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Ios agentes antiestdticos son ampliamente utilizados
como auxiliares de procesado en la hilatura y tejido de fi-
bras de poliéster, poliamida y poliolefina. Se han sugerido
como acabados antiestdticos para este fin un gran nimero de
agentes hidrofilicos, fundamentalmente polioxietilenglicoles
y derivados polioxietilénicos de dcidos grasos, alcoholes gra
sos, alcoholes ciclicos, hidroxilamina, alquilaminas y alquil
amidas. Estos agentes impiden la acumulacidén de carga eléctrit
ca cuando la fibra pasa por los gufas o sobre superficies, a
gran velocidad, en el equipo de transformacidn. Los miteriales
se aplicaé sobre la superficie de la fibra durante la trans—
formacién para aumentar la conductancia superficial y evitar
asi la acumulacidn de carga estdtica. Aunque estos agentes
antiestdticos satisfacen los requisitos del acabado textil,
no proporcionan la proteccidn antiestdtica permanente necesa-
ria para ciertas aplicaciones finales tales como prendzs de
vestir, fundas de tapiceria, alfombras y similares, ya que
gson fdeilmente eliminados por el uso repetido, sacudidas, fro-
tamientos, lavados y limpiezas en seco,

Para aumentar la permanencia de los agentes antiestd-
ticos se ha propuesto que la fraccibén antiestdtica sea combi-
nada quimicamente a la composicidn formadors de fibra. Esto
puede conseguirse utilizando agentes reticulantes como las po-
liaminas que contienen segmentos de poliéter. Ia patente esta
dounidense 3.473.956 describe la modificacidn de poliamidas
mediante el uso de grupos polioxialquileno; estando dichos gry
pos quimicamente combinados a la poliamida en la cadena (poli-
mero de bloque), como grupo temminal o como cadena lateral (cq
polimero de injerto). la memoria de la patente inglesa

948.507 deseribe la copolimerizacidén de polioxietilenglicol en
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|nico) debe encontyarse presente como fase separada de manera
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el esqueleto de poliamida sustituyendo una parte de la diami-

na de bajo peso molecular que se condensa con el dcido dicarhbg

x{lico por una diamina derivada de polioxietilenglicol. De es+¢

ta forma, se obtiene un copolfmero de poliéter-poliamida o in
terpoliamida capaz de ser configurado en filamentos con una

tendencia muy reducida a acumular carga electrostdtica. Aun-

que las fibras obtenidas por estos métodos presentan propiedat

des antiestdticas a largo plazo mejoradas en comparacién con
lag fibras que simplemente disponen de un recubrimiento super;
ficial del agente antiestdtico, existen algunos inconvenien-
tes agociados a estos procedimientos. En la mayofia de los
casos, la modificacidén quimica afecta adversamente a las pro-
piedades fisicas de la poliamida asi modificada y frecuente-
mente esto va acompafiado de un aumento de la susceptibilidad
al deterioro por exposicidén al calor y/o la luz.

Los inconvenientes observados cuando se combinz la frag
citn. antiestdtica (v.g. piliéter Joon 1a estructura polimérica hain hecho
evidente la necesidad dé un método mejor para obtener unas con
posiciones antiestdticas duraderas. Algunos teorizan que si
ha de obtenerse una proteccidn antiestdtica permanente, la
fraceidén antiestdtica debe ser libre de migrar dentro de la
fibra de manera que el agente antiestdtico pueda estar cons-
tantemente regenerdndose.a si mismo sobre la superficie de la
fibra donde es necesario para unz disipacidn eficiente de las

cargas electrostdticas. Otros creen que el poli(éter alquilé~

que las particulas alargadas de poli(éter alquilénico) puedan

funcionar como conductor eléctrico dentro de la fibra. Indeper

dientemente de la razbén y sin un conocimiento completo de los

mecanismos implicados, la industria, no obstante, ha llegado
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‘raciones de la transformacién y la incompatibilidad puede dar
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a la conclusién de que el antiestdtico ideal no es el que es
"ligado" por combinacién quimica a la fibra sino mds bien el
gue se encuentra presente como aditivo,

A la vista de la aparente conveniencia de esta dltima
solucién; se han sugerido muchas composiciones antiestdticas
para mezclar con los polimeros como las poliamidas y los po-
liésteres. Por ejemplo, la patente estadounidense 3.329.557
describe el uso de alrededor de 2 % en peso o mds de un poli-
(éter alquilénico) uniformemente dispersado en un polimero
sintético hilable por fusién antes de la hilatura por fusidn
(véase también la patente estadounidense 3.475.898). También
se han sugerido los triglicéridos polialcoxilados para las
poliamidas con objeto de mejorar las propiedades antiestdticag
de los filamentos resultantes en la patente estadounidense
3.388.104. Sin embargo, frecuentemente se plantean problemas
graves con estas composiciones, debido a la excesiva volati-
lidad, falta de estabilidad témmica, fdcil solubilidad en agug
y otros disolventes e incompatibilidad con la poliamida. Ia

volatilidad y la estabilidad térmica son importantes conside-

lugar a separacién de fases durante la hilatura por fusion,
produciendo as{ dificultades de transformacidn o después de 14
fabricacién estos agentes antiestdticos suelen exudar & la

superficie dentro de un corto periodo de tiempo dejando una

pelfcula oleosa o pegajosa que comunica un aspecto y un tacto

indeseables al tejido, aumenta la tendencia a ensuciarse y de;
ja la fibra con una proteccidén antiestdtica esencialmente no
permanente.

Ias patentes estadounidenses 3.549.724 y 3.594.266

describen composiciones de copolimeros de blogque ¥y su uso en




10

15

20

25

30

-5 -

413122
los filamentos de poliamida. Ia patente 3.549.724 emplea
mezclas de poliamidas con copolimeros de bloque de poliéter-
poliamida, siendo preparados dichos copolfmeros de bloque
por una reaccidn de policondensacién de monémeros producto=-
res de poliamida, como diaminas y deidos dicarboxilicos, con
poliéteres terminados en grupos amino o sales de los mismos
y/o0 grupos carboxilo o sales amfnicas orgdnicas de los mis-
mos., Una caracterfstica esencial de esta invencidén es que el
poliéter esté terminado de manera que prdcticamente no conte*
ga grupos hidroxilo libres capaces de reaccionar con los mo-
némeros produc tores de poliamida, como el dcido dicarboxi-
lico, & través de un enlace éster. El poliéter se termina de

tal manera que solamente pueda reaccionar con los mondmeros

productores de poliamida a través de uniones amida. Ia polia]
mida formadora de fibra y el componente poliamida del copoli
mero de bloque son formados preferiblemente a partir de los
mismos monémeros,

