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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COPOLIMEROS DE

ACRITONITRILO ANTIESTATICOS,=
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Jotieilanto- BAYER AKTIENGESELLSCHAPT, entidad alemana, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Repiblica Federal Alemana.-

La presente invencidn se refiesre a polfmeros e

acrilonitrilo que han sido tratados con aprestes antiesta-
ticos.

. Lo productos estructurados de poliacriloniiiilo

e ¢ te copolfmeros que me componen principalmente de acri.io~

POOR
QUALITY
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nitrilo, en especial laes fibras febricedas de estas sugtgn-
' ciss, tienen 1s propledad de cargarse glectrosstdtiosmnente
por friccidn. Ias posibles aplitaciones comerciales de eg-
tos polimaros Quedan por esta razdn Jeveramente reducidas. ;
: 5, La platica ha demostrado que todos los polimeres o copoling~ ;
roa‘de acrilonitrilo que tienen ung resistencia supsrficial
superior a 5 x 1011 Ohmios, medido en las fibras, tienen

. una carga eléctrica subjetivaments molesta.

Los compuestos qQue son sdecuados para ser emplaa=—
10; dos como apraatos antiestdticos para los productos altamente
polimeros son, por lo tanto, en general aqusellog qus sumen~ :
ten la conductibilidad superficial eléctrica de los polfme—
‘ros. Las sustancias que aumentan la conductibilioad g8 pue-~ !
den aplicar sobre la superficle de log productos egtructurg- :
15. : dos bien después de su acabado, o biédn sme pueden incorperear |
en el polimere fundido o disuelto antes de aarle forms,

Los agentes antiestaticos oue f=T] aplioan gobrs lg
superficie son especialments sensibles g las influencias me-
cénicas ¥y solvol{ticas. Log productos acabados por estg mew

20. todo pierden répidamente gu cardcter antiestétioo, especiaj-

mente como resultado de un lavado 0 llmpieza. Un acebado

antiestdtico mucho mas permanente 8e puede lograr por

e
27

)4

mera, si bién la mayor{fa de los agentes antiestdticou ainy~

incorporacidén del agente antiestatico en la sugtancia ¢

r:;.

25. clios de aplicacidn superficial resultan inefectivos sl ger
incorporados en 1la sustancia polfmera. La razdn de seté se
debe, entre otras causes, a los cambilos termoquinicos que
2e presentan durante sl proceso de estructuracidn. Une nace~

ridad esencial de un aditive antiestatico satisfactorio eg

30. 4ue debe ser compatible con log polimeros en fusién o sn 80l
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cién. Muchos de los agontes antlestdticos superficiales co-
nocidos no cumplen estos requisitos,

Los agentes antiestdticos hasta ahora .conocidos
rertenecen a las siguientes clases de compuegtos: amidas de

dcido fosférioco, Ureas, ditiocarbonatos Yy amidas de deido

aminocarbox{lico. Algunocs de estos compuestos son de dificil

obtenoidn ¥ costosos, mlentras en otros casos sl efecto an—

tiestdtico obtenido con tales compuestos, de pesc molecular
reletivamente bajo, no es sufioienﬁemente reslstente a log
detergentes y disolventea.

Se ha descubierto ahora que se pusden reducir esmw-

!
|
i

|

tas desventajas o bidnp evitarlas en forma sustancial si cot- ;

puestos, que se pueden obtener por reaccidn de alccholes ,

hidroxialguilados, aminas o §cidos grasos con anhf{dridos da
dcido malédco, seguido de una reaccidn de adicidn con blsul-
fitos o fosfitos, se incorporen en los polimeres de acrilo-

nitrilo como agentes antiestdticog antes de estructurar los

-polimaros. Despuds de la incorporacion en los polfmeros o

copcli{meros de acrilonitrilo, preferentements en cant ldades
de un 1 a 20 % en peso, referido a la cantidad total de 1a
mezcla, estos compuestos le lmparten a log polineros uras
propledades antiestéticas muy satiéfaotorias, durables y
resistentes al lavado. Este efecto se observa parcisimente
taubién en otros polf{meros organicos sintdticos.

