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PATENTE DE INVENCION 

Ref: SC 3333.

Procedimiento para la preparación de composj 
.clones hilábles y fumógenas. - - .

SOOIETE RHODIAC.STA, entidad francesa, residente en 
21, rué Joan-Conjen, París Se, Francia. _

La presente invención se refiere a composicio­
nes hilarlos y filmogenas a base do poliamídas que po, 
seen propiedades antiestáticas mejoradas.

Los hilos y fibras obtenidos a partir de poli*" 
amidas permiten la re&lisación de tejidos o tricots
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que tienen una gran duración y una resistencia elevada, lis 
tos para llevar sin planchado tras lavado, teniendo al teísmo 
tiempo las cualidades estéticas requeridas para estas apli­

caciones.
Sin embargo estas fibras son particularmente sensi­

bles a la acumulación de las cargas eléctricas, lo que es 
perjudicial durante su tratamiento ulterior e igualmente al 

llevar artículos confeccionados a partir de estas fibras.
Varios métodos se han propuesto para ensayar de reme 

diar este defecto.
De este modo se han. efectuado tratamientos sobre tex

tiles con el fin de formar un enlucido suficientemente del­
gado que sea capaz de eliminar estas cargas electrostáticas; 

pero se ha observado que no se obtenían mas que resultados 
temporales, siendo poco a poco eliminada la delgada cana su 
perficial tras lavados repetidos. Por otra parte un aporte

suplementario de agente de tratamiento confiere íl tejido o

al tricot un tacto muy áspero, suprimiendo de este modo algu 

ñas de las cualidades exigidas por los usuarios.
Se ha imaginado entonces preparar copolímeros a partir 

de monómeros de poliamidas y de una pequeña cantidad de mono
meros hidrófilos que confieren al copolímero resultante las - 
propiedades antiestéticas deseadas; pero se ha observado que 
otras propiedades tales como la tenacidad, duración, etc. ¡ 

eran alteradas con relación a las de los homopolímeros hidrq 
fobos. ^

Con el fin de evitar todos estos inconvenientes se 
ha propuesto incorporar a la poliamida, antes de lo. hilatu­
ra, una pequeña cantidad de otro polímero capaz de conferir­
le la'a propiedades antiestéticas buscadas.
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Asi ya se ha descrito que era posible obtener poli- 

asidas con tales propiedades mejoradas, incorporándoles una 

pequeña cantidad de un polioxialquilen-glicol en forma de 
fase finamente dispersada. No obstante estos polímeros pre­

sentan el inconveniente de dispersarse bastante mal en la 

.poliamida, lo que entorpece las.operaciones de hilatura y 
de estirado.

Se ha descubierto ahora, y esto es lo que constitu­
ye el objeto de la presente invención,'en la roalísacdón 

de la cual ha colaborado Monsieur Pierre GROSJEAN, nuevas 

composiciones hilables y filmógenas formadas por una dispar 

' sión fina en una poliamida-de 1 a 20 % en peso, preferente­
mente 2 a 10 %, de partículas de polioxialquilen-to trole s 
con funciones amina terciaría, cuyo diámetro medio sea in­

ferior a 10 mieras y preferentemente inferior a 5 mieras, 
que posean propiedades antiestáticas netamente mejoradas 

fronte a las poliamidas modificadas conocidas antes, sin 
que por esto sean alteradas las restantes características 
y el comportamiento en el transcurso de los tratamientos 
ulteriores.

Entre los polioxialquilen-tetroles se prefieren los 

copolímeros bloque polioxipropilen-polioxíetilen-tetroles, 

pero se pueden utilizar también los homopolímeros-totroles 
correspondientes. Los polímeros con grupos hidroxilo bloquea 
dos en forma de éter forman igualmente parte de la invención.

Con relación a los polioxialquilen glicoles que se 
conocía incorporar a las poliamidas, ios polímeros utiliza­

dos según la presente invención presentan numerosas venta­
jas.

