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Fsta invencitn se relaciona con articulos cor-

figurados dotedos de propiedades duraderas y altamep-

‘titubtives principales un polimerc superior due con-

tiene haldgeno, alcchol polivinilo y estafho en forrs
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de dcido estdnnice, y con un método de produccidn de ta~
les articulos, yue comprende la sujaccién%de artfculos
configurados,'que contienen como constitutivos principa-
les un pelimero de elevado peso molecular que contiena
halbgeno, y alcohol polivinilc, @ acetalizacidn en un ha-
fio acetalizador que contiens una sal de estafo’'de un dci~
do fuarte.

Fundamento de la invencidn

En general, ha constituido una cuestidn largamen-
te pendiente el praporcionar fibras o proddctos de eilas
dotados de propiedades resistentes a la llama, sin degra-
dar las propiedades inherentes de las fibras, habiéndose’
propuesto ya o usado de techo una seris de métodos y va=-
rias fibras resistentes a la llama y'uendido'muchasvclases
de productos gue han sido sometidos a tratamientc de re~
sistencia a la llama, ‘ . AV ‘

Sin embargo, estas composiciones resistentes a
la llama no son siempre satisfactorias; por ejemplo, cuan
do se hilan en forma.de fibres, gstas no son siempre sa-
tisfactorias, consideradas como Tibras para hilaturas y
tejidous en general, en cuanto 2 sus propledades de tefili-
do, reblandecimiento y contraccidén bajo condiciones de
calor, La mayorf{a de los productos-que han sido sometidcs
a condiciones de resistencia a la llama han dajado sin
resolver problemas relatiyos‘a cambio de tacte (principal-
mente rigidez), reduccidn de propiedades como fibras, in-
suficiente duracidén de la propiedad de resistencia a la
llama, elevacién del costo, etc.

" Descripcidn
Un objeto de la presente jinvencidn es el de propor-
cionar articules configurados, tales como fibras y pelicu~

las, dotadus de tan supericres y duraderas cualidadas de
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resistencia a la llama fue mucstran descomposicidn sap-
bonizacidn e ignicidn durante el tiempo de contacic con
una llama,-pero también la propiedad de una inmediats
auto-extincidp al retirar la llama de la fuente de ignj-
cidn, al tiempo que estdn dotadss de varias pfapiS"aﬁﬁs
necesarigs a la fibras comunes, teles como unas supsrio-
res propiedades de tefiido, blandura y mécanicas.

Como es ya sabido, pueden prepararse nusvas [i-

bras de mezclas polimeras dotadas de superiocres pronicda-

des de resistencia a la Jllama y.de otras. inherentas s lz
mismas, someticndo uma omulsidn de cloruroe de polivinils

al hilado de enmulsion en hdmero y usando alcohol palivini-

1o como matriz para dar continuidad al componente de la

emulsidén (por esjemplo, Mikio Korematsu: Polymsr Applicatioce
(KOUBUNSHI KAKoU) 16 ¢, (1967) y Journal of the Textils
Machinery Society of Japan, 22 721 (1968) ). Sin embargc,
cuando los productos fibrosos gue utilizan tales fibras
con frecuencia siguéﬁ ardiendo, incluso después da reii-
rarse de la llama, aunnue ardan més lentamente entonces
son incorrectos al disefic y peso por &rea unitaria.da
productcs tejidos o tricotadeos y la seleccidn del agsnis
de tratamiento o agente almidonador. En consecuencia; se
ha considerado conveniente proporcicnar a estas fibras
unas adicionales propiedades de resistencia a la llana
en alto grado, a fin de que pasen plenamente el métode
de ensayc de tales propiesdades en unas variedades wds
amplias de campos de aplicacidn. :

‘ Otro objeto de la presente invencidn ss propaor-
cionar articulos configurados dotados ds propiedadss al-

.
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tamente perfeccionadas de resistencia a la llama y que
retienen otras propiedades como fibras, que>comprenden
cémo constitutivos principales un polimérO'de slevado pe~
so molecular que contiene haldlgenoc y alCOHol polivinilo.
Otro cbjeto de la presente invencidn es proporcig-
nar un métode de produccidn de dichos articulos configu-
rados, tales como peliculas o fibras, econdmicamente,

£stos objetos pueden conseguirse mediante los ar-~

tfculos configurados da esta invanpién y el mdtodo de pro-

duccidn de los wmismos.

Esta invencidn consiste en articulos configurados
que comprefnden un polimeroc de elevado peso molecular que.
contiene haldgeno y alcohol polivinile (inlcuyendao alcohaol
acetilizado) en una relacidn en peso que oscila entre 2:8
y 8:2 y del 0,1 al 15% en peso de estafio, basado en el
peso del constitutive principal, sustapcialmente en ?orj
ma de dcido estdnnico, y tambidén en el método de produc~
cidn de nuevas fibras altamente resistentes a la llama,

que comprsnde la acetalizacidn de un articulo configura-

,do producido con mezclas polimeras, por ejemplo una fibra

fue tiene como constitutivos principales un polimero ds
elevado peso molecular que contigne haldgeno y alcohol
polivinilo, en un bafio acetalizador que contiene unao sal
de estafio de un dcido fuerts.