El objeto de la presente invencién es, por lo tan-
%o, la obtencidn de polfmeroes de acrilonitrilo que contienen
preferentemente un 1 a 20 % en peso, referido a la mezclg

total, de uno o variog compuestos de fdrmula ganeral
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A=(CH=CH~0)_ ~C—CH-CH-B
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R2 R2 Rl R
5.7 en la que R y Rl son diferentes entre si-y gignifican hidrd-
: (1Y)
geno, -SO3Mb 6 -?-0R3 donde Me significa 11, Na, K, NH,, al-
ONe

quilemonio, Mg/z, Cg/é o Ba/é, R2 slgnifica hiurdgeno o meti-|
lo, R3 8lgnifica un resto alguilo ClQ-C5 ¥ A significa restos |

10. de les siguientes férmulas generaleg: ' |
0 o
1 i
R40-, //52:::>»0—, Iy=, Ry-C-0- , ;
, » !
R : 5 i
4
15. 9
RG-QH-?H-C-(O—gngH)x-G—Rst-
Rl R R2 R2
. | 0 .
i
' R -CH—CH—C-(O—CH-CH) Do -
6 v X _
20, Rl R R2 R2 34
: i
0
i
RG-gH-gH-c-(o-gH-gH)x-g--
Rl R R2 R2 7 R4
25. en las que R4 8lgnifica un resto alquilo 01-030, RS signifi=-
€8 un resto alqu110'03~c30 ¥ R6 significa wn resto -COZH ¥
COMe, B tiens el significado de hidrdgeno, CO,H, CO,Ms &
0 .

;] .
-C-O(CH—CH)X—A ¥y X representa un mimere entero de 1 a 50,
] t




5.

10.

15.

20.

25.

30.

. de polfmeros o copol{merecs de sorilonitrilo, en cantidades

-5

400233

Los polfmeros segin la presente invencidn se obtle-
nen por adicidn de uno o més compusstos a polimeros de aori—f

lonitrilo estructurables, egpecialuente a soluclones hilsbles

de preferentemente un 1 a un 20 ¢ en peso, referido al oon-
tenido en materia sélida. Ios polimerocs de acrilonitrilo as{
obtenidos, espscialmente las soluciones as obtenidas, se
siguen elaborando entonces seglin los procedimientos usuales,
por ejemplo, a lédminas hilos.

Los agentes antiestdticos segfin la presente 1nvene

eién se pueden obtener, por ejemplo, por reaccidn del alco- i

hol de poliéter correspondients con un exceso de un O a un

10 mol-% de anhidrido maldico por cada grupo OH funcional,

efectuandose la reaccion en fusidn o en un disolvente inerie.
El senléster de foido maléico, asf obtenido, o bién se ha~
ce reaccionar en mase con un trialquilfosfito, preferente-~
mente a temperaturaes comprendidas entre 80 ¥y 100¢C o bién,
después de neutralizar con una bagse adecuada, se hace rese-

clonar en soluoidn acuosa o acuoga/alecohdlica a temprraturas,)

preferentemente comprendidas entre 30 y 110°C con un com- i
puesto suntistrador de ionew biaulfito durante la hidréli- |
slsg. El progreso de la reaccidn de adieion 58 puede geguir |
por valoraeion yodométrica. De los dialguiléteres de dcido
foafdrico obtenidos se elimina un radical alquilo por sapo- ,
hificacién con un equivalente de una base adecuada, preferend
temente a 20 a 1009C antes de realizar la gilguiente elabora-
cién, mientras losm sulfonatos, que se forman por adicidn

d¢ bisulfito, se elaboran directamente. Para la =meparacién

de las sales que se presentan como productos secundarios

ge emplea un disolvente polar sn el cual las sustanciagy 8CO M~
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1 2009C en vaclo para formar sl didster que, entonces, se ha- !

pailantes no ge disuelvan o golo ‘sean egcasaments golublas,

Y 18 mezcla de reaccién se agita vigorosamente bajo cslor

Yy después se filtra por succidn, si es necesario despuds de

agregar aproximadamente un 3 % de carbon activo o tierra de ,
Tuller,

i
i
'
1

Especialments adecuados son los disolvente mefanﬂl[

" etanol, dimetilformamida, dimetilacetanida, N—metilpi*“c;idom,

na y dimetilsulféxido,

Para la obtencién de log sulfonatos de éster maleiwf

co de los acidos carboxflicos 8e mezcla la solucidn con un {
40 a 100 % do 1a cantidag equivalente de un dcido mineral. '

