378502

| Py~ 44,419 i
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16 AGO, 1872 |

éMemoric: descriptiva

|
‘para solicitar  PATENTE DE INVENCION por po ofios !

la nombre de  GLANZSTOFF AG.

{
i
;enﬁdad kaxmtonotidod alemana i
: i
i

:con domicilio en Glanzstoff-Haus, Wuppertal-FElberfeld,
i _Republica Federal Alemana

i

ipor: ®PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE HILOS Y FIBRAS
DIFICIIMENTE INFLAMABLES A BASE DE POLIADILOXALAMI-
' DRAZONA* (Clase Internacional DOLf CO8g) |
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4 partis d& la nemoria de patents 'mxmbu:gnns ‘

95752 yu son conotidos hilos a base de poliac{loxniamie

drazone con unidsdes recurrentes de la flrmuls general

m'bﬂsﬁ ﬁtﬂwﬁﬁ G-Rm@-
Hzﬂ Nﬁz 0 ﬂ

en la que R significa un vadicel slifftico, saturede o |
ingatursodo, de codens rosta o ramificeda, con 2 hesta 12
Stonoe de sarbono, wn radical cicloalifftico, sralifftico

o aronktico, Istos hilos y fibrae no son diffeilnente ine

" E1 prosente invento comelsrme a la produceifn doMie

. 1lop y fibras diffelimente inflemables & base de politerarte
- Jofloxalemidrazone y poiifumaroflezalamidrazons.

Se ha ensentrado que se obtionsn bilos y fibrze diw

ficilmente intlamsdles a base dv poliaciloxalamidrascns,
. 54 hiles y 2ibras de polisefloxslenidrezonan que, on calie
 asd de componente de Seido contisnen ol vadicel tereifoe -
- 1ofeo y/o funaroflo,me hasen reascionmr son la molusién
de uno o varios eompuestos de los matales sine, eatafio,

" cadmioc, baris, estroncic, calolo, antimonio y bténtele.

filos do politereftalofiloxslamidvozons ¥y de mli:'u»ﬁf

maroiloxalanidrasone pusden ser produsides, por sjenplo,
de acnerdo con ol procedimionto d¢ la patente 1mmbugue~%
- sa niiners 55,732, por hilatura do solucionen alcelinss :
" souosas do las sorrespondlontes poliaciloxelemidresonas. i

Los politereftsloflozslanmidrazonas y polifusaroflos

xplamidragonas ostén descritas, por a{;mglo, on les mn«-i
: rlos de patente luvxembupuosas nimevos 54.?1&7 ¥ 57177, Se

obtienen por veaseidn do clorurc de terofsalolle o do fue




~ maroilo con bissmidrasona de fcido oxfilico. Son conouidas

politerettalofioxslsnidrasonss ¥y poliefunaroiloxalanidre~
‘sonss con viscosidades reducides de 0,2 hasta 5,6, Sin en
‘bearge, e el procedinionto de scuerdo son el invento se

5 pusden emploar tasbifn hilos y fibras & bese de cOrTeEOne
gdmtes polimeros coz mayor peso molecular. No os m.tnpeg
Emh:}.aamnmi:ia nescesario esplesr hilos y'nbra: a bago de poli
 tereftalofloxalamidresons purs o & base de paliﬁmmﬂc-i
aluidum pura, sunque se¢ conseds la proeferencia a e

10 e prossdimtento, Taabiln es posidle utiliser hilos y fidras
& base de polimciloxalamidrazonas que, sn calidad de come
‘pmento $cido, conticnsn tanto el radical toreftaloilo cow
mo tamdlifn el radical fumsroilo. La preparseiln de teles
copolisciloxalemtdraxcnss taxbifn esté desarita on ls me-

15 smoria de patente luxembuguesa nfmers 54.747. Se obtienen
por rescciln de cloruro ds tereftaloilo y fuseroils con di
ssnidrazons de &ecido oxflico. Se pueden emplear tembién hi
los y fibras que contiensn lox dos polfmeros. ,

Adendis, en ol procedimiente de scuerdo con el invenw

2 to ¢a texblén posidle partir de hilea y £idbras & base de
politereftalofloxslisnidrazene o polifumaroiloxalsnidrusos
ne, las cuales estin adenfs de las wnidedee de Scido Sereftns
1ico o fumfirico contiexen tambidn psquefing cantidades de |
otras unidados de &oido.