Ahora hemos descubierto, bastante inesperadamente,
unos agentes antiestdticos duraderos mejorados capaces de
ser mezclados con poliamidas y poliésteres asi como con otrag
composiciones polimérica;. Ias composiciones antiestdticas
de ¢ sta invencién son copolimeros de bloque constituidos por
blogques de polidter y poliamida unidos 1inea1mente a través
de uniones éster. Los copolimeros de bloque, que también pue
den ser denominados poli(éter-éster-amidas), son materiales
poliméricos de peso molecular relativamente bajo, es decir,
inferior a la gama de pesos moleculares formadores de fibra,
Se mezclan fdcilmente y son compatibles con las poliamidas
¥y los poliédsteres. Siendo materiales poliméricos, su peso

molecular es tal que su volatilidad es extraordinariamente
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baja. Tambidn poseen excelente estabilida& térmica. Sin em-
bargo, lo més importante es que son fécilmente compatibles
con las poliamidas y poliésteres durante las operaciones dg
transformacién y una vez mezdados con las fibras u otros
articulos moldeados y configurados, comunican propiedades
antiestéticas permanentes, es decir, no son eliminados desw
pués de lavados y limpiezas repetidas.

Los copolimeros de bloque estén constituidos por
seguentos discretos del bloque formados por poliéter y polj
amida, dispuestos linealmente y unidos entre si a través dg
uniones éster. Las composiciones copoliméricas de esta invé@
c¢ién tienen ﬁnos pesos moleculares inferiores al intervalo
formador de fibra y presentan reqﬁisitos definidos relati-
vos a los grupos éster f anida presentes en ellos asi como
a la cantidad de poliéter combinado. El copolimero de blo-
que, constituye alrededor del 10 al 75% del peso los tlo-
ques de poliéter teniendo los segmenos de poliéter indivi-
duales unos pesos moleculares que oscilan entre 30C
10,000 aproximadamente. Preferibleﬁente, los bloques de po-
liéter derivan de polioxietilenglicoles con pesos molecu-
lares de 1000 a 5000 aproximadamente y constituyen alrede-
dor del 20 al 60% del peso de la composicién de copolime-
ro de bloque. La relacién tebrica de uniones amida/éster
dentro de los copolimeros de bloque es de 0,5-25:1 aproxi-
madamente y mds preferiblemente de 2-10:1; los valores
reales son hasta 50% més bajos. Una realizacién preferida
de esta invencién comprende las composiciones antiestéti-
cas de copolimeros de bloque en las que los blogues de po-

liamida derivan de &cidos dibasicos de peso molecular més

elevado preferiblemente &cidos grasos dimeros. El uso de

estos 4cidos introduce un segmento hidrocarbonado, de
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[cadena lineal o ramificada, en los bloques de poliamida, Em-
3p1eando esta Ultima técnica, es posible obtener composiciones
antiestdticas con excelentes permanencia y compatibilidad con
las fibras.

Ias composiciones antiestdticas mejoradas de esta in-
vencidn son materiales poliméricos de peso molecular moderado
pero inferior al intervalo de pesos moleculares formadores de
fibra, constitufdos por bloques de poliéter y poliamida uni-
dos linealmente a través de uniones éster. Ias poli(éter—éster
amidas) se mezclan fdcilmente y son compatibles con los poli=-
ésteres, poliamidas y otros materiales poliméricos y, cuando
Se incorporan a las fibras y articulos configurados, comuni~
can una resistencia permanente a la acumulacién de carga es-
tdtica. Ia superior duracién de estas composiciones antiestd-
ticas es atribuible, por lo menos en parte, al hecho de que
los copolimeros de bloque no son eliminados después de numero
gos lavados. Los agentes antiestdticos de esta invencién pre-
sentan una volatilidad extraordinariamente baja y una excelen
te estabilidad térmica. Ademds, estos copolfmeros de bloque
son poco solubles en agua y no afectan adversamente al color
de los articulos acabados. Ademds de su capacidad para resis-
tir numerosos lavados en virtud de su escasa solubilidad, tam
bién son resistentes a los tratamientos severos encontiados
durante las operaciones de teiiido.

Ia fraccidén poliamida de las composiciones de copoli-
mero de bloque se prepara haciendo reaccionar poliaminas y dci
dos polibdsicos utilizando técnicas de reaccidn convenciona~
les. Preferiblemente, los bloques de poliamida predominantes
son los productos de condensacidén de diaminas y decidos dibd-

sicos y responden a la férmula general
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Resulta evidente en la férmula anterior que la poliamida pue-

; de variar desde el simple producto de reaccién obtenido por

-8 -
413122
0 . R
HOOC - B - ﬁ - A - & - g - B -
donde R es hidrdgeno o un radical alquilo conteniendo de 1 a
18 dtomos de carbono, B es un radical alquileno conteniendo
de 4 a unos 54 4dtomos de carbono y preferiblemente de 30 a

52 dtomos de carbono, A es un radical o radicales derivado dd

una, diamina y 2z es un ndmero entero de 1 a 20 aproximadamentd

reaccidn de unmol de diamina y dos moles de dcido dibdsico

(z es igual a 1) o puede estar constituida por composiciones
poliméricas de alto peso molecular, por término medio del
orden de 10,000 o mds, El peso molecular medio de los blogues
de poliemida terminados en dcido que posteriormente reaccional
rdn con el polioxialguilenglicol estd comprendido preferible-
mente entre 1000 y 6000 aproximadamente.

El radical A es el grupo que une los dos dtomos de
nitrégeno amfnicos y puede ser un radical alquileno como eti
leno, hexametileno o similar; un radical cicloalquilenb como
ciclohexileno; un radical arileno como fenileno; y

/BN

* ¥*

\\R./
donde R es un radical divalente, preferiblemente alquileno y
los 4tomos.de nitrdgeno estardn situados en las posiciones %
para cerrar el anillo., Estos radicales se producen cuando se
condensan con el dcido dibdsico, para formar el segmento del
blogque poliamida, las alquildiaminas que contienen de 2 a 54
dtomos de carbono, las diaminas aliciclicas donde el sistema
ciclico contiene de 4 a 8 dtomos de carbono y que adicional-
mente pueden estar sustitufdas con uno o mds grupos alquilo

de 1 a 8 4tomos de carbono, las arildiaminas donde el nucleo
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aromdtico puede contener otras sustituyentes como grupos alqui
lo y alcoxi conteniendo alrededor de 1 a 8 dtomos de carbono
y las diaminas heterocfclicas donde uno o los dos dtomos de
nitrégeno aminicos forman parte de una estructura ciclica.
las diaminas tiles de los tipos citados son etilendiamina,
propilendiamina, tetrametilendiamina, pentametilendiamina,
hexametilendiamina, decametilendiamina, hexadecametilendiami-
na, siendo preferidas estas a-w -alquilendiaminas; también
son dtiles la 3,4,5-~trimetilhexametilendiamina, las diaminas
dimeras (diaminas de 4cidos dimeros obtenidos por polimeriza-
cién de 4cido oleico o 4cidos insaturados similares), p-xili-
lendiamina, p-fenilendiamina, 1-metil-2,4-diaminobenceno, N,-
N'-dimetilfenilendiamina, 1,4-diaminociclohexano, bis-(p-ami-
nociclohexil)metano, N,N'-~dimetil-1,4-diaminociclohexano,
bis~(p-aminociclohexil)metano, N,N-dimetil-1,4-diaminociclohe
xano, piperazina, 2,5~-dimetilpiperazina, isoforondiamina, N-
oleil-1,3-diaminopropano, N-coco-1,3-propilendiamina, retilen;
imino~bis-propilamina y similares.,