En algunos casos es venbajoso acidificar inmedistanente dege i

Pués de efectuada lam adicién del bisulfito y solo duspuds l

‘obtener el polietersulfonato mediante extraccidn por cisolu-

j
eidn con uno de los disolventes mencionados. Los polistersul. ’
fonatos segin la pressnte invencion Se alslan entonces per !
evaporacidn de los disolventes, en caso dado ashan soliact owm !
nes se pueden , sin cembargo, agregar también directamente ;
2 les solucionss hilables de polimorilond triic, ;

Otros compuestos antiestaticos gegin la prosante
invencidn se pueden obtensr haciaendo rescelonar poliéter-al-
ooholes adecuados con anhfdridos del acido maléico, o deido |

maleico, o fumdrico en una proporeidn molar de 2:1 & 15

¢e reaccionar con bisulfito sodico, como arriba se ha descri-

t0, ¥ se aisla el producto de adicidn e bisulfito.
Dtro método pare la obtenoiou de los ésteres de i
ecldo Tomfosucelnico segun la presente invencidn consisis

en la adicidn catalizada con alcoholato de dialquilfosfitos

con el doble enlacs del éster maldico o del semiéster maléicc+
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Debido a la posible re-esterificacidn durante esta reaccidn !

del éster maléico o del semi-éster maldico con el alcohola-
to, de esta manera solo se hacen reaceionar convenientemente
diésteres de dcido maldico de poliéﬁeralcoholes adecuados.
Los compuestos antiestéticos de la presente inven- |
cidn se pueden obtener tambidn haciendo reaccionar un poiid-
teralcohol anhidro adecuado, en caso dado en un disolvente
inerte, con 81 anhfdrido interno del deido A-sulfopropd ént-
co a temperaturas comprendidas entre 09C y 70°¢ ya contiw

nuacidn neutralizando cuidadogsamente con una bhage adecuada,

La reaccidn se puede efectuar ssimismo en Presencia de una
anina terciaria tal como trietilamina, trimetilamina, dime=— :
tilaniline, piridina, etc. Bl anhfdrido del dcido sulfopro- |
piéﬁico 8e puede obtener fdcilmente segin el método desori-
to en la patente US 2.383,320.
| Como poliéteralcoholes adecuados, en el sentido de

la presente invencidn, se pusden emplear ventajssamente los
8igzulentes: alquilfenoles etoxilados, alquilfenoles, sspecigl
zente nonilfenol etoxilado, alcohoies gragos etoxilados, eg-
pecialmente alooholes laurico, wirist{co, cet{lico, cotear{.

co y olefco etoxilados; dioles etoxilados, especialmente 2,2-

dimetilprOpanodiol-l,3 etoxilado, hexanodiol-(1,6) etoxilado,
23244~y 244y4~trimetilhexancdiol-(1,6) etoxilado, octade-
canodiol-(1,12) etoxilado, ciclohexanodiol-(1,4) etoxilado,
1,4—bis—hidroximatil-oiclohexano etoxilado, hidroquinons
etoxilada, alquilaminaes etoxiladas, especialments laurile,
cotll- y estearilamina otoxiladag, as{ como log dcides Bram
308 0 res{nicos etoxilados, especialmente el dcido mirdsif—

¢o, laurfco, palmitico, estearico, oldico y abletico otoxim

lados, las grases y aceites naturales etoxilados, especiale
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‘ En todos los ©8803 se puede sustituir la unidad bxido edt.. |
. 1énteo total o parcialmente por unidades de éxido proplid-
nicoe
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:'meﬁie el aceite de ricino etoxilado ¥ el aceite de sojsa.