En efecto, se dispersan mejor en lo. pollamida a cansa
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de su carácter ligeramente catiónice debido principalmen­
te a la presencia de grupos amina terciarias las composi­

ciones obtenidas pueden ser extruidas y los hilos que re­
sultan estirados sin dificultados. Además, los copolíme- 

ros bloque polioxipropilen-polioxietilen-tetroles constítu 
yen un par hidrófugo-hidrófilo. Estas dos características 

confieren a los polímeros una superioridad neta en la mojo 
ra de las propiedades antiestáticas de las poliamidas. Por 
'otra parte, debido al hecho de su ramificación, estos pro­
ductos son menos solubles en la poliamida que los polímo- - 
yos lineales precedentemente citados, lo que perno.te utili 

. zar cantidades menores para alcanzar los mismos resultados,, 
o bien utilizar polímeros de mana molecular menos elevada 
y por tanto mas accesibles.

Los polióteres-tetroles forman gelee en agua cuando 
la concentración aumenta, mientras que los polieteres linea 

les anteriormente citados tienen una mayor solubilidad. De­

bido a esta propiedad resulta que los polióteres-tetroles 
extrai dos

de la invención son/con mayor dificultad del hilo que los 
polieteres utilizados anteriormente y como consecuencia los 

hilos poseen propiedades mas constantes en función del núme 

ro de lavados de tipo doméstico.
Por otra parte los polímeros modificadores utiliza­

dos según la invención son.productos comerciales corrientes, 

cuya masa molecular global es mas elevada que la de los po­
límeros lineales correspondientes y que, según su composi­

ción, tienen propiedades ligeramente diferentes. Permiten, 

de este modo aumentar o disminuir a voluntad la afinidad 
tintorial de las poliamidas frente a los colorantes ácidos, 

la hidrofilia, etc.30
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Las poliamidas que se modifican seguii la presento 

invención se han obtenido reaccionando, en condiciones en 

si conocidas, un amino-ácido o uno de sus derivados, una 
mezcla sensiblemente oquimolar de un diácido y de una diami 

na, o una mezcla de varios de estos constituyentes.

Los poliéteres-tetroles incorporados a estas poliami 
das, con el fin de mejorar sus propiedades antiestáticas, 

poseen la fórmula general;

y

,-CH)g (CH2--CH-0)^.
c n \

N-R-
/

-N
011̂

/ \  .

(CHg--CH-0)^.

CH3 *
CH3
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en la que:

x está comprendido entre 0 y 12.500 
y está comprendido entre 0 y 15.000 

a condición de que se tanga 4 <^x 4- y ^ 15.000
R es un radical divalente hidrocarbonado alifático 

lineal o ramificado, que evcntualmente puede comprender he- 
tero-átomos tales como —0—, -S—, nitrógeno terciario, cicla 
nico o aromático.

R' es un átomo de hidrógeno o un grupo alquilo, ari- 
lo o _aralqu.ilo.

Resultan de la condensación de un óxido de alquile- 

no, en particular óxido de etileno y/o óxido de propileno, 
con una di omina alifática, ciclánica o aromática, reacción 
en si conocida.

La presencia de das -funciones amina terciaria, les con
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fiera ligeras propiedades catiónicas, ventajosas como se ha 
descrito mas arriba.

Los poliáteres-tetroles utilizados según la presen­

te invención poseen una masa molecular comprendida entre 
1.000 y 3.000.000, preferentemente entre 3-000 y 300.000.
El contenido en nitrógeno está comprendido entre 3 y 0 ,001%, 
preferentemente entre 1 y 0,01 %, y el del óxido de alquile 
no puede variar entre 0 y 100 % para el óxido de propileno, 
y preferentemente es al menos igual -al 50 %, y entre 100 y 

0 % para el óxido de etileno, y preferentemente al menos es
igual al 50 %. *

Haciendo variar el contenido en nitrógeno y/o el de 
óxido de alquilenc, se obtienen polímeros de masa molecular 
variable y que poseen propiedades específicas diferentes.

