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A partir 3a la memoria 3a patente íuxeabur^ueaa 
33.732 ya aon canecidos Mica a tais# de poliacíloxalaai- 
drazona cea unidades recurrentes de la fórmula general
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sn la que R significa un radical alifátieo, saturado o ¡!
insatursdo, de cadena recta o ramificada, con 2 hasta 12 
átonos de carbono, en radical cidoalifátíco, aralif&tiw 
o aromático. Bates hiles y fibras no sea difícilmente in­
flamables*

SI presente invento concierne a la producción débi­
les y fibras difícilmente inflamables a base de politereft&
loilexalaBÍdrascaa y pelif^aroíloxalaaiárazona.

Se ha encentrado gpe se obtienen hilos y fibras di­
fícilmente inflamables a base de poliacüomlamidrazona, 
sí hilos y fibras de peliaeíloxalaHidrazaaas que, en cali­
dad de componente de ácido contienen el radical terefpa- 
loíce y/c ftasar oílo, se hacen reaccionar con la solución 
de ene e varios compuestos de los metales zinc, estaño, 
cadmio, bario, estroncio, calcio, antimonio y tántalo.

Silos de politereftaloíloxalamidrazona y de polifu- 
meroíloxalaaidrazona pueden ser producidos, por ejemplo, 
de acnerdo con el procedimiento de la patente luxembugue— 
sa número 5%  732, por hilatura de soluciones declinas
acuosas de las correspondientes poliacíloxalamidrasonaa.

Las politereftdcíl03cala<aidrazonas y polifumsroilo- 
xalas&drazonas están descritas, por ejemplô  en las memo­
rias de patente luxembugaosas números 34.747 y 57.177. §e 
obtienen por reacción de cloruro de taroftaíoilo o de fu-



msroilo con bisaaidrazona da ácido oxálico. Son conocidas 
politereftaloíloxalaHidrazonas y poli-fumaroiloxalsmidra- 
zonas non viscosidsdez reduoidaz do 0,2 Mota 5,4. Sin en- 
barga, an ai procedimioato da acuerdo con al invento se 

3 pueden emplear tambián hilos y fibras a basa da correspon­
dientes polímeros con mayor peso molecular. Bb os Indispe^ 
sabiamente necesario sablear hilos y fibras a base de pol& 
tereftanloíloxalsmidraaona pura o a Mas de polifumaroílo- 
xalamidrazoua pora, aunque se conceda la preferencia a ee- 

10 te procedimiento. Tambián as posible utilizar hilos y fibras 
a basa de poliacíloxalamidrazonas que, en calidad de coa- 
ponente ácido, contienen tanto el radical tereftaloilo co­
mo tambián el radical fumaroilo. La preparacidn de tales 
eopoliacilcsaleaaidrasonaa también está descrita en la me- 

1$ moría da patenta luxeabugaesa número $4.74?* Se obtienen 
por renacida da cloruro da tereftaloilo y lumaroile con b^ 
ssmidrazona de ácido oxálico. Se pueden emplear tambián hjL 
los y fibras que contienen los dos polímeros.

Además, en el procedimiento da acuerde con el inven- 
23 to es tambián posible partir de hilos y fibras a base de 

politcreftaloilosalamidrasoaa o polifamaroiloxalaaidrazo- 
na, las cuales están además da las unidades da ácido terefta 
lioo o fumárico contienen tambián paquedas cantidades de 
otras unidades de ácido.

23 Compuestos metálicos apropiados son sales inorgáni­
ca* y orgánica* y compuestos complejos de los metales sise, 
estado, cadmio, bario, es tronío, calcio, antimonio y tán­
talo.