Cuaiquier compuesto Que sea capsz de formar iones
bisulfito por wna reaceidn de equilibrio hidrol{tico es ade-
ouaeda para la adicidn de bisulfito al doble enlace dstar
maléico o semiéster maléico. Especlaluente adecuados son log

siguienfee: sulfitos alcalinos o alcalino~térreos, blandfi-

tos alcalinos o alcalino-térreos, pirosulfitos alcalinos,

aulfito amonico, bisulfito aménico as{ como dioxido de azu-

&

fre, en combinmcidn con bases adecuadag.
Para la reaccién de adicidn de fosfiio con el do= |
ble enlace éster malédico o semiéster waldico son adeouadns ,
todos los di- o trialquilfosfitos, especialmen e el dimetil-
foafito, dietilfosfito, trimetilfosfito y trietilfogfito.

Como ejemplos de compuestos antisataticamente

8ctivos de la presente invencién sean mencionados Llos si-

guientess

H. .C 0

1979 it
\\ﬁ<f:::> —(O~CH2~CH2)lO—O—C—CHz-CH 9 21 (1)
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"03Ne

19% - 0
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SO3Na’ﬂ e e
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. t -
Al )
83701 g(0~CHy~CHl ) 5=0~CCHym - 1 (3)

;/J’ SO3N&
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H37018~(0-CH2-CH2)10—0—0~CH2-?H—C~0—(CH2-0H2-0)10~018H37 (7
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Ademés del poliacrilonitrilo puro, polimeros de
acrllonitrilo adecuados para el objeto do esta invensidn scn
aquelles que contienen como mfnimo un 60 % en peso fu ac'iw
lonitrilo polimerizado y que asimismo puedsn contener otrua
coupuestos de vinilo y acrilo, o motacrilo copolimerina~-
bles. Como ejemploz de compuestds copolimerizables sean men-
cionados los sigulentes: los ésteres del dcido (met)acriii~
¢o, las (met)acrilamidas, los cloruros de vinilo y do vini-
lideno, as{ como aquellos compusstos copolimerizablas i1 et

Joran la afinidad a los dcidos o tintes bésicom, por @jeinla,

metallilasulfonato.

Como disolvente adecuado se puede ubllizar cunlauier

disolvente que ss pueda emplear para los poliscriloniteilos,
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Las fibras compuestas principalusnts de poliacyi-

donitrile, gue han sido aprestadas con acabados anties by A

cos, segln la presente invencidn, no pierdsn sus propiedam
des antiestéticas, 0 solo en formg muy ligera, después «a ;
repetidos lavados. Los compussios g agregar segin la pre-
sente invencidn tienen busna compatibilidagd con log poldne- :
ros y copolimeros descritos ¥, ademds, su efecto anties iy -
tlco no se reduce por la adicidn de log estabilizadores, ma~f
teriales de carga, tintes, pigmentes, antioxidantsas, ete.
Los ejemplos giguientes explican el métodc ds ob g
tencidn de los agentes antlestéticos segin 1a invencidn. ;
Los productos obtenidos g afiadieren a varlag gcluciones g
de poliacrilonitrilo que se hileron en forma conocida g 7. E
bras segin sl procedimiento de hilado en geco. La resistgri- ;
cia superficial de estas fibrsag serdaterminé mediante wi ch-;
mnfnetro tubular después de un 8climatado de 48 horss a 23%C i
¥ una humedad'relativa del aire de un 50 %y se compzrd con E

(

la resistencia superficial de un hilo gin modificar,

Las fibras se lavaron con ung solucién al ¢,5 »
de un detergente comercial -a 309C aclimatdndolac remly ra
ha descrito més arriba antes de medir su resistencls i~
perficial.

Loa resultades se hah resumido en las tablas ¥

i

11, . '

Ejemplo 1

Se hicleron reaccionar 38 partes de noniifensl

“lez veces etoxilado, secado ({nde O 88) con 98 partes de
aohfdrido maldico en una atmdsfera de 888 insrie, a Linivi |

, . i
durente 2 horas. E1 contenido de acido se determind POr g
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loracidn de una muestra con NaOH O,l-n empleando fenolftaleti—
na como indicadpr. El resultado ge empled para calcular la
cantidad de NaOH (aprox. 38,5 partes) necesaria pars la neu-
tralizacidn del preparado. Ia cantiéad de NaOll necesaria se
agregd como solucidn acuosa al 50 ¢ & unos TCC.

