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Procedimiento para la obtencidn de peliculas, hilos

y f£ibras de brillo estable.

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad ale~ .
msna, residente en ﬁeverkuéen-BayerwerE, Repiblica Fe

deral Alemana.

El objeto de la presente invencidn es un proce~
dimiento para la obtencién de pelfculas, hilos y f£i-
bras con brillo estable de mezclas de copolimeros a
base de copolfmeros del acrilonitrilo con 35 a 60 %

en peso de cloruro de vinilideno y/é cloruro de vinilo.
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A,rd.de vinilo ha demostrado ser desventajoso que se pierda el

" hilos, fibras 8 peli{culas muestran una imdgen heterogenes.

403494 .

En la fabricacidn de pelfculas, hilos § fibras de copo-
411m9poérde acrilonitrilo con cloruro de vinilideno y/é cloru~- .

brillo en los productos obtenidos ¥y aperezcan m4s O menos ma-
te cuando se ponen en contacto con egua 6 vapor de agus a teg}
peratura més elevads. Forzésamente se exponen los artfculos |
moldeados tales oomo hilos durante los procesos de elaboraciér{
a los efectos del agua caliente § del vepor de agua, por ejem
plo, los hilos al ser esiirados 6 rizados, los hilos prepara—i
dos de ellos, por ejemplo, en los procesos de tefiido y los

tejldos terminados al ser lavados ¥y planohados. Lo matiza~
cibn es provocada por pequefiisimos hueéos, vacuolos, que se
desarrollan en el interior de las peliculas, hilos & fibras
bajo condiciones determinadas, por ejemplo, al hervir en agua.
La matizacidn implicads por los vacuolos es incontrolable y

depende evidentemente en alto grado de las condlciones exter-

nes, es decir, de la duracidén y de la temperaturs con la que

actia el agua, de manera que los objefos'fabricados de 1los

Se ha descubierto ahora que en las peliculas, hilos §
fibras de copolimeros del acrilonitrilo, qﬁe contienen un 35
e 60 % en peso de cloruro de vinilideno y/é cloruro de vinilo
se puede mejorar considersblemente la estabilidad al brillo
s{ como materias primas de las fibras se moldean mezclas de
polimeros a partir de solucionss y la composicidn de las mez-
clas se selecclona de manera que séﬂcompongan de 95 a 60 par-
tes en peso de un copolimero de cloruro de vinilo y/8 cloru-
ro de viﬁilideno con un minimo de 40 y un mdximo de 65 partes

en peso de acrilonitrilo y de 5 a 40 partes en peso, preferen

temente 10 a 20 partes sn peso de un eopolimero de la Nevinil
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pirrolidona que contiene como minimo 15, ventajossmente 15 a
25 % en peso de vinilpirrolidona como componente. Ademds es
caracteristico para la oomposiéién de las mezclas de -copoli~ é
meroc de la presente inveﬁcién,que los copolimeros del cloruro
de vinilo y/é cloruro de vinilideno con acrilonitrilo conten-
gan, en caso dado, un comondmero afin a los colorantes, prefe
rentemente un 0,2 a 4 % en peso.

Por lo tanto, es objeto de la presente invencidn un pro
cedimiento para la obtencién de pelfculas, hilos y fibras de
mozclas de copolimeros a partir de ébpolimeros del_acriloni—
trilo con cloruro de vinilideno y/8 cloruro de vinmilo que se
caracterizs porque se forman mezclas de copqlimero que ée com
ponen de un 95 a 60 partes en peso de un copolimero del aori-
lonitrilo con 35 a 60 % en peso de oloruro de vinilideno y/é -
cloruro de vinilo, en caso dado con un ulterior oomponente de
vinilo copolimerizeble, que contenga grupos ééidos é bésiods'
funcionales, y 5 a 40 partes en pééo de un copolimero & copo-
limero de injerto de la N-vinilpirrolidons gque se componge cgQ
mo minimo en:un 15 %4 de unidades dé_N—vinilpirrblidoné.