Estos polímeros se introducen en las poliamidas, in­

diferentemente al comienzo o en el transcurso de la policon 
dsnsación, o son dispersados en el polímero antes o durante* 

su conformación. Sin embargo el hecho de introducir el po- 
lieter en el transcurso de la policondensación, de una par­

te necesita la presencia do un tamiz en el autoclave, y por 
otra parte conduce a dispersiones monos buenas. *-

Cuando se desea fabricar hilos a partir de composi­
ciones según la invención se puede incorporar a la mezcla 
reacoional, antes de la hilatura y eventualmente en el traus 

curso de la policondensación, uila pequeña cantidad de un ma- 
tifícante, por ejemplo dióxido de titanio. Estas composicio­

nes pueden comprender cualquier otra carga o aditivo tales 
como estabilizantes frente al calor, protectores de la luz, 
anti-U.V., pigmentos, azulantes -ópticos, etc.

Los ejemplos siguientes están dados a título ilustra.
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tivo y no limitativo.

Preparación del testigo 1

En primer lugar se prepara una poliamida hilable 
tipo 66 no modificada.

Se cargan, en un autoclave de 7 ,5 litros de acero 
inoxidable, 5.240 gramos de una solución.acuosa al 50 % 
en peso de adipato de hexamatilen diamonio y 4,5 gramos de 
ácido acético puro a título de estabilizante de viscosidad. 
Tras haber purgado el aire por una corriente de nitrógeno, 

se eleva lentamente la temperatura hasta 220°0 para una 

presión autógena de 18 kg/cm^. Se elimina entonces él agua 
por destilación manteniendo la presión constante hasta la. 

temperatura de 250^0, después se reduce lentamente la pre­
sión hasta la presión atmosférica, mientras que la tempere, 
tura alcanza 275°C.

De este modo se mantiene el polímero durante 60 mina 
tos bajo agitación, después se extruye en forma de junco 
continuo, quo se refrigera y granula.

El polímero posee una viscosidad relativa de 35,5 
medida a 25°C sobre una solución al 8 ,4 % en ácido fórmico 
al 90 %.

Los granos obtenidos se funden y extruyen en una ins 
talación clásica de hilatura en estado fundido.

Los hilos estirados tiene un título de 77 ,8 dtex 
por 23 filamentos y un alargamiento a la rotura del 34,4 %. 
EJEMPLOS 1. 2 y 3

Se prepara en las mismas condiciones que las deseri 

tas anteriormente diversas composiciones, según la invención, 
se añade a las materias primas de partida uná cierta oanti- 
-dad de polioxialquilen-tetroles con 'funciones aminas tercia'-
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A título de comparación se opera, 'en condiciones se 

nejantes a las de los ensayos precedentes, una poliamida 
en presencia de 5 % en peso de polioxietilen-glicol de ma­
sa molecular 20.000, que servirá de testigo 2.

o
Los resultados, registrados a 22 C, están dados en 

la tabla II

TABLA II

/

10.

r ; ;
E J E M P L O S t TESTIGO -! TESTIGO 1 ! 2! 1 ! 2 !

t ! t !

Resistencia en g/ dtex ;
t

5 ,6 ! 6,6 ! 7,7 ! . 7 ,3
t

Alargamiento %
¡
¡
) - 34,4

t

¡32,4! ! 33,4 ! 34,4 ;

! Electrización al frota- !
! miento en voltios: !
! -con 65 % de humedad re- ! 24
! lativa !
t - con 35 % de humedad re ! 875
! lativa !; ;

Con el fin de medir el estado de dispersión de los 
poliéteres en las poliamidas, las composiciones preparadas 

según el ejemplo 1 asi como las del testigo 2 se han foto­
grafiado sobre microscopio con un aumento de-500. *

Se comprueba de este modo que los poliéteres-totro­

les según la invención debido al hecho de su ligero carác­
ter catiónico, se dispersan mejor que los policxietilen glí 

coles simples.
En las composiciones según el ejemplo 1 no se obser­

van inclusiones superiores a 2 - 3 mieras de diámetro, míen 
tras que en el testigo 2 se encuentran.algunas de 10 mieras.