Con las fibras que presentan la composicién de
esta invencidn, es posible obtener tejidos qua, al ensa-
yarse por el métode vertical de la prueba de combustibi-
Tidad J15-~L-~1079, arden parcislmente y se dascomponen vy
carbonizan por la parte en contacto con la llama, pero ex-

tinguidndose la combustidn al retirasr aquélla, no quedando
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ninguna llama ni ascua y siende extiremadamente cerie la
distancia de carbonizacidn. Con peliculas dotadas de una
composicidm segln la invencidn, es posibls conseguir Qud.
al ensayarse rediante el wétodo de resistencia a la 1lls-
ma'para materiales delgadcs prescrito en JIS-7-21&C, pe-
sen gl primer grado. Las propiedades de resistoncia a la
llama de estos articulus configurados son extremidinen=-
te superiores, como se detalla en los ejemplos, Las fi-
bras o sus preductos dotados de la composicidn de la prg
sente invencidn pasan varias clases de ensayos de resis-
tencia a la llama, Mo ss obssrva ninguna reduccidn sus-
tancial en las citadas propiedades durante las operacio-
nes de tratamiento para la obtencidn de los productas
finales, tales como tefiido y desengrasado, ni en la re-
peticidn de ensayos de duracién prdctica, tales como lim-
pieza en seco, lavado (JIS-L-0860, JIS~L-1045) y exposi-
cidn natural en el estado de productos acabados,

Ademas, cuando se examinan las propisdades fisi-
cas y quimicas generales de las fibras dotadas de la pre-
sente Gomposicion y destinadas a fines generales, se ch-
serva que muestran una suficiente solidez mecénica, elas-
ticidad de alargawmiento, resistencia al calor, capacidaZd
de tefiide, tacto, resistencia a la luz e insensibilidad
a los agentes atmosféricos, Estas propiedades son bastan-
te superiores a las de los productos acetalizadus por €=
todos convencionales, '

-Respecto & las proporciones en pesog de los prin-

cipales constitutivos de estos art{culos configuradoes,

polimeros de eglevado pesc molecular gue contienen haldge-

no y alcohol polivinilo (incluyendo su acetal), han de
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generales requeridas para los artfculos configurado

o W1

sor del crden de 2:8 & 8:%2 en peso. Cuando se reduce el

polimero de elevado pese molecular que contiene haldgo-

no a un nivel inferijor al. citado, no puede conseguirsse el

pbjete principal de la presente invencidn, concretarents
las prepledades de elevada resistsncia a la llama, Adenés

scn insuficientes determinadas e importantes propiedades

S, e8=
pecialrente elasticidad, capacidad de tefiido, etc, Por el

contrario, cuando se reduce el cloruro de polivinilo per

debajo de dichos valores, no sflo resulta difficil en la

prdctica le adicidénide €cide estdnnico incorporado como
constitutivo para conseguir el objeto principal de la in--
vencidn, es decir, las propisdades de glvada resistencia @

1d- llama, sino que ademds tul nivel no es aceptablse porque

AT WSO S o

‘3

la reduccidn de importantes propiedades generales requeri-

e

das para un articulo configurado, sspecialmente la solidez

mecdnica, capacidad de tratamiento, etec., es muy conside-
rable,

523
o olimeros de slevado pesoc molecular que contie o
Los pol

nen haldgeno se refieren agui a homopolimeros de clorura 3
de vinilo, clerura de vinilideno, cloropreno o copblima~ ]
ros de deos o mds de los anteriores compuestos o de éstas

y otro-compuasto polimerizable, En los polimgros de gleva~

do peso wolecular gue contienen haldgeno se incluyen tam—

bién un halogenuro de elevado peso molecular o una mezcla

de varios de ellos, por sjemplo polipropileno clorado, po-

lietileno clorado y cloruro de polivinile clorado,

T T, i W, Y R TR AT IR

En cuantu al contenido en haldgeno de los poline-

ros de elevado peso molecular, los que tienen el 207 o

mds producen unos raesultados preferibles,

’

g3 AT A

> PR T L Rl At Rl akl
Supgap, vees o s A AT 0T ! .
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Los articulos configurados de la presents invan-

cidén se preparan mezclando primeramente un polimerc oo

elevado peso molscular gue contiene haldgeno con alcohol
polivinilo, como anteriormente se indica, por el métodc
dnico de la presente invencidn. Por ejewplo, las filLros

de mezclas polimeras se producen por cl siguiente métod:

.

se somete a hilado de emulsidn una obtenida mediante po-
ilimerizacidn de un compuesto vinilo que contiene'halégen
no, tal como cloruro de vinilo, cloruro de vinilideno ¢
similares, o una mezcla de una emulsidn de un polimerc

de elevado peso molecular que:contiéne haldgenc y una spg-
lucidn de hilado gue centiene alcohol polivirmile y los

i
resultantes filamentos se estiran al calentarse y ss scre-

ten a tratamiento térmico.