Como cgmonémeros de la N~viﬁilpirrolidona sean menclona
dog los acrilatos,.métaerilatos, maleinatos, fumaratos,'itaqg
natos de alcoholes alifdticos con 1 a 4 4tomos de carbﬁno,
las correspondienxes enidas y sus produétos de sustitucidn de
alquilo C4-C,, los nitrilos correspondientes, los ésteres de
vinilo, isopropenilo y alilo de éqidos grasos con 1 a 4 dto-
mos de carbono, el bisacetato de metilenpropanol, ademgs, el
estireno, el cloruro de vinilo 6 bién de vinilideno y el car-
bonato de vinileno, que se pueden emplear individualmenﬁe en

é conjunto. Preferentemente se obtienen copolfmeros que con=-

tienen un 25 a 50 % en peso de N-vinilpirrolidona.-
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convenientemente, en la preparaciéﬁ del copolimero a partir

de gcrilonitrilo y un 35 a un 60 % en peso de cloruro de vi~
nilideno y/6 cloruro de vinilo, en forma en s{ conocida, apro
ximedamente un 0,2 a 4 % de aguellos mondmeros polimerizables;
que llevan grupos funcionales dcidos ¢ bdsicos, tales como é-i
cido estirenosulfénico, dcido metalilsulfdnico, (met-)acriloiﬂ
~{dimetil-)taurina, (met—)acriloil-aﬁinobenceno~beneeno-disu;,
fonimide, vinilpiridins, (met-)acriloil-dialquileminoetanol-— é
éter. i

Como disolventes orginicos adecuados, que se pueden i
empledr para la obtencién de las soluciones de hiiadd_de les i
mezeclas de la presente invencidn, sean mencionados los disol-|
ventes polares usuales para el péiiacrilonitrilo; tales como{
dimetilformamids, dimetilacetemida, etilencarbonato, B-buti-;
rolgctona, dimetilsulféxido, triemina de deido hexametilrosfé
rico; adicionalmente entran tembién en consideracidn, como
disélventes, por ejemplo, acetona, ciclohexanona y tetrahi-
drofurano. | '

Tos copolimeros de la N-vinilpirrolidona se puedén ob~
tener segin procedimientos usuales. .Especiélﬁénte favorable
es la polimerizacidén en el mismo disolvente que se ha de em~
plear para el moldeo de las mezclas de polimero a peliculas,
hilos & fibras. '

El peso molecular de los copolimeros de la N—#inilpirrg
lidona agregados segin la presente invencidn puede oscilar
entre amplios mdrgenes. En general se emplean polimeros con
valores K (segin H. Pikentscher, Cellulosechemie 13 (1932),

pdg. 58) entre 2 y mds de 100; preferentemente se omplean po

1fmeros con valores K entre 30 y 90. Es sorprendente que hag
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te los copolimeros con valor ¥ réduéido se puedan retirar de ;
los hilos segin la presente invencidn solo en reducida escala%
al ser tratados con agua caliente § vapor de agua; El éonteni;
do en el copolimerc de ls N~vinilpirrolidona se puede determi !
nar facilmente espectroscépicemente a partir de la proporcidén

Ty 2240 on™?

entre las intensidades de las bandas en 1665 cm™
g1 se ha empleado un disolvente orgénicoAque no absorba en

este luger § su contenldo se haya éecogido en una determing~
cidn independiente. "'. ' !

Pare la obtencién de hilos se hilan las soluciones de
las mezolas de 95 a 60 partes en péso del copolimero del acri
Tonitrilo con 35 a 60 % en peso de éloruro de vinilideno v/
cloruro de vinilo y 5 a 40 partes en peso del copoliméro de
la vinilpirrolidona en forma conocida, en seco & en hﬁmédo;
los hilos obtenidos se estiran, se fijan contra el encojimien |
t0 y en caso dado se rizsn y cortan. Una estabilidad al bri-
1lo especialmente buena se logra si los hilos obtenidos se 1i
beran lo mds gupliamente posible d@l disblvente empleado, por
lo genersl se lavan a un eontenido;inferior ﬁ 1% y a conti-
nuacidn se someten en estado himedo-§ seco a un tretamiento
térmico por encima de los 100°C y por debajo de los 18006. Su
duracién depende de la temperatura empleads; a une temperatureal
de 180°C no se debieran sobrepassr algunos segundos; a 100°C
puede ascender, por ejemplo, haste & 2 horas.