Apropiadme para el tratamiento de la politereftaloílg 
30 xalsaidrazona o de la polifamaroilocslaaidrascaa son sola*

6.4.70 -  3 -



10

1$

20

25

5

50

6.4.70

¡cienes de estos compuestos metálicos en agua, en bases o ! ¡ ¡ácidos sonosos diluidos* asi como en disolventes oig&aicoŝ
¡por ejeaplo en metanol, etanol, dimetilsulfárido, txAaai- ¡
:da de pácido he3Maetilfosf̂ o?ico, sulfolano, tetraaetilurea,
; dimotlfomamida, piridina y otras aminas, asi como, en câ
¡sos especiales, tea&iáa en bidrocarburos clorados, ásteres
jo cebonas. Los compuestos metálicos pueden ser utilizados
¡taa&i&n disueltes en mezclas de los disolventes citados.!:Soa bián apropiados para la realizacián del proeediaionto ' 
do acuerdo con el invento las siguientes soluciones*

SeEssjeaes ̂  golusieaes acuo­
sas de cloruro de estado divalente; soluciones etanálicss 
de cloruro de octaSo divalente.

runo de zinc en hidrásddo de amonio 2 N,
Soluciones de

sulfato do cadmio en Mdráad.do de amonio 2 N.
Soluciones deeomouestos do bario, aoluciones acuo­

sas de Mdráxido de bario; soluciones acuosas amoniacales 
de cloruro de bario.

golucimos de conuuestcs de catroncio. Soluciones 
acuosas de Mdrámido do estroncio; solucionas acuosas amo­
niacales de cloruro de estroncio.

l̂ucionos de cemoneotos da ealoio. Soluciones acuo­
sas de bl&ráxide de calcio; soluclames acuosas amoniacales 
de cloruro de calcio.

Solucionoa_de. comcucsto3 de antimonio. Soluciones de 
tricloruro de antimonio en dimetilformaaida; soluciones en 
ácido tartáreo dé cloruro de antimonio trivalente.

-  4 -



soluciones de
cloruro de tíntalo pentavalontea en diaetilforaamida.

De modo ventajoso, so utilizan soluciones saturadas 
o muy concentradas. Sin embargo, pueden encontrar utiliza- 

5 ciín también solucionas diluidas. Convenientemente, se
utilizan soluciones a la temperatura ambienta, pero se pue 
dan utilizar también soluciones a temperatura más elevada.

El tratamiento de los hilos y fibras de poliaeiloxa- 
lamidrazona con las soluciones de los compuestos metíli- 

10 coa pueda tener lugar, por ejemplo, por inmersión de los 
hilos o fibras mu uns cuba que contiene la solucida del 
compuesto metílico. Las fibras pueden ser introducidas en 
la cuba de tratamiento por ejemplo en estado suelto o co­
mo hilo hilado en forma de cordón. También se pueden aoae- 

15 ter a la acción del compuesto metílico hilos de poliaeilo- 
xalsmidrasona, enrollados en una bobina, en un baBo de la­
vado a presida de bobinas apropiado.

En el tratamiento de loe hilos y fibras con las so­
luciones de loa compuestos metílicos, la politereftaloilo- 

20 xalamidrazona o la polifuaaroüoxalsaidrazcna que forma 
los hilos o las fibras reacciona químicamente con el com­
puesto metílico. Ba cate caso, la poliadlojEáaaidrazsna 
fija el correspondiente metal, presumiblemente en forma co& 
pleja o en forma de enolato.

2$ La velocidad de reacción y la cantidad de metal ab­
sorbida dependen de varios fmotores. La velocidad de la 
aorciÓn del metal dependo, entre otras cosas, del tiyo de 
la poüacÜoxalsaidrazoRa, del correspondiente metal, del 
compuesto metílico, de su concentración en la solución,

30 del disolvente o de la mezcla de disolventes, de la tompe-
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rajara y del valor del pB do la solución, B1 hilo, en el 
transcurso del tratamiento* absorbe setal desdo la solu­
ción hasta que se alcanza el limite do saturación de la 
corrcspondicnto poliácíloxalamidrasoaa, ni nodo de pro­
cedimiento especialmente apropiado para la preparación 
de ana pelitereftaloilexalasddrazona o de una plifiznaroí- 
loastlamidra&ona con un determinado contenido de metal* 
especialmente el tiempo de reacción necesario, se puede 
determinar con facilidad por una sencilla sucesión de en­
sayos,

los hilos y fibras difícilmente inflamables que ae 
pueden obtener según el procedimiento del invento, pueden 
ser producidos temblón según otro procedimiento, el cual, 
no obstante, es menos ventajoso# En este nodo de proco- ; 
distiento no se parte de Míos y de fibras acabados, sino 
do soluciones alcalinas de las poliaoíloxalamidrazenas. 
¿gatas soluciones sen hiladas en un baño el cual, además de 
los ácidos y/c las salea necesarias para la formación del 
hilo, contiene él compuesto metálico en forma dieuelta.
¿h esto caso, el tratamiento de los hilos de poliaoílcxa- 
lastidvazana ya se inicia durante su formación.

