PATENTE DE INTRODUCCION
Case N2 24.813
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sothe: :

PROCEDIMIENTO PARA ESTABILIZAR POLIMEROS'QUE CONTIENEN
HALOGENO,

Solhcitandor AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericana,
residente en Berdan Avenue Township of Wayne, Estado

de New Jersey, EE, UU. de A.

La presente invencién se rela~iona con un pro
cedimiento que comprende la proéuccién de fibras de polime-
ro de acrilonitrilo retardadoras del fuegé. M&s particular-
mente, la presente invencidn se relaciona con una nueva tec-

nologia en donde ciertos compuestos de estafio orgénico se
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; i
incorporan en fibras de polimero de acrilonitrilo que contienen dtomos de :
bromo o cloro combinados cuando dichos polimeros se hilan en himedo a

partir de soluciones de sal acuosas de los mismos,

Como se conoce bien, los polimeros de acrilonitrilo:
pueden hilarse para formar fibras sometiendo a extrusion una solucidén de |
+

dicho polimero a través de orificios de hiladores en un medio coagulante 2

solidificanté donde el solvente se elimina del material sometido a extrusiéf;a

|
para formar las fibras. El procedimiento de hilado también incluye tales -’

¢tapas subsiguientes como lavado para liberar las fibras nacientes del res';
to del solvente, estirando para orientar las moléculas del polimero en las
fibras, aflojando las fibras estiradas para &liviar esfuerzos introducidos -
en el estiramiento y secado de las fibras lavadas y, opcionalmente, rizal,
pudiendo estas etapas subsiguientes realizarse en cualquiera de diQersas |
sucesiones de procedimiento, Durante tales procediziiientos de hilado, las ;
fibras de polimero de acrilonitrilo son expuestas a elevadas temperaturas
yala 'presencia de'agua. Solventes orginicos, tales como di;xxetilformami-
da y dimetilacetamida, pueden utilizarse para formar las soluciones de --

polimeros de acrilonitrilo hacer hilados, en cuyo caso las soluciones pue-}

den extruirse en un gas caliente, tal como aire caliente, paré formar fie-
bras mediante la evaporacion de solvente por el procedimiento de hilado -;
en seco o las soluciones pueden extruirse en agua de liquido acuoso para -
formar fibras lixiviando el solvente mediante el procedimiento de hilado 5
en _hﬁmedo. Solventes de sal acuosos concentrados, tal como soluciones ~—;
acuosas concentradas de sales como cloruro de cinc, tiocianato de sodio, ' j

tiocianato de calcio, bromuro de litio, etc., también pueden utilizarse - -

para formar las soluciones de polimeros de acrilonitrilo hacer hilados, en
cuyo caso las soluciones se hilan en himedo sometiéndolas a extrusién en
agua o soluciones acuosas diluidas de las mismas sales en donde la sal ¢s

separada por lixiviacidn de la fibra naciente para formar un gel himedo.

: ’ También es conocido el incorporar aditivos en fibras
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-nitrilo. : ) |

de polimeros de acrilonitrilo durante la produccidn para diversos propdsi.’
. . 1

tos. Una de las maneras generalmente preferidas para llevar esto a cabo
es incorporar el aditivo en l2 solucidn de polimero de acrilonitrilo antes -:
P4 3 - ) iy - ”» ’
de la extrusion. Dependiendo del solvente utilizado, si es un solvente orgi«
. b

nico o un‘'solvente de sal acuoso concentrado, pueden ocurrir diversos ti«

pos de comportamiento cuando el aditivo es incorporado en solventes de PO,

.limero de todo uso, ciertos aditivos son solubles, en todos los solventes -

de polimero, ciertos aditivos pueden ser solubles en algunos e insolubles :
en otros solventes de polimero, ciertos aditivos pueden reaccionar con al-

gunos y ser inertes con otrog solventes, etc. De acuérdo con la presente -

 invencidn, como se explicard mis adelante, en donde ésteres de dialqui- -
- {

lestafio son arriesgados a la solucién de polimero de acrilonitrilo antes de!
la extrusidn, es esencial para obtener todos los resultados deseados, que l

1
el solvente de polimero de acrilonitrilo sea un solvente de sal acuoso con-'

centrado y que se utilice el procedimiento de hilado en hiimedo. ' !