EJRtTLO 4
- Se prepara una composición a partir de los mismos

2 

230
2 ,3

176
1,1

240
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constituyentes que en el ejemplo 1 y en las mismas condi­
ciones, pero sin introducir mas que 45,2 gramos de polié- 
ter-tetrol de masa molecular 1.700 con 45 % de oxido de 
etileno.

Un corte microscópico sobre la mezcla polímera mués, 

tra que la segunda fase ya es bien visible, finamente dis­
persada.
EJEMPLOS 5 .v 6

Se preparan en las mismas condiciones que las des- 

10. critas en los ejemplos precedentes una composición a base
de poliamida tipo óó que contiene 5 % en peso de un copolí 
mero polioxipropilen-polioxietilen-tetrcl con funciones- 

amina terciaria y eventualmente un matificante, como so in 
dica en la tabla III.

TABLA III

/

15

20

E J E M P L O  5 ! E J E M P L O  6 !

Polieter-tctrol áisminado
t
! Folicter-tetrol diaminaóo

con 75 % de óxido de eti- ! con 85 % de óxido de etilo
leño de masa molecular ! no de masa molecular
11.000 ! 26.000 4 0,3 % en peso de 

! Ti02
Se prepara a título de comparación una poliamida 66

matificada en las mismas condiciones que en el ejemplo 6 y 
que servirá de testigo 3*

Se extruyen hilos a partir de estas diferentes com­
posiciones en las condiciones indicadas en los ejemplos 

precedentes y probadas con los mismos aparatos.
Los reactivos utilizados y los resultados obtenidos 

están dados en la tabla IV.
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E J E M P L O S

t ! t

! TESTIGO! TESTIGO !
!___ 1— J ___3______ !

Resistencia en g/dtex 7,04 6,8 6,1 6,3 !

Alargamiento % ! 30,2 ! -25,2 ! 30,2

Electrización al frota 
miento en voltios:
- con 45 % de humedad 
relativa

32,2 !

1.200 ! 1.500 ! 200 400

EJBüJPLO 7
Se prepara una composición a partir de los mismos 

constituyentes que en el ejemplo 2, pero aquí se introduce 

el polieter-tetrolamina en continuo y se mezcla a la polia 
mida 66 en un extruder de doble tornillo, con el fin de ob 

tenor 5 % en peso de fase políetertetrolamina finamente dis
persada.

La hilatura directa de esta composición en hiles de 
1160/60 dtex se hace sin dificultad.

Se extruye sobre la misma posición de hilatura un 
hilo testigo de poliamida 66 no modificada.

Los resultados comparativos registrados están dados 

en la tabla V

TABLA V
t ¡ Composición estu- 

j diada
¡
¡ TESTIGO !

! Tonacidad g/tex
!
! 34,3

!
! 36 ¡

! Alargamiento %
i
! 37! . -

!
! 34 !



Por otra parte, las características colorimétricas 
de las composiciones antiestéticas asi obtenidas son mejo­

res que cuando se introducían polietertetrolaminas en el 
autoclave.

El estirado de los hilos se hace sin dificultades 
sobre el material y según los procedimientos habituales.

La sustitución del engrasado por agua no altera la 

marcha de la hilatura y el estirado, lo que pone en evidcn 
cia las cualidades de antiestatioida.d y deslizamiento de 
las composiciones obtenidas.