Loa hilos y fibras producidos según el procedimiento 
del invento son tanto más difícilmente inflamables cuanta 
más cantidad de metal contienen. Los hilos y fibras que 
poseen un contenido mínimo de metal característico para 
cada metal son incluso ininflamables según la norma SIN 

53.9K6. Este contenido mínimo de metal se encuentra, en el 
case de los Mies de politeroítaloilomlaaídraaona, en el 
margen da 4 a 8% en peso, Por ejemplo, al contenido mínimo 
de sino es de aproMmadasento $% en peso, el contenido mi—
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de estaño es de aproximadamente 3*5% en peso* y el 
contenido minino do calcio es de aproximadamente 4% en 
peso. Los contenidos mínimos necesarios de metal -m el ca­
so do Míos de polifumaroiíoxalamidrazona so corresponden 
con loa valores medidos para loa hilos do politeroftaloi- 
loxalaaidrazona* Hilos y fibras cuyo contenido minino 
ae encuentra entre 3*5 hasta 8% en peso y el limi'. o de 
saturación* no sólo son "ininflamables" en el sentido de 
la norma DIN 33.906* sino que rasiaten sin daño también 
a la acción a&s larga de llanas. Por consiguiente, de 
acuerdo con el procedimiento del invento se producen pre­
feriblemente hilos y fibras con un contenido do metal de 
3*5% hasta el limite de saturaoi&a.

Los hilos y fibras difícilmente iaflaaat&eo o inin­
flamables producidos aegán el procedimiento del invento 
poseen buenas propiedades textiles. Pueden cor transforma- 
dea sin dificultades en hilos hilados* hilos Miados 
mixtos do fibras cortadas* tejidos de telar* tejidos de 
punto* velos* etc. fn general* loa valorea de resistencia 
y los valorea de alargamiento de hilos con un contenido 
de metal de aproximadamente 15 hasta 53% en peso son me­
nores silo en aproximadamente 13 hasta 23%, que loa va­
lorea de los correspondientes hilos de poliaoiloxalaBidra- 

EUoa con menor contenido de setal poseen resisten­
cias y alargamientos sólo un poco más pequeños que los 
correspondientes hilos de poliaciloxalaaidrazona. De 
acuerdo con el procedimiento del invento se puede produ­
cir* por ejemplo* un hilo de politareftalailoxalagidrazo- 
na con un contenido de sino de 15% en pase* cuya resisten­
cia en seco os de 1? Sha* cuyo alargamiento en soco es

** y —
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de 1%, c^a resistencia ea húmedo ce de 6 Rhm, cuya alar-j!gaaicnto en húmedo es de 8 hasta 16%, y cuya resistencia j
} relativa en foraa de lazos es de 7%. ¡
: ;! ^i ico hilos y fibras producidas de acuerdo con el pro.¡

5 ! codiaiento del inyoRto poseen un color propio intenso de- ;
¡ pesdionte del metal combinado .en cada caso, ¡que hace inneeo-
i caria una coloración ulterior. Sin embargo, tasiM&n es po- i !{sibio matizar pcsteriore:onto los hilos y fibras con loo !
I colorcmtes üaualcn, talos ceso por ejemplo colorantes en ¡

10 '; dispersión, colorantes coaplejas con natales, colorantes '
¡ suctantiws, básicos o úcidoo. Los Míos y fibras que po-j i :'seca los metales cinc, estaco, cadmio, bario, calcio y .
estroncio son da color naranja hasta pardo. Loo que contie- 
! non cempuectea de antimonj.o sos rojos, y loa que contie- !

1$ non tántalo son de color naranja amarillo.
- n̂ 9loq.^JtastaJ^. En los ejemplos 1 hasta 14 se 

utilizó un hilo de poliaciloxalsmidraaoaa que había sido 
producido do acuerdo con el siguiente procedimiento.

Por agitación durante aproximadamente 2 horas do 8 
20 partos en peso do politoreftaloiloxalaaidrazona, 6 partea 

ea peso do hidrúxiáo do potasio, 86 partes en poso do 
agua y 0,4$ partos en peso do una asina do grasa de coco 
etoxilade a la temperatura ambiente, so obtuvo una solu­
ción que, después do filtrar y do ventilar, tenia una vis- 

23 cosidM de 9,3 segundos do caída de bola. Esta masa de hi- 
! latura fue hilada en una solución acuosa al 28% de cloruro 
; de amonio a 3035, $1 hilo de politercftdoiloaoüamidras&na 
obtenido poseía leo siguientes datos textiles*

Sítala total* 195 dtex*; resistencia en seco* 25,0 
30 Sha; alargamiento en seco: 20,0%; resistencia en húmedo:

- 8 —6.4.70



8,5 gka.; alargamiento en húaodoi 23,0%.
m. hilo Ae politoraftalciloxalBmldraKona fue sumergido 

a continuación en la solución de un compuesto metálico. Las 
condiciones de ensayo y los resultados satán representados 

$ en la Tabla 1.
Le detexwinaciÓn de la inflamabilidad tiene lugar

da acuerdo con la nonas DIN 53.906#
Mamola* 15 y 16. Eh loa ejeaplea 15 y 16 se utilizó 

un hilo de polifunaroiloxalaaidrazoua que se había obte- 
10 nido por hilatura de una solución de 8 partea en poso de 

polifusaMlloxalaaidrazona, 6 partes en peso de hidróxido 
de potasio y 86 partee en peso de agua en una solución 
acupaa al 20% en peso de cloruro de aaonio a 3000. XI hi­
lo da polifuaaroilcxalamidrazona obtenido poseía las si—

1$ guiantes propiedades textiles*
Resistencia en saco* a,5 R3oa; alargamiento en caco* 

1#5%! Resistencia en foraa de lazos absoluta* 3#4 Rkm; 'va­
lor de hinchaaiaatot 67%.

Los hilos de polifuaaroiloxalawidrazona fueron su- 
20 aergldos a continuación en la elución do un coapuesto me­

tálico. Las condiciones de ensayo y los resultados satán 
representados en la Tabla 2#
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Rata solicitud que corresponda a la presentada en 
la República FadM?al Alemana el 2 da Hayo de 1969$ baga 
el a&aero P 19 32 933*9, se acoge & les beneficios del ar­
ticulo $1 Rol vigmte Estatuto sobre Propiedad Industrial.

3 - RE^NDICACIONES -

Loa puntea da invención propia y nueva que se pra- 
acatan para que aaan obgeto da anta solicitud da Patenta 
de Invancida en íáspaSa, por VHCS3ÜE aSos, aon loa siguien­
tes:

10 is.-* ProcsRiadanto para la proRucción da hilos y fi­
bras difícilmente Inflamables a basa da poliadloxnlaai- 
Rrazona, caracterizado porque hilos y fibras da poliaRlo- 
nalamldrMcnaa q̂ o, en calidad do componente Acido, contia 
non el radical tereftaloilc y/b al radical faaaroilo, son

19 tmtsdns con la solución de uno o varios compuestos da loa 
metales zinc, estado, cadmio, bario, estroncio, calcio, 
antimonio y tántalo.

2a.- Procedimiento para la producción da hilos y fi­
bras difícilmente inflamables a basa da pollaelloxalaa!-

20 Razona*
Tal y como sa ha descrito en la Somería que anyece- 

de y con los fines que sa han especificado*

6.4.70 12



j*ta Mamonia connta A# trao# hoja* ewcritaa a má­
quina pon una ñola nana#

ATS. 6.407 13
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