Para formar los bloques de poliamidas se hacen reac-—
cionar con la diamina los 4cidos polibdsicos que contienen de
6 a unos 56 dtomos de carbono o sus derivados formadores de
poliamida. Se prefiere el uso de dcidos ya que esto reduce al
minimo los subproductos indeseables que posteriormente podriany

interferir con la formacidn del copolimero de bloque y/o con

su eficacia como agente antiestdtico. En general, puede utilit

zarse cualquier deido dicarboxilico difuncional, alifdtico de
cadena lineal o ramificada, aromdtico o aliciclico y mezclas
de los mismos, Aungue pueden utilizarse dcidos conteniendo
tres o mds grupos carboxilo, se prefieren los dcidos dicarbo-

x{licos. Los dcidog dicarboxflicos dtiles contienen alrededor

T
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' generalmente alrededor de 16 a 26 dtomos de carbono y compren

de 6 a 56 dtomos de carbono., Bstos comprenden el dcido adipi-
co, dcido subérico, dcido azelaico, dcido sebdcico, decido un-
decanodioico, 4cido dodecanodioico, dcido brasilico, 4cido
tdpsico, dcidos dfmeros obtenidos por polimerizacién de dci-
dos grasos insaturados, dcido tereftdlico, dcido isoftdlico,
deido ftdlico, deido bibenzoico, gcido ciclohexanodicarboxi-
lico y similares. Los didcidos aromdticos pueden estar susti-
tufdos con uno o mds sustituyentes distintos como halégeno,
incluf{do cloro y bromo y grupos alquilo o alcoxilo contenien-
do de 1 a 8 atomos de carbono aproximadamente. ~

En una de las realizaciones preferidas, los bloques
de poliamida terminados en dcido se obtienen por reaccién de
wna diamine con un exceso de deido dibdsico con un peso mole-
cular aproximadamente tres o mds veces superior al peso mole-
cular de la diamina. Preferiblemente las diaminas son pipera-
zina y diaminas alifdticas conteniendo alrededor de 2 a 10
dtomos de carbono y los 4cidos dibdsicos son dcidos dimeros
conteniendo alrededor de 32 a 54 4tomos de carbono, Los dci-
dos dimeros o polimeros Utiles se obtienen por polimeriza-
cibén de dcidos monocarboxflicos que contienen insaturacidn
etilénica. Los procesos de polimerizacién para la preparacidn
de los dcidos poliméricos son conocidos en la técnica. Los

dcidos monocarbox{licos insaturados polimerizados contienen

den, por ejemplo, el dcido oleico, deido linoleico, deido elg
ostedrico y otros dcidos mono-, di- o poli-insaturados. Fara
obtener dcidos dfmeros, se hacen reaccionar dos moles del dci
do monocarboxilico insaturado, es decir, se dimeriza. S5i el
dcido dimero o polimero resultante contiene insaturacidn eti-

lénica, puede ser hidrogenado antes de su empleo. Ias mezclas




10

15

20

25

30

- 11 -

413122

de dcidos dfimeros pueden reaccionar con la diamina para obte
ner el bloque de poliamida. Los dcidos trimeros y tetrdmeros
obtenidos por estos procedimientos también pueden encontrar-
se presentes con el dcido dimero siempre que por lo menos alr
dedor del 75 % de la composicidn total dcida sea un deido af.
mero, las composiciones comerciales, vendidas bajo el nombre
de "Empol", que son mezclas de dcidos grasos polimerizados
con dcidos dimeros como constituyente principal, pueden ser
empleadas ventajosamente. Un dcido dimero especialmente dtil
es el dcido divdsico C36 obtenido por dimerizacidén de dcidos
grasos 018 insaturados.,

El método utilizado para la preparacién del blogue
de poliamida no'es critico y puede variar ampliamente. Pue-
den emplearse las téenicas de reaccidn convencionales cono-
cidas para la condensacidn de diaminas y dcidos dibdsicos paf
ra formar amidas, Ia reaccidn consiste generalmente en combif
nar la diamina y el deido dibdsico y calentar a temperatura
elevada, con o sin cataligador, mientras se separa continua-
mente el agua de reaccidn. las reacciones sge siguen conve-
nientemente midiendo el agua de reaccidn recogida o midiendo
el indice de adicez y/o el Indice de amina de la mezcla de
reaccién. Ia diamina y el 4cido dibdsico particulares utili-
zados y la cantidad de cada uno de ellos determina la compo-
sicidén del bloque de poliamida. Esta viene regida por la com
posicidén deseada para el copolimero de blogue final asi como
por su aplicacidén final, ,

E1l blogue de poliamida puede ser preparado indepen-
dientemente, antes del contacto con el poliéster o bien la
diamina y el deido dibdsico pueden ser agregados a la mezcla

de reaccidén que ya contiene el poliéter, con lo que el blo-

[ 4

L
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que de poliamida se forma in situ. En el primer caso, cuando
el blogque de poliamida se forma antes de cualquier contacto

con el bloque de poliéter, se calentard entre unos 150 y 220%

segin el procedimiento particular empleado, la cantidad apro-
piada de dcido dibdsico y después se agregard la diamina. Se
continda calentando y algunas veces la temperatura de reac-
¢ién asciende hasta unos 23000 pero generalmente no pasa de
250°C, Puede aplicarse vacio sobre el sistema para facilitar
la separacién del agua de reaccidn. Ia reaccidn se prosigue
hasta que la mezcla de reaccién tiene un indice de acidez de

15 a 30 y el {ndice de amina no es apreciable., Se obtienen

{ndices de acidez mds altos cuando se preparan poliamidas ter|
minadas en 4cido de peso molecular relativamente bajo. Ia po-
liamida resultante puede ser utilizada directamente, por adi-
cidn de un poliéter a la misma o puede ser conservada pata su
esterificacibn posterior conm el polioxialquilenglicol, emplean
do procedimientos normales.,