Respecto al método de hilado de emulsidn, sg cufro-

-cid una explicacidn detallada en la lectura especial de

la vigdésima primera reunidn de la Sociedad Quimica Japc-
nesa,

. De acuerdo con dicha explicacidn, se affade un
componente matriz de polimero superior scluble en agua
(aleohol polivinilo en este caso) a la emulsién uniforie
del otro polimero para proporcionar una mejor viscesidad
y capacidad de hilado, es decir, una solidez suficiente
para resistir la operacidn de transformar las particulas
en filamentos continuos, y se extrusiona la mezcla en une
solucidn acuosa de una sal inorgdnica, o en un disolven-
te orgdnico en el casc del proceso en hdmedo, Tambidn s

posible evaporar agua en el caso del proceso en scco. Se

fd

(5
(919

obtienen asi fibras en las que las particulas en emulsilr

del polimero superior se dispersan uniformements en el

>

o uAUY
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componente matrii, cuyo componente se separa luego por di-
solucidn o combustidn o se insolubiliza mediante acetali-
zacidn o esterificacifn y luego, con ayuda derun disoglven~—
te o de calor, se conectan entre si las particulas en emul-
sidn mediante continua adherencia. La patente gstadouniden-—
se n% 3.111.370, concedida el lg_dé novimebre de 1.86% a
Ckamura y colaboradores, describe también. -el metodo de

hilade de emulsidn., En el caso de la presente jinvencidn,

‘@8 particularmente preferible usar un polimero de elevada

peso molecular injertado que contiene haldgeno, por ejem-
plo un polimero obtenido mediante polimerizacidn por in-
jerto de cloruro de vinilo al tronco de alcohol polivinilg,
a fin de permitir el mezclado de una emulsidn de elorurn
de polivinilo y la solucidn de hilade de alcohol polivini-
lo estabilizada. - »
Los articulos configurades, de mezclas polimeras,
tales como fibras, se someten luego a acetaiizacién al gb-

jeto de proporcionar aaquéllas resistencia al agua calien-

te. El bafio de acetalizacidn contiene un agente acetaliza-

dor convencional, es decir, un aldehido tal como formal-
deh{do, acetaldehida, benzaldeh{do, furfural, glioxal o
similares, un dcido fuerte, tal como clorhidrico o sulfdri-
co (cuya cantidad puede variar de acuerdb con la de la sa)
de estafio), como catalizador, una sal alcaliné, tal como
sulfato sddice o sulfato amdnico, como agente antidilata-
dor, v una sal ds estafio de acido fuerte como nusvo cons-
titutivo;

Entre los aldehfdos, el formaldehido es el usada
cominmente pero, de acuerdo con el campo de utilizacidn,

se emplean tambidn como agente acelalizador otros aldehi-
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dos, tales como acetaldehfdo, furfural, glioxal y benzal-
dehido, -

La relacidn ontre agente acetalizadar y alcohol
polivinilo se selecciona de manera que propurclone daol
0 al 60% molar de grado de acetalizacidn, dependiendc del
uso. Para satisfacer el requisito de la resistencia al

agua caliente de los articules configuradeos comunes, es

preferible del 20 al 50¢0 molar de grado de scetalizacidn.

Adsmés, ha de incorporarse del 0,1 al 15% en ne-
so de estafio, sustancialmente en forma de dcido estdnni-
co, en los.presentes articulus configurados, basadso en
la suma de los pesos de los principales constitutives,
polimero superior que contiene haldgeno y alcohol polivi=-
nile (incluyendo su acetal).

_.€uando el contenido en estafio, sustancislmantz en
forma de dcido ostdnnico, 68 inferior al 0,1% on poso, ro-

sulta insuficiente para el objetivo de unas propi=dades

- altamente resistentes a la llama. Por otra parte cuando

"excede dsl 15% en peso, es dificil la incorporacidn uni-

forme mediante el uso de los medios prdcticos, perdiéndo-
se 8l valor econdmico de los productos y reduciéndose ade-
mds las propiedades generales de los productos cenfigura-
dos.,

Como sales de estafio incorporadas en el balic ace~
talizador, pueden usarse variss clases de talss sales
gue sean Solubles en un bafio acetalizador dcido, como por
gjemplo cloruro estdnnpico, cloruro estannoso y sulfato es-
tdnnico. Pueden usarse también’las que se convierten on
una sal de estafic de dcido fuerte en el bafic acetalizeder,

pero la mids eficaz de las sales es el clerura esténnico.
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Entre los compuestaos de estafio incluidos sustan-
cialmente en forma de dcido estdnnico, figuran aquéllcs
en los que una parte del estaiio estd quimicamente combi-
nado con alcohol polivinilo o un polimero de elesvado pe-
so melecular que contenga haldgeno, o un radical orgdni-
co tal como alquile, pero se limitan sélo 4 los que presen-

tan sustancialmente la forma de écido‘asténnico o su de-

~rivado, es decir mSnw(UH)m (ﬁl)'l). En consecyencia, los

compuestos orgénicos de estafic usados ccmo estabilizedor
tédrmico del cloruro de vinilo y cloruro de vinilidens