Los dos hilos obtenidos a partir de la poliamida 
testigo no modificada y de la. composición estudiada se tri- 
cotan según la misma textura y probados desde el punto de 
vista de comportamiento a 3.a suciedad, tras desengra.sa.do, 
de la manera siguiente:

- prueba de hidrofilia, que consiste en medir el tico 

po de difusión de una gota do agua destilada calibrada so-' 

bre los tricots presentados de forma idéntica.
- prueba de agriaamiento, según 3.a cual dos muestras 

comparables se ponen a la vez en presencia de la misma fren 
te ¿e suciedad: tejido afe3.pado de algodón embebido en su­
ciedad grasa. Se coloca todo sobre rodillos en un recipien­
te cerrado, en presencia de. esferas de acero. Se compara el 

estado de las muestras tras 1 hora de rotación.

- prueba, de oleofobia, que consiste en depositar un. 
filme de aceite sobre los tricots,, que se agitan a continua­
ción en agua destilada: se comprueba la facilidad con la 
cual el aceite se separa del tricot.

Los resultados obtenidos están dados en la tabla VI



TABLA VI

' Composición 
estudiada

;.. ... " .........
¡ TESTIGO

Hidrofilia ! 1 s . ! 4 s
!

Agrisamiento ! media ! muy fuerte

Oleofobia ! El aceite se separa 
con agitación

* r- i-- -
í El aceite se se- 
! para incluso bs.- 
! jo fuerte agita- 
! ción.

- N O T A  ,
Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 

así como la manera de realizadlo en la práctica, debe ha­
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica­
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan 

to no alteren su principio fundamental. También se hace

constar que el invento corresponde a una Solicitud de Patón 
te, presentada en Francia, con fecha 6 de mayo de 1968, ba­
jo el número PV. 150.715, acogiéndose por lo tanto a los be­
neficios que conceden los Convenios Internacionales en vigor 

siendo lo que constituye la esencia del referido invento y 

por lo que so solicita Patente de Invención por 20 años en 
España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPOSI­

CIONES HILADLES. Y FUMOGENAS; caracterizándose por'lo si­
guiente:

18.- Procedimiento para la preparación do composi­
ciones bilablcs y filmógenas, que poseen buenas propiedades 

antiestéticas, caracterizado porque forma una mezcla en des
fases de:

una polianida obtenida a partir de un amina-acido o



de uno de sus derivados y/o de al menos un diácido y una 
diamina en cantidad sensiblemente equimolar,

- con 1 a 20 % en peso de partículas finamente dis 
perdadas de un polioxialquilen-tetrol con funciones amina 

terciaria que poseen la fórmula general:

R ' (O-CH^-CEg)y - (OCHp-CH)^
CH.A

^ N-R-N

( CHg-CH-0 ) ( CHg-CHg-O) '
/  CH^

R ' ( 0-CHp-CHp) -(OCUp-CH).

CU-

/ \
( CHp-CH-0) - ( CHp-CH^-0) R '*̂- t x <- ¿ y

CH,

en la que :

x esta comprendido eBtre 0 y 12.$00

y está comprendido entre 0 y 15.000 

a condición de que se tenga. 4 x * y 1$.000*
R es un radical divalente hidrocarbonado elifá- 

tico lineal o ramificado, que eventualmente puede com­

prender hetero-átomos tales como -0-, -S-, nitrógeno ter­
ciario, ciclónico o aromático.

R' es un átomos de hidrógeno o un grupo alquilo, 
arilo o aralquilo.

23.- Procedimiento según la reivindicación 1 , carac­
terizado porque el poliéster-tetrol aminado se agrega a ra­
zón de 2 a 10 % en peso.

33.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2, 
caracterizado porque las partículas de poliéster-tetrol 

aminado tienen un diámetro inferior a 10 mieras.
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4 3.- Procedimiento según las reivindicaciones l s  ̂

caracterizado porque las partículas de polióter-tetrol afi­
nado, tienen un diámetro inferior a 5 mieras.

5-*- Procedimiento paro la preparación de composi- 
5. cienes hilables y Primógenas, tal y como queda sustancisl-

mente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a máquina 
por una sola cara.
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