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Procedimiento para la obtencidén de copoliamidas

aromaticas de alto peso molecular.
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BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemena, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Reptiblica Federal Alemana.
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El objeto de la presente invencidn son copolismi
das aromdticas, que contienen anillos de quinazolindip
ng, asi como los hilos y fibras fabricados de ellas,
poseyendo unss resistencias a la rotura muy altas y un

elevado médulo de elasticidad.
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Ya se conocen hilos y fibras con elevado modulo de elag,

ticidad. Se trata aqui, en primer lugar, de policondensados é

de hidroclorgro de cloruro p-aminobenzoilico (publiecacidn de
solicitud de patente alemana 1 924 736) y de p-sminobenzohi-
drazida y dicloruro de dcido tereftdlico (publicacidén de so-
licitud de patente alemaena 1 938 282). ILas fibras de estos
policondensados muestran un mddulo de elasticidad muy =alto
que en algunos casos hasta supera el médulo de elasticidad

de las fibras de vidrio. En comparacidén con las fibras de

vidrio tales fibras tienen la ventaja de un menor peso espe- |

cffico; el mbdulo de elasticidad espec{fico de estas fibras
es, por lo tanto, considerablemente superior al de las fibras
de vidrio. Lo desventajoso en estos policondensados es sin
embargo la diffcil solubilided de los productos. Para la ob-
tencidén de soluciones en disolventes orgénicos polares se le
han de agregar a estog disolventes cantidades considerables
de sales inorgdnicas (LiCl) que de los hilos terminados se ‘
han de retirar mediante lasboriosos tratemientos ulteriores,
ya que las sales reducen la estasbilidad témica de los poli~-
condensados a temperaturas mds elevadas.

Tembién se conocen hilos y fibras con elevado médulo
de elasticidad que se componen de polismidas aromaticas, so-
lubles en disolventes organicos polares, con unidades estruc-—

turales repetidas de férmula general I

0
"
~HN —@- H-C—Ar—C- I

0 o

en la que X significa la agrupacidén =C-NH- & -NHrC~ Ry ¥ Ro»
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independientes entre si, significan 01_4-alcoxi 0 grupos gl-

quilo o dtomos de haldgeno, Ry significa hidrdgeno, haldgeno,
un grupo C,_,-alquilo o alcoxi, un grupo nitrilo ¢ un grupo
COOR, é -CONRzRg ¥ Ar significe un resto aromatico bivalente,
donde R, significa hidrdgeno o un grupo C4_4-8lquilo y Ry ¥
RG’ independientes entre si, significen hidrdgeno, grupos
01_4-alquilo 0 grupos arilo.

En los hilos de policondensados de férmula I se midieron
registencias de 5-10 g/dtex y mdédulos de elasticidad entre
4000 ~ 10000 kp/mm2.

También se conocen poliamidas con unidades de quinazo-
lindiona (vease la publicacién de la solicitud de patente ale

meng 1 720 686). Estas poseen la unidad estructural repetids)

de férmula general II

0

"
¢
~ N-Y-NH~0C-Ar~CO-
O II
N X0

wHN '
Rq

donde Rq significa hidrdgeno o un resto de Cq-4-elquilo, Y
significa un resto eramgtico bivalente, compuesto de uno o
varios anillos aromdticos condensados o anillos aromdticos
que estén enlazados entre si a través de un enlace sencillo
0 a través de una agrupacidn -CO-, =CRqRq=y =O=, =S~ é =50,
gsi como sus productos de sustitueidn por alquilo o haldgeno
¥y Ar significa un resto aromatico bivalente,

Los hilos y fibras obtenidos de estas poliamidas mues-

tren resistencias entre 3,5 y 6 g/dtex y mddulos de elastici
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dad entre 1000 y 1300 kp/mm?. Is capacidad de recepcidn de |
agua de tales fibras es extraordinarismente elevada. Ascien—
de aun 9 - 13 % (medido a 20°C ¥y una humedad relativa del
aire de un 65 %).