25 : Compusstos metélicos apropiados son sales inorgénie
cas y orghnicas y compuestos conplejos de los metales sing,
estafio, oadmie, barie, estroxio, calole, sntimonic y thne
talo,

Apropiadss para sl tratamiente de lz politereffaleflp

30 zalsnidrasona o de la polifumerofloxalsmidresons son solue

648,70 -3 -
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?cion&a de oston compuestos motflicos #n aguk, en bases o

aéeiﬁas scuogos dilnicon, asi como en digolventosn org!niem,
!por sjemplo en metsnol, etanmol, dimetileulfbxido, tr:.am’.-» L
aa de vheddo hexanotilfosfivricy, sulfolano, wtrmetnma.
tdimelfommida, piridina 7 otras anmines, asi cono, on caw
!soa espaciales, tamdbiln en hidrecarbures clorados, ﬁsteres
aa cetonas. Los conpuestng metfilicos pueden ser utilizsdos
gtwahiﬁn disualton en mezclas de los dizolvontes clbadom. |
§ﬁm bifn apropledos pars la reslisscile del procediniente |
ﬁﬁ acuarde con el invents las aigﬁiantu soluckones:s
Boluciones 4 shos do + Soluciones acuo-
m de clorure de estafio divalente; solucionos stanSlices
de cloruvs de sstafio dlvalente, ‘ |
' jestos de gins, Solusiones ds c}.oa
rore de wine on MirSxido de amonio 2 N,
Splucipnes de compuestos de gadmio. Solucicnes de
sullfato de sadmic on hidrSxido de amonic 2 K.
' Soluciones de compusstoy do barls, Holucionen atuge
gag de hidréxlde de bariog scluciones asuosas ameniscales
;&e elorurs da bario,
: olucionos omous de sstroncis. Seluciones
acuea&a de hidrdrido de estronsioy soluclones acucsus smom
ni.ncales de cloruro de ostroncio.

Holusion & eabon de clio. Sclusionns ncuow
gae de hidrdxide de saleiss solucloncn aswosas onondiacales
4¢ tlorurs de calelio,

nntinenio,. Solucionss de
trictorure do antimonio on dimatwowmmag solucionon em
Soldo tarthrico 4@ clorure do antimonio trivaiente,
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644,70

Soluciones de zempuestos de téntalo. Soluciones de

‘alorurc de thotalo pentavalontes en dinmetilformamids,

De modlo ventajoso, se ultiliszsn soluciones ssturadas

¢ nuy concoobradas. Sin snbarge, pusden encontrar utilizaw
‘oifn tambidn soluciones 4iluidas. Convanientemente, ss

utilizan soluciones & la femporatura amblente, perc se pug

‘den utilisar tasbiln soluciones a temperaturs mks elevada,

El tratemiento ds los hilos y fivras de polieciloxa-

‘lamidrasons con les solucionss de log cmpumtais mothli~
'cos puede bener lugsr, por ejesplo, por ismersidn de lom

hilos 0 fibras en una cuba gue contisne ls solucidn del

‘sompusesto metélice. Las fibras pusden ser introducidss on

1a cuba de tratamiento por ojemplo en estado suvelio o cow
mo hilo hilado en forme de cordin. Toshién se puedon gome=
ter a la accidn del compuesto mebflico hilos de poliseilow
xalanidrazona, enrollados en una bobina, en un bafio de la-
vado & presidn de bobinas spropisdo.

i el tratamiento de los hiles y Iibras con leg go=
luelones de lon compuestos met&livos, 1z politereftaloflo-

xalanidvazons o 18 polifumarofloxaissidragona que forma

los hllos o las fibras rescciona quinicamente con el come

puesto metélicv. In eate casy, la poliaciloxalamidrasons

£ija ¢l correspondiente metal, presumiblemente en forms com
pleja o en forms do snolato,

La veloc dad de resseifn ¥ la cantidad de metal sbe
scrvida dependen de varios Ifactores. la wvelocided de la s}

aoreifn del metal dependa, eatrs oires cosss, del tipo de

la poliaciloxalanidrszons, del correspondiente metul, del
compuesto metSlico, de su concentracifn en Ia solucidnm,
del disolvente o de la megalas de disolventen, de la tempe=-
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rabtura y del valor del pH de e solueibn, El hile, en ol
transeurse del trataniento, sbsorbe metal desde la svlue
oifin hasts gue se alcenus ol limite de saturaciln de 1a
sorpospondionte polisciloxslenidrazona, El medo de prow
eadimientd especialmente apropladc pera la preparacifn
ds una politoreitaloiloxalamidrazona ¢ de una plifumarofe
loxalomidrazona con un determinede conbenldo de metal,
sopecialnonte o) btiempo de reaceidn nocesario, se puede
deterainar gon fasilidad por unam semcilla sucosifn de one
LYol