De manera de mejorar la .retardaqién al fuego de las
fibras de polimero de acrilonitrilo, es conocido el hecho de incorporar aitg1
mos combinadog de bromo o cloro en dichas fibras, Diversas formas, to-

das las cuales son utilizables con la presente invencidn se utilizan corrien

temente. En una forma, compuestos aditivos que contienen 4tomos de bro-
mo o cloro, tales como f{osfato de tris-2, 3-dibromopropilo, hidrocarburos,
de parafina clorados, litex de polivinilcloruro, polibromociclohexano, etc!
son agregados a 13s soluciones de hilado de polimero de'acrilohitrilo antes

4 ’ . ’, . ‘
de la extrusidn para formar fibras. En otro forma, mondémeros etilénica-.
I

mente insaturados que contienen bromo o cloro, talesd como cloruro de vz-iL
nilo, bromuro de vinilo, cloruro de vinilideno, bromuro de alilo, dibro- »;
moestireno, bromuro de vinilideno, etc. son copolimerizados con el acri-;

3

lonitrilo para combinar quimicamente la retardacién al fuego con el acrilgi

Los estabilizantes propuestos por el arte anterior,

I ]
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‘bilizadas. Es improbable, sin embargo, que la parte estabilizante de una -

aditivos para soluciones de polimeros de acrilonitrilo que contienen halé- ,
7 H

geno para la produccidn de fibras son ya sea solubles o insolubles en el -

_solvente de polimero elegido. Si bien existen muchos estabilizantes apro- |

?

piados que son solubles en los solventes oz:gé.nicos, .ninguno es soluble en
los solventes de sal de Rein acuosos ‘inorgénicds. Generalmente, aditi- -
vos que son solubles en sales de Rein acudsas: son también solubles en - -
agua y, por lo tanto, inservibles en las fibras sintdticas debido a los pro- '’
cedimientos de tefiido y lavado. Otra desventaja con relacién a los estabi-
lizantesrque son solubles en solventes orginicos es que tienden a dejar la

fibra durante las etapas de tratamiento,

|
H
:
|
|

El problema de pérdida en el procedimiento del csta+

‘bilizante es uno muy serio. Hasta el presente, se ha propuesto utilizar - -|

estabilizantes de estafio orginico que son completamente insolubl.es en los i
solventes orginicos como as{ también los so_lvéntea acuosos inorgénicoé. 1
‘Esgsto se ha obtenido moliendo el estabilizante pafa formar un polvo fino y i
luego dispersando el polvo insoluble en la solucién de hilado de la misma !

‘manera que agentes delustrantes tal como TiO serian convencmnalmente

agregados. Como reaultado, 8i bien no ocurren pérdidas del eatabxhzantc.

las fibras producidas han sido senamente detustradas como en el caso de

TiOZ. Un método conocido para aliviar, hasta cierto grado, esta def1c1en«;
cia levementq ha sido mezclar las fibras estabilizadas con fibras no esta- -
mezcla de fibras tienda a extender su efecto a la mezcla total como en el
caso de fibras retardadoras del fuego, ya que no existe una descompo- --i
sicidn y migracién de aditivo durante la descoloracidén de fibras debido a
: i

1a luz y el calor,

i
i
i
|
|
La tecnologia requerida para producir fibras 1:.:::‘.11an-1I

tes y lustrosas del tipo descrito sin pérdidas significativas durante su pro-!

duccién no ha sido, hasta la fecha, obtenible para uso con cualquiera de loii
|

solventes conocidos para polimeros de acrilonitrilo. Seria muy deseable,
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guiente de la solucidén polimera para formar fxlamentoa.

por lo tanto, que se hallase un método que permitiese que tales fibras - - .
fueran hechas a partir de por lo menos un sisteina ‘solvente. Los solventes
acuosos inorganicos son prefcfidos debido a las dificultades de eliminar -~
solventes grgéni_cqs de los filamentos extruidos. Lbs solventes de sal Rein}

inorgénicos también son menos costosos que los solventes orgdnicos.