51 se preparan ghora copoliamidas de dieminas que se
basan en los homocondensgdos I y II hubiesen sido de esperar

por el mayor shuecamiento de la estructura, una capacidad re

ceptora de agua relativemente grande y unos valores de resig

tencia y nédulos de elasticidad relativamente bajos. Sin em-
bargo, sorprendentemente se ha descubierto que sucede justa-i
mente lo contrario. Ias copoliamidas asi obtenidas muestran [
una capacidad receptora de humedad extraordinariamente baja !
de un 1 ~ 3,5 %, pero en cambio una resistencia a la rotura i
destacadamente alta entre 7 y 22 g/dtex y modulos de elasti-g
cidad entre 6000 y 14000 kp/mm2, %

Objeto de la invencidn son por lo tanto copolismidas
aromdticas de alto peso molecular que se canponen de 50 a

95 moles~%, preferentemente 70 - 90 moles=% de unidades es-

tructurales de fdérmula general I

R

1 o 0

" "
-qm-<g§>~ongzzx;<§é>~mn;oqu~c-
I
R
3
Ry

0 0
" 11
en la que X significa la agrupacién -C-NH~ & ~NH-C- , Ry ¥

R2, independientes entre si significan hidrdgeno, grupos
Cqg-alcoxi é algquilo o dtomos de haldgeno, Ry significa hi
drdégeno, haldgeno, un grupo 01_4—alquilo 0 alcoxl, un grwpoi
nitrilo 6 un grupo COOR, & CONRGRg y Ar significa wn resto f
{

aromitico bivalente, donde R, significe hidrdgeno o un gru-
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| varios anillos aromdticos condensados o anillos aromaticos

can hidrdgeno, grupos C4.4-elquilo o arilo, y hasta 5 - 20

moles~%, preferentemente 10 = 30 moles-% de unidades estructy
rales conteniendo sistemas de anillos de 2,4-(1H, 3H)-quinazo-

lindiona de férmula general

0

c\
N-Y~NH~0C~Ar~00~ II
o
//// N" Q“O

donde Ry significa hidrdgeno o un resto de Cy_p-alquilo, ¥

pignifica un resto arcmatico bivalente, compuesto de uno o

que estin enlazados entre si a través de un enlace sencillo
0 a través de una agrupacién -CO-, ~CR7R7-, -0-, -S- § -50,-,
asi como sus productos de sustitucidn por alquilo o haldgeno
¥ Ar significa un resto aromatico bivalente, mostrando las
copoliamides una viscosidad relativa en solucidn (medido en
una solucidén al 0,5 % del copolimero en dcido sulfirico con-
centrado a 25°C) de 1,5 a 4.

En el caso de que Ry, R, 6 Ry signifiquen haldgeno se
da preferencia al cloro, R5 ¥ R6 gignifican, en el caso de
que estos grupos representen grupos arilo, preferenteménte
fenilo o grupos fenilo sustituidos por cloro o grupos 01-c4~
alguilo.

Las copoliamidas de la presente invencidn estan por lo

tanto constituidas de 3 componentes:

El primer componente se compone de una o varias diemi-
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nas totalmente arométicas que corresponden a la férmula gene-

ral
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donde R1, R2, R3,y X tienen el significado arriba definido.

Como ejemplos sean mencionados los compuestos siguien-

10. tos:
H2N C-NH@
15, HyC
HaN —NH—C@NH
20.
| g
25. Cp—HN~0

O

@ @~NH—-C-@-NH
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Estas diaminas se pueden obtener segin procedimientos

conocidos, por ejemplo, por reaceldn de cloruro de dcido
3=~(4'=-nitrofenoxi)~-benzolco con la correspondiente 4-nitro- ;
anilina, en caso dado sustituida, y reduccidn de los compues
tos dinitro obtenidos, o del 3-emino-4'-nitrodifeniléter, en|
caso dado sustituido, por reaccidn con cloruro 4—nitrobenzgi
lico o bién cloruro 4-nitrobenzoflico sustituido y ulterior
reduccidn de los campuestos dinitro. Estos compuestos dini
tro se pueden obtener del deido 4-nitrofenoxibenzoico, en ca
80 dzdo sustituido, y de la 4-nitroanilina en caso dado sus-
tituida, o bién de los aminonitrodifeniléteres y el dcido
4-nitrobenzoico, en caso dado sustituido, en N-metilpirroli-
dona en presencia de P205.