Los hilos y fibras aificilments inflamables que ae
pueden obtener sepln ol procediniente del invento, pueden
pey produsidos toabiSn asegln otro procediziente, ¢l cual,
ao obhatonte, os mends veniajoss. in este modo de procee
dimisnto uo ge parde de hilos y 4o fibres acabados, sino
de soluciones alealinss 3 lzs poliscfloxalemidrazonss,
Eatas soluciones son hiladms on um bafio el ecusl, adomfs de
leo feidon y/o ias soles necesardas pava la formueiln del
nilo, combiene ¢l compuesto metflice en forma disuelta.
£ ente onuos ol trataniento de loe Rllos de poliaciloxaw
lamidrazons ya se inicis duranbe su formacildn.

o8 hiles y fibras producides seglin ol prosedimiento
del jnvento son tanto nls dificllmente inflamables cusnia
s contidad de mobal contionen. los hilos ¥ fidras que
poseer un consenldo minimo d¢o metal caracteristico pars

eada metel son inclusoe ininflomables sepGn 1o norme IIN
53.906. Hsve contenido ninimo de metal se encusntrs, on el
ecaso de los }zilss de politeraftalofloxalaridrazona, en el
murgen de 4 a 8% on peso. Por ojemplo, ol conbonido minimo

do zine oo de eproxinedezento 5% en poso, ol contanido wie

- -
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aimo de eatafo es de aproximademente 3,5% en peso, y ol
contenido minizo de calelo es de aproximadamente 4¥% en
peso. Los contenidos minimoa neeesarion de metal in el Caw
so 46 hilos de polifumeroiloxalsmidrazona se corresponden
eon los valores medidos para los hiles de politereftalolw
loxalamidrasons. Hilos y fibras ouye sonsenide mintmo

se oncuenira entre 3,5 haata 2% en padon y el 1lmlue de
paturacifn, no sfle son *ininflamabdles® en el sentido de
le norme DIN 53.906, sino que resisten sin doefie tasbila

a lu acclifn nés lerga de llapas. For consiguiente, de
souerdo con el procedimiento el invento se producen pro-
foriblewents hilos y fibtras com un contenido de matul de
5,5% hasta el 1fmite do zaturacifn.

Los hilos y fitrss diffcllmonte inflazebtles o inin-
flamables producidos segln el procediwlento del inveato
poseen tuonss propledades textiles. fueden ser transforne
dos sin difienitades on hilos hiladom, hilos hllados
pixtos de fibras cortadas, tojidos de selar, bejldos de
punto, volos, etc. Zn genersl, los valores ds resistoncia
7 los walores de alargaaiento de hilos eon un gontenldo
de metal de sproximadamente 15 hasta 50% on peso scn mow
nores sble en aproximsdementa 10 husta 20%, que los va-

‘lores de los corresponiientes hilos de polisciloxelamidraw

sons. Hilos con menor contenido de metal poscen resistenw
ciss y alarganiontos &Slo un poco mfs pegquefios quo los
correspondientes hilos de poliacﬁaznl#nidrmm. De
goverde con el procedimiento del invento se pueds produ~
cir, por sjemple, utn hilo de politerertaloiloxalanidraso-
an con un contenido de xine de 15% en pese, cuys veslatenw

cda en seas o8 de 17 Bim, cuys slargsmiento en seco €8

-] -
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de 155, cuya rasistoncia on himedo o5 Qe 6 Rim, cuya alore

i

gemiento on himedo es de 8 hasta 165, y cuya reslstencls

relativa on fornme de luvos as de 75%,

!
1
i
i
H
\

Loz Wilos y fidras producidas de acusrdo con al gro.é
H
codimionto del inwento posecn un colop propic inbenso dow:

I pondicnte dok metal combinade en cadn smso, gue heee innaéa-
|soria una colorséién ultorier. Sin emborge, tentddn es xso-:

%sﬁ.ble notizar posberioraente les hilos y fibras con los
%c&l&rmﬁeﬁ usunlen, tales comg por ojemple colorantes en

édiﬂgems.&:z, solorantes complejos con natales, colorantea

%mutmtiwss, thsteos o fcidos. fLos hilos ¥ fibras gue pu—»é

§sem lon aebales wine, estolic, cadnio, borio, talcio y :

“estroneio sen de color novania hasta pardo. Lo gue contie~
fmm sompuactos de antimonio son yoJos, ¥ loz que oontle= | -
‘pen bAntale son de color mavanja smarille.

