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PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR FILAMENTOS D CAPAGIDAD DE
TINGION MEJORADA PARA TINTES BASICOS.-
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Solbcilandss ALLIED CHEMICAT CORPORATION, entidad norteamericana,
residente en 61, Broadway, New York 6, New York,

ER,UU, de A,

Este invento proporciona mezclas polimeras
de poliéster en dispersidn en una matriz de polime-
ro sintético formador de filamentos que tienen una
receptividad perfeccionada a los tintes bdsicos.

5. Mds especialments, estc invento proporcions
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mezelas de un copolimero de polidster en dispersidn en
una metriz de polimero sintético formador de filamentos,
en donde el copolimero de pulidster contiene por lo me=-
nos de 0,3 rmolcs ¢ hasta airededor de 3,3 moleg ¢y, con
preferencia, de 0,5 a 1,7 moles % sobre la hase de los
moles combinados de materiales de partida de que se pre-
para, de unidades de la estructura:

) )

'c'(CHz)n (cH )._ji-

2'n

X
ﬂ% . ~

en la que n es 0 o un entero de 1 a 6, X es hidrdgeno, amo~
nio, un metal alealino (litio, sodio, potasio, rubidio o
cesio) o un metal alcalinotérreo (berilio, magnesio, jcal-

\i]
cio, estroncio o bario) y los dos radicales -(CHa)p-C-

estdn en posiciones meta 6 para uno con respecto a otro,
y filamentos obtenidos hilando en fundldo dichas mezclas,
Los filamentds que comprenden una mezcla poli-
mera de un poliéster y una poliamida, tal como se descri-
be en la Patente norteamerieana n? 3.,369.057, tienen a
veces wna pobre recepbividad para los tintes bdsicos, a
consecuencia del modo de obtencién. La modificacidén de un
polimero o mezcle polimera para mejorar la receptividad
para los tintes, da origen a menudo a un sacrificio en las
propiedades fisicas. RBs por tanto conveniente me jorar la
receptividad de la mezcla polimera para los tintes bési-
cos, sin sacrificar aprecidblemente las prcpledades figi-
cag de la mezcla polimera, por ejemplo, obteniendo una .

mezole de este tipo que tonga wn polimero amorfo de matriz



5.

10,

13,

20.

25.

30,

) gt ,;'47?

'2 mlul‘(m {i

de bajo punto de fusidén y pobres propieasuss de hilatura

en fundido. En la Patente nortecamericana citada, por e jom-
plo, el poliésﬁer ge dlspersa en toda la poliamida que
forma una fage continua o matr{z. Es, sin embargo, conve-
niente modificar el polidster dispersado, con preferencia
a la matriz de poliamlida, a fin de mejorar la receptividad
de la mezola polimera para los tintes bdsicos, sin afectar
aprecidblemente las propledades fisiocas y de hilatura en
fundido de la matriz de poliamida. Ademds, la elevada rela-
cibén do superficie a vollimen del poliéster dispersado modi-
ficado nejora también la receptividad del filamento para
los tintes bdsicos. ‘

En las mezclas polimeras de este invento, la ma-
triz de polimero sintético formador de filamentos, puede
ser una pollolefina, polisulfona, 6xido de polifenilo, po-
licarbonato, poliacetal o poliamida. En une modalidad pre-
ferlda de este invento, la mezcla comprende una matriz de
poliamida que tenga un copolimero de polidster dispersado
en ella, similar a la descrita en la Patente norteamerica-
na n? 3,369,057,

~Los filamentos obtenidos de acuerdo con este in-
vento, pueden prepararse a partir de mezclas de copolimero
de polidster y polismida, de modo andlogo a los rilamentos
producto de mezolas de polidster y poliemide que se deseri-
ben en la Patente norteamericans dltimemente citada. Son
ademds satisfactorios en este invento los filamentos de dos
constituyentes hilados de otras mezclas de poliéster y po~
liamida, ineluyendo los que se describen en las Patentes
norteanericanas 3,378,055, 3.378.056, 3.378.602 y 3,382,305,
las Patentes britdnica n? 1,097,068, belga n? 702.813 y ho-
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landesas n® 66/06838 y 66/12628,

