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A partir de la memoria de patente luxemburguesa

mimero 55.732 ya son conocidos hilos a base de poliacilo-
xalamidrazonas con unidades recurrentes de la férmula ge-

neral

~-H~-N=(C=C=N~N~C~R~C0C~
. {

1 n "
4

:”HZN NH2 0 0

en la que R significa un radial alifético, saturado o in-
saturado, de cadena recta o ramificada, con 2 hasta 12
dtomos de carbono, un radical cicloalifdtico, aralifdtico
o aromdtico. BEstos hilos no son dificilmente inflamables!

El presente invento concierne a un procedimien-

to para la preparacidn de hilos, fibras y ldminas difieil

mente inflamables que, ademds de celulosa, contienen un
polimero sintético, y el cual estd caracterizado porque

hilos, fibras y ldminas que se habfan obtenido por confi-

i

guracidn de una mezcla de viscosa y de la solucidn alcali

na acuosa de una poliaciloxalamidrazona de la férmula

[ -T

ek N o W= 0 = C 2N NH = C = R = o
L ! n n
{ HN I, “\ 0 o | "
r ——
=t -N=C=-C=N~-~N=C~R~(C =
! ! ! !
L By ~ HO o |

en la que R significa un radical alifdtico, saturado o in-
saturado, de cadena recta o ramificada, con 2 hasta 12

dtomos de carbono, un radical cicloalifdtico, araliféticé,
aromdtico o hetmrociclico, en un bafio de precipitacidn

dcido, se hacen reaccionar con una solucidn de uno o va-
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rios compuestos de los metales zinc, estafio, cadmio, ba-
rio, estroncio, calcio antimonio y tdntalo, se lavan y se

secan de modo usual.

Las poliaciloxalamidrazonas del tipo precedente
5 mente caracterizado estdn descritas, por ejemplo, en las
patentes luxemburguesas nimeros 54.747 y 57.117. Se ob-
tienen por reaccidén de uno o varios dcidos dicarboxilicos
de la férmula general -
X-C0-R=-0C0-X

10 en la que R significa un radical alifdtico, saturado o in:

saturado, de cadena recta o ramificada, con 2 hasta 12 dtomos
de carbono, wn radical cicloalifdtico o aromdtico y X sig-
nifica c¢loro o bromo, con bisamidrazona de dcido oxdlico.

Poliaciloxelamidrazonas apropiadas son las que

15 contienen un radical de decido tereftdlico, dcido isoftd-

lico, deido fumdrico, dcido 2,6-piridindicarboxilico, dci

L]

do adipico o dcido sebdcico. Son especialmente apropiada
la politereftaloiloxalamidrazona y la polifumaroiloxalamir
drazona. |
20 Son conocidas poliac{loxelamidrazonas con una

viscosidad reducida de 0,2 hasta 5,4. Sin embargo, la

poliac{loxalamidrazona puede ser todavia de mayor peso mo
lecular. 7 » i

Ia preparacidn de las soluciones acuosas dilui-

25 das en hidrdxido alcalino de poliaciloxamidrazonas puede

tener lugar de acuerdo con la patente luxemburguesa nume-

ro 55.817. All{ se proponen, en calidad de disolventes
para poliaciloxaiamidrazonas, soluciones acuosas diluidas
de todos los hidrdéxidos alcalinos. Eventualmente, se pue-

30 den utilizar también soluciones acuosas que contienen mds
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| la constitucidn quimica y en pequefio grado del peso mole-

de un hidréxido alcalino. EL poder disolvente de las so-
luciones de hidrdxido alcalino depende tanto del hidrdxi-

do elealino utilizado en calidad de disolvente vy de la co;

i

centracidn de la solucidn de disolvente, como también de

cular medio del polimero que ha de.ser disuelito. En par-
ticular, se puede debterminar con facilidad mediante unos
pocos ensayos la concentracidn de una solucidn acuosa de
hidrdéxido alcalino con la que se puede obtener la concen~
tracidn de polimero em la solucidn deseada para el trata-
miento ulterior. Concentraciones de hidrdxido alecalino
apropiadas -se encuentran dentro del margen de 6 hasla 10%
en peso, y las concentraciones de polimero apropiadas se.
encuentran dentro del margen de 4 hasta 20% en peso.