Se agregaron 270 rartes de una solucion acuosa gl

S e e

40 ¢ de bﬁqulfito sbdico y la mezcla de reaceidn, gue se vuel
ve espumosa, se aglté durante 2 horas a 80“0 Una nuestra
tomada en este momento tenfs un contenido en sulfito regi-
dual, determinado yodométricamente, que correspondfa & wna
transformacidn de un 94,5 . Se agritd durante otra hors a
80¢C, se dejo enfriar a 60 - 659 'y se agregaron 1500 PaYe f

ten de metanol. Despuds de hervir brevemente ge acidificd

con 211 partes de un écido sulfirico al 20%.

La solucidn se £1ltrd y el filtredo se concentrd eu
vacio todo lo pogible no debiendo sobrepasar el contenidn raﬂ
gldual de disolvente un 2 %, Ie sal monosddica del mondater !
del dcido sulfosucc{nico es un 1fquido cast incolerc, alta- |
mente viscoso, que =e puede mezelar en cualquier proporcidn
con soluciones al 27 # de (co)-polfmeros de acrilonitrilo
en dimetilformamida. Dos poluciones con un 10 ¢ de aditiva,
referido a la proporcidn de materig g6lids, se hilaron en 5
geco & hilos.
Ejemplo 2 7

Se hizo reaccionar nonilfenol, diez veces etoxii--g
de, con anh{drido maldico como se ha degerito en el ajamplo f
i
loracidn de hidréxido de 1itio (aprox. 28 partes) en fuiwa

i
de una solucidn acuosa concentrada ¥ se apitd bidn. Se agre-- |

garon 320 partes de una solucidn acuosa al 38 55 de bisulfit
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sédico ¥ la mssa 85pumosa se auitd durate 2,5 hopug o 8¢,

Después de enfriar g 60-70°C 8¢ suspendid en 1600 partos Je

metanol y en caliente ge filtré por suscidn ge las sales
vr*es. El metanol, as{ como o] agua, ge extrajeron en ws

cfo y se obtuvo un ligquido casi incoloro, ultnmente viseose,

En forma de uwna solucidn gl 55 % en dimetilformanida se BT

86, referido al 10 # de confenido de materia 8611idn, 1 goiu-

clones al 27 % ge poliacrilonitrilo en dimetilformuiigs y

estas soluciones 8e hiluaron en seco.

I jemplo 3

Se hicieron Teaccionur 477 partes de alcohiol axlbiog—

-rilico, einco veces etoxilado, ({nde OH 117, 5) como se hy

descrito en el ejenplo 1, con anhfdiido meléico. £1 wemida

! ter obtenido se neutralizé por valor.cién con 45 purtos ¢o

hidrézxido sédico en 45 partes de agua. Poara npoder agitor me-

Jor se agregaron afn 200 partes ge etunol. Despuds se BV -

ron 32C rnrta: de una solucidn BCuosu 1 38 7 de bisw)iihe
sédico y la masg egpumosy. pe aglté durinio 2,5 popo.y | e,
Lespuds de enfriar a 609C se aaregaron lentamente 1o w”“o'
de wn 4cido gulfirico al 20 %, & continuacidn ge recogsid
producto en 2500 burtes dge dimctiliozmumidu a 8C-508¢, Lo
peles inertes geo Separaron por filtracidn on calienie, el
filtrado e 2ité con 50 pertes de carbdn activo y nucvuncpe
te se F£iltrd. 1 ol evaporudor de capu delgada se cenaonted
ls golucidn s un contenido de wn 50 - 55 % siendo bute, ror
enclme de losg 502C, clora ¥ homogénca, a temporalura G-
te solidificd gin emburgo en forme de wmg, rasta ligeyames --
Yirungde o tmorillo. Ln wiun ge uaregd g coee o selucionsse ga
joligerilonitrilo fiue contenfun un 1¢ « ge mi-boria 5816y

¥ se hild on seco g hilog,
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. Ejemplo 4

Se hicieron reaccionar 633 partes de nonilfenol,

' diez veees-etoxilado, (indice OH 38), bajo atmbésfern de gona

inerte, con 49 partes -de anhfdrido naléico durente 2 horas o
10C2C. Despuds se agregaron 0,5 partes de hidroquinonu y se
calentdé a 180-1902¢, .