En los filamentos de acuerdo con la modalidad pre-
ferida de este invento, el copolimero de polidster se dis-
persa, en forma de microfibras separadas, & travds de la
poliamida, que forma una fase continuva o matriz. Las mi-
crofibras de copolimero de poliéster tienen un didmetro
medio no superior a 1l micra y, con preferencia, no supe-
rior a 0,5 micras. En longitud, las microfibras varian
en alto grado, pero prdcticaments todas son alargadas. Por
término medio, su longltud es como minimo 5 veces y c?rriég
temente por lo menos 20 veces el didmetro medio y, clﬁsica-
mente, su longltud media es de unag 250 veces su didmetro
medio, En los filamentos, las microfibras estén predonindn-
temente en la direccidn del eje del filamento. La disper-

sién de las mierofibras en el Tilamento es précticamente

. uniforme en los sentlidos longitudinal y transversal de cada

filamento. Tipicamente, por lo menos 100 microfibras atra-
viesan cada seccidén transversal de cada filamento. Las mi-
crofibras, en general, tendrdn esencialmente una seceidn
transversal circular, aunque su didmetro puede variar a lo
largo de su longitud y pueden adelgazarse haecla sus extremos,
como resultado de los esfuerzos cortantes desarrollados du-
rante el estirado. '

Los filamentos obtenidos de acuerdo con la modali-

.dad preferida del invento, comprenden, por 100 partes en

peso de poliamida total (u otro polimero sintético forma-
dor de filamentos) y copolimero de poliédster, de 50 a 90
partes de la poliamida (u otro polimero) con matriz y dis-
persadas en ella de 50 a 10 partes de copolimero de po-

lidster.
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Las poliamidas adecuadas para usarse en este in-
vento, inecluyen, por ejemplo, las preparadas por condensa-
cién do hoxametilendiamina y decido adipico, denominada po-
lihoxametilenadipamida 6 nylon-6,6, o por polimerizacién de
§ -ceprolactama, conocida como policaproamida o nylon-6,

Los policsteres Utiles en este invento, pueden
prepararse en general por reoacciones de condensacidn entre
deidos dicarboxilicos o sus derivados y compuestos que con-
tengan dos grupos hidroxilo, o materiales que tengan a la
vez un grupo alcohol y un grupo deido carboxilico o derivado
del mismo; o por la policondensacién de lactonas. Los déri—

vados de deidos dicarboxilicos susceptibles de emplearse, in-

cluyen ésteres, sales, anhidridos y haluros de dcidos. Las

especies mondmeras empleadas en la preparacidén de los poliés—
teres, con preferencia, no son de funclonalidad superior a 2
en su reactividad, para dar origen a estructuras esencialmen-
te lineales, 10 & estructuras polimeras reticuladas.

Los poliésteres apropiados para usarse en este
invento, incluyen aquellos polimercs en los que una de las
unidades recurrentes de la cadena de poliéster, es el radical

diacilaromdtico del dcido tereftdlico, isoftdlico & S-t-bu-

tilisoftdlico, un deldo naftaleno dicarboxilico tal como dei-

dos naftaleno 2,6 y 2,7 dicarboxilicos, un deido difenildi~
carboxilico, un deido difenil éter dicarboxilico, un écido
difenil alquileno dicarboxilico, un deido difenil sulfona
dicarboxilico, ﬁn deido azo-dibenzoico, un dcido piridina
dicarvoxilico, wn dcido quinolina dicarboxilico, y especies
aromdticas andlogas incluyendo los andlogos del dcido sulfé-
nico; radicales diacilicos que contengan anillos ciclopentano

0 clclohexano entre los grupos acilo; y dichos radicales susg-
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tituidos en el aniilo, poxr ejemplo, por sustituyentes

- halo o alquilo.

Los radieales dioxi que representan la otra unidad
principal recurrente en la cadena de polidéster, pueden sor
wna unidad alifdtioa de cadena abierta, derivade de un di-

hidroxi-compuesto tal como glicol etildnico o éter del mis-

'mo, por ejemplo el diéter, o pueden contener anillos tales

como los que forman parte de los radicales diacilo antes
citados. YT.os miembros de cadena carboxl y/o oxi, pueden
acoplarse directanente a un anillo o estar separados del
mismo por uno o més carbonos, como en el radical l,4~dioxi-
metil-ciclohexano, ' i

En una preparacién tipica, el copolimero de po-

‘liéster se prepara polimerizando un compuesto de la férmula:

0
I
¥-C 9
by
50,

en la que Y es hidroxilo, ~OR (en donde R es alquilo infe-
rior), gloro o bromo, y X es un metal alealino y los radi-
cales ~C-Y se hallan en las posiciones meta 6 para uno con
respecto a otro; con dcidos dicarboxilicos o sus derivados
¥y compuestos que contengan dos grupos hidroxilo tales como
un alquilengliooi que contenga de 2 a 10 dtomos de carbono,
aproximadamente, o cualquiera de los distintos fenoles dihi-
dricos, por ejemplo fenoles mononucleares tales como resor-
cinol, catecol o hidroquinona, o fenoles polinucleares ta-
les como bis-(4-hidroxifenil)-2,2-provanc (bisfenol), 4,41~

dihidroxi benzofenona, bis-(4~hidroxifenil)-l,l-etano, bis-



(4~hidroxifenil)«l,l-isobutano, bis~(4-hicroxifenil)-2,2~

butano, o bise(4-hidroxi-2-metilfenil)=-2,2-propano, o con

materiales que pogean, a la vez, un grupo alcohol y un grupo

dcldo carboxilico o un derivado del mismo; o con la policon- .
5. densacion do lactonas como antes se describiéd,

El decido dibdsico o éster empleado en la formacién
del copolimero de poliéster, puede prepararse por técnicas
convencionales sulfonando dcido tereftdlico o isoftdlico y
graduando luego el pH con una  sal de metal alcalino, para '

10. former la sal de metal alealino del deido sulfénico, o sul-
fonando meta 6 para-xileno, seguido por la oxidacidn d; los
grupos metilo y el ajuste dél pH con una sal de metal alca-
lino, pare obtener la sal de metal alcalino del dcido sulrd-
nico,

15. ‘ Los Ejemplos siguientes aclaran este invento,

EJEMPLO 1 - Un reactor de vidrio se cargd con una nezecla de
620 g (10 moles) de etilenglicol, 950,6 g (4,9 moles) de te-
reftalato de dimetilo, 29,6 g (0,1 moles) de dimetilsulfoisof
talato sédico (0,67 moles ¢, sobre la base Gel nimero total
20. de moles.del material de partida) y 0,55 g de acetato de zinc.
La mezcla se inundé con nitrdgeno y se calenté a 200°C duran-
© te un perfodo de 5 horas a la presién atmosférice, para produ
oir una reaccidn de intercambio de éster, durante la cual des
tilé continuamente metanol y la destilacidn se compleﬁé préc
25; ticamente cuando la temperatura llegd a 200°C. La masa de
reaceién se enfrid luego a temperatura ambiente y el reactor
ge abrid, affadiendo a dicha masa 2,28 g de tristalato de an-
timonio y 3,85 g de fosfito de trinonilfenilo. El reactor se
cerrd y la masa de reaccidén se inundé nuévamente con nitrd-

30, geno y se calentdé a continuacién a 280°C durante un periodo
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de 1 hora para producir una reaccién de pblimerizacién. Se
continuo la calefaceién a 2800C durante un periodo de 1
Vhora para producir una reaccién de polimerizacidén. Se con-
tinué la calefaccidn a 280°C durante otras 4 horas a un va- -
clo creciente hasta un vacio total de 0,04 mm de Hg que se
alcanzo al cabo del periodo de 4 horas. A continuacidn se
admitié nitrdgeno en ol reactor de vidrio y se mantuvo una
pequefia presién hasta que el copolimero de polidster se ex-
truyd del reactor de vidrio en forma de cinta polfmera, que
sucesivamente se enfrié y globulizé utilizando un molino Wi-
ley. El copolimero de poliéster era un sélido_claro do una
viscosidad reducida de alreéedor de 0,73 en ortoclorofenol
y un punto de fusidn de unos 2030C. La viscosidad reducida
se calculé usando la férmula siguiente:

Npeq = (ny - 1)/0

viscosidad reducida

= concentracidén de polimero disuelto en pra-
mos/100 ce

viscosidad relativa « t/t (tiempo de fluen-
cia de la solucién polimera/tiempo de fluen-
eia del disolvente)

1]

n.

"

EJEMPLO 2 - En las mismas condiciones doscritas en el Ejem~
pld 1, se transesterifico una mezela de 620 g (10 moles)

de etilenglicol, 921,5 g (4,75 moles) de tereftalato de di-
metilo, 74 g (0,25 moles) de dimetilsulfoisoftalato sédico
(1,67 moles %, sobre la base del nimero total de moles de
los materiales de partida), junto con 0,55 g de acetato de
zinc. Luego se afindieron 2,28 g tristalato de antimonio y
3,25 g do fosfito de trinonilfenilo a la masa de reaccidn,

que se polimerizd en las mismas condiciones del Ejemplo L.



EL copolfmero de poliéster tenia una viscosidad reduci-
da de 0,5 aproximadamente, como se definié en el Ejemplo
1, y un punto de fusidén de 2199C aproximadamente.
EIRIPLO_ B = Un reactor de vidrio se cargé con une mezcla

R de 1,520 g de £ ~caprolactama, 18,45 g de édcido estedrico
(estabilizador de viscosidad), 17,48 g de octadecilamina
(estabilizador de viscosidad) y 80 g de deido aminocaproico.
La mozcla Se inundd con nitrdgeno y se calentd a 255°C duran-
te un periodo de una hora a la presién atmosférica, para pro

10. ducir una reaccidén de polimerizecidn. El calentamiento se
continué a la presién atmosférice, bajo un parride con ni-
trdgeno, durente un periodB de 14 horas para completar ls
polimerizacibén. Se admitid nitrdgeno en el reactor de vi-
drio y se consorvd una pequeiie presidén mientras se ex-

15. truia el polimero del reactor en forma de una cinta poli-
mera. que luego se enfrid y nodulizd usando un molino Viley. .
El polimero era un s6lido blanco de una viscosidad relati-
va de aproximadamente 43,7, determinada & una concentracidn
de 11 g de polimero en 100 cc de dcido formico al 90% a

20, 25°C ( por ASTM D-789-62T).
EIRPLO 4 - Se produjo hilo sintético de muiﬁifilamantos,
de acuerdo con un procedimiento andlogo al empleado en el
Ejemplo 1 de la Patente norteamericana n? 3,369.057. Du-
ranto 1 hora se mezclaron, en un mezclador de 8oble cono,

a5, 30 partes en peso del copolimero de polidster granular del
Bjemplo 1 y 70 partes en veso del polimero poliamfdico gra-
nular del Ejemplo 3. La mezcla granular asi obtenida se se-
¢é hasta su contenido en humedad no superior a 0,01%, La
mezela granuler se fundid a unos 285°C y se sometid a ex~

30. trusién a una presidn de 134 kg/cm? a través de una hilera
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de 20 orificios de 0,457 mm cade uno, para obtenér un hilo
de 395 deniers. Para proteger la mezela contra la absoreidn
de humedad, se utilizé una atmésfera de nitrégeno seco, du-
rante la fusién y la extrusidn,

La mezelse fundida extruida tenfa una viscosidad
en fundido de unos 2000 poises a 2850C. El copolimero de
polidster estaba unifdrmemente dispersado em toda la mezcla
y tenia un didmetro medio de particula de unas 2 micras, ob-
servado enfriando y solidificando una mezela del fundido, eli
minando el componente poliamida con dcido férmico, ¥y examinap
do el material de poliestérico modificado residual.

Bl hilo se recogié a unos 213 m/minuto y estiran-
do unas 3,6 veces su longitud de extrusién para producir un
hilo de 110 deniers que tenia una viscosidad reducida de 0,83
¥ una tenacidad de 3,8 g/denier.

Una muestra de manga trenzada proparada mediante
este hilo se sumergid durante 1 hora a una temperatura de
58°¢C, en un bafio acuoso que contenia:

1,0% Azil Nabor BB (C.I. Basic Blue 21)
1,0% Alconol C.H*

2,0% fosfato monoscdico
2,8% fosfato disédico

* Un surfactante anfétoro soluble en agua suministrado por

E.I. du Pont de Wemours & Co., Inc.

Los porcentajes estdn basados en el peso del te-
Jido y la relacidn en peso de bafio de tincidén a tejido se con-
servé a 40:1, La temperatura se elevd a 96-980C a razdén de
un grado por minuto y se conservd a 96-98°C durante una ho-
ra. Ta manga trenzada se aclard luego en agua caliente y sge

secé. La manga trenzada se tifid de azul oscuro. Una ruestra
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comparable de manga trenzade obtenida de hilo comercial-
mente asequible, obtenido de una mezela de polidster en
poliamida de acuerdo con la Patente norteamericana nv
3.569.057, se tifié en un azul muy pdlido en las mismas
condiciones. Una mezcla comparable de mangp trenzada de

hilo de policaproamide comercialmente asequible, se tifid

en azil pdlido en iguales condiciones. Una muestra de manpa
de punto do polihexametilenadipamida disponible comercial-
mente, suscepbible de tellirse por tintes bdsicos, se bifld

en wn azil medio en las mismas condiciones. Andlogos resulta-
dos se obtuvieron con los mismos hilos citados_con Rojé Bri-
llante B Sevron (C.I. Basie 15) y Amarillo Sevron MI.
EJEPLO 5 -~ Se obbtuvo hilo sintético de multifilamentos, de
acuerdo con un procedimiento andlogo al usado en el Ejemplo
1 de la Patente norteamericana n? 5.569.057 y el Ejemplo 4
anterior, 30 partes en peso del copolimero de pdliéster gra-
nular del Ejemplo 2 y 70 partes en peso del polimero polismi-
dilco granular del Ejemplo 3, se mezclaron y sometieron a ex-
trusién en fundido de acuerdo con el procedimiento del Ejem-
rlo 4, exceptuando que la presifn de extrusidén fué de 123
kg/cm2 y el hilo producido tenia 206 deniers. El hilo se re-

_cogia a unos 213 m/minuto y se estiraba unas 4 veces su lon-

gltud de extrusién, para conseguir un hilo de 101 deniers. Tl
hilo tenia una viscosidad reducida de 0,74 y una tenacidad
de 3,9 g/denier.

Una muestra de manga trenzada preparada con el hi-
lo anterior se sumergid durante 1 hora a una temperatura de
380C en un bailo acuoso de tincidn que contenia:

1,0 % Azil Habor BB (C.I. Basic Blue 21)
1,0 % Alcanol C.W.*
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2,0 % fosfato monosdédico
2 8 ¢ rfosfato disddico

Los porcentajes se basan en el peso del tejido y la

relacidén en peso de bafic de tincidn a tejido se conservéd a

40:1. La temperatura se elevd a 96-980C a razdén un grado por
minuto y se conservé a 96-98°C durante 1 hora. La manga tren-
zada se aclard en agua caliente y se seecd. La manga trenzada
se tiH6 en un azmil muy oscuro. Una muestra comparable de man-
ga trenzada de hllo comercialmente asequible obtenido de una
mezcla de poliéster en poliamida de acuerdo con la Patente nor
teamericana n? 5,369,057, se tifié en un azil muy pélido en las
mismas condiciones Una muestra comparable de punto de polica-
proamida, comercialmente asequible, se tifié en azdil pdlido en
iguales condiciones, Una muestra comparable de manga trenzada
de polihexametilenadipamida disponible comercialmente, suscep-
tible de tefiirse por tintes bdsicos, se tiiid en azdl medio en
1a§ mismas condiciones. Se obtuvieron resultados andlopos con
los mismos hilos citados, con Rojo Brillante B Sevron (C.I.
Basic 15) y Amarillo Sevron MF.
HoTa

Dascrita suficiéntemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sug-
ceptiblos de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental, También se hace constar que el in-
vento corresponde & una solicitud de Patente presentada en Nor
teamérica con fecha y nimero siguientes: 15 de agosto de 1908,
ne 752,766; acogiéndose por lo tanto & los benefleios que con-
ceden los Convenios Internacionales en vigor. Siendo lo que

congtituye la esencia del referido invento y por lo que se
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Procedimiento para producir filamentos de capacidad de tin-
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Ir
¢ g

- 13 - Y

o

siguiente:
1.~ Procediniento para producir filementos de
capacidad de tincidn mejorada para tintos bdsicos, carac-
terizado porque compronde extrufr a través de una hilera
una mezcla de un copolimero de polidster dispersado en
una matriz de polimero sintético formadors de filamentos,
en la que el copolimero de poliéster contiecne, como m#ni—
mo 0,3 moles, % , sobre la base de los moles..combinados de
los materialos de partida de que ss forme, de unidades de
la estructura: |
0
JL&H) AN : 9
? | (cH,) -g-
2n

503X

en la que n o3 0 o un entero de 1 a 6, X es hidrdégeno, amo-
nio, un metal alca%ino o un metal alcalinotérreo y los dos
radicales —-(CHp)p-C~ estén en las posiciones meta y para

uno con respecto a otro,
2.~ Procedimicnto segin la wreivindicacidn 1, carac-

terizado porque la matriz de polimero sintético formadora
de filamentos se elige entre una poliolefina, una polisul-

fona, un 6xido de polifenilo, un policarbonato, un poliace~

tal y una poliamida,
3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-

terizado porque la matriz de polimero sintético rormadora

de filamentos es pollcaproamida.
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4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 3, ca-
ractorizado porque la policaproamide se fermina con un
deldo monocarboxilico, dicarboxilico u otro deido orgdni-
co, O con un& amina, '

5.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 4, caracterizado porque el copolimero de
poliéster se forma por copolimerizacidén de un dcido di-
carboxilico, un alquilenglicol que contenga de 2 a 10
dtomos de carbono y por lo menos 0,3 moles %, sobre la

base de los moles combinados de dichos materiales de par-

tida, de un compuesto de la Pérmula: -
qu f
C-Y
S0,X

en la que Y es hidroxilo, cloro, bromo y -OR, en donde R
es alquilo inferior, y X es un metal alecalino, siendo pre-
feréntemente X sodio e Y metoxi. .

6.~ Procedimicnto segin la reivindicacién 5, ca-
racterizado porque dicho dcido dicarboxilico cs deido te-
reftdlico y el alquilenglicol citado es etilenglicol,

7.~ Procedinmiento segin cualquiera de las rei-
vindicaclones 1 a 6, caracterizado porque la mezela po-
limera comprende, por 100 partes en peso total de matriz
de polimero sintético y copolimero de poliéster, de 50
a 90 partes de matriz de polimero sintético con 50 a 10
partes de copolimero de polidstor en ella dispersadas,

8.~ Procedimiento para producir filamentos de
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capacidad de tincién mejorada para tintcs basicos;
tal y como queda descrito sustancialments en la pre~

sente Memoria.

Esta Memoria consta de uin/ce hojas escri-

Z RCEBO Y w0
mador F, Hernindez Ruia



	Bibliographic data
	Description
	Claims