( por ejemplo, mercdptidos y dsteres de dcidos carboxili-
cos de alquil-estaMo) no se ‘incluyen en el estafio denomi>
nado sustancialmente en forma de dcido estdnnico. Ni que
decir tiene qus la adicidn de un cﬁmpuéstb:orgénicp de
estafia con el fin de mejorar la estabilidad tdrmica sepa-
radamente del estafio de la composicidn de la pressnte in-
vencidn, no es nociva, )

Las fibras acetalizadas son lavadas con agua. En

" este caso, la sal de estafio impregnada en las fibras se

deposita en éstas despuds de convertirse en la forma inso-
luble de dcido estdnnico o un derivado de dcide estédnnico
con el avance del pM (dilucién de &cido). Como el compo-
nente do alcohol polivinilu-de las fibras presenta antes
de la acetalizacidén unas grandas propiedades absorbentes
del agua, la sal de estafio del bafioc acetalizador se lnfil-
tra Fécilmente a)l interior de las fibras introducidas en
aguél y resulta menos separable con el avance de la reac-
cidn de acetali;acién. Se supone gue upa parte de la sal
de estafio penetrada en las fibras experimenta'simulténep—

mente un fendmeno de cambic a la forma de dcide estdnnico
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por accidn mutua con el alcchel polivinile antes dal la-
vado con agua, »

Después de este lavada, se secan los productes
acetalizados si fuese necesarioc tras las operaciocnes de
desengrase, tales como blanqueo, neutralizacdidn, scsilalc
o similarss.

No importa incorporvar adicionalmento o hocor rodt-
cionar sustancias orgdnicas o inorgdnicas conocides, epnr-
te del polimerc de slevado peso molecular gue conticns
h%légeno y del alcohol polivinilo, por ejemplc un agente
deslustrador tal como éxido de titanio, pigmento, estabi-
lizador térmico o agente modificador, '

Entre los ejemplos conocidos tendentes a dar afce-
tividad a las propiedades de resistencia a la llama medizn-

te sl tratamiento sscundario de los productos fibroscs

.con sales de estafio, se puede citar sl denominado proce-

so de Perkin, en el que se usan dos bafgs de estannatc sé-

dico'y sulfato amdnica, asi como una mejora de este mdto-

‘do., También se conoce un mdétodo en el que se emplean Si-

multdneamente triclorure de antimonio y clorureo estannos:
para producir una sal bdsica en las fibras de vinylan
(alcohnl polivinilo) (patente japonesa n? 6650/1654). Sin
embargo, todcs estos métodos sstdn dirigides a tratawmisn-
tos-secundarios enteramente qiferentes al de la presente -
invencién. No se ha conocido nunca un ejemplo en el cue
se incorpore una sal de estaﬁo,'cnmo nueve componante, sz
un bafio acetalizador para producir puevas fibras altaner-
te resistentes a la llama,

Ademés, cuando se tratan fibras de alcohol poli-

vinilo con un bafioc acetalizador bajo las misgas cecndicic-
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nes gue en el caso de las fibras de la presente invencidn,

las prupiecdades de resistencia a la llama de las Fibras
de la presente invencidn, las propiedades de resistencia
a la llama do las fibras resultantes san bajas y aqudllas
no pueden considerarse dotadas de tal resistencia., Siem-
pre gue se afiade tricloruro de antimonio a un bafio acati-

zador consistente en dcido sulfdrica, formaldehido y sul-

" fato s6dico, en lugar de la sal de estafio de un dcido fusr-

te usada en la presente invencidn, la resultante mezcla
forma precipitacidn y no puede usarse prdcticamente como
bafio acetalizador, 7

Con referencia a los siguientés ejemplos ilustra-
tivos, podrd obtenerse una comprensidn més completa de la
invencidn, no pretendiéndose sin embargo qué tales ejemplos
sean limitativos de aguélla, Todos los porcentajes y par-

tes son &n peso.

Ejemplo 1

A una emulsidn acuosa al 31%, cuyo tamafio de paf—
t{cula era de 300 angstroms y de.l5 centfpoises su visco-
sidad y que habia sido preparada mediante polimerizacidn
de upa mezcla de 32 partes de cloruro de vinilo, 65 partes‘
de agua y 2 partes de alcohol polivinilo (grado de séponi—
ficacién casi del 100% y grado de polimerizacidn de 5C0)
a 45%C en un autoclave y an presencia de 0,9 parte de lau-
ril~sulfopato sfdico como ehulsicnador y de 0,07 parte de
perSulfato potdsico como catalizadar, se e@fadid una sclucién
acuvsa de alcohol polivinile, para producir una,SOIucién
de hilado acuosa al 20% que tenfa una relacidn entre cloru—
ro de polivinilo y alcohol polivinilo de 50350, que s& sop-
metid "lusgo 2 un procedimionto de hilado de emulsidn en

himedo mediante extrusidn de la solucidn a razdn de 2C m/mi-

RN

POOR
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nuto desde una hilera dotada de 500 orificios & una solu-
cibn acucsa saturada de sulfato sddico (350 g/1) a 45¢C,
can una velocidad de recogida de 60 m/minuto. Los resul-
tantes filamentos fueron sucesivamente sometidus a tra-
tamiento térmico mediante paso a través de una solucidn
acuosa saturada de sulfato sddico a 9%4C, lavado con agua
fria, secado a BG'C, estirado a siete veces su longitud
original durantz 2 minutos mediante calentamientu a 18Q0:IC
y luego a 230%C, para dar una fibra de nezcla polimera do-
tada de una relacidén entre cloruro de polivinile y alco-
hol polivinilo de 5:5. '

Después de sumergirse en un baiio acoctalizador quo

contenia 14 partes de dcidu sulfdrico, 11l partes de sul-’

fato sbdico, G partes de formaldehido, 7 partes de cloru-

ro estdnnica y 62 partes de.agua, a 70fC y durante 60 &i-
nutos, se prensaron los filamentos para exprimir el 1i-
cor restante, se lavaron suficientemente con agua calisn-
te a 40°C, luego con agua caliente que contenia 1S g/l
de carbonate sddico a 50%C, de nuevo con agua, se trata-
ron con un aceite de acabado, s® rizaran y se cortaron en
fibras cortas de 3D. )

-Las cortinas producidas con estas fibras cortas
mediante procesos de hilado, tefildo y tejido, pasaron per-
fectamente el ensayo de resistencia a la llama prescrito

en la lsy de lucha contra incendios y, al someterses al né

todo de ensayo vertical prescrito en Ji85~L-1079 (el wis-

mo procedimiento tyue el AATCC-34-1966), las .cortinas mos=—
traron descomposicidn y carbonizacidn solamente en la par-
te en contacto con la llama, no obsarvdndose llama ni as-

cuas,,
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e Edn cﬁando las cortinass se sometieron a la rbpetl-
cidn del snsayo de limpieza en seco y lavado DrBuCTJLG en
JI5-L-0860 y JI1S~-L-1045, no se observd ninguna reduccidn
sustancial de las propiedades de resistencia a lé llama,
Como controles, se prepararcn cortinas conAfibras
cortas de 3D y G4.mm de longitud, obtenidas mediante tra-
tamiento de fibrés mezcladas homogéneas de Ona,reiacién
entre cloruro de polivinile y alcohol polivinilo de 5:5,
con un bafio acetalizader conocide, consistente en dcido
sulfdrica (14%), suifato sédico(111), formaldehida (67) vy
agua (69%), pero algunas de ellas, seglin el peso por uni-

“dad de 4rea, agente aprestador, agente de acabado, etc.,,

no 'pasaron el ensayo de resistencia a la llama prescfitol
en la ley de lucha contra incendios y mostraton llama
remanente en el ensayo del método vertical praescrito en
J15-L-1079 y una gran distancia de .carbonizacidn., I

Como control, se trataron filamentos consistentes
en un 100% de alcohol poliuinilo.con el mismo bafo aceta-
lizador anteriormente indicado, y la cortiha preparada
con las fibras cortas dg 3D y 64 mm de longitud, sometien—

do los filamentos al mismo procesoc antes.sefialado, no pa-

sd el ensayo de resistencia a la llama prescrito en la

citada ley de lucha contra incandios.

Ejemplo 2
A una mezcla en emulsidn de.3 partes de clorurs
de polivinilideno, 29 partes de cloruroc de polivinilao,
65 partes do ayua y 2 partes de alcohol polivinilo, lau-
ril-sulfonato sddico y persulfato potdsico, se aRadieron
una solucidn acuosa de. alcohol polivinilo al 2,6% (gra-
do de saponificacién de casi el 100% y peso molecular ma-

dio de 1780C) y déxido de titanio como agente deslustrador,



10.

15.

20,

25,

3qQ.

- 15 =~

para preparar una solucidn de hilado, de la que se obtu-
vo una fibra de mezcla homofénea con una relacidn entre
dicloruro de polivinilo, cloruro de polivinilo y alcochol
polivinilo de 0,4:3,6 :6 y Gue contenia un 0,5 de Tig,

‘en las fibras, mediante 8l procedimiento de hiladc de

emulsidn en hdmedo.

Las resultantes fibras fueron acetiladas, sone—
tidas.a compresién para extraer licor y lavadas, de waro-
ra similar al ejemplo 1, con la excepcidn de que en &l
lugar de las 7 partes de clorurc estdnnico del baiig ace~
talizador de dicho ejemplo, se emplearcn 6 partes de clc-
ruro estannoso., Despuds de la operacidn de blanqueo con

una solucidn acuosa de hipoclorito sddico (0,2/7), se la-

varon las fibras con una solucidn acuosa al 2% de carbo-

nato sodico y luego con agua, para producir fibras corteés
y rizadas, de 20, lLas fibres preparadas de acuerdo ccn

el méfodo de estes ejemplo eran superiores en cuanto @ pro-
piedades mecédnicas, resistencia al calor y a la luz y
capacidad de tefiido, en comparacidn con fibras de ccntrcl
preparadas mediante un conocido bafio scetalizador gue nc
conten{a cloruro estannoso. ‘

' Al apretarse sueltamente las fibras en forna ci-
bica, introducirse en la llama de un quemador de gas y
retirarse suavemente de ella, las de la présente inven-
cidn mostraron inmediatamente la extincidn de la llara vy
de jaron de arder, en tantoc qgue en las fibras de ccntrol
se observd la persistencia de la llama durante un rato

y la parte restante continud ardiendo. .

Ejemple 3
A una smulsidn obtenida mediante polimerizacidn

de cloruro de vinilo (30%) en una splucidn acuosa de al~
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. cohol polivinile(2,5%), se afiadiercn una solucidn acuosa

de alcohol pelivinilo (15Y) y un producto parcialmente
metilolado de poliacrilemida dotado de un gfado de metilo~ .
lacidn de un 5C% aproximadamente, para preparar una solu-
cidn de hilado que se tratd luego cemo en el sjemplo 1
para producir fibras de mezclas polimeras con una rela-
cidn entre.clorurc de polivinilo, alcohol polivinilo y po-
limcrilamida {conteniendo.un producto matiloladc) de
55:40:5, '

5e sumergieron las resultantes fibras en un baﬁo
acetilador preparade mediante disolucién‘de 10 partes
de dcido sulfdrico, 10 partes de sulfato sddico, 7 partes
de formaldehide, 73 partes de agua y 7 partes de crista-
les de clorurs esstdnnico (C1,8n . 5M,0) durante 45 minu-
tos, a 7C%C. Después. del mismo proceso de blanqueo del
ejemplo 2, se transformaron las fibrasacetalizadas en
fibras cortgs rizadas, las resultantes fibras cortas poc-

sefan superiores propiedades de resistencia a la llame

y no mostraron ninguna llama remanente ni reduccidn en

las propiedades de resistencia a la llama, inclusoc des-

puds de una repetida extraccifn con tricloroetileno o
agua calientse, '

Ejemplo 4
A 32 partes de una emulsidn acuosa al 20y, pre-—.
parada por emulsionado de polietileno clorado (que conbte~
nia un 50 en peso de cloro), se mazclaron 67 partes de
una solucidn acuocsa al 17%. de alcohol polivinilo para pre-
parar una solucidn de hilado que sz sometid luego a un

procesc do hilado de emulsién en hiumedo para producir fi-

"~ bras de mezcla polimera que contenfan un 705 de alcohol

polivinilo. lLas fibras, obtenidas por el mismo procedi-
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miento del ejemplo 3, mostraron un altc grado de resajs~

tencia a la llama,

A una emulsidn acuosa gue contenia cloruroc de po-
livinilo como componente principal, se afiadieron varias
cantidades de alecohol polivinila para praparar una solu-
cién de hilado que se sometid luego a un proceso de hi-
lado de emulsidén en himedo, seguido de un tratamiento
térmico en himedo ( a 95%C), lavado con agua, secado, as-
tirado con calentamiento (2 veces a 160°C y tratamiento
térmico (finalmente 7 veces a 230¢C), para preparar cua-
tro clases de fibras con unag.relaciones entre clorurg

de polivinilo y alcohol polivinilo de 2:8, 4:6, 6:4y

Las resultantes fibras fueron acetiladas en'un

. bafio acetilador que contenfia un 6% de cloruro estdnnico

un 10% de dcido sulfdrico, un 10% de sulfato sddico, un
7% de formaldehido y un 67% de agua, acabdndose en for-
ma de fibras después de su lavado con agua, blanqueo, ney
tralizacién y nuevo lavado con‘agua.

Estas cuatro clases de fibras contienen un 2,29,
l,8%,.1,6% y 1,3% de estafio sustancialmente en forma de
dcido estdnnico, respectivamente, Todas ellas se descom-
pusiéron y carbonizaron al introducirse en una llama, pe-
ro no ardieron al retirarse He'aquélla, mostrando busnas
propiedades de resistencia a la misma. .

i " Como control, ss intentd preparar fibras con una
relacidn entre cloruro de polivinilo y alcohol polivini=-
lo de 9:1, pero la preparacidn resultd extremadamente di-
f{icil. Las fibras, obtenidas en pequeiias cantidades can

dificultad, eran débiles y carecian de valor prdctico.

.o
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Las gue se presentaban una relacidn entre cloruro de po-
livinilo y alcohol polivinilo de 1:9 eran insatisfacto-
rias en cuanto a resistencia.a la llame, a pesar de su
contenido en estafic del 2,4% sustancialmente en forma de
4dcido estdnnico, porque continud la combustidn inclusa

después de retirarse de la llama,
Ejemplo 6

Se sumergid un haz de fibras de Cordelan (mzrca
comercial des Kojin Co. Ltd.), preparédas por el proceso
de hilado de emulsidn en hdmedo de una emulsidn de an
copolimero de injerto de clorurc de vinile y alcchol vi-
nile y una solucidn acuosa de alcohol polivinile ( con
una relacidn total entre cloruro de pelivinilo y alcohel
polivinilo de 50:50), en una solucidn acuosa de cloruro
estdnnico (concentracidén de estafio del 3%), se exprimid
para extraer el licer restante, se lavd con agua y se
neutralizd luego con una solucién acuosa de 20 g/l de
carbonato sddico, lavdndose de nuevo con agua y secdndo-
se., Las resultantes fibras presentaban una relacidn en-
tre cloruro de polivinilo y alcohel polivinilo (conte-
niendo acetal) de 5:5 y un 1,2% de estafio, basado en los
principales componentos constitutivos de las fibras, sus-
tancialmente an forma de deido esténnico., Las fibras
mostraron unas propiedades de rasistencia a la llana muy
superiores en comparacidn con el Cordelan_qua ng conta~
nia dcido estdnnico, mostrande los tejidos preparados
con ellas unatotal ausencia de llama remanente an el mé-
todo vertical del esnsayo de resistencia a la llama (véa=-
se tabla). Las propisdades de resistencia a la llama
fuercn duraderas, pues no se observd ninguna reducdcidn

en la repeticidn del lavado domdéstico y de la limpieza



en seco. Las propicdados mecdnicas, resistencia al

caler v

a‘la luz, capacidad de tefiido ete., no fugron infarioc-.

res a las del Cordelan carente de dcido estédnnica.
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TABLA

11

387333

Resultados del ensayo de resistencia a la llama de

acuerdo con la ley de lucha contra incendiags.

) Contacto ton la  {Contacto con la
La¥?$° ana dyrante 60" la durants 3"
o lim- | .
. _lpieza g/m2 Tien~| Tiem=|Area [Tiem~ |tism~|Area 23
fueg. " ga~ ' po dejpo de}de carjpo de'lpo de|de cachl‘
trajco e- llama|ascua|beni~ [Llama |ascua| boni-| -2*
feotua~- rema~|rema—-| zacidnrema~ |rema- zaciéT
dos 0 o nente|nente nente |nente
[=] .
' ] 0 5.0 0 4,5
8 180 N ; :
3] Eela cie ) 1] 0 5‘2 Qi 0 g PBS[S
c 41gocén | 0 | 0 |s.S : :
;m‘ 250 0 {0 |[7.0 i 6.0
& |Ningunoffela de '
s ke jido 0 0 | 8.0 5,0 .0 |8, No i
hlano 0 0 10.0 paso
2 :
o 440 0 o [7.0 0 6.0
9 Tela de 0 : No )
""_,l tejido 8.5 14.6 8.2 paso
2 criple 0 D 10,0

b ———Co——




TABLA II (Continuacidn)

180 | 0 0 5.0 ,
Tela de R IR VO
. 0 0 5.2 as0
Algodon ' 0 5.0
Ningu- 0 0 5.5
no 250 .
Tela do | © 0 6.0 0 |6.0
zfg;go 0 0 7.2 0 |8.0 |Pasé
0 0 9.0
Tejd 440 0 0 8.0 8.0
do Tela de 0 0 8.3 .
de tejido |, 0 . Paso
Cor- triple 0 0 9.2
de- i
1es 180 0 §] 5.0 0
e | Deg- |Tela do 5.5 ,
Eon— pues Algodon 0 . Paso
tie de 10 6.1
ne lava~
Scid dos 250 -0 Y Tel 0
de Tela ds 7.8
G;_ | tejido . 0 . Pasd
tant plano 0 l0.0
nic 440
1 Tela de 0 8.0 0 | 7.5 |Pasé
tejido 0 9.2 q 0.1
triple 0 10.1 o
180 D 0 .
Des~ Tela de g 0 5.0
puds |[algoddn - 6.0 |Pasé
de 10 ’ 0 0 6.0
1 irit—-
. 250
plEZBS Tela d@ 4] 4] 0
en tejido 0 C .
sgeco el 0 . baso
plang 0 0 ,
440 0 o .
-{fela de
ko jida 0 ¢ ' .2 |nasé
triple 0 0 .
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Ejemplo 7

Se prepararon peliculas sometiendo un dope de
emulsién de cloruro de polivinilo, obtenido por el mis~
mo procedimiento del ejemplc 1, a las operaciones de fun
dicidn, secado y estirado (2 veces) con calentamiento
(160¢C), de modo que la relacidn entre los ‘componentes
tlorurv de polivinilo, alcohol polivinilo y HZSnU3 fue-
se de 50:50:4 (4H25n03 corresponde al 2,5% de estafio).
lLas peliculas de esta composicidn mostraron superiaores
propiedades de resistencla a la llama, va que exhibie-
ron carboriizacidn y descompesicifn al introducirse en
la llama de una ldmpara de alcochol, perc no ardieron al®
retirarse de la llama., Como controles, las peliculas de
una relacidn de componentes 100:10 entre alcohol polivie
nilo y HZShDS’ fgue se prepararon a partir de un dope de
una solucidn acuosa al 17% de alcohol polivinilo en la
que se incorporod acido estdnnico, continuaron. una vio-

lenta combustidn y se quemaron por completo,

Ejemplo 8
Se prepard una solucidn de hilado afiadiendo 67

partes de una solucidn acuosa al 17% de alcohol polivi-
nilo a 33 partes de una mezcla en emulsiéq que contenie
cloruro de polivinilo (20%) y cloruro de polivinilideno
(10%) como constitutives principales y se tratd como en
el ejemplo 1 para preperar fibras gue contenien como
qonstitdtivos principales clorursc de peljvinilo, cloru=-
ro de polivinilideno y alcohol polivinile.”

4 Las resultantes fibras fueron acetalizadas en
un bafo acetalizador que contenia un 8% de cloruro gs—
tédnnosc, un 14% de dcido sulfdrico, un 10% de sulfato s§
dico, un 7% de formaldehido y un 61% de agua. Daspués

ga luvarse con ‘agua, blapquearse, neutralizarse y lim-



_ piarse, sa prepa:é upa composicidn fibrosa que pressnta-
- ‘ ba una relacidn entre cloruro de polivinilo, dicleruro
de. polivinilo, alecohol polivinilo vy HZSnUS'de J:l, GiB:0,%
y s8 transformd en tejidos mediante las operacicnes de hi-
5. lado y tejido,

Los resultantes tejidos mostraron unas note
propiedades de resistenciz a la llama, puestc gu2 pasarcn
por completo el correpondiente snsayo prescrito en la ley

. de lucha contra incendios, independientemente cdel dis=fc,
10, peso por unidad de drea y tipo de agente aceitador ceplro-
do para el cabado. Estas propiedades de resisisncis & lz
llama no se redujeron por la repeticidn de la limpieza
en ssco y el iavado doméstico. Inlcuso despuds de 5 repe-
tiéiones de limpieza en seco o 5 repeticiones de levado
15, . domdstico, las fibras pasaron por completo el citade en-
- " sayo de resistencia a la llama. ;
" Con relacidn a2 los diversos ensayos, el método

aqui usado se explicard en los adjuntos documentos.

NOTA

- Descrita suficientemente la naturaleza del inventc
20, as{ como la manera de roalizarse en la prdctica, debe ha-
- cerse constar que las disposiciones anterieormente indica-
das son susceptiblés de mpodificaciones de detalls en cuan-—
to no alteren su principic fundamental., Tambiém seg hace
constar que &1: invento coérresponderacuna solicitud de 5o~
25. tente presentada en Japdn con el ndmero y fecha siguisnts
n¢ 7342/70 de 29 de enero de 1,970 y §965/70 de 3 de fe-
brefo de 1.970, acogiéndose por lo tanto a los beneficics
gue conceden los Convenios Internacionales en vigor, sien
do 10 que constituye la esencia dol referide invento vy

30. por lo que se solicita una Patents ds invencién sobre;

- POOR
QUALITY

—
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PFROCEDIMIENTO DE PRCODUCCIOH DE ARTICULGS CONFIGURADDES
DOTADOS DE DURAbERﬂS PROPIEDADES DE ELEVADA RESISTEN-
CIA A LA LLANA, caractorizdndose por lo siquientss

1.~ Procedimiento de produccidn de articulos
configurados dotados de duraderas propiedades de elava~
da resistencia a la llama, caracterizado porqus compren—
de acetalizar un articulo configurade de mezcla pelime-
ra, cuyos principales constitutiveos son un polimerc ds
elevado peso molecular cus contiene halégénc y alcchol
polivinilo, en un bafio acetalizador gue contiens un al-
dehfdo y una sal de estafio de &cido fuerte.

2.~ Procedimiento segdn la reivindicacidn-l, ca-
racterizado porque el polimerc de elevado peso molecular
qﬁe contiene haldgeno es un miembro seleccionado snire
el grupo consistente en polimeros de cloruro de vinilo,
clorurn de vinilideno, cloroprenb, copolimercs de los
citados compuestos, cloruro de polivinilo clorado, polis-
tlleno clorado, polipropileno clorado y una mezcla p011~
mera de los citados polimeros.

%3,- Procedimiento segdn la r91V1ndlcaC1on 1, ca-

.

racterizado porque el polimero de elevado peso molgcu~

lar aque contiene haldgeno es cloruro de polivinila.

4,- Procedimiento seglin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque el polimero de elevado peso molecular
que contiene haldgeno es un copolimerc injertado des clo-
rury de vinilo sobre alcohol polivinilo, ‘

5.~ Procedimiento segln la reivindicacidén 1, ce-
racterizado porque el baflo scptalizador contiene ademds
un deido fuerte seleccionado entre el grupo coensistente

en dcido sulfdrico y dcido clorhidrico'y un agente anti-

o
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dilatador seleccionado entre 21 grupo consistenis cn
sulfato sddico y sulfato amdnico, para cunseyuir un gri.
do de acetalizacidn que varfa entre el 0 y el 60/ cn
peso. '

6.- Procedimiento segdn la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque 2l aldehido se seleccidna entre el
grupo consistente en formaldehido, acetaldehido, furfyu-
ral, glioxal y benzaldshido,

7.— Procedimiento de produccidn de articulcs

configurados dotados derduraderas propiedades de alovge

,da resistencia & la llama, tal y como quoda sustancial-

mente descrito en la presente Memgria,
Esta Memoria consta de 25 pdginas escritas a

mdquina por una spla cara,

§. GOMEZ ACEBO Y MODE!
woms Flimador Fo Hendadar Ruls
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