De acuerdo con la presente invencidn, fibras que -~
contienen halbdgeno, tales como aquellas derivadas de acrilonitrilo y con =~
mondémero etilénicamente insaturado que contiene halégeno, son estabiliza-

i
das contra deterioro y descoloracidn provocados por el calor y la luz di--

solviendo el polimero en un solvente acuoso, tal como cloruro de cinc acual
go, tiocianato de sodio, etc., mezclando con el mismo compuestos de di~-
butilestafio insolubles liquidos. El compuesto de estafio reacciona con el sal
vente del polimero para formar un sdlido dispersado muy finamente que ~-§-

tiende a permanecer con el polimero durante el hilado en himedo subsi- - |

L4 I

Solventes orginicos para polimeros de acrilonitrilo |
S . |-
no son apropiados para la presente invencidon dado que los compuestos de |

estafio empléados para el propdsito de la presente invencidn son solubles

en los solventes orginicos.

Los solventes acuosos que son itiles incluyen cloru-'
ro de cinc, los diversos tiocianatos tales como de calcio, sodio, bromuro :

de litio, mezclas de sales de la asi denominada serie "liotrépica' y otros’
t

_reconocidos en el arte, como han sido dado a conocer en lag patentes esta-

dounidenses N9s. 2,140.921; 2.425,192; 2.64_8.592; 2.648.593; - - -
2.648.646; 2.648.648; 2.648. 649 y 2.949.435. Preferiblemente, se - |
utilizan soluciones de tiocianato de sodio acuosas para los proposxtoe de 1a!

presente invencidn,

[
Fibras modacrilicas o acrilicas que contienen hald- |
geno incluyen fibras producidas a partir de polimeros en donde los mond- }

l

meros que contienen halogeno han sido copolimerizados con acrilonitrile o
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| das, tales como ftalimida de N-vinil y succionimida de N-vinil; asteres - -i

estructurados en la cadena polimera, Tales polimeros pucden incluir en
la molécula o presentar como un compuesto separado haldgeno en tina can-
tidad de 0,5 % a 30 % en peso o alin més en base al polimero. Tales fi--

bras también incluyen polimeros de acrilonitrilo donde se ha incorporado

haldgeno como un aditivo no polimérico tal como fosfato de tris-2, 3-dibr.o-;
mopropilo. Fibras-que contienen tanto halégenb polimérico y no poliméri-—J
€0 o0 mezclag de polimeros que contienen haldgeno y pdhmeros que no conn
tienen halégeno edtin previstas. Generalmente, pohmeros que contienen -
menos de aproximadamente 50 % de acrilonitrilo no son Gtiles debido a su
limitada solubilidad en solventes acuosos, Esto es particularmente cierto
en casos donde el halbdgeno es polimérico debido a que es copolimerizado
con el acrilonitrilo. Se prefiere que polimeros que contienen halégeno en
la molécula polimera puedan emplearse en la prictica de la presente in--

4

vencidn, tales como, por ejemplo, acrilonitrilo copolimerizado con cloru-

ro de vinilideno, un tercer mondmero que no contiene haldgeno tal como i

acrilato de metilo, acrilamida, etc., o un cuarto posiblemente como un -
receptor decolorante,

.

Mondmeros mono-olefinicos copolimerizables apro-

piados incluyen acidos acrilicos, alfa-cloroacrilicos y metacnhcos, los -

metacrilicos, tales como metacrilato de metilo, metacrilato de et1lo me-:

tacrilato de butilo, metacrilato de metoximetilo, metacrilato de beta-clo~

' roetilo, y los ésteres correspondientes de icidos acrilicos y alfa-cloroacr]

licos; cloruro de vinilo, bromuro de vinilo, bromuro de vinilideno, di-—-?
bromoestireno, fluoruro de vinilo, cloruro de vinilideno, l-cloro-1-bromg
etileno, metacrilonitrilo, acrilamida y metacrilamida; alfa-cloroacrilamir
da, o productos de substitucién con mono-~alquilo de los mismos; metil - ,
venil cetona, carboxilatos de vinilo, tales como acetato de vinilo, cloro--
acetato de vinilo, propionato de vinilo, y estearato de vinilo; N-vinil-imi-—