Para la realizacidn del procedimiento segin el
invento son épropiédas'ias viscosas que se pueden obtener
segin los procedimientos conocidos, que sirven para la
preparacidén de los mds diferentes tipos de raydn, tales
como por ejemplo 1os’tipos de algoddn o de lana, de las
fibras polihﬁsioas, de los tipos de hilos que son hilados

en bafios de hilatura que contienen sulfato de sodio o sul

fato de zinc y en dcidos poco concentrados o muy concen-
trados. Ademds, son apropiadas las viscosas utilizadas
en la preparacidn de fibras cortas o lana de celulosa o
"Superkord". También, se pueden emplear viscosas que con=-

tienen agentes modificadores o que contienen pigmentos.

.Ia preparacidén de la masa de hilatura tiene lu~
gar por Intimo mezclado de la viscose con la solucidn del

la poliaciloxalamidrazons en hidrdxido alcalino. Los dos

componentes son miscibles entre si en cualquier proporciép,
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y por consiguiente se pueden producir hilos, fibras y 1d-
minas mixtas 06n un contenido cualquiera de celulosa. Las
mezclag son estables. La estabilidad de la masa de hila-
tura puede ser aumentada #odavia més empleando viscosas
recientemente preparadas con elevada proporcidn de xanta—
to.

La masa de hilatura es hilada de acuerdo con
los procedimientos usvales en la produccidén de raydén en
bafios también usuales para la preparacidén de rayén, los
cuales, junto con un dcido, pueden contener ademds sales
tales como sulfato de sodio, sulfato de zinc y sulfato de
magnesio., La presencia del dcido tienen importancia en
lo esencial para la descomposicidn del xantato, pero ade-
mds de ello también en los casos en que estdn presentes
en el bafio iones zinc, con el fin de impedir una formacid
prematura de compuestos metdlicos de la poliaciloxalami-
drazona. Por ejemplo, se pueden utilizar los siguientes
bafios de hilatura.

5,5% de dcido sulfirico, 15% de sulfato de so-
dio, 6% de sulfato de zinc, 502C.; '

7% de dcido sulfirico, 17% de sulfato de sodio,
2% de sulfato de zinc, 602C.;

4,5% de dcido sulfirico, 12% de sulfato de so-
dio, 6% de sulfato de zinc, 552C.;

En el caso de masas de hilatura que contienen
poca cantidad de viscosa, se pueden utilizar también ba-
flos con un bajo contenido de dcido, tales como por ejem~
plo un bafio con la composicidns 20% de cloruro de amonio,
2,1% de deido sulfdrico, 302C. |

. Después de que los hilos, fibras y ldminas mix-
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tas a base deApoliaciloxalamidrazona v celulosa han sban-
donado el bafio de hilatufa, son desacificadas y despuds
son tratadaé por-ejemplo en un bafio de inmersidén con la
solucidn de uno o varios compuestos de los mebtales zinc,
estafio, cadmio, bario, estroncio, calcio, antimonio y tdn:
talo.

Compuestos metélicos apropiados son sales orgi-
nicas e inorgédnicas y compuestos oomplejos de los metales
zinc, estafio, cadmio, bario, estronclo, calcio, antimonio
¥y téntalo. |

Apropiadas para la reaccidn con poliaciloxalami:

T

drazonas son soluciones de estos compuestos metdlicos en

agua, en bases o dcidos acuosos diluidos, asi como en di-

solventes orgdnicos, por ejemplo en mebanol, etanol, dime:

tilsulfdxido, triamida de dcido hezametilfosfdérico, sulfo
lano, tetrametilurez, dimetilformamida, piridina y otras

aminas, as{ como, en casos especiales, también en hidro-

carburos clorados, ésteres, cetonas y en sulfuro de carbo:
no. Los compuestos metdlicos pueden ser utilizados tam~
bién disueltos en mezclas de los disolventes indicados.
Ventajosamente se wtilizan las siguientes soluciones:

Soluciones de compuestos de estafios Soluciones

acuosas de cloruro de estafio divalente; soluciones etand-
licas de cloruro de estafio divalente.

Soluciones de compuestos de zinc: Soluciones de

cloruro de zinc en hidrdxido de amonio 2 N,

Soluciones de compuestos de cadmio: Soluciones

de sulfato de cadmio en hidrdxido de amonio 2 N,

Soluciones de compuestos de bario: Soluciones

acuosas de hidrdxido de bario, soluciones acuosas amonia-
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cales de cloruro de bario.

