~tetrol

aminedo bienen un didmetro inferior & 1C micras.
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4a,~ Procedimiento segln las reivindiceciones 1 4 %
carscterizedo porque las perticulas de pelidker-tetrol ami~
nado. tienen un didmetro inferior a 5 micras. '

52,~ Procedimisnto psra 1la preparacién de composi-e
ciones hilables y filmdgenss, tal y como queaa sustvancisl-
mente dsscrito en la presenbe Memoria.

Esta lemoria conste de 15 hojss escritas s miquine

DOT una s50la C8Ya.
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