En el procedimiento alternativo, en el que la diamina
y el dcido dibdsico reaccionan en presencia de un poliéter,
las condiciones de reaccidn se controlan para potenciar al
mdximo la reaccidn formadora de amida, es decir, para favore-
cer la formacidén del blogue de poliamida y reducir al minimo
la formacidn de éster por reaccién del polioxialquilenglicol
v el acido dibdsico libre presentes en la mezcla de reaccidn,
Esto se consigue empleando unas condiciones de reaccién mode~
radas en las primeras fases de la reaccidn. Como la formacidn
de amida se produce mds fdecilmente (a temperaturas de reacciéw
nds bajas) que la formacidn del éster, la primera fase de la
reaccibn se lleva a cabo a temperaturas de hasta unos 150-

170°C, hasta que el fndice de acidez de la mezcla de reaccidn
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estd comprendido entre 15 y 30 aproximadamente y el indice de
amina no es apreciable. Generalmente no es necesario aplicar
vacio a la mezcla de reaccibén durante la etapa de formacién
de amida. Una vez que se han alcanzado el {ndice de amina y

el {ndice de acidez deseados, lo que indica la formacidn del

polimero de blogue de poliamida, se aplican condiciones de

1

reaccidn mds rigurosas (temperatura mds alta y presién reduci
da) para esterificar el polioxialquilenglicol.

Cualquiera que sea la técnica de reaccidén empleada,
el bloque de poliéter usado es preformado. Los segmentos de
poliéter proceden de polioxialquilenglicoles con pesos mole-
culares comprendidos aproximadamente entre 300 y 10,000, obter
nidos por condensacidén del nimero apropiado de unidades de
alquilgnglicol. Preferiblemente, los polioxialquilenglicoles
tienen unos pesos moleculares alrededor de 1000 a 5000, ILos
compuestos polioxialquilenglicélicos dtiles para esta inven-

cidn corresponden a la férmula

T ]
H —-O0CH,CH (CH2 e OH

i
N
donde R, es hidrégeno o un grupo alquilo de 1 a 4 dtomos de

carbono, x es un numero entero de 0 a 8 aproximadamenic e y
es un nimero entero comprendido entre 3 y 200 y repre-
senta el nimero de unidades éter periddicas. Los grupos hidrd-
xilo terminales presentes son capaces de reaccionar con los
grupos carboxilo del dcido dibdsico y de la poliamida terming
da en 4cido para formar uniones éster. El nidmero tedrico de
uniones éster en la composicidn antiestdtica de copolfmero
de bloque estd regido por el nimero de grupos carboxilo li-
bres sobre la poliamida y por el numero de equivalentes de

compuesto polioxialquilenglicélico asequibles a la reaccidn
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icon]ns grupos carboxilo del dcido dibdsico que no ha reaccio-
%nado. Ias proporciones molares del dcido dibdsico, diamina y
polioxialquilenglicol cargados deben ser tales que la rela-
cién tedrica de uniones amida/éster dentro del copolimero de
blogue oscile entre 0,5:1 y 25:1 aproximadamente y todavia
mejor entre 2:1 y 10:1 aproximadamente. Ia relacidén real pue-
de ser el 50 ¢ mds baja.

Ios compuestos polioxialquilenglicdlicos Utiles para
esta invencidén comprenden el polioxietilenglicol, polioxipro-
pilenglicol, polioxibutilenglicol, polioxietilenpropilengli-
col, polioxitetrametilenglicol, polioxidecametilenglicol y sit
milares, Los polioxietilenglicoles se obtienen fdcilmente de
proveedores comerciales bajo las denominaciones de "Carbowax"
¥y “"Polyox" o pueden ser sintetizados empleando métodos de reag
cidn conocidos. Para esta invencidn, no es conveniente gue los
polioxialquilenglicoles estén coronados o temminudos con radi
cales hasta ahora considerados como Utiles para este fin, ya
que esto destruirfa la capacidad de reaccionar con el acido
diodsico y con la poliamida terminada en grupos carboxiio a
través de uniones éster, que es esencial para los fines de
esta invencidn.

Ias composiciones antiestdticas de esta invencidén es-
tdn constitufdas por segmentos poliméricos de bloque linealmer
te unidos a través de uniones éster y se obtienen por reaccidn
de las sustancias reaccionantes apropiadas en la forma antes
prescrita. El bloque de poliéter puede constituir alrededor
de 10 a 75 % en peso, pero preferiblemente alrededor de 20 a
60 % del peso de la composicidén copolimérica total. El dcido
dibdsico se utiliza como sustancia reaccionante de referencia

y por cada equivalente del 4dcido dibdsico se emplean de 0,04 af
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0,96 equivalentes y preferiblemente de 0,5 a 0,85 equivalen-
tes de la diamina. Is cantidad de polioxialquilenglicol car-
gada se determina a partir de la ecuacidén: (equivalentes de
4deido dibdsico) - (equivalentes de diamina) = equivalentes de
polioxialquilenglicol.

Por lo tanto, el numero de equivalentes de polioxial=
quilenglicol oscilard aproximadamente entre 0,96 y 0,04 y me-
jor entre 0,15 y 0,5 por cada equivalente de dcido dibdsico.
Aunque se prefiere cargar lassustancias reaccionantes de acuel
do con la ecuacidn anterior para obtener un sistema de reac-
cibn equilibrado, no es esencial que el niumero de equivalen-
tes de deido dibdsico sea siempre igual al nimero combinado
de equivalentes de diamina y polioxialquilenglicol. Aunque se
prefieren las relaciones estequiométrieas, es posible una va-
riacidén del orden del 20 % en el nimero de equivalentes c£in
destruir la utilidad de los copolimeros de bloque, Por sgjem-
plo, para un equivalente de decido dibdsico, la carga combina-
dg de diamina y polioxialgquilenglicol puede oscilar aproxima-
daments entre 0,8 y 1,2 equivalentes o, inversamente, pueden
emplearse de 0,8 a 1,2 equivalentes de deido dibdsico cuando
el nidmero combinado de equivalentes de diamina y polioxialquist
lenglicol es 1, También es posible que la totalidad de una
sustancia reaccionante dada no pueda reaccionar, v.g. ¢l po=-
lioxialquilenglicol, de manera que aunque el sistema esté equil
librado cuando es cargado, puede no estar equilibrado cuando
ha reaccionado. Es evidente que en ningin caso reaccionarin
todos los grupos funcionales, ya que siempre existen algunos
grupos terminales; sin embargo, hay que tratar de garantizar
gue todos los componentes han reaccionado por lo menos par—

cialmente y han sido incorporados al copolimero de bloque.
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Aunque ambos grupos funcionales de la diamina, el dcido dicart
box{lico o la molécula de glicol pueden no reaccionar, por lo
menos uno de los grupos funcionales debe haber entrado en la
reaccidén, Es posible uns considerable variacidn de las sus-
tancias reaccionantes con estos copolimeros de blogue siem=-

pre que se satisfagan las condiciones previamente estableci-

)

das con respecto a la relacién de uniones amida/éster y al pol
centaje en peso de poliéter en la composicién final.

Los siguientes ejemplos ilustran la invencidn con mds
detalle pero no se dan con fines limitativos del alcance de
la misma, En estos ejemplos, todas las partes y porcentajes
se dan en peso salvo indicacidn en contrario.

EJEMPLO 1

Una matraz de reaccidn provisto de agitador, condensa+
dor, termémetro y separador Dean-Stark se carga con 273 g de
un dcido dibdsico C36 (dcido dimero Empol  1010) y el reactor
y su contenido se calienta a 160°C a 1a presidén atmosférica.
Se ajinden gota u gota 26 g de una solucidn acuosa de etilen—
diamina al 92 %, a una velocidad tal que la temperatura en la
cabeza nunca pasa de unos 100°%¢, se prosigue la reaccidn durax]
te 2 horas y durante la Ultima hora se aplica sobre el siste-
ma un vacio de 27,5" (698,5 mm) de Hg., En este momento la mez
cla de reaceidn presenta un Indice de acidez de alrededor de
30 y un fndice de amina esencialmente nulo. Se afiaden a la
mezcla de reaccidn 320 g de polioxietilenglicol (Carbowax
4000) con un peso molecular medio de 4000, a una velocidad tal
gque la temperatura del calderin se mantiene en un valor no su-
perior a 240-250°C, Esta adicidn es completa al cabo de una
hora aproximadamente y la reaccidn se prosigue durante 4 a 8

horas mis bajo vacio, durante cuyo tiempo se recogen 15,2 g de
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El producto poli(éter-éster-amida) resultante tiene
una viscosidad de 15 poises a 180°C, medida con un viscosime-
tro Brookfield ILVF (husillo n? 4 a 60 rpm) y un Indice de ucis
dez de 9,15, un {ndice de hidroxilo de 9,1 y un indice de ami4
na despreciable, Ia composicidén de copolimero de bloque pre-
senta una relacidn tedrica de uniones amida/éster de 1,0:0,2
aproximadamente, calculada sobre la composicidn. Teniendo en
cuenta el Indice de acidez, de hidroxilo y de amina, se calcu-
la unas relacidn real de amida a éster de 1:0,095.

Para determinar la eficacia de las composiciones de
copolimero de bloque como agentes antiestdticos se emplean
varias téenicas de ensayo. Como procedimiento de seleccidn
inicial se sumerge un hilo o tejido en una solucidn o emul-
sién que contiene el agente antiestdtico de copolimero de blg
que y, después de secar, se somete a un ensayo de caida de
voltaje. Aungue este método de ensayo es rdpido, cémodo y bas
tante objetivo, simplemente indica ei grado de conductividad
superficial proporcionado por el agente antiestdtico y no da
ninguna indicacidn de la duracidén de la composicidn antiestd-
tica. Se realiza otro ensayo sencillo y cdmodo con peliculas
en las que se han mezclado los agentes antiestdticos. Ias pelid
culas se cargan por frotamiento y se observa la cantidad de
polvo atraida cuando la pelicula se pone en las proximidades
de un cigarro o cigarrillo. Ia medida de la duraqién (perma—
nencia) de las composiciones antiestdticas se obtiene some=-
tiendo los hilos a 1los que se ha incorporado el agente anti-
estdtico, hilos que pueden formar tejidos, a lavados repeti-
dos v midiendo la resistencia antiestitica de los hilos o te-

jidos a diversos intervalos. Cualquier cambio en las propieda-
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des antiestdticas puede ser seguido utilizando el ensayo de
caida de voltaje o uno de los otros ensayos que han sido pueg
tos a punto para este fin, como el ensayo de adherencia elec-
trostdtica (método de ensayo AATCC 115-1969).

El ensayo de caida de voltaje preliminar se lleva a
cabo disolviendo el antiestdtico de copolimero de blogue en
butanol (4 g/100 g de bubtanol) y después sumergiendo um peso
conocido de tejido de nylon (nylon hilado nf 354 A, tipo 200,
Testfabrics Inc.) en la solucidn., Se saca el tejido y el ex~
ceso de liquido se separa escurriendo suavemente. Se repite
este procedimiento hasta que el tejido absorbe un peso de so-
lucidn alrededor de dos veces el peso seco original, Después
log tejidos se depositan planos sobre una ldmina de polieti-
leno y se dejan secar al aire durante un minimo de 24 horas,
en una habitacién a humedad constante (40 % de humedad rela~
tiva)., HEntonces se estiran unas piezas de 1 pulgada (25 mm)
de los tejidos asi tratados entre los dos contactos de un
voltimetro estdtico corriente y se aplica unma carga al hilo.
Se registra el tiempo (en segundos) requerido para que el vol
taje se disipe hasta el 50 % del valor inicial y este tiempo
X 1011 ohmios representa la resistencia del tejido., Unos va-
lores de 1la resistencia inferiores a 20 x 1013 se considaran
aceptables y wn valor inferior a aproximadamente 5 x 1013 es
superior. Un tejido de nylon 6 ensayado de acuerdo con el prg
cedimiento anterior y recubierto con la composicién de copo-
1{mero de blogue antes preparada tiene una resistencia de
3,5 x 1013,

Una pelicula de nylon 6 conteniendo alrededor de
4 % en peso del copolimero de blogque se frota con un pafio de

lana un numero dado de veces en una direccidn y se estira so
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bre un cenicero que contiene ceniza de cigarro (alrededor de
1 pulgada, 25 mm, por encima de la ceniza) para determinar el
grado de recogida de ceniza. Ias pelfculas que contienen el
agente antiestdtico de copolimero de Dblogue presentan una re-
cogida de cenizas despreciable en comparacién con unas peli-
culas de nylon idénticas que no contienen agente antiestéticor
EJENMPIO 2

Siguiendo el procedimiento descrito en el Ejemplo 1,
se repite la reaccién utilizando un polioxietilenglicol con
un peso molecular medio de 1000 aproximadamente. Ias propor-
ciones reaccionantes de dcido dimero y diamina eupleadas son
idénticas a las del Ejemplo 1. Ia composicidn de copolimero
de bloque resultante contiene 23 % en peso de poliéter y pre-
senta una relacién tebrica de uniones amida/éster de 1,0:0,2.
Basdndose en un fndice de acidez de 9, un I{ndice de hidroxilo
de 8 y un Indice de amina de 1, se calcula una relacidn de am@
da a éster de 1:1,2., Un hilo de nylon 6 conteniendo el copo-
1limero de bloque asi preparado en una proporcidén del 4 % en
peso presenta una resistencia de 1 x 1013.

EJEMPLO

De acuerdo con el procedimiento del Ejemplo 1, ce
preparan copolimeros de bloque a partir de un dcido dibdsico
036 (dcido dimero Empol 1010) y hexametilendiamina con dog
poli(etilen-éter)glicoles diferentes, En la primera reaccién,
el poli(etilen-eter)glicol tiene un peso molecular medio de
1000 mientras que en la segunda reaccidn, el peso molecular
medio del poli(etilen-éter)glicol es 4000, fn ambas reaccio~
nes la relacidn de equivalentes de deido dimero/diamina/poli~
(etilen-éter)glicol es de 1,2:1,0:0,2. Las composiciones de

copolimero de bloque obtenidas son evaluadas mediante el en-
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valores de la resistencia de 0,65 x 10'° y 6,0 x 1013, respect
tivamente.

EJENMPIOS 4-13

Se hacen reaccionar diversas diaminas alifdticas, alit
ciclicas, aromiticas y heterociclicas con el dcido dimero
Empol 1010 y un poli(etilen-éter)glicol coﬁ un peso molecular
medio de 4000 aproximadamente, de acuerdo con el procedimien=-
to del Ejemplo 1. la relacidn de equivalentes de las sustan-
cias reaccionzntes es de 1,2:1,0:0,2 (dcido dfmero/diamina/po
1i(etilen-éter)glicol)., Ia tabla siguiente contiene uma lista
de las diaminas, del porcentaje en peso del poliéter en el co
polimero de bloque y del valor de la resistencia obtenida cuan
do las composiciones del copolimero de bloque resultantes se

emplean como agentes antiestdticos del nylon.

. Poli(ebi-
, len-eter) poo:ovencia
] %llcol, 13
Bl Diamina (3 en peso) (10 -)
4 xililendiamina 51 2,6
5 1,3-propanodiamina 53 2,4
6 1,2-propanodiamina : 53 3,6
7 3,4,5-trimetilhexametilendiamina 50 2,1
8 piperazina 52 12
9 1,4-ciclohexano-bis-metilamina 51 6,1
10  isoforondiamina 48 2,6
11  N-oleil-1,3-diaminopropano 44 145
12  N-coco-1,3~-propilendiamina 46 2,3
13  metilimino-bis-propilamina 49 3,2

El copolimero de blogue preparado con 1,3~propanodiamina
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fué evaluado como acabado sobre fibra de nylon 6,6 y tereftala
to de polietileno y comunicd una excelente proteccidn contra
la acumulacién de carga electrostditica. Cuando este mismo co-
polimero de blogue se incorporé al nylon 6 en una proporcidn
del 4 % en peso, la resistencia inicial del hilo fué de 0,5 x
1013. Sometiendo el hilo a un bafio colorante falso no se des-—
truyen las propiedades antiestdticas. Después de 10 lavados a
mdquina reales y 25 lavados simulados (50°C durante 2 horas),
los valores de la resistencia obtenidos para estos hilos fue-
ron de 1,2 X 1013 y 10,2 x 1013, respectivamente. Bl pequeiio
aumento de la resistencia indica qﬁe el agente antiestdtico
presenta un alto grado de pemmanencia y es aceptable en apli-
caciones donde se requieren agentes antiestdticos duraderos.
EJEMPIO 14

Para mostrar la preparacién de estas composiciones
antiestdticas de copolimero de bloque cuando las sustancius
reaccionantes se agregan como una carga unidad, se realix¢ la
giguiente prueba: en un reactor de 20 galones (75,7 litros)
se cargan 62,3 libras (28,2 kg) de polioxietilenslicol (peso
molecular medio 4000), 53 libras (24,0 kg) de dcido dimero
036 v 4,7 libras (2,1 kg) de etilendiamina, El reactor se pur
g con nitrdgeno y se mantiene und manta de nitrégeno a 10
psig (0,7 kg/cm2 relativos). La mezcla de reaccién se calien-—
ta a 150°C ¥y se mantiene a esta temperatura hasta que se al-
canza un indice de acidez de 17. il Indice de amina en este
punto es alrededor de 2. Entonces se aumenta la temperatura de
la mezcla de reaccidn hasta 245°C y se aplica al reactor un
vacio de 20" (508 mm), Se termina la calefuccién cuando el
indice de acidez de la mezcla de reaccidn llega o 7 y el indi-

ce de amina es inferior a 1, mientras que el Indice de hidro-
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xilo es 6, Ia poli(éter-éster-amida) resultante posee excelen
tes propiedades antiestdticas cuando se utiliza como acabado
superficial de fibra de nylon y poliéster y cuando se mezcla

con estas fibras en la proporcidn del 4 % en peso. Se calcula

una relacidén real de uniones amina a éster de 1:1,2.

EJEMPLO 15

Para poner de manifiesto la capacidad de los copo-
1{meros de bloque para funcionmar como agentes antiestdticos
permenentes, se mezcla con una fibra de nylon 6 un copolimero
de bloque derivado de hexametilendiamina, un dcido dimero C36
¥y polioxietilenglicol (peso molecular 4000) como se describe
y prepara en el Ejemplo 3., La fibra contiene 4 % en peso del
aditivo antiestdtico. Los hilos preparados a partir de estas
fibras tienen una resistencia de 4,3 x 1013. Después de 10 la
vados a mdquina en une lavadora automdtica Frigidaire modelo
WS2, utilizando la posicidén de lavado y la cantidad de dever-
gente (Tide) prescritas, el valor de la resistencia es de
0,7 x 1013, lo que realmente constituye una mejora inexpli-
cable en las propiedades antiestdticas, Sometiendo los hilos
a condiciones incluso mds rigurosas (agitando en una solucién
detergente durante 2 horas a 5000) no disminuyen significativa
mente las propiedades antiestdticas y la resistencia es to-
davia de 7,5 x 1013,

Los copolfmeros de bloque de esta invencidn son
Utiles como dditivos de numerosas composiciones poliméricas
para comunicar propiedades antiestdticas mejoradas a las mez-
clas poliméricas resultantes. Se obtienen especiales ventajas
con estas composiciones cuando se mezclan con los poliésteres
y poliamidas formadores de fibra. Esto es atribuible, por lo

menos en parte, a la similitud de las estructuras del copoli-
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mero de bloque que contiene grupos amida y éster con las es-

tructuras de las poliemidas y polidsteres formadores de fibm
Tas poliamidas en las que los copolimeros de blo-
que de esta invencién son dtiles son las poliamidas lineales
sintéticas preparadas por polimerizacidén de dcidos monoaminod
carbox{licos y sus derivados formadores de amina o diaminas
y dcidos dicarboxilicos adecuados y sus derivados formadores
de amida, Estas poliamidas son conocidas en la técnica y pue
den ser obtenidas por cualguier proceso convencional de poli-
merizacién para la reaceién de los mondmeros. Ias composicio-
nes de copolimero de blogue también son Utiles con los copo-
1fmeros de poliamida hilables por fusidn. Son poliamidas es—
pecialmente dtiles la poli(hexametilenadipamida) obtenida poy
polimerizacidn por condensacidn de hexametilendiamina y dci-
do adi{pico, denominuada nylon 6,6 y la poli(caproamida) 2 ry-
lon 6, obtenida por reaccidn de condensacidn de la caprolac-
tama, Dstas voliamidas son de especial interés ya que sun
ampliamente utilizadas en la industria de las fibras para opg
raciones de hilatura por fusién y afines. Sin embargo, otras
composiciones de poliamida también pueden ser mezcladas veuig
josamente con los antiestdticos de copolimero de bloque de :
esta invencién y estas comprenden: poli(tetrametilenadipami..
da), poli(pentametilenadipamida), poli(heptametilenadipami-
da), poli(heptametilenpimelamida), poli(octametilenadipami-
da), poli(decametilenadipamida), poli(hexametilensebacamida),
poli(pirrolidona), poli(octametilenoxalamida), poli(hexameti+
lenisoctalamida), poli(2-metil-hexametilentereftalamida) y
similares, También son dtiles las poliamidas preparadas & pay
tir de piperazina y deidos dibdsicos alifdticos y las derivad

das de dcido 11-aminoundecancico y las poliamidas del tipo de
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poliurea derivadas del dcido carbénico.

Los polidsteres con los que son Utiles las poli-
(éter-éster-amidas) de esta invencibén son polimeros de con-—
densacidén obtenidos por reaccién de uno o més dioles con dci
dos dibdsicos o derivados adecuados de los mismos. Los glico-
les generalmente responden a la férmula HO—4~CH2-%HOH, donde
n es un nimero entero de 2 a 10 aproximadamente, tales como
etilenglicol, 1,3~-propanodiol, 1,3~pentanocdiol, 1,6-hexano-
diol, 1,7-heptancdiol, 1,8-octanodiol, 1,9-nonsnodiol, 1,10~ |
decanodiol y similares, Los dcidos dicarbox{licos dtiles com
prenden el dcido tereftdlico, deido isoftdlico, deido adipi-
co, 4cido sebdcico, deido succinico, deido oxdlico, écidq glu|
térico; dcido pimélico, 4cido subérico, 4cido azelaico y si-
milares, Ademds de los dioles y dcidos dicarboxilicos mds co-
mnes, otras sustancias reaccionantes que pueden utilizarse
para formar los poliésteres son el glicerol, sorbitol, penta-
eritritol, metoxipolietilenglicol, monohidroxipivalato de neo
pentilglicol, trimetilolpropano, deido trimésico, p;p'—dicar—
boxidifenilmetano, p,p'~dicarboxidifenoxietano, dcido p-car-
boxifenoxiacético y similares. Son poliésteres especialmente
Gtiles para los fines de esta invencidn el poli(tereftalato
de etileno) y el poli(tereftalato de 1,4-ciclohexilendimeti-
leno) debido a su disponibilidad comercial y a sus superiores
caracteristicas de formacién de fibra. Los antiestdticos de

copolimero de bloque de esta invencién también pueden encon-

lisulfonamidas y similares o mezclas de poliéster y poliamida
con uno o mds de estos polimeros o mezclas con fibras o hilos
de lana o algodén.

Ia cantidad .de la poli(éter-éster-amida) incorpo-
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rada a la poliamida o poliéster formadores de fibra para co-

municarles propiedades antiestdticas mejoradas oscilard apro-
ximadamente entre 0,1 y 20 % del peso de la composicidn po~
limérica total. Sin embargo, se prefiere utilizar alrededor
de 1 a 7 % en peso del copolimero de bloque con los polidste-
res y poliamidas para obtener resultados dSptimos. Cuando se
emplea en estas proporciones y cuando el copolimero de bloque
cumple las condiciones anteriormente descritas con respecto

a la relacidn de uniones amida/éster y al porcentaje en peso
de poliéster, se obtiene una excelente compatibilidad entre
las fibras de poliéster o poliamida y la composicidn antiestd
tica de esta invencién asi como una resistividad notablemente
me jorada a la acumulacidén de carga estdtica, tanto inicialmen
te como después de lavados repetidos.

En general, cualquier forma de incorporar lus com
posiciones antiestdticas de esta invencidn al polimero Fforma-
dor de fibra dard lugar a una mayor resistencia a la acumulal
¢idn de carga eléctrica. Sin embargo, es preferible que los
antiestdticos de conolimero de blogue sean mezclados directa-
mente de manera mecdnica con la poliamida o polidster rormado)
res de fibra preformados, antes de las operaciones de hilatu-
ra por fusidn o.configurado. Los copolimeros de blogue son
incorporados fdcilmente a los polimeros formadores de fibra
utilizando un equipo mezclador convencional, por ejemplo un
mezclador Banbury, un tambor giratorio o una mezcladora de
paletas Sigma y no requiere ningumn procesado o manipulacidn
especial, Pueden ser mezclados con el polimero en forma seca
o pueden ser disueltos o dispersados en un disolvente adecua-
do para su adicién al polimero formador de fibra. la composi-

cidn antiestdtica y los polimeros formodores de fibra pueden
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| pleando posteriormente una parte de esta mezcla madre para com

ser fundidos y mezclados en estado fundido, si asi se desea.
También pueden pulverizarse soluciones de los copolimeros de
bloque sobre el polimero que se ha configurado en grdnulos
esféricos, varillas o se encuentra en forma de polvo, antes
de la hilatura por fusidn o durante la misma y después de se-
parar el disolvente a itemperatura elevada y/o presién reduci-
da, el residuo de copolimero de bloque antiestdtico permunece
rd sobre la superficie para comunicarle proteccidén contra la
acumulacidn de carga electrostdtica. Los mejores resultados -
se obtienen cuando las composiciones antiestdticas se mezclan
en el seno del polimero formador de fibra. Generalmente debe |
evitarse un mezclado excesivo ya que no es necesario y puede
ser perjudicial, puesto que es posible reducir el peso mole-
cular del polimero formador de fibra y/o del copolimero de
bloque por cizalladura mecdnica y de esta forma estropear las
propiedades fisicas globales de las composiciones resultantes
El agente antiestdtico de copolimero de bloque

puede ser agregado al polfmeroc formador de fibra solo o en
combinacién con otros ingredientes de formulaciédn cono&i&ﬁs
como estabilizantes, lubricantes, plastificantes, deslééﬁﬁan-
tes, colorantes, pigmentos, cargas y similares. in algunos
casos puede ser ventajoso preparar uno mezcla madre del copo-]
1imero de bloque y cualquier aditivo adicional mezclando una
alta concentracién del aditivo con el material polimérico for

mador de fibra o wna matriz polimérica similar y después em-

binar con el polfmero formador de fibra y obtener la concen-—
tracidn deseada del antiestdtico y otros aditivos en la com-
posicidn o articulo acabado.

Estos agentes antiestdticos son utiles en una am-
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plia variedad de composiciones poliﬁéricas y no perjudican
significativamente las propiedades fisicas de la composi-
¢idén final. Ademés de las aplicaciones a las fibras, estas
composiciones también son fitiles en la produccién de obje-
tos moldeados o extruidos como varillas, barras, tubos, pe
liculas y similares. Las fibras obtenidas mezclando estas -
composiciones antiestaticas con polimeros formadores de fi-
bra en las relaciones anteriormente definidas son Gtiles pa|
ra la preparacidén de tejidos, papeles, sogas, cuerdas, cor-
deles y fieltros, entre otras aplicaciones. El uso final di}
taré el poliéste? o poliamida particular a emplear asi como
la composicidn y cantidad del agente antiestético de cepoli
mero de blogue y-otros aditivos. \
En resumen, la Patente de Invencidn que e soli]
cita deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacidn de po-
li-(éter-éster-amidas) lineales sintéticas que consiste en

hacer reaccionar un polioxialquilenglicol de férmula

Lo
H OGHZCH vy CHZQE]—- OH

y

donde R, es hidrdgeno o un grupo alquilo de 1 a 4 Atomos -

1
de carbono, X es un nimero enterc de 0 a 8 aproximadamente

e y es un nGmero entero alto, de manera que el peso molecu
lar es de 300 a 10.000 gproximadamente, con una poliamida -

predominantemente de formula

0|R R 0 0
Q I Lo I
HOOC = B = Ol = A =N = C = B = C o

Z

%
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donde R es hidrdgeno o un radical alquilo conteniendo de 1
a 18 atomos de carbono, B es un radical alquileno contenien
do de 4 a unos 54 atomos de carbono, A es un radical deriva
do de una diamina seleccionada entre el grupo formado por -
alquildiaminas de 2 a 5S4 atomos de carbono, arildiaminas, -
diaminas aliciclicas y diaminas heterociclicas y z es un mj
mero entero de 1 a 20 aproximadamente, teniendo dicha polig
mida un peso molecular de hasta 10.000 aproximadamente, de
manera que la poli(éter-éster-amida) contiene alrededor de
10 a 75 % en peso de poliéter combinado y presenta una relgl
cidn tedrica de uniones amida/éster comprendida entre 0,5:1

v 25:1 aproximadamente.

2. El procedimiento de la Reivindicacidn 1, don

de el polioxialquilenglicol es polioxietilenglicol coa un
peso molecular de 1000 a 5000 aproximadamente y la poli(éte
éster-amida) contiene alredédor de 20 a 60 % en peso de po-
liéter y presenta una relacidén de uniones amida/éster cem-
prendida entre 2:1 y 10:1 aproximadamente.

3. El procedimiento de la Reivindicacidn 2,
donde la poliamida tiene un pesoc molecular de 1000 a 6000
aproximadamente.

4. E1 procedimienté de la Reivindicacidn 3, =

donde la poliamida se prepara calentando un acido dibéasico

Yy alrededor de 0,04 a 0,96 equivalentes de diamina por equi

valente de &cido dibasico hasta que la mezcla de resccidn
presenta un indice de acidez entre 15 y 30 aproximadamen-

te, con un indice de amina inapreciable y después cargas -

polioxietilenglicol de manera que la carga combinada de dig

mina y polioxietilenglicol-es alrededor de 0,8 a 1,2 equi-

valentes por equivalente de &cido dibasico y hacer reaccipo
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nar a una teampératura de unos 240°C o més alta, bajo pre-
sidn reducida.

5. El procedimiento de la Reivindicacidn 4, do
de se emplean de 0,5 a 0,85 equivalentes de diamina y de -
0,15 a 0,5 equivalentes de polioxietilenglicol por equivale
te de &cido dibAsico.

6. El procedimiento de la Reivindicacidn 5, do
de el blogue de poliamida deriva de un 4cido dicarboxilico
que contiene alrededor de 6 a 56 &tomos de carbono y pipers]
zina o una diamina alifatica conteniendo alrededor de 2 a -
10 Atomos de carbono.

7. Xl procedimiento de la Reivindicacibn 6, do
de la poliamida deriva de una diamina alifatica que contied
ne de 2 a 10 atomos de carbono y un &cido dimero que contig
ne de 32 a 54 Atomos de carbono.

8. Il procedimiento de la Reivindicacién 3, dd
de el bloque de poliamida se prepara en presencia de poliox
etilenglicol, calentando el Acido dibdsico y alrededor de
0,04 a 0,96 equivalentes de diamina por equivalente de fAci-
do dibésico a una temperatura de hasta unos 17000, hasta -
que la mezcla de reaccidn presenta un indice de acidez en-
tre 15 y 30 aproximadamente y un indice de amina inaprecia-
ble y después aumentar la temperatura de reaccidn hasta ung
240°C o mis, bajo presidn reducida, para completar la reacH
cibn.

9. FEl proecedimiento de la Reivindicacién 8, -
donde se emplean alrededor de 0,5 a 0,85 equivalentes de di
mina y de 0,15 a 0,5 equivalentes de polioxietilenglicol -
por equivalente de &cido dibasico y la carga combinada de

diamina y polioxietilenglicol varia entre unos 0,8 y 1,2 -

[

=

=2
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£12122
equivalentes por equivalente de Acido dibisico.

10. El procedimiento de la Reivindicacidn 9, d
de el bloque de poliamida deriva de un Acido dicarboxilico
que contiene alrededor de 6 a 56 atomos de carbono ¥ pipera
zina o una diamina alifética conteniendo alrededor de 2 a -
10 atomos de carbono.

11. £l procedimiento de la Reivindicacidn 10,
donde la poliamide deriva de una diamina alifética que von
tiene de 2 a 10 Atomos de carbono y un Acido :imero que con
tiene de %2 a 54 Atomos de carbono.

12. Se reivindica por Gltimo, como objeto sobrg

el que ha de recaer la patente de invencidn que se solicity:

UN PROCEDIMIENTO ‘PARA LA PREPARACION DE POLI-(ETER-ESTER-AI
DAS) LINEALES SINTETICAS.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva, que consta de treinta Pé~
ginas mecanografiadas.

Madrid, 29 de lMarzo ce 1.973
BERIFARDO UiiGRIA

gl
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