' Plemslos 1 hasta 14, En los ejemplos 1 hasta 14 se

‘atilizd un hile de polisclloxalzmidrasone gue hsbfa gido

- producido do acuordo con ¢l sipguiente procedimiento.,

: Por agltacifn duwranie sproximndamente 2 horan de 8

' partos en peso de politerestalofloxalanidrasona, & parten

en poso do hidrdeldo de¢ potnsie, 86 partes en poso de

' ague y 0,45 pertes on pese de una suing de zrasa 4o GOCO

- etoxilade & la tomperaturs anblonte, se obituvn une soluw f

" eifn gue, despuds de filtrar y 4o ventilar, tonfa wna v:la-?
t conidad de 9,5 segundos de cafdm de bola. Duia mase do i
latura fue hilads en una zolucidn acuoss al 0% de cloruro
. 4o smonie & 3080« ¥l hilo de politereftalofloxalenidrasong
i ohtorido posefn lon siguientes datos texbiles:

: Titulo bobals 180 dbox.y resisbencis en socot 2040

| femy alappomientio en pecod 20,0/ reoistencis on himedo:x

. ™
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8,5 Hime ¢ alargamientc an hfinedos 23,0%.
: 1 hile do politereftalcilexalemidrazonn fus sunerglde.
u continuacidn en la soluciln de mm compussto motflico. Las
éundicioncs de ensayo y los resultados eutén reprosentados
on 1a Table 1, ‘
| 1a determinacién de la inflamabillded tiems luger
4a acuerdo con la norma DIN 53,906,
. Edemplog 15 7 }6. 5n los sjomplos 15 y 16 ae ubilisé
un nilo de polifumarcilioxalamicdrascns que &é habia obtew
nido por hilapura de una solucibn de B partes en pozo de
polifusaroiloxalamidrasona, & partes en pesc do nidréxide
de potasio y B6 partes on peso do agua on una soluciénm '
acupsa sl 20% en peso de clorurc de smonio & 0e0, El hle
lo de polifumsroiloxalamidrazons obtaenide pasefn las i
guientes propiededes texiiles:

nesintencia en seco: 4,5 Himp slsrgomlento en 28801
1,5%; Resistencla en forma de lazos gbsolutas 348 Bkmj ve-
lor de hinchasmiantos 67%.

fos hiloa de polifumarcoiloxalamidrasona Iuervn suw

mergidos a continuscifn en la solucidn de un compuesto mew

thlico. Lax condlciones de ensaye y loz resultados eoién

representados on la Tabla 2.
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Sgta aolicitud que dordoapcnde 2 la prosentads en
la Repliblicu Pederz) flemans ol 2 de Payc 4 1969, baje
¢l nfmers P 19 22 335.9, se actge & los benmeficlos del ape
tieule 51 del vigente Eabotuto godre Propladsd Industrisl.

« REIVINDICACIONES m

Lo punton da invencils propia y nuevs que s8 proe
sontan pore que gean ohjoto de enta solicitud de Pstents
de Invoneiln en Ispofs, por VIINTE efios, aon los sigilen-
ten: : '

1%~ Progedimionto para iz produceifn do hWilos 3 fie
brag 4ificilmonto Mmblu g bame ds polimciloxpiamie
dragonn, carvacterizado porque hilos y £idran de polisilow
xelanidrazonas quo, on calidsd do componente Scido, contie
nen el radlesl tereftnlofile y/6 o1 radical fumaroilc, son
tratodus con le soluciln do uno o vardes sompuestos de los
nebales zinc, ostalio, cadmia, bario, estronsio, calele,
antimonie y tintalo.
| 2%, Procodinients pare la produceiln de hilos ¥y fie

- bras dlffcilmente fnfismablen a buse de polisclloxalsmiw

dazona.
Tal y como se ha doscrito en le Nemoria gque anyoste
de y son los fincs que se han especifiendo,



Bata Memoris connta de trecs hojas escriten B mi-
quine por una sola cara,

AVS, 6.407 - 13 -
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