Pero también sin este tratamiento ulterior térmico se
logre una estabilidad del brillo duradera en los srticulos
moldeados de los copolimeros del acrilonitrilo con un 35aun
60 % en peso de cloruro de vinilideno. Bién es sabido due 1¢sA

hilos, fibras 6 peliculas de copolimeros del acrilonitrilo con

un 35 & un 60 % en peso de cloruro de vinilideno y/é cloruro
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de vinilo se pueden liberar de los vacoulos sin

la presente invencidn, por ejemplo, calentando los tejidos te .

fildos obtenidos de ellos brevemente a, por ejemplo, 130 a 140 :

%¢; pero sin la adicién de las soluciones de hilado del aditi -

vo segin la presente invencidn el efecto logrado no es esta-

ble, contrario al del procedimiento segin la presente inven-

cidn y la matizecidn por los vacuolos retorna de nuevo en una
ulterior actuacidn de vapor de sgua & tembién de agua calien-
te.

Especialmente digno de mencidn es que por la adicién
propuesta segin la presente invencidn se mejora la resisten-
cia @ la inflemscién del materiel eh lugar de reducirla como
hubiese sido de esperer segin las reglas de nezela.

Ejemplo 1

En 33 partes en volimen de terc.butanol se polimerizan
10 partes en peso de N-vinilpirrolidons recidn destilada y 10
partes en peso de acrilato de metilohcon ayuds. dé 0,01 partes
en peso de gzodiisobutiroedinitriio, & 80°%C. 1Ia reéccién ha
terminado esencialmente despuds de 2 horas. Después de haber-
se mantenido durante la noche la temperatura, se obtiene, en
un rendimiento superior al 90 %, medisnte precipitacidon y la-
vado con dter de petroleo y secado en el ermario de secado en
vacio a 50°C, un polfmero A con un valor K segin H. Fikents-
cher, Cellulosechemie 13 (1932) pég. 58 medido en dimetilfor-
memida a 25°C en solucién al 0,5 % de 88,0, cuyo contenido en
unidades de N-vinilpirrolidona asciende, ségﬁn el andlisis de
nitrégeno, a un 42 %.

3i se polimerizan en iguai forma a 90°C en 25 pertes en
volumen de terc.butanol 6 partes en peso de N~vinilpirrolido-

na recién destilada y 9 partes en peso de acrilato de metilo
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con ayuda de 0,0075 partes en peso de azédiisobutirodinitriloﬁ
entonces se obtiene, con un rendimiento del 93 %, un polimero
B con un valor K de 82,7, que, segin el‘anélisisVde nitrégeno,
contiene un 36 % de unidades de N-vinilpirrolidona. o
De un copolimero de 59 partes en peso de acrilonitrilo,

40 partes en peso de cloruro de vinilideno y 1 parte en peso

de metacriloilaminobenceno~bencenodisulfonimida se prepsran-

con y sin adicién de 4, 7,5, 10 y 15 % en peso (referide al

polimerc total) de los polimeros A y B soluciones al 1C % én
dimetilformamida. De éstas se esfiraﬁ pelicules y se secan
a 50°¢ y la comprobacién de la estabilidad contrs la forma-
cidn de vacuolos se determina de la manera siguiente:

Les peliculas se estiran en ague hirviendo al cuatruple,
se hierven durante 1 hora en agua, se seca durante .1 hora a
50°C, se trata térmicamente durante 20 minutos a 140°C y se
hierve en sgua durante 1 hora y se seca durante 30 minutos a
50°C. Ia matizacidn, es decir la estabilidad contra une for-
macidn de vacuoles mediante el ague caliente se enjuicia de

la mgnera siguiente: -




TABLA 1
Pelicula hervide durante
1 hora Tratads termica- hervida durante
mente a 140 C 1 hora y secads
himedsa seca durante ¢ hora
Polimero A
sin aditivo turbis turbia clars’ muy turbia
conun 4 % débilmente turbia clars turbis
con un 7,5% casi clara clara débilmente turbia
{con un 10 % clars clara clara casi clsra
con un 15 % clara clars clara clara
PoL{mero B ' |
con un 4 % adbilmente turbia débilmente turbia turbia
con un 7,5% casi clare clare débilmente turbia
con un 10 % | . clara casi clara clara muy débilmente
‘ turbia
con wn 15. %) clera clara clara clara
Se aprecim que los fendmenos de enturbiamiento, que se
e présantan por un repetido tratamiento de la peliculs libre de
aditivos con agua hirviendo, se pueden eliminar con cantidades
cadg vez mgyores de los 00polimeros A y B cada vez en mejor
5. - escala, con un 10 % de aditivo casi totalmente y con un 15 %

de aditivo totalmente hasta hacerlas desgparecer, de manera
gue, en un volimen correspondiente, el material resulta ser to

... talmente estable el brillo y estable contra la formacidn de va
cuoles, por el sgua caliente. - |

10, Ejemplo 2
En 33 partes en volumen de terc.butanol se polimerizan

10 partes en peso de N-vinilpirrolidona recién destilada y 10
partes en peso de acetato de vinilo con ayuda de 0,01 partes

en peso de azodiisobutirodinitrilo a 80°¢. Después de 20 ho-
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ras se obtiene,_al elaborar con éter de petréieo, en wn rendif'
niento a 75 %, ﬁn polimero A con ﬁp valor.K de 97,9 ¥ un 50,8{
% de N-vinilpirrolidons incorporada, determinsdo por anélisis;
de hidrdgeno.
En forme andloga se polimerizan, en 25 partes en voiumen
de terc.butanol a 90°0, 6 partes en peso de N-vinilpirroli-
dona con 9 partes en peso de acetat6 de vinilo, é bién 5 par-
tes en peso de N-vinilpirrolidons con 10 partes eﬁ péso.de

acetato de vinilo con ayuda de 0,0075 partes en peso de azo-

diigobutirodinitrilo. Se obtiene en cada caso, con un rendi- |
miento.del 80 %, un polimero B con ﬁn valor K de 54,9 y un
44 % de unildades de N~vinilpirrolidona incorporadas, & bién
un polfmero ¢ con un valor X de 56,4 y un 40 % de unidades de
N-vinilpirrolidona incorporadas.

De un copolfmeroc doc 59 partes en peso de acrilonitrilo,
40 partes en peso de cloruro de viniiideno vy parte en peso
de metacriloilaminobenceno—beneenoéisulfonimida se préparan;
sin y con adiciénvde 4, 7,5, 10 y 15 % en peso (referido‘al
polimero total) de los polimeros A, B y G,'splucibnes el 10%- |
en dimetilformemids. Dw Ssta se estiran pelfculas, se secan
s 50°C y en.igual forme que en el ejemplo 1, se comprueha su
eatabilided contra el desarrollo de vacuolos. EL resultado

ge refleja en la tabla 2.

,///’////K///f
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TABLA 2

Pelicula hervids duran

te 1 hora ,
Tratada térmicamen | Hervida durante 1
himeda seca |te a 140°C hora y secada’ duran|
te # hora
Polimero A
gin aditivo { turbia turbia clara muy turbia
con un 4 % |débilmente casi clara clara débilmente turbia
turbia -
‘con wn 7,5% | clara clarse clara casl clara
con un 10 % | clara clara clara clara
con un 15 % | clara clara clara . clara
Polimero B
con un 4 % | casi clara débilmente clara turbia
turbia
con wn 7,5 %| olara casi clara clara débilmente turbia
con un ib'a% ¢clara clara clora casi clera
con un jS* % clara clara clara clara
Polimers C-
con un - 4.4 débilmente turbia casi clara turbia
. turbila
con un 7;5 % casl clara  débilmente clarn débilmente turbia
S turbia ‘
con un 1Qa% casl clara casl clara clara clara
con un 15 %1 clara clara clara clare