Después de 3 horas se aplicé viefo o 1o Lrompa de
agua y se agitd durimbe otras 2 horas. Iespuéu de enfi1iar
& 802C ge agregeron al diduter de deido maléico obtenido 49
partes de plrosuliito de sodio disuelbas en 200 rrtes de

agua y se ogité durinte 2 horas a 802¢, Yo disolvid en ca-

i
1
i

liente en 1600 partes de metanol y por filtracidn en calien— ,

te ge separd de lusm shles weompafientes, el riltrrdo se clari~

Ticd tretando dos veces, cada una con 60 pertes de carbdn
getivo. K1 Ffiltrado se concenbtrd todo lo posible y se obtuvo
wnz nage pestosa a temperaturs ambiente que se dis solvid bién

en dimetilformanide J que se pudo mezcler con soluciones de

poliacrilonitrilo en cralquier proporcién. Las fibras de po- |

lizerilonitrilo con wn contenido de aditivo de un 10 % muoes-
tran un excelente couportamlento antlestdtico estable a0l lg..
vedo,
Ejenplo 5

Se hicieron reaccionar 621 rertes de estearilemi-
ne, dlez veces otoxiladm, ({ndice OH 90,3) segtn el ejemplo
1, con 196 purtes de anhfdrido nsléico ¥ a continuaciédn con
550 purtes de una solueidn nouocsa al 40 4 de bisulfito g63i-
co y ee elabors.

Se agregd wna solucidn al 50 # del producto, en
dimetilformamida, en un 10 %, referido al contenido en mote~

rie sélida, en solucidn al 27 % de poliacrilonitrilo.

i
t
i
1
i
]

|
|
!
l
|

I
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Ljemplo 6

Se disolvicron 490 Partes de aleohol laur{lico,

slete veces etoxilado ({nde oOm 114,5) con 120 prries ge

trietilamina, completamente anhidra, en 200 purtes de dime-

tilformamide anhidre, Se goted lentamente una solucidn de
140 partes de anhidrido cfolico de 4oido /2~suliopropiénico,
o 602C, en 400 Purtes de dimetillormamida ¥ se siguib agi-
tendo durente 4 hoiag & 60-702C. Despuds so gepurd por Fil-
Trucidn en vaelo, 1o golucidn de dimetilform:rica obtenidg
Se mezeld en un 10 9, referido. al contenide en mierig gée

lide, con soluciones de roliserilonitrilo.

Eﬂemplo 7

Y& hicleron Teucclonor 770 puries de alcohol estenw
rilico, diez veces etoxilado, ({indice OH 73) con 49 purtes

]
de anhidrido meléico como Se ha desecrifto en ol ejeuyrle 4, 513

ventild con nitrégeno, se de jé enfriar 2 temperatura ambienri
te ¥y se mezcld con 110 partes de dimetilromii.c° Se ceresd I
entonces, en piquensg porclones, una solucidn ol e %Vde ;
metilato sbdico en metanol husta (ue terming 1 reaceidn |
exotérmica, , g
Huste terminar 1g reaceidn no debiceran coﬂmnmirse |
nés de 15 purtes de sgolucidn de metilato, 1g temperaturs
ho dehiera sobrepesar los 70°C. Terninads 1g udicidn ss
agregaron 1C0 purtes de agua Y a 302C en el plszo de 3 ho-

Tuo ge vieriieron 75 partes de una solucidn seuoste gl 50 .

de hidréxido sédico. Se'siguid ggitando hustu que 1g nlezala

ds renceibén hubo tleunzodo un pH de 7 o 8, despuls se agj-

|
|
263vié el producto en 1000 1 1tes do divetilroimanidn = 08¢
i

Y se £iltré. Ln el evaporador de cape delgndn ge oxtrajo el f
IR

agua en vucfo g 6C-802C, o continuecidn se dotorping o una



parte alicuote de la'solueién el contenido por eniraccifr !
totai de la dimetilformemida. E1 producto se agresd en un ;
10 %, referido 8l contenido en muoteria sélida, « poluciones |
de poliacrilonitrilo, , !
5. Ljemplo 8 i

Se hicieron recacclonor 770 prrtes de nleohol eﬂteﬂ{
rilico, diez vecces etoxiludo, sesmin ol gjemyldo 1 con 03 psyw§
tes de anhidrido maldico. Se agregnron 147 partes de tydime-
tilfosfito y se agitd dqurante 4 horag a 809¢. DLeupuds oo en- !