maldnicos de metileno; dcido maldico, 4cido fuméirico, 4Acido itacénicoy -
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sus esteres; carbazol de N-vinilo; furano de vinilo: alquil vinil ¢teres -

icidos sulfénicos de vinilo, tales como A¢ido sulfénico de vinilo, Acido --
sulfénico de estireno, dcido sulfdénico de metalilo, icido sulfénico de p-cta
liloxi benceno y sus sales; &4cidos etilen alfa, béta-dicarboxilicos o sus --
anhid¥idos o derivddos, tales como citraconato de dietilo, mesaconato'de |
dietilo; estireno; vinilnaitaleno; aminas heterocfclicas;terciarias vi:-'fmil-sut_s_
tituidas tales comé vinilpiridinas y viniipiridinas alquil-substituidas por ;-
ejemplo, 2~vinilpiridina, 4-vinilpiridi'na, 2-metil-5-vinilpiridina y simila '
res; l-vinilimidazol y 1-vinilimidazoles alquil-substituidos, tales como -:
2, 4-, & S-métil-l-vinilimidazol, vinil-pirrolidona, vinil-piperidona, y |

otros materiales monoméricos copolimerizables mono=olefinicos. i

|

Los compuestos de estafio que son (tiles para la pre
sente invencidn son dialquil carboxil ésteres de estaffo, mas particularmcg
te dialquil dicarboxil ésteres. Algunos de los compuestos de dibutilestafio |
que también son utilizados pueden representarse por las siguientes ecua- -

ciones:

(1) (C4Hy), Sn(O- C- CH = CH - C - OR),

|
o o !
i
f
n
!

en donde R es un grupo alquilede I' a 10 Atomas de carbono tal como --

isopropilo, butilo 6 2-etilhexil (octilo), etc,

Compuestos representativos incluyen dimaleato = - l
diisopropil eéster de dibutilestafio; dimaleato de dibutil éster de dibutilesta=~

fio; dimaleato bis ( 2-etilhexil ) &ster de dibutilestafio,
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(4) : -~ Sn - COZCZHZCOZ-—T—-———-

O

(2) (C4Hg),5n( O - G - RY),

donde R' es un grupo alquilo de 1 a 10 &tamos de carbono, tal como mec-

.tilo; etilo, propilo, etc.

Ejemplos especificos son dlacetato de dibutilestafio,

. dlpropmna.to de dlbutxlestaﬁo. dibutirato de dibutilestafio, bis(2-ctilhexa- o

noato) de dibutilestafio, dilaurato de dibutilestafio, diestearato de dlbutll--.

i
estafio y dilinileato de dibutilestafio.

|
|
|

0 o
(3) (GyH), Sn-0-C - CH = CH-C -OR
O- C - R!

O

én donde R y R' son como se ha definido precedentemente para las ecua--

ciones (1) y(2).

V . ) : ! | ¢
Compuestos representativos de esta clase son laura-
1
to maleato isopropil éster de dibutilestafio, estearato maleato isopropil -
ester de dibutilestafio, laurato maleato butil éster de dibutilestafio y este--

arato maleato butiléster de dibutilestaiio.

C4H

t

9
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- da. El estabilizante se agrega a la solucidn de hilado y se mezcla para - ol

endonden es2 a 4 inclusivey dn ejemplo especifico es maleato de di-,

butilestafo. : H :

; :
Si bien algunos de los compuestos precedentementé

indicados son sdlidos, los mismos pueden mezclarse con los otros com- -
puestos liquido de estafio para formar soluciones liquidas estables y utili- I'
zarse para la presente invencion. Generalmente, puede arribarse a la 80+
lucidn de hilédo aproximadamenie 0,5 a S,Q % del compuesto de estafo,

en peso del polimero. La cantidad sin embargo variard dependiendo del --.