—

“w

Le metizacidn de la pelicula libre de aditivo se reduce

ya considerablemente mediante peqguefias adiciones del copolimero

¥y con un 10 % ha desaparecido practicamente en su totalidad, de

manera que el materisl resulta ser esgstable contra el desarrollo

5e de vacuolos por los efectos del agua caliente.
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Ejemplo 3 -

En el ensayo de pelfcula descrito en el ejemp;o 1 e
emplean los copolimeros de N—vinilpifrolidonﬁ y vinilacetato
mencionados en la tabla 3 junto con uﬁ copolimero de 59 per-

5, tea en peso de acrilonitrilo, 40 partes en peso de cloruro de

vinilideno y 1 parté en peso de metacriloil~am1nobencenofben—

cenodisulfonimida.
TABLA 3
Pelicula hervide du~ |Tratada tér | Hervida du~
rante 1 hora micemente rante 1 ho-
o, a o re y gecads
humeda seca. 140°C durante 3
hora
sin aditivo : turbia turbia clare muy turbia
con ug 7,5% de -
copolimero 20 vinilpirro | muy turbila muy twrblia casi blanj casi blanca
1lidona ‘ ca
con un 15% - 80 acetato de| blanco azu blanca blanca blanca
K= 20 . vinilo lado :
non un 7,5% de 30 vinilpirro| clara muy tur- clara débilmente
copolimero. . lidons bie - turbia
conun 15 4 70 acetato de| olara clara | clara clera
K= 30 o vinilo : o
con un 7,5% de 50 vinilpirro| olara clara clara | clara
copolimerc lidona _ .
con un 15%" 50 acetato de clars clara clara clera
K= 27 j vinilo : :
con wn 7,5% de 60 vinilpirro| clara clara clare clara
copolimero lidona :
con un 15% 40 acetato de] clara clara - clara clara
K = 31 vinilo

Mientras en copolimero de 20 partes de vinilpirrolidons y 80
partes de acetato de vinilo demuestra en esta serie ser ain
10. suficientemente eficaz, los demds son excelentemente adecusdos

para hacer desasparecer la matizacidn por los efectos del agug
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bajo el calor, de manera que el material resulta ser estable

contra el desarrollo de vacuolos.

Ejemplo 4

En wn copolimero de 59 partés en peso de acriloniyriloé

40 pertes en peso de ocloruro de vinilideno y 1 parte en peso

de metacriloileminobenceno-bencenosulfonimida se preparan, enf
cada caso, soluciones al 25 % en dimetilformemida sin y con |

adicién de un 15 % (referido a la totalidad del polimero) de
i

los copolimeros descritos en el ejemplo 1, de 10 paftes en pea
80 de N-vinilpirrolidona y 10 partes en peso de acrilato de
metilo & bidn 6 partes en peso de N-vinilpirrolidona y 9 par

tes en peso de acrilato de metilo. Se hilan a través de una

tobera de hilado con 90 orificios en un befio de precipitacidn’
de una solucidén acuosa al 40 % de dimetilformemida a tempera-;
tura amblente, y en un bafio de agua.hirviendq s¢ estira al
cugtruple. Tiras de muestrs de los haces de hilos obtenidos
se montan sobre un bastidor, se mantienen durante 30 minutos
en agua hirviendo, y se seca durante 1 hora a 50°¢ en’el ar-—
mario secador. Los haces de hilos tratados una segunda vez
en igual forma se someten adicionalmente a un tratamiento tép
mico de 20 minutos a 140°C; a continuacién se vuelve a hervir
durante 30 minutos en agua hirviendo y se seca durante 1 hora
a 50°C en el armario secador.