T

Soluclones de compuestos de estroncio: Solueio

nes acuosas de hidrdxido de estroneios; soluciones aapsas
amoniacales de c¢loruro de estroncio.

5 Soluciones de compuestos de caleclio: Soluciones

1

acuosas de hidréxido de calcio; soluciones acuosas amonia

cales de cloruro de calcio.

Solucilones de. compuestos de antimonio: Solucio

nes de tricloruro de antimonio en dimetilformamida; solu-
10 ciones en dcido tartdrico de cloruro de antimonio ‘triva-
lente.

Soluciones de compuestos de tdntalo: Soluciones

de cloruro de tdntalo pentavalente en dimetilformamida.

De modo ventajoso, se utilizan soluciohes COn—
15 centradas. Sin embargo, se pueden utilizar también solu-
ciones diluidas. Convenientemente se utilizan soluciones
a la temepratura ambiente, pero se pueden utilizar también
soluciones a temperatura més elevada.

Bl tratamiento de los hilos, fibras y ldminas de
20 celulosa-poliaciloxalamidrazona con las soluciones de los
compuestos metalicos puede tener lugar, por ejemplo, por
inmersién de los hilos, fibras y ldminas en una cuba que
contiene la solucidn de los compuestos metdlicos., Las
fibras pueden ser sumergidas, por ejemplo en estado suel-
25 to, o por ejemplo en forma de hilo hilado en forma de cor-
dén, en una cuba de tratamiento. También se pueden some-
ter a la accidn del compuesto metdlico los hilos de celu—
losa~poliaciloxalamidrazona enrrollados en una bobina, en
un bafio de lavado a presidn de bobinas apropiado.

30 En el caso del tratamiento de los hilos, ldmings
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y fibras de celulosa~poliaciloxalamidragzona con las solu-

L 4

ciones de los compuestos metdlicos, la porcidén de poliaci.

loxalamidrazona d&l hilo, de las fibras o de la ldmina

reacciona con el compuesto metdlico. En este caso, la po

liaciloxalamidrazona se combina quimicamente con el corre

| 492

pondiente metal, presumiblemente en forma compleja o en
forma de enolato.

Despuésidel fratamiento con las soluciones de
los compuestos metdlicos, los hilos, fibras y ldminas son

bien lavados a fondo, por ejemplo, con agua, eventualment

W

despuds de afiadir dcido acético al 1% o una solucidn dé-
bilmente emoniacal, son secados y acondicionados.

La velocidad de reaccidn y la cantidad de metal
absorbida dependen de varios factores. Ia velocidad de
la ébéorcién del metal depende, entre otras cosas, del +i

po de la poliaciloxalamidraéona, del correspondiente me-

tal, dél compuesto metdlico, de la concentracidn en la sob
lucidn, del disolvente o de la mezcla de disolventes, de g
la temperatura y del valor del pH de la solucidén., El hil%
las fibras y la ldmina absorben metal desde la solucidn
en el transcurso del tratamiento hasta que se ha alcanzadb

el limite de saturacidén de la correspondiente poliaciloxa

lamidraéona. Modos de procedimiento especialmente apro-
piados para la produccidn de un hilo o de una correspon-
diente fibra 0 ldmina de celulosa-poliaciloxalamidrazons,
especialmente el tiempo de reaccidén necesario, pueden ser
determinados cbn‘ facilidad mediante una simple sucesidn

de ensayos.

Tos hilos, fibras y ldminas producidas de acuer-
do con el procedimiento del invento son tanto mds dificil-
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mente inflamables cuanto mds metal contienen. Un hilo o
una correspondiente fibra o ldmina de celulosa-poliacil-
oxalamidrazona puede absorber tanta més cantidad de metal

cuanto mayor es la proporcidn de poliaciloxalamidrazona.
*

5 Tos hilos, fibras y ldminas, que tienen un contenido mini

mo de metal caracteristico para cada metal, es decir que

deben poseer por consiguiente también un contenido mini-

mo de polimefloxalamidrazone, son inclugo ininflamables
segun la norme DIN 53.906.
10 Los hilos, fibras y léminas dificilmente infla-

mables o ininflamables que se pueden producir de acuerdo

con el procedimiento del invento poseen buenas propieda-~
des textiles. De modo especialmente preferible se emplean
en el procedimiento de acuerdo con el,invento hilos, fi¥
15 bras y ldminas, que-consisten en 25 hasta 50% en peso de’
poliaciloxalamidrazona y en 75 hasta 505 en peso de celu-
losa. Cuando estos hilos, fibras o ldminas son tratados,

segin el procedimiento de acuerdo con el invento, de modo

que se absorba la cantidad de metal correspondiente al 1i
20 mite de saturacidn de la poliaciloxalamidrazona, los pro-
ductos obtenidos son ininflamables segun la norma DIN