. : . !
contendio de estafio del estabilizante utilizado, la cantidad de haldgeno ha-,

cer estabilizada, y el grado de estabilidad dedeado. Como se seffald ante-'
riormente, los estabilizantes liquidos se agreg"an directamente a la solu--
ci.én de hilado. Cuando el aditivo se agrega al solvente acuoso antes de --
disolver el polimero, el tamafio de particula del producto de reaccibn séiiq
do puede ser grande y resultar en dificultades de hilado y/o fibra deltistr_a}'

formar una emulsion bien dispersada del estabilizante liquido inmiscible -

en la solucidn polimera.

|
;
En la siguiente serie de etapay, se cree que el pro- ,!
ducto de reaccidn sélido primero se forma en la superficic de cada gota - .
de estabilizante, El producto de reaccidn sdlido es soluble cn estabilizan~ -
te hasta cierto grado. A medida que este solido se disuelve, una superfi--!
cie fresca del estabilizante liquido de estafio es expuesta vy se forma un - -'
reactivo més sélido. El ciclo continua hasta que se alcanzawa concentra--:
cidén critica de prbducto de reaccidn sdlido en cl estabilizante 1iquido, pi'o-l
vocando as{ la desintegracién de las particulas en material de tamafio sub-.
microscopico. Como resultado, las gotas liquidas restantes se vuelven -- |
mas pequefias, y las etapas se repiten hasta que todo el liquido se convierd
te en el producto de reaccién 8dlido finamente dividido que 'se dispersa en :
la solucién polimera. Se cree que la composicidn quimica del producto de i

reaccion en este momento es probablemente una mezcla de derivado de di-!
. : ‘ |

I

i

-
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butilestafio. En el caso de malcato de dibutilestifio y tiocianato de sodio
acuoso concentrado, se han detectado en realidad diversas formas de tio- .
cianato de dibutilestafio junto con una‘perdida del maleato como 4cido - -
maléico soluble en agua o su haloéster y el correspondiente alcohol. En -
cualquier caso, el maleato de dibutilestafio no es‘tr?l. ya més presente en su -

estado original.

La solucidn polimera que contiene el sdlido de reac-,
cion submicroscdpico y posiblemente sélido molecularmente dispersado - |
es expulsado a través de orificios de usl bafio Acuoso para formar filamen-:

H t
tos. Pequefias cantidadés de sdlido a niefudd son fisicamente perdidas du-;

]
rante las etapas de coagulacion y lavado. Como se indic6 anteriormente,

el procedimiento real de hilado en himedo no eé de manera alguna critico
para la presente invericién. Durante las etapas de hilado de estiramiento,
relajamiento, etd., tiene lugar una hidrolisis del compuesto de cstafio de i
mancra que se cree que la fibra final probablemente contiene el compuets»l

{
to de estafio como un compuesto de dxido de dialquiledtafio. !
|

~ La fibra final secada luego de haberse hilado en hi- |

medo a partir de la solucidén polimera descripta precedentemente es dpti- '
camente igual que 8i no se hubiese agregado aditivo alguno a la misma. -
Es decir, la fibra tiene un lustre normal, propiedades fisicas, etc., y -~ 1
microscdpicamente, no son visibles inclusiones sdlidas. En un caso es-~,
pecifico, un andlisis de la fibra con relacidén a estafio indicd que aproxima-
damente el 90 % de la cantidad que 8e habia agregado a la solucién polfme-E
ra se retiene en la fibra final. Un analisis adicional luego de tefiir, lavar, °
etc., demuestra una excelente resistencia a pérdidas del estabilizante du-
rante los tratamientos de fibra normal. Cuando la fibra tefiida es expuestai
a la luz ultravioleta, se obtienen una estabilidad a la descoloracidn muy - a:
buena con relacidn a una fibra de control no estabilizada como se indica eni
los ejemplos que siguen.
!
|

Los siguientes ejemplos entonces s0n ilustrativos de:
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. contenfa 1 % en peso de compuestos de estafio. Las corrientes mezcladas |

_fué de aproximadam ente- 5 minutos.

' luego de diversas etapas de tratamiento.

-11- T e

'la presente invencidn y proveen una descripcidn adicional de realizaciones

preferidas de la invencidn.