Se comprueba la establlidad él brillo, es decir la es-
tabilidad contra el desarrollo de vacuolos, introduclendo los
haces de hilos obtenidos en una mezcla de 70 partes en volumon
de o-nitrotolueno y 30 partes en volumen de clorobenceno, cu- |
yo {ndice de refraccidn se encuentrs tan alto que 1o se apre-

cien los contornos exterliores de los hilos y aparezcen los va

cuolos existentes en los hilos. Pare hacer el enjulclamiento!
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se ha de esperar aproximadamente 1 hora, convenientemente has{
ta el dfa siguiente, hgsta que los vacuolos ghiertos, bastos,i
que estsan implicados por el proceso de hilado en himedo, se
heyan llenado con la mezcle de disolvente y se hayan vuelto
invisibles. Se enjuicisn segin una escela erbitraria en la
que O significa que no se aprecian vacuolos y 10 un fuerte en

turbiamiento por numerosos vacuolos.

hervido duran | Tratado térmicémeg :
te 30' y secg | te adicionalmente
do durante 20' a 140°C
hervido durante 30'{
Y secado
1) sin aditivo 10 9
2) con un 15% de copolime-
ro de 10 partés en peso
de N-vinilpirrolidona y
10 partes an peso de
acrilato de metilo 0 1
3) con un 15% de copolimero
de 6 partes en peso de
Nevinilpirrolidona y 9
partes en peso de acrila -
to de metilo 0 4
Ejemplo 5 ' N

BEn forma correspondiente a la del ejemplo 4 se disuei~
ven 15 partes en peso de los copplimeros degeritos en el ojem~
plo 2, de 10 partes en peso de N-vinilpirrolidona ¥y 1Q partes
en peso de acetato de vinilo & bidn 6 partes en peso de N-vi-
nilpirrolidona y 9 partes en peso de acetato de vinilo & bién
5 partes én peso de N-vinilpirrolidons & 10 partes en peso de
acetato de vinilo junto con 85 partes en peso de un copolime~
ro de 59 partes en peso de acrilonltrilo, 40 partes en peso
de cloruro de vinilideno y 1‘parfe en peso de metacriloil-ami

nobenceno-bencenodisulfonimide a una solucidn en total al 25%

en dimetilformamida, se hila segin el ejemplo 4 y los hilos ob
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tenidos se comprueban en su estabilidad al brillo, es decir

en su estabilidad contra los vacuolos. Se obtlene lo sigulen'

te: !
Tratado térmi
canente adi-
cionalmente
durante 20' a
140°C, hervi-
hervido du- | do durante 30Y
rante 30' y { y secado
secado
1) sin aditivo 10 9
2) con un 15% de copolimero de 10
partes en peso de N~vinilpirro
lidona y 10 partes en peso de
acetato de vinilo 0 0,5
3) coh un 15% de copolimero de 6
partes en peso de N-vinilpirro
lidona y 9 partes en peso de :
acetato de vinilo - 0,5 0,5
4) con un 15 % de copolimero de 5
partes en peso de N-vinilpirro
lidona y 10 partes en peso de
acetato de vinilo 0,5 0,5

Ejemplo 6

En 33 partes en volumen de terc.butanol se polimerizan
11,1 partes en peso de N-vinilpirrolidons recidn destilada y
5,3 partes en peso de acrilonitrilo con'ayuda de 0,01 parte
en peso de azodiisobutirodinitrilo & 80°C en el plazo de 16
horas. Bn la eleboracidén con ayuda del éter de petrdleo sge
obtiene en un rendimiento al 85 % un polimero coﬁ un velor K
de 78,8.

Soluciones de hilado al 25 % de un copolimero de 59
partes en peso de acrilonitrilc, 40 partes en peso de clorﬁro
de vinilideno y 1 parte en peso de metaériloil~aminobenceno—
-bencenodisulfonimida se preparan sin y con un 10 4 biédn 15 %

en peso de aditivo del copolimero deserito a partir de 1 mol

de N~vinilpirrolidona y 1 mol de acrilonitrilo, se hila como
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en el eaemplo 4 a hilos y éstos se comprueban en su estabili— -
dad al brillo es decir en su estabilidad contra vacuolos. 3e

obtiene el siguiente enjuiciamiento.

Tretado térmi-
. camente durante
hervido 20' a 14090,
durante hervido durante
-20' y se 30' y secado
cado
1) sin aditivo : 10 9
2) con un 10 % de copolimero de
11,1 partes en peso de N-vinil
pirrolldona ¥ 5,3 partes en pe | '
20 de acrilonitrilo 8 6
3) con un 15 % de copolimero de
11,1 partes en peso de N-vinil
plrrolidona ¥y 5,3 partes en pe
so de acrilonitrilo ' 8 2

Ejemplo 7

En 25 partes en volumen de dimétilfofmamida se polimeri
zan 5 partes en peso ds N-vinilpirrolidona recién destilada y
10 partes én pesc de acrilato de metilo con ayuda de 0,0075
partes en peso de azodiisobutirodinitrilo a 90°C en el plazo
de 14 horas. Se obtiene con un rendimisnto de un 72 %, un
producto con un valor K de 42,5, medido en dimetilformamida en
solucidn al 0,5 % a 25°C. '

13,7 partes en peso de la soiucién de copolimero obteni-
da se diluyen con 65 partes en peso de dimetilfbrmamida y des~-
pués se disuelven allf 21,25 partes en peso de un copolimero
de 59 partes en peso de acrilonitrilo, 40 partes en pesc de
cloruro de vinilideno y 1 parte eh:pGSO‘de metacriloil-amino--
benceno-bencenodisulfonimida.

De la solucidn obtenida se hilan hilos como en el ejern-
plo 4 y'en éstos se comprueba 1ls egtabilidad'coﬁtra vacuolod. '

Se enjuician en el primer ensayo (hirviendo durante 30' y se~
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sayo (tratado térmicamente adicionalmente durante 20 minutos
a 140°C, hirviendo durante 30 minutds ¥ secado) con la nota 2;
Ejemplo 8 _

En 41,7 partes en peso de una solucidn al 15 % de agua%
en dimetilformamida se disuelven 5 partes en peso de N-vinil—%
pirfolidona, 10 partes en peso de.acrilato de metilo, 0,3 pagg
tes en peso de solucidn acuosa al io % de persulfato smdnico |
y 0,6 partes en peso de una solucidn acuosa al 2 % de =zodio- E
~formaldehido sulfox{lico (CH,OH.SO,Na. 2 H,0). Tospués de
16 horas m temperatura ambients se obtiene una solucidn de
polimero muy viscosa casi rigida,Aclaramente transparente. i
Una muestra precipitada con agua muestra un rendiﬁiento de
wn 96 % de un producto con un valor K 81 que se hs medido en |
solucién al 0,5 % en dimetilformemida a 25°C. |

De lg solucidén obtenida se mezclas una cantidad que co-
rresponds a 3,75 partes en peso de polfmero, es decir un 15 %
de aditivo, referido al polimero total, con una solucién de
21,25 partes en peso de un copolimero de 59 partes en reso de
acrilonitrilo, 40 partes en peso de cloruro de vinilideno y
1 parte en peso de metacriloil-aminobenceno-bencenodisulioni~
mide en dimetilformamida, a una solucién de hilado totalmente
clara a un total de 25 %. Se hila en forma correspondiente a
la descrita en el ejemplo 4 a hilos y éstos se comprueban con
respecto a su estabilidad contra los vacuolos. EL enjuicia-~ |
miento dd en el primer ensayo (hirviendo durante 30' y seca-
do) en la escela de O a 10 la nota O_y en el segundo ensayo
(tratado adicionalmente térmicamente durante 20' a 14000, hiy

viendo durante 30' y secado) la nota 1.
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Bjemplo 9 - : i

En 42,2 partes en peso de una solucidn al 10 % da agua:
en dimetilfdrmamida se disuelven 5 partes en peso de N—vinii-
pirrolidona, 10 partes en peso de acrilato de metilo, 1 par-
te en pesb de una solucién al 10 % dé terc.butilperpivalato
en dimetilformamida y 1,8 parfes en peso de una solueidn acuo
sa al 2 % de sodio formaldilsulfoxflico. Después de 18 horas
a 50°C se obtiene una solucidn clara viscosa. Una muestra
precipitada con ague da un rendimiento de un 96 %; el valor X
del producto es de 63,4, medido en dimetilformamida en solu-
eibn al 0,%%a 25°C.

De la solucidn obtenida se mezcla una cantidad que co-
rresponde a 3,75 partes en'peso de polimerb, es decir, un 15%
de aditivo, referido al polimero tétél, con una solucidn de
21,25 partes en peso de un copolimero de 59 partes en peso de
acrilonitrilo, 40 partes en peso de cloruro de vinilideno ¥y
1 parte en peso de metacriloil-aminobenceno-bencenodisulfoni-
mids en dimetilformemide & una solucién de hilado . totglments |
clare con un total del 25 %. Se hila en forma correspondien-~
te a la descrita en el ejemplo 4 y estos hilos se'comprueban
en su estebilidad al brillo, es decir en su estebilidad con-
tra los vacuolos. E1 enjuiciamién$o'déren el primer ensayo
(hirviendo durante 30' y secado) en la escala de 0 a 10 el va
lor 0, en el segundo ensayo (tratado térmioamente adicionnl-
mente 20' a 140°C, hirviendo durante 30' y secado) la nota 1.

~-NOTA -
Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi|
como la maners de realizarlo en la préctica, debe hacerse

constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-—
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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PELICULAS, HILOS Y FIBRAS

.polimero de injerto de la N-vinilpirrolidone que contiene coug

403494 .

ren zu principio fundam-~i-1, Tambidn se hace constar que
el invento corresponde & una Solicitud de Patente, presentada
en Alemania, con fecha 5 de junio de 1971, bajo el mimero P
21 28 002.4, acogidndose por lo tanto m los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo 1lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo que i

se solicita Patente de Invencidn por 20 aflos en Espaiia, sobre:

D& BRILLO ESTABLE; ceracterizédndose por lo siguiente: §
18.~ Procedimiento para la obtencién de pelfculas, hi '
los y fibras de brillo estable, cgracterizado porgue se mez-
clen entre si 95 a 60 partes en peso de un copolimero del
acrilonitrilo con un 35 a 60 % en.pesp de eloruro de vinili-
deno y/¢ cloruro de vinilo, en caso dado.con otro componente .
de vinilo copolimerizable, conteniendo grupos funciongsles éci=

dos & basicos, y 5 a 40 partes en peso de un copolimero é co-

minimo un 15 % de unidades de W-vinilpirrolidona en un disol-
vente orgénico y la solucion formasda se elabora a peliculas,
hilos y fibras. |

2%, ~ Procedimiento segin la reivindicecidn 1, caracte
rizaedo porque las peliculas, hilos y fibras obtenidas des-—
puds de retirasr el dizolvente adherido en estado seco & hime-
do se someten a un tratemiento térmico entre 100 y 180°C.

38.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque dicho disolvente orgénico se elige de entre di-
metilformemida, dimetilacetamida, etilencarbonato, §~butiro-
iaotona, dimetilsulfdéxido, hexemetilfosforotriamide, acetons,

tetrshidrofurane y ciclohexanona.

48 .- Procedimiento para la obtencidn de peliculas, hi-



los y fibras de brillo estable, tal y como queda sustaencial- ;

mente descrito en la presente Memoria.

Este lemoria consta de 19 hojas, escritas a méquina por!

ung sola cara.

Nadrid 12 SET. 1972

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

1. GOMEZ ACEBO Y MODET
P s Elenadat Le Gaota
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