10. Juagé bidn con nitrégeno, se enfrid o 5000 y we wmregiron

224 partes de une soluclén acuocse al 20 po de hidréxido sddgi-
co. Lespubs de agitar (urenie 5 horag a 502C ge 5eutralizé '
con deido sulfirico al 20 %2, lo mezele se recogid o G020 en f
1000 partes de dimetilformamide, se T£illyd y en 2l avayaruaaﬁ
: |

15. de capa delgada se extrajo el agua. kKh una Prueha jaite
de lu solucidn gse determind en contenido medisnbe exbiuceidn

total del disolvente., Il producto ge wgregd on w1 Ll . velew

rido 2l contenido de materis 8611dy, o solucionesn e 10l Lo
crilonitrilo.
20. Ljemplo 9 7 \
Se hicieron reaccionur 649 purtes de nenilflencl, |
diez veces etoxilado, ({ndice OH 87) ¥y 98 partes ¢e anhidri«g
;
do maléico segln el ejemplo 1. ¥1 gemidster form. do oo a;ftdi
0 20-309C en una solucidn de 20 purte: de sgur, 150 purtes !
5. de metil~big—(2-hidroxipropil)-amina ¥y 04 pertes de didxida f
de azufre en 250 partes de etanol. En reaceidn ligersuente f
exotérmica se formd 1o mal diszdice dol mondster de feido ;
© @mulfomuccinlco, hesta la vewceidn totul s g2.11l8 v Curon- E
te 60U minutos e $09C; yodomebtricamente préclicamentie ya no f

30. ge pudo sprecier ningln sulfito. 5




10.

Mediombe extraceidn del disolvente on vicio e

&lgldé el mondster del fcide sulfosuccinico rore I1imidn oles—

ginogo, casl incoloro, que ge mezeld cirvecltamenbae on wn 10
reforido zl contenido en sugtencia sélida, con goiuwcionss do
poliscrilonitrilo.,
Tublo I

Resistenciu superficiul eléctrice do copolimero de
acrilonitrilo de un 94 % on peso de scrilonitrilo, ¥ .- en
peéo de ecrileto de metilo y un 1 ,» en peso de sulfonuto we-
talilico a Jos cuales se mezelaron un 10 5 en peso, referido

e la centidud total, de los entilestdticos mencionzdios en ios

LA

e jonplos:
Producto |Resisten-{Despuds |[Despuds | Despuds |[Lespuds de
del ejem~{cla ori~ {del pri jde 3 la~| de 5 lo~ {10 Lavados
plo g%?il msgg%ar v??zs vi?;s ~
Bao " 9.10% | yao13 | 91013 21013 $ 1013
1 1.0 | 7.10%0) 2,103 ] 5,107 4031
2 2,20t | 6.2010|  4.1011 3.10%1 5,101
3 2,101 | 3010300 21,1030  4.3010| 45031
4 2,00 | 8.20100 7,301} 9,2010 1.0
5 3,200 | 1.1030] 12,1010 5.,1010 3.1010
6 6.20%0 | 4,1010] 7.1010 |  5.1010] L0 ;
7 9.10%0 | 7.10%0| g,10%0 2,101 o, 1010
8 3.200°9 | 5.1010] 5.1010 5.,1040 7.3040
9 9.10%° | 7.20%0} 7.1010 §5.10100 1010

Toble IX

Resistenciu superficiol oléctriva de copolimeros

de ucrilonitrilo de un 61,6 % en peso de cerilonityiis, 17 %
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' ”\\ 2%3
&t et l £ 3
gé%‘hl“i -
¥ —,
en poso de clorure de vinilideno y 1,5 % on peso de metalile

sulfonato a los cuulor se mezelorom un 10 ;e peso, refevie

1o§.ejemplos.

19 -

.do & la.centlded total, de log anbiestdticos deccritos en

!
i
|
I

Producto | Resistencia Despuds’ Tespuds 1ogpude

dol ejem e orlginal del pri- doe 5 lo~ de 10 la-

plo e mer le- vados vados

N n Y

Sin adi- e : . .

tivo 8.1012 1013 1013 10t
X 9,1010 7.10°C 10t 5,10+
2 1.1011 7.10%0 2,107t 0,1010
3 32,1010 2,101 2,100 1, 10%¢
4 1.1011 8.10%0 7.2070 9,10
5 2.1010 2.70%0 5,100 6.10%°
6 4.10%0 3.20%0 6.107C 5ot
7 1.1012 7.201¢ 5.1010 ST
8 5.1010 5,10%° 5.10%° 7.0t
9 2,1011 1.10%1 9,10+ 1.10+"

N

O 1A

Descrlta suticifnlemente la naturoleza del inven--

to, asi como la manern de realizarlo en la prictice, debe

hucerse congtur que lag disposiciones unteriormente indica-

dug, gon susceptibley de modldlicrcelones de detallo en cuan—

to no alteren mu principio fundementel. T:umbidn Ge hucs couy

Eor que el invento corresponde a una Solic

itud do Pai.nlae,

precontude en Aloemanin, con techw 2 de Meienbre de 1071,

bejo el nmiwtro P2l 59 833.45 ucogidéndose por lo trmto s

log bencficios gue concedsn los Conveniosn Iniernuciorales en
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viéor, sienéo lo que constituye la esencia del r;ferido in-
vento.y por lo que se solicita Fatente de Invencidn por 20
aﬁos en ‘Espafia, gobre: PROCEDILTENTO PARA IA OBTENCION DX
COIGLIMLROS DE ACRILONITRILO AN”I‘ STATICOS; ¢ rocterizéndose
por lo sigulente:

1.~ Procedimiento pare la'obtencién de copolimeros
de merilonitrilo entiestdticos, en forms de cuerpos estruc—
turados, me@ianﬁe adicibn de conpuestos de actividnd :ntieg-
tética, caricterizado ﬁorque a los polimeros de ncrilonitri-
lo, antes de lg estructuracidn, se agrega de un 1 a un 20 ”
en peso, referido s la mezcla total, de compucstos do Férmu-
la géneral |

9
A—(?H—?H—O)x—c—?ﬂ—?H-B
Rp R B R

éen le que R y Rl gon diferentes y significan hidrégeno,
O
-So3he 8 ~P—0R3, donde Me significa Li, Na, K, RH, , emonio

ONMe
alquilico, Mﬁ/z, C%/Z § DH/Z’ Ry sigmifice Lidréioeno o mee
tilo, R3 signifiea un resto nlguilo Cl~65, A siguifloa res-—

tos de férmulas gencrales
0

1]
R

. , Rs

0

R6-?H-%H—C-(O-?H—?H)x—guhs—o-

0
i
R6-0H-CH-C-(o_cn..cﬁ)x_o-. 0=
. ] t ] 1
B R Ry Rop

Ry




10.

15.

- 21 =

YRPYES

Rg=CHmeCHeCom (O=CH~CIT) yomlie
! 1 t ! 1
R, R Ry Ry R,

donde R4 glgnifice un resto algquilo 01-030, R5 significa un

~ resto alquilo 03-630 ¥y R6 aignifica los restos ~COH y

002M92, gignificundo B hidrdgeno, COH, COZMe_d
0
it . )
~C=0=(CH-CH),~A ¥ X represonta nfmeros snteros
! !
Ry Ry
de 1 a 50, ‘
2.~ Procedimiento para la obtencién de copolimeros
de acrilonitrilo antiestdticos, tal y como gqueds sustancial-
mente deserito en la presente Memoria.
Lgta NMemorin consta de 21 hojas escritus o mlgui-
na por una gola cara,
B J"I(Ldl'idy . - 2 Dic' 1972
" BAYBR AKTIENGESSTLLSCHA T yom

1. QOMEZ AcEBp Y 1)}
P o Elemador L, Gosly -
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