E1l segundo componente se compone de una o varias dia-v

minas de férmula general

\N-Y—NHQ
H N ' Iv
c
R
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donde R y Y tienen el significado arriba definido.g“’“

Como ejemplo se indican las siguientes diaminas:

0
1"
~
1\.T'<—_C—2_>‘NH2
¢
X
1
H2N H
H.N 0
2 "
C.
N
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Cx
N
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Estas diaminaes se emplean en proporciones de 5-50 moles

~%, preferentemente en proporciones de 10 - 30 moles-%, refe-

f
rido a la cantidad total de las dlaminas empleadas, para ob-

tener hilos y fibras con resistencias a la roturs y mddulos
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de elasticidad elevados,

Estas dleminas que contienen sistemas de anlllo sw 2,4~
quinazolindiona se pueden obtener segin una proporcidn mas ans
tigua, por ejemplo, por reaccidén de ésteres de dcido 4~ 6 5-
nitroantran{lico con isocianatos aromaticos, que contienen un
grupo nitro, cierre de anillo de los derivados de Urea obtenit
dos en o-diclorobencenc/piridina (20:1), y ulterior reduccidn
de los grupos nitro (vease la publicacidn de solicitud de pa-~
tente alemens n? 1 720 686). Las miemas diaminas conteniendo
sistemas de anillo de 2,4-~-quinazolindiona se pueden obtener
por ejemplo,tsmbién segin un procedimiento modificade, por
reaccién de dcido 4~ & S-nitroantranilico con isocianatos arg
maticos que contienen un grupo nitro, cierre de anillo de los
dcidos o-ureidobenzdicos que se forman intermediarismente en
N-metilpirrolidona en presencia de P205 é, por ejemplo, en
dimetilformsmida con ayuda de fosgeno y wlterior reduceidn ca
talitica a continuacién de los grupos nitro (vease la publica
cidn de solicitud de patente alemanas ne 1 802 079 y 2 103877

El tercer componente se compone de dihaluros de decido

dicarbox{lico aramdticos de férmula genersl
Hal-0C-Ar-CO-Hal 1)

donde Hal significa 01 & Br y Ar tiene el significado arriba
indicado, siendo mencionados como ejemplo los siguientes:
dicloruro de dcido isoftdlico, dicloruro de decido tereftdli-
co, dicloruro-4,4' de dcido difenilearbox{flico, dicloruro-1,5
de dcido naftalindicarboxilico, dicloruro-2,6 de dcido nafte-
lindicarbox{lico, dicloruro-4,4' de deido difeniléterdicarbo-
x{lico, dicloruro-4,4' de acido difenilsulfondicarbox{lico,

dicloruro~4,4' de dcido benzofenondicarboxilico y los corres—
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pondientes dibromuros, asi como los productos de sustitucidn \

de alquilo y haldgeno de los dihaluros de dcido mencionados.

Como ventajosamente utilizables en el sentido de la

presente invencidn ha resultedo ser el dicloruro del scido
tereftalico.

La policondensacidn de los tres componentes descritos
se efectia segin procedimientos en si conocidos, tales como
la policondensacién de interfases, preferentemente sin embar-

go segin la policondensacidén en solucidn en disolventes orgi-

nicos polares, tales como smidas de deido N,N-dialquilcarboxi;
lico, preferentemente N,N-dimetilacetemida, § lactamas N-gl- i

quilsustituidas, preferentemente N-metilpirrolidona, o en te-!

t

tremetilirea o triamida de deido hexametilfosférico, ete. o
en mezeclas de tales disclventes aprdticos polares bajo ausen-%
cia de aceptores de acido adicionales, pero, en caso dado, en
presencis de facilitadores de la disolucidén, tales como halu-
ros alcalinos o alcalino-térreos, en caso de gque estos lleguen
a ser necesarios para mantener en solucidn las copoliamidas‘
gue se forman. La condensacidn se efectia a temperaturas en-
tre =30 y +150°C, preferentemente entre -10 y +30°C. Los tiem
pos de reaceldn pueden encontrarse entre 1 y 30 horas. El
contenido en materia sdélida de las soluciones asciende a un
5 a 40 %, preferentemente a un 10 - 25 %. Para lograr unos

productos de reaccidn del peso molecular lo mas alto posible

es conveniente emplear la suma de las diaminas y el componen-

te de dicloruro de dcido dicarbox{lico en cantidades equimo-—
lares, pero la realizacidén de la policondensacidn se puede !
efectuar en principio tembién con un exceso o defecto de di-

cloruro de gcido dicarboxflico. E1 dicloruro de dcido dicar—.

box{lico se puede agregar a la solucién o bien suspensién de
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durente un mayor periodo de tiempo. Algunas veces se reco-
mnienda, sin embargo, agregar toda la cantidad del dicloruro
de dcido dicarbox{lico en una sola vez y, preferentemente
bajo enfrismiento.

Las poliamidas se pueden hilar a hilos y fibras direc
tamente de la soluecién de policondensacidn, en caso dado deg
pués de una previa neutralizacidén del dcido clorhidrico, por
ejemplo, con 6xido etilénico, dxido propilénico & amines, o
después de precipitar de la solucidn de policondensacidn con
agentes de precipitacidén, tales como agum, alcoholes, ceto-
nes, secado y disolucién en ;os disolventes polares mencioneas
dos o en sulféxidos dislquflicos, por ejemplo, sulfdxido di-
met{lico.

El hiledo se puede realizar segin los métodos usuales
para el procedimiento de hilado en seco o en himedo. Prefe-
rentemente se hilan solucliones de poliaemids en dimetilaceta-~
mida & N-metilpirrolidona ocuyo contenido en materia sélida
de poliamide se encuentre entre 12 - 25 %. Ia concentracidn
de los facilitadores de la solucidn, preferentemente cloruro
de calcio o cloruro de litlo, se encuentra entre 3 - 12 % en
caso de que lleguen a ser necegserios. Se da preferencila a
viscosidades de las soluciones de hilado entre 500 y 1100
Poise (medido a 20°C en un viscos{metro de rotacién), si
bien también las soluciones con viscosidades hasta 2500 Poi-
se se pueden hilar sin dificultad slguna. La viscosidad re-
lativa de las poliamidas se encuentra entre ”Zrel = 1,5y 4,
preferentemente entre ﬂ? rel = W8 T3 (nedido en una solu-—

cibn al 0,5 % en deido sulfirico concentrado a 25%).

En el procedimiento de hilado en himedo se coagulan



5.

10.

15.

20...

25+

30,

se extruyen a una velocidad de 10 — 20 m/min de una tobera

de 10 agujeros (didmetro de los agujeros 0,1 mm). En el pro
cedimiento de hilado en seco se extruyen a través de la tobe
ra (didmetro de agujeros 0,1 mm) a wna cuba de hilado alimen-
tada con gire cgliente de unos 20000 ¥y los hilos que se for-
man se extraen a una velocidad de 100 m/min.

Lo esencial para la obtencién de hilos con buenas pro

piedades tecnoldgicas textiles es el tratsmiento ulterior.

Tanto los hilos hilados en himedo camo en seco se estiran '
ventajossmente previamente en agua hirviendo en una propor- E
cidn de 1:1,2 a 1:1,7 y después se lavan en agua de 6000 y ?
se secan. El estirado definitivo se efectia en un margen %

de temperaturas entre 440 y 52000 con una proporcidn de esti-

!
i
:

rado de 1:6 a 1:12.

La resistencia a la rotura de los hilos estirados se
encuéntran entre 7 y 22 g/dtex con un alargemiento de 1-3 %.
Se hallaron médulos de elasticidad de 6000 = 14000 kp/um?,
Ejemplo 1

153,2 partes en peso de 3~(p-amino-fenoxi)-2'-metil-41

~gmino-benzanilida de férmula
HQN-@-O-@—COBN NH,
/
CH3

se disolvieron junto con 10,7 partes en peso de 3-(p-amino-
fenil)~T-amino=2,4-(1H, 3H) -quinazolindiona (8 moles-%, refe-
rido a la cantidad total de diamina) en 820 partes en peso

de dimetilacetamida snhidro. A temperatura ambiente se agre

garon en 3 porciones en el plazo de unas 2 horas 101,5 partes
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en peso de dicloruro de deido tereftdlico. Termilada la adi
cidn se diluyd con 610 partes en peso de dimetilacetamida y
se siguid agitando durante 6 horas a temperatura ambiente.
Pars neutralizar el dcido clorhidrico formado se gotearon en
tonces 58 partes en peso de éxido propilénico. ILa solucidn
neutra tenfa a 20°C une viscosidad de 950 Poise. La viscosi-
dad relativa del polimero, medido en una solucién al 0,5 %
de une nuestra precipitada con agua y secada a 12000 de po-
lismida en dcido sulfirico concentrado, ascendié a 2,56. ILa
solucidén de polismidm, que tenfa un contenido en polismida
de sproximadsmente un 14 % se hild con una velocidad de ex~
trusién de 10 m/min en un bafic de agua de 20°C. Ios hilos
se estiraron previamente en agua hirviendo en una proporcién
de 1:1,3 ¥y despuds de secar se estiraron definitivamente en
un cilindro a tempersturas entre 460-47000 en proporcion de
1:9.

Se midieron las sigulentes propiedades en los hilos:
Resistencia a la rotura 9 - 12 g/dtex.
Alargemiento a la rotura: 1,5 - 2 %
Mddulo de elasticidad: 9550 + 1000 kp/mm2.

Los valores para el mddulo de elasticidad son los va

lores medios de cinco mediciones.
Recepcidén de humedad: 1,3 %.

Para determinar la capacidad de recepcidén de humedad
se lavan las fibras a 300°C, se secan y después se exponen
durante 24 horas para la recepcidn de humedsd & un clime de
20°G y wa humedad relativa del 65 %. A continuacidn se se-
cen las fibras en vacfo a 80° y la recepcién de umeédad se in|
dice como absorcidén de equilibrio en % en peso de las fibras

absolutamente secas.
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250 partes en peso de 3—(p-amino—fenoxi;—2‘4netil—4'~
aminobenzanilida y 67 partes en peso de 3=-(p-aminofenil)~T-
amino-2,4-(1H, 3H) ~quinazolindiona (25 moles-% referido a 1la
cantidad total de dismina) se disolvieron en 1560 partes en
peso de N-metilpirrolidona anhidro y a temperatura ambiente
se mezcld en porciones con 203 partes en peso de dicloruro de
écido tereftdlico. Se formé asi una solucién altsmente vis-
cosa que poco a Poco se diluyé con otras 1450 partes en peso
de N-metilpirrolidona. Después de seguir agitando durante 6
horas a temperatura ambiente se agregaron, para neutralizar
el acido clorhidrico que se forma, 37 partes en peso de hidn§§
xido cgleico y 58 partes en peso de 6xido propilénico. La so-
lucién neutra tenia una viscosidad de 1940 Poise. El conteni
do en materia sélida ascendid a un 13 %. Esta solucidn se hi
16 en himedo y los hilos obtenidos se alargaron primersmente
en sgua hirviendo en proporeidn 1:1,3 y después de secar en
un cilindro se terminaron de estirar a temperaturas entre
440-460°C en proporcién 1:7,5.

Ape1 = 1,79 (medido en una solucién al 0,05 % en 4cido
sulfdrico concentrado).

Se midieron las siguientes propiedades del hilo:
16 g/dtex.
3%
Médulo de elasticidad: 9300 + 940 kp/mm?
Recepeidn de humedad: 2,3 %.
Ejemplo 3
283 partes en peso de 3~(amino-fenoxi)-2'-metil-4'-

Resistencia a la rotura: 13

Alergamiento a la rotura: 2

eminobenzanilida, 42 partes en peso de 3-(-aminofenil)-7-ami-

no=2,4~-(1H, 3H)-quinazolindiona (15 moles~%, referido = la can
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tidad total de diamina) y 203 partes en peso de diZloruro
de dcido tereftalico se policondensaron, como indicado en
el ejemplo 1, en 1600 partes en peso de N-metilpirrolidona.
Para la obtencidn de una solucidn hilable se diluyé con 2850
partes en peso de N-metilpirrolidona. E1 dcido clorh{drico
formado se neutralizd con 110 partes en peso de éxido propi-
1énico. Esta solucién ( 7= 1100 Poise, ”Zrel = 2,79) se hi
16 en himedo (velocidad de extraccidn 18 m/min) y los hilos
obtenidos se estiraron a 440--470o en una proporcién de 1 3
10,5.

Propiedades del hilo:
Resistencia a la rotura: 14 - 18 g/dtex,
Alargamiento: 2 %,
Méaulo de elasticidad: 9200 + 850 kp/mm®,
Recepcidn de humedad: 1,7 %.

Ejemplo 4

143,5 partes en peso de 4-amino-3'-(p-aminofenoxi)-

benzanilida de formula

HéN4<::>»o1:::]-Nnoc«<::>»NHé

se disolvieron junto con 13,4 partes en peso de 3-(p-emino-
fenil)~-T-amino-2,4-(1H, 3H) -quinazolindiona (10 moles-%, refe
rido a la cantidad total de diamina) en 780 partes en peso
de dimetilacetemida y, andlogo al ejemplo 1, se hizo reaccio
nar con 101,5 partes en peso de dicloruro de dcido tereftd-
lico. Ia solucidn de poliamida diluida a un contenido en mg
teria sélida de 16,5 y neutralizada con déxido propilénico,
cuya viscosidad a 20°C era de 1975 Poise se hilé e hilos co-

mo deserito en el ejemplo 1. Estos hilos se estiraron en un
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Ejemplo 6
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cilindro a 440 = 46000 en proporecidn 1
Resistencia a la roturas 7,9 - 9,1 g/dtex,
Alarganiento & la rotura: 1,5 %,
Médulo de elasticidad: 9940 4 1880 kp/mm?,
Recepcidn de humedad: 3,2 %.
Ejemplo 5

239 partes en peso de 4-amino-3'-(p-sminofenoxi)-ben-
zanilida y 67,67 partes en peso de 3-(p-aminofenil)-T-amino-
2,4-(1H, 3H)-quinazolindiona (25 moles—%, referido a la canti-
dad total de diamina) y 203 partes en peso de dicloruro de :

dcido tereftdlico se policondensaron como descrito. La solu
cidn neutralizada se hild en himedo camo descrito y se esti~!

ré (temperatura de alargamiento: 470—51000, proporcidén de |

alargamiento: 1:12) 7 ,o1 = 2,19. E
Propiedades del hilo:

Resistencia a la rotura: 11 - 13 g/dtex,

Alargemiento a la rotura: 2 %,

Mddulo de elasticidad: 9200 + 250 kp/mm?,

Recepcién de humedsd: 2,9 %.

271 partes en peso de 4~-amino-3'-(p-sminofenoxi)-benzg
nilida y 42 partes en peso de 3-(p-aminofenil)-T-amino-2,4-
(1H, 3H) ~quinazolindiona (15 moles-% referido a la cantidad
total de diemina) se policondensaron en N-metilpirrolidona
con 203 partes en peso de dicloruro de tereftalasto. La solu
cién de polismida diluida y neutralizada con 6xido propilénll
co, cuya viscosidad ascendié a 1330 Poise (7 rel = 2:85)

se hild en himedo. ILos hilos se estiraron a 480-490°C en ;

proporeidn 1 : 11,8 ~ 12,1. En estos hilos se midieron las
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siguientes propiedades:
Resistencia a la rotura: 15 - 17 g/dtex,
Alargemiento a la rotura: 1,6 - 2 4,
Médulo de elesticidad: 8700 + 1300 kp/mm2,
Recepeidn de humedad: 1,8 %.
Ejemplo 7

266 partes en peso de 4-smino~3-metil-3'~(p-aminofe-

noxi)-benzanilida de férmuls
HZN@O@-NHOCQNHZ
CH,

¥y 53,6 partes en peso de 3-(p-aminofenil)-T-smino-2,4-(1H,
3H)-quinazolindiona (20 moles~%, referido a la cantidad to-
tal de diemina) se disolvieron en 3620 partes en peso de N~
metilpirrolidona y se policondensaron con 2203 partes en pe~
so de dicloruro de tereftalato. Se diluyd como descrito, se
neutralizd y se hildé en himedo. Los hilos se estiraron en
una proporeidén de 1 : 8 - 10.
Propiedades del hilo:

Resistencia a la rotura: 10 - 12 g/dtex,
Alargemiento a la rotura: 1,5 %,
Mbdulo de elasticidad: 10700 + 450 kp/mm2,
Capacidad de recepcidén de agua: 2,1 %.
E;jemplo 8

282 partes en peso de 4-amino-3'-(2"-cloro—~4"-amino-
fenoxi)-benzanilida de fdérmula

HeN@O-@-NHOC-@-NHZ
c1
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y 53,6 parte; e; peso de 3-(p-sminofenil)-T-gmino-2,4~{1H, 3H)
-quinazolindiona se policondensaron, como detallademente des-—
crito en el ejemplo 1, con 203 partes en peso de dicloruroc de
dcido tereftdlico. ILa solucidn diluide y neutralizada con
$xido propilénico se hild en himedo. ILos hilos resultantes
se estiraron a unos 49000 en proporcién 1 : 9 - 10, Se apre-
ciaron las sigulentes propiedades en los hilos:
Resistencia a la rotura: 9 ~ 11 g/dtex,
Alsrgemiento a la rotura: 1,5 - 2 %,
Médulo de elasticidad: 8900 + 800 kp/mm?, |

Recepcidén de humedad: 2,0 %.

~-NOTA -~ .
Descrita suficientemente la natursleza del invento, asf!
camo le maners de realizarlo en la préactica, debe hacerse |
constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son i
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte~
ren su principio fundemental. También se hace comstar que
el invento corresponde a uns Solicitud de Patente, presentaéa
en Alemania, con fecha 4 de octubre de 1972, bajo el nimero
P 22 48 663.1, acogigndose por lo tanto z los beneficios que

conceden los Convenios Internacionsles en vigor, siendo lo

que constituye la esencia del referido invento y por lo gque

bre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COPOLIAMIDAS ARCMATI-
CAS DE ALTO PESO MOLECULAR; caracterizéndose por lo siguiente
18,- Procedimiento para la obtencidn de copoliamidas

aromgticas de alto peso molecular, que se componen de 50-95

moles-% de unidades estructurales, de fdmmula general I:
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en la que X significa la agrupacidn 9 $ 9 y Ry ¥
~C—NHe ~NH-C—

R,, independientes entre si significan hidrégeno, grupos Cq_,-

alcoxi 6 alquilo o dtomos de haldgeno, Ry significa hidrdgeno,
halégeno, un grupo Cy_y-alquilo o alcoxi, un grupo nitrilo, &
un grupo COOR, é CONRgRg ¥ Ar significa un resto aromatico bi
valente, donde R, significa hidrogeno o un grupo Cy_s-alquilo
y R5 y RG’ independientes entre s{ significan hidrdgeno, gru~
pos 01_4-a1quilo o arilo, y hasta 5 - 50 moles—%, preferente-
mente 10 ~ 30 moles-% de unidades estructurales conteniendo

sistemas de anillos de 2,4~(1H,3H)-quinazolindiona de férmula

general
0

"
C\
N-Y-NH-00-Ax~CO~

c
N II

~HN 1
Rq

donde Ry significa hidrdgeno § un resto de C, ,-slquilo, Y sig
nifica un resto aromdtico bivalente, compuesto de uno o variog
anillos aromdticos condensados o anillos aromdticos que estén
enlazados entre si a través de un enlace sencillo o a través

de una agrupacién ~CO-, ~CRqRq=y ~O=, =8~ 6 -S0,-, asi camo

sus productos de sustitucidén por alquilo o haldgeno y Ar sig-
nifice un resto aromdtico bivalente, mostrando las copoliami-

das une viscosidad relativa en solucidén (medido en una solu-

.

3
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cidn al 0,5 % del copolimero en dcido sulfirico concentrado ;

a 25°C) de 1,5 a 4, caracterizado porque se policondensan di

haluros de acido dicarboxilico aromdticos, de férmula general

HalOC-Ar-COHal, |

en la que Hal significa Cl § Br y Ar tiene el significado
arriba detallado con 50 a 50 moles=-% de dieminas de 2,4-(1H,
3H)=quinazolindiona de férmula general:

0 !

1" =

o3 '

\‘N-YANHQ %

[} H

o :

X !

HN ' ’

2

Ry

en la que R7 e Y tienen el significado arriba detallado ¥y
50-95 moles~%, en cada caso referido a la cantidad total de

diamina, de diaminas sromdticas de formula ganeral:

Ry
HZN«<é§>r01:::]:X-<EFS>—NH2
o _
2
Ry

en la que X, R1, R2 ¥y R3 tienen el significado arriba deta-
llado, en disolventes organicos polares a temperaturas entre
-30 y + 150°¢C.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte-

rizado porque como disolventes organicos polares se emplean

amidas de acido N,N-dialquilcarboxilico.
38.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, caractgi

rizado porque como disolvente organico polar se emplea N,N-di
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metilacetemida.

48,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque como disolventes orgsnicos polares se emplean
lactamas N,N-glquilsustituidas.

58,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque como disolvente organico polar se emplea N-me-
tilpirrolidons.

62,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte
rizedo porque como disolvente orgdnico polar se emplea triami
da de doido hexametilfosférico.

78.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte
rizado porque camo disclvente orgénico polar se emplea tetrag
metildrea.

8¢,- Procedimiento para la obtencidn de copoliemidas
aromdticas de alto peso molecular, tal y como queds sustan-
clalmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 23 hojas, escritas a mdquina

por una sola cars.

Maarid i § FEB 1974
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