53.906 y poseen muy buenas propiedades textiles. Por ejem
plo, en el caso de hilos se pueden alcanzar fesistencias
en seco de 25 ka? alargamientos en seco de 16%, resisten-
25 cias en himedo de 9 Rkm y alargamientos en humedo de 19%.
Tales hilos y fibras pueden ser transformados sin dificulr
tades en hilos hilados, hilos hilados mistos de fibras
cortadas, tejidos de telar, tejidos de punto, velos, ectc.
(* Rim = Im. hasta la rotura).

30 Los hilos y fibras que se pueden producir segun
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'rojos, v los que contienen téntalo son de color naranja

: proximadamente 1 hora, la mezcla era homogénea. La mezcld

el procedimiento de acuerdo con el invento poseen un color

propic intenso que depende del metal combinado en cada oca:

80, que hace innecesaria una coloracidn posterior. Sin

embargo, también es posible matizar posteriormente los hi
los ¥ fibras-con los colorantes usuales, tales como por

ejemplo colorantes en‘dispersién, colorantes complejoé con
metales, colorantes sustantivos, dcidos,bdsicos. Hilos,

fibras y ldminas que poseen los metales zinc, estaflo, cad
mio, bario, calecio y estroncio, son de color naranja has-

ta pardo, los gue contienen compuestos de antimonio son

amarillo.

Ejemglé 1. Se utilizd una viscosa producida,
ventilada y filtrada del modo usual. BEsta tenia un conte-
nido de celulosa de 8,5%, un contenido de hidrdéxido de so-

¥

dio de 5,5%, un contenido de 0,45% de amina de grasa de
coco etoxilada, y habia sido preparada con 34% de s, re-
ferido a la celulosa. Ia proporcién,de'kantato de esta vi
sa era de 0,45 y la viécosidad era de 45 segundos de caidﬁ
de bola. Para la preparacién de la solucién de politerefl
taloiloxalemidrazona se mezclaron intimamente entre si a
la temperatura ambiente 24,5 g de politereftaloiloxalami~
drazona, 18,5 g de hidrdéxido de potasio y 266 g de agua.
Despuds de aproximadamente 2 horas se habia formedo una
solucidn transparente.

Para la preparacidn de la masa de hilatura, se
mezclaron entre gi mediante un agitador de laboratorio, a
la ‘temperatura ambiente, 610 g de viscosa y 305 g de la

solucidn de politereftaloilozalamidrazona. Despuds de a-

. 378404
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homogénea fué ventilada a continmuacidén en vacio. Despuds

de la ventilacidn, le viscosidad de la mezcla era de 69 ségqg

dos de caida de bola y la proporcidn de xantato era de
05370 . ;
La hilera de hilatura utilizada poseia 60 orifi-

?

cios, cada uno con 60 %p de didmetro. EL bafio de hllatu—.

ra contenia 5% de dcido sulfirico, 12,5% de sulfato de sor

i dio y 6% de sulfato de zinc. Ia temperatura del bafio de L

i hilatura era de 552C. El hilo después de abandonar el ba;

fio de hilatura fue conducido sobre un primer rodillo con :
una velocidad de retirada de 30 m/minmuto y pasd a conti- 2
nuacidn a través de un segundo bafio de hilatura caliente ;
a 902C, que contenia 2% de dcido sulfurloo. El hilo fue.g
enrollado sobre una bobina perforada usual y alli fué des%
acificado y lavado por rociado con agua con permutita, A§
continvacidn, el hilo fue avivado y fue secado a 802C. j

El hilo asi resultante poseia un titulo total de§
130 dtex. y consistia en 70% de celulosa y en 30% de poli%

t
1

tereftaloiloxalamidrazona. Tenie en estado seco una re- |
sistencia de 16,0 Rkm con un alargamiento de 20% y en es-§
tado himedo una resistencia de 6,3 Rkm con un alargamien—%
to de 39,0%. %

El hilo seco fue desavivado de una solucidn de
3 g/1 de jabdn de Marsella en ague y fue. sumergido duran-!
te 1 hora en un balio de ‘tratamiento calienté a 50-602C,
El bafio de tratamiento fue preparado por disolucidn de 150
g de cloruro de zinc en 100 g de agua y por adicidn de
hidrdxido de amonio acuoso en una cantidad tal que el pre—

cipitado de hidrdxido de zinc resultante en primer lugar

fue disuelto precisamente de modo total. A continuacidn,
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el tejido de punto fue lavado sucesivamente con,ﬁna solu-
cidn acuosa de hidrdxido de amonio al 10% y -luego con una
solueidn acuosa de hidrdxido de amonio al 1%, y_finalmen;
te fue lavado con agua con permutita. Déspués del secadol
el hilo contenia 10% de zinc en forma combinada.

El hilo fue transformado en wn tejido de punto,:

¢ e ]
que fue ensayado en cuanto a la resistencia a la llama de

acuerdo con la norma DIN 53.906. Se mostrd como ininfla—i
-mable. »

Ejemplo 2, A partir de 282 g de la viscosa uti
lizada en el Ejemplo 1 y de 730 g de la solucidn de poli—E
tereftaloiloxalamidrazona descrita en el Ejemplo 1 se pre?
pard e hild una masa de hiletura del modo descrito en el !
Ejemplo 1. El hilo obtenido tenfa un t{tulo total de 115
dtex. ¥ nostraba én estado seco una resistencia de 15,2

Rkm, un alargamiento de 11,2%, y en estado himedo una.re-:

sistencia de 6,8 Rlm y un alargamiento de 14,5%. EL hiloi
consistia en 30% de celulosa y en T70% de politereftaloilo?
xalamidrazona. El hilo, tal como se describe en el Ejemwé
plo 1, fue sumergido en el baflo de tratamiento que conte—é
nia zine y fue tratado ulteriormente. Después del secado!
contenfa 25%.de zinc en forma combinada., Un tejido de pun%
to producido a partir de este se mostrd como ininflamable

de acuerdo con la norma DIN 53.906.

Ejemplo 3. Un hilo producido de acuerdo con eli
Ejemplo 1 fue sumergido durante una hora en un bafio calien
te a 6090,-que hebia sido preparado a partir de 125 g de
Sn012 e 2H20 en 10 g dg agua. El hilo seco lavado conte-
nia 75 de estafio en ﬁorma combinada. Un tejido de punto

de punto producido a partir de éste se mostrd como inin-

578404
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| descrito en el Ejemplo 1, en un baflo que contenia 7% de

3 doido sulfirico, 15% de sulfato de sodio vy 6% de sulfato |

flamable de acuerdo con 1g norma DIN 53.906, :
Ejemplo 4. 610 g de la viscosa descrita en el !
Ejemplo 1 fueron mezclados con una solucidn preparade a {

partir de 24,5 g de poliadipinoiloxalamidrazona, 24,7 g

. de hidrdxido de potasio y 226 g de agua, y fueron ventila-
g dos. IEsta masa de hilatura fue hilada a 528C, del modo

i
|
de zinc. EL hilo asi obtenido posefa un titulo total de

103 dtex., y consistia en 70% de celulosa y en 304 de po~7

liadipinoiloxalemidrazona., Tenia en estado seco una re— |

! sistencia de 8,6 Rim con un alargamiento de 7, 14 v en es—z

tado himedo una resistencia de 3,9 Rkm con un alarg amlen—:
to de 6,19, El bafio de tratamiento consistia en una oOlu;
cidén de 10 g de cloruro de zinc en 100 g de agua, que fue:
ajustada a un valor de pH de 12 por ‘adicibén de amoniaco %
concentrado. El hilo fue sumergido en este bafioc a 202C

durante una hora y absorbid en este caso 2,5% en peso de

zinec.

EL hilo fue transformado en un tejido de punto -

que se mostré como diffcilmente inflgmable.

Ejemplo 5. EL hilo de celulosa y adipinoilozal:
amidrazona descrito en el Ejemplo 4 fue sumergido durante
una hora, a 202C, en una solucidn acuosa al 10% en peso
de cloruro de esbafio divalente. E1 hilo habia absorbido
6,2% en peso de estafio. Un tejido de punto producido a
partir de éste se mostrdé como diffcilmente inflamable.

Ejemplo 6. 610 g de la viscosa descrita en el
Ejemplo 1 fueron mezclados con une solucién preparada a

partir de 24,5 g de 2,6~piridinoiloxalamidrazona, 24,7 g

378404
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" de hidréxido de potasio y 226 g de agua y fueron ventilados.
' Bste mesa de hilatura fue hilade del modo descrito en el

. Bjemplo 1, a 529C, en un bafio que contenfa 9% de deido sul

firico, 15% de sulfato de sodio y 6% de sulfato de zinc.
El hilo asi resultante posefa un titulo total de 107 dtex.
consistia en 70% de celulosa y en 30% de poli-2,6-piridin-

oiloxalamidrazona. Tenia en estado seco una resiatencia

, de 8,6 Rim, con un alargamiento de 5,4%, y en estado himedo
% une resistencia de 3,1 Rkm con un alargamiento de 13,8%. V

" Fué sumergido durante una hora a 2020 en el bafio de trata-
% miento descrito en el Ejemplo 4 y absorbid en este caso

- 11,5% en peso de zinc.

El hilo fue transformado en un tejido de punto,’

| que se mostré como ininflamable segén la norma DIN 53.906.

Ejemplo 7.~ El hilo de celulosa y 2,6-piridinofl

¢ oxalamidrazona descrito en el Ejemplo 6 fue sumergido du~

 rante una hora & 202C en el bafio descrito en el Ejemplo 5;
. E1 hilo habia absorbido 16,5% en peso de estafio. Un teji-

" do de punto producido a partir de éste se mostrd como in~:
. inflamable de acuerdo con la norma DIN 53.906.

Ejemplo 8.~ Un hilo producido segin el Ejemplo :

-1 fue sumergido durente 24 horas a 202C en una solucidn
: saturada de hidrdéxido de calcio. E1 hilo habia absorbido:

2,3% en peso de calcio. Un tejido de punto producido a

. partir de éste se mostrd como diffcilmente inflamable.

Ejemplo 9.~ 29,9 g de poliisoftaloiloxalamidrazo

na fueron disueltos en una solucidn de 21,9 g de hidrdxido

" de potasio en 313,9 g de agua. 625 g de una viscosa produ
- eida de manera usuel, que contenia 7,3% de celulose ¥y 5,5?%

. de lejla de sosa, fueron diluidos con 56,5 g de una solu-i
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cién acuosa al 124 de hidrdxido de potasio. Iuego se in-

. trodujo con agitacidén la solucidn de poliaciloxalamidrazo-
~na en la solucién diluida de viscosa. La mezcla homogé-

. nea obtenida fue ventilada y a continuacidn, con utilize-
: cién de una hilera con 60 orificios, cada uno de 60 ?u,

. fue hilada en un bafio de hilatura a 402C, que contenfa 4%
E de deido sulfurico, 15% de sulfato de sodio y 0,2% de unma

- amina de grasa de coco etoxilada. Después de abandonar
el primer bafio, los hilos atravesaron un segundo bafio, que
. contenfa 2% de deido sulfiirico y cuya temperatura también

era de 402C., Ia velocidad de retirada era de 25 m/minuto

'y el estiramiento de 5%.

las fibras obtenidas poseian las siguientes pro-

- pledades textiles: t{tulo: 274 dtex.; resistencia en esta-
. do acondicionado: 18 Rkm; alargamiento en estado acondicio

'nado 15,3%; resistencia en humedo: 6,2 Rkm; alargamiento
' en himedo 35,1%.

Las fibras obtenidas fueron transformadas en una
tricotosa circular en une media de punto, que fue sumergida
durante 90 minutos, a la temperatura ambiente, en una so—:
lucidn al 20% de cloruro de zine, que fue ajustada con aqg
niaco concentrado & un valor de pH de 11,0, EL tejido de.
punto fue a continuacidén lavado y secado. Contenia 9,2%
en peso de zine y se mostrd como incombustible.

Bjemplo 10.-~ En el modo de trabajo descrito en |

' el Bjemplo 9, en lugar de 29,9 g de poliisoftaloiloxalami-

! drazona, se emplearon 29,3 g de sebacinoiloxalamidrazona. .

Iaes proporciones cuantitativas de lejfas y de viscosa, las

 condiciones de hilatura, la transformacidn ulterior en ung

Emedia de punto, asi{ como el tratamiento con la solucién dé

oo 378404
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§ sal metdlica, no fueron modificados. ZEl tejido de punto
" obtenido contenia 7,8% en peso de zine y se mostré como
dificilmente inflamable.

Ejemplo ll.- 29,2 g de polifumaroiloxalamidrazo-

- na fueron disueltos en una solucién de 21,9 g de hidrdxido
" de potasio y 319,9 g de agua. Esta solucidn fue dilufda
i con 350 ml de una solucidn acuosa al 8% de hidrdxido de

. potasio, y fue introducida con agitacién en una viscosa

' producida de menera usual, que contenia 7,3% de celulosa
¥ 5,5% de Yejia de sosa y que previamente habia sido di- .
" lufda con 56,5 g de une solucidn acuosa al 12% de hidrdéxi-

© 9

do de potasio. ILa masa de hilatura obitenida fue ventilade
y fue hilada bajo las condiciones indicadas en el Ejemplo,

Les fibras obtenidas posefan las siguientes pro-

. piedades textiles: Titulo: 212 dtex.; resistencia en esta

do acondicionado: 18,5 Rkm.; alargamiento en estado acon-
dicionado: 8,8%; resistencia en himedo: 5,2 Rkm; alarga- -

 miento en hvimedo: 24,4%.

Las fibras obtenidas fueron transformadas del
modo descrito en el Ejemplo 9 en una media de punto y fue-
ron tratadas con una solucidn de cloruro de zinc. El te-
jido de punto contenia despuéds de este tratamiento 11,4% ;
de zinc y se mostrd como incombustible. i

Ejemplo 12.- 29,9 g de polinaftalenoiloxalamidra
zona fueron disueltos en una solucidén de 21,9 g de hidré-f

! xido de potasio y 319,9 g de agua: 835 g de una viscosa 3
i producida de manera usual, que contenia 7,3% de celulosa :
é ¥y 5,5% de lejia de sosa, fueron diluidos con 56,5 g de una
i solucidn acuose al 12% de hidréxido de potasio., ILuego, l@

"t 378404
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solucidn de poliaciloxalamidrazona fue introducids con agi
tacién en la solucidén dilufda de viscosa. ILa masa de hi-
latura homogénea obtenida fue hilada del modo descrito en
el Ejemplo 9 y fue tratada ulteriormente. La manguera teji
da de punto obtenida habia absorbido 7,3% de zine y se mos-

- trd como diffcilmente inflamable.

Ejemplos 13 hasta 17.~ Para los ensayos siguientes

' ge utilizaron hilos con un t{tulo de dtex. 120 f 60, una

resistencia (en seco) de 15,6 Rkm y un alargamiento (en se-

vco) de 10,6%, que consistian en 40% en peso de politeref-

taloiloxalamidrazona y en 60% en peso de celulosa. Los
hilos fueron transformedos en une manguera tejida de punto,
- que fue sumergide durante 90 minutos en un bafio de trata-
imiento a 252¢., Ia composicidn del bafio de tratamiento, el
“eolor y el contenido metdlico del producto obtenido asi co-
mo su comportemiento de combustidén estdn indicados en la
- tabla I.

Ejemplos 18_y 19.- Para los siguientes ejemplos

‘gse utilizaron las mangueras tejidas de punto descritas en.
los Ejemplos 13 hasta 17, que también fueron sumergidas

durante 90 minutos en un bafio de tratamiento de 252C. La
icomposicién del baiio de tratamiento, el color y el conte—i
- nido metdlico, asi como el comportamiento de combustidn

fde los productos obtenidos estdn indicados en la tabla II.

-17 -
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TABLA I

IEjemp

plo N2

Composicidn
del halio de
tratamiento

Contenido

metdlico

Color del
producto

Comportamiento

de combuatidn

13

Solucidm acud
sa al 20% de
Cacl,, ajusta
da a pH 10,5

con NH40H

12,4

Pardo

Incombustible

14

Solucidn a-

cuosa satura-,

da de Ba(OH)zi

649

Amarillo

Resigtente en
la inflamecidn

15

Solucidn a-
cuosa al 20%
de SbCl. en

3
dimetilforma+

mids

4,9

Rojo

Incombustible

16

]
Solucidn a- !
cuosa saturadl
de Sr(OH)2

Amarillo

claro

Resistente a ;

la inflamacién

17

“6"'10'70

Soluecién a~
cuosa al 5%

de TaSO4

TsT

- 18 -

Anmarillo

|
Resigtente a

la inflamacidén

378404



TABLA II

Ejem-] Composicion del Contenido ! Color del !Comportamiento
plo bafio de trata- metdlico producto !de combustion
N niento §
18 [Solucidn acuosa
' con un contenido 5,0 zine Amarillo Incombustible
de 10% en peso de ! 6,5 cadmio o
ZnCl2 y 10% en pes$
de CdCla, ajustada
a pH 10,5 con
NH4OH
.19 !Solucidn acuosa sa+ 2,6 calcio [!Amarillo Dificilmente
: turada con Ca(OH)2 1,1 estroncid inflamable
Sr(OH)z, ¥ Ba(OH)2 4,4 bario

20

25

i Ejemplo 20.- Poliisoftaloiloxalamidrazona fue di-
Esuelta en hidrdxido de potasio acuoso al 6%, fue filtrada
%y fue mealada en la proporcidén 1:16 con una viscosa que
écontenia 7,3% de celulosa, 5,5% de hidrdxido de sodio y

30,04% de una amina de graso de coco etoxilada. Esta masa

éde hilatura, fue hilada mediente una hilera de hendidura '

} 0 ranura en un bafio de hilatura, que contenia 4% de dcido
%sulfﬁrieo, 15% de sulfato de sodio y 0,2% de una amina de
fgrasa de coco etoxilada. Ia temepratura del bafio era de
?4090. Después de abandonar este bafio se condujo la ldmina

30 ‘& un segundo bafio, que contenfa 2% de decido sulfurico y

% 378404
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" cuya temperature era de 85-902C. A continuacién la 1lémi-
' na todavia himeda fue conducida & un tercer bafio, que con-

|
i
l
!
I
R
l
]
i
i
‘
i
l

sist{a en una solucidn acuosa al 5% de cloruro de estafio é
divalente, fue lavade hasta reaccidén neutra y a continua-%
cidn fus secada. Ia 1émina obtenida tenia un espesor de ! !
20 ?u, pesaba 30 g/m y contenfa 20% de estafio. Tenfa uné
carga de rotura de 3330 kg en direccidn longitudinal y de‘

1,75 kg en direccidn transversal, medido en una tire de 15

| mm de anchura, y se mostro como incombustible. %

Ia presente solicitud que corresponde a la pre-ﬁ

zsentada en Repiblica Federal Alemana, con fecha 2 de Mayo.

|

i

!

- /l / ‘!I

de 1,969, bajo el mimero P 19 22 336.0, se acoge & 1los be-

neficios del Articulo 51 del vigente Estatuto sobre PrOpie
dad Industrial.

. renana o s ene

REIVINDICACIONES

R TR I e o

i

Los puntos de invencidén, propia y nueva, que seé
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patqé
te de Invencidn en Espafin, por VEINTE afios, son los si-
guientes: ‘
1l.- Procedimiento para la produccidén de hilos, ;
fibras y ldmines ininflamables, los cuales, ademds de ce-=

i

lulosa, contienen un polimero sintético, caracterizado

.
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. porque hilos, fibras o ldminas, que se habfan obtenido
f por configuracidn de una mezcla de viscosa y de la solu- |
‘ ¢idn alcalina acuosa de una poliaciloxalamidrazona de la

' férmala

o]
N
% -
o
P A
- 7
o
o
1

I
=
[
=
)
-
L
o= 3
fl
=
1
=
i
<
1
f=v]
!
Q
|

|
:
i

é en la que R significa un radical alifdtico saturado o in-
isaturado, de cadena recta o ramificada, con 2 hasta 12

%étomos de carbono, un radical cicloalifdtico, aralifdtico,

‘aromdtico o heterociclico en un bafio de precipitacién dei-

. {do, son hechos reaccionar con una solucidn de uno o varios
!compuestos de los mebtales zine, estafio, cadmio, bario, es-

trocio, calcio, antimonio y téntalo son lavados y son se~-
‘cados de modo usual.
i 2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porgue los hiles y fibras empleados contienen
de 25 hasta 50% en peso de poliaciloxalamidrazona.

3.~ Procedimiento para la produccién de hilos,
fibras y ldminas ininflamables.

Tal y como se ha dexcrito em la Memoria que ante-

}

1

lcede, y parp los fines que se han especificado.

-a- 378404
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La presente Memoria consta de veintlidos hojas
escritas a mdquina por una sola de sus caras.

14 OCT. 1970

Madrid,

378404

- 22 -



	Bibliographic data
	Description
	Claims