EJEMPLO 1. : :

Se prepard una solucién dé hilado consistente én + -
10 % de un copolimero derivado de 81,0 % de acrilonitrilo, 9,2 % de meta-
crilato de metilo, 9,8 % de cloruro de vinilideno, 45,0 % de tiocidnato de

-sodio y 45,0 % de aéua; La solucidn se dosificdé a tin régimen constante a

i 1 | l
un cabezal de hilado que se sumergié en uh bafip de tiocianato de dodio - -.
acuosgo.al 13,5 % mentdnido a - 32 C. Una solucidn viscosa de 20 % de - « -
maleato de dibutilestafio y 80 % de bisbutil maleato de dibutilestafio sé in-

yectd en la solucién de hilado un régimeh para proveer un copolimero que

se hicieron circular a través de mezcladorés estiticos en linea a través - |
' 1

del cabezal de hilado que contenia 2288 orificios de 200 micrones cada unq;

-

y en el bafio acuoso. El tiempo de permanencia entre inyeccidn y expulaioni

Los filamentos de gel recién formados se retiraron

continuamente del bafio, proporcionando un estiramiento en frio de apro-
ximadamente dos veces, se lavaron con agua, proporcionando un primer

estiramiento mayor de 5 veces en agua a 100 2 C, se secaron y luego se - !

!
.relajaron en vapor a aproximadamente 127.¢ C, y luego se volvieron a se-g

| car. La siguiente Tabla representa la retencidn de compuesto de estafio ~-

\

-
-

e

\
1
\
y
3
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TABLA 1 ‘
) % Compuesto 5. p.f, asu--
Después % Sn miendo 22 %Sn = )
Coagulacidén 0,211 0,96 ,
Estiramiento frio 0,202 0,92 5
Laavado 0,199 0, 905
Estiramiento en calor 0,198 0,90
Relajamiento 0,198 0,90
Fibra seca final 0,198 0,90

La firmeza al color de esta fibra estabilizada fue
tefiida con tres colorantes bisicos y comparada con un control en donde -
) ‘
se empled ningln estabilizante. Se utilizaron técnicas comines en donde -
las muestras se colocaron ¢n un ladcdmetro’(denominacion registrada) pa!-
ra el ensayo comin de firineza a la iux segun se describe en "Technical -
Manual of the American Association of Textile Chemists and Colorists', -i

g i
Volumen 38, 1962, Breve arute, las muestras tefiidas se retiraron del feo-.

dedmetro luego de exponcrse 3 un aren de carbono durante 10 horas; 20 --

horas, 40 haras y 80 horas. Cuando (a8 mucstras se descolorarm, a4 un ré-
gimen de 3 (grado cowmun de caimbio apreciable), se ohservo y no sc prup(_)_[':
ciond ninguua cxposicidn adicionar Les resultades so indican en la Tabla 5
2 en cuanto al nimerc da horas de expdsicién antes de aparecer un cnmbior
de color.

3
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TABLA 2 ' i
|
Colorante - Control no tratado Tratado,
i
Azul Calcozine
3RL <20 horas >80 horas
Azul éalcozine . '
ER - 20 horasa 40 horas !
Turquesa Calcozine -
3G . 20 horas 40 horas,

Estos colorantes se eligieron debido a que son par-
ticularmente sensibles a la luz. Los resultados indican que se obtiene una |

buena estabilizacidén con la fibra de este ejemplo,

Cuando la misma fibra se tratdo para formar una al-

fombra y se ensayd con relacidn a la inflamabilidad, se aprecid el efecto -
sinérgico de la fibra tratada con estafio. Las alfombras se ensayaron apli-|

cando dos gotas de benceno sobre la superficie y encendiendo con un fésfo-,
ro, Sila llama quema un circulo en la alfombra mayor de 3,81 cm., el en-l

sayo es negativo y se considera un fracaso. Si, por otro lado, la llama se !
extingue antes de quemar 3,81 cm. de alfombra, .entonces se indica una -
aprobacibén, Se hicieron 50 ensayos y la alfombra se clasificéd por el por--,

centaje de quemado. !

Se hicieron alfombras en tres construcciones de pe- |

80 y se ensayaron como antes. La Tabla 3 indica los resultados
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TABLA 3
i
Peso de alfombra . % Quemado E
2 . !
g/m No tratado ‘ Tratado ;
88l 35 ) ' 25 !
1085 20 7

1288 . 10 . 0

Cuando se hacen fibras agregando el mismo com- -

puesto de estafio.de este ejemplo a2 soluciones similares de copolimeros

de acrilonitrilo con cloruro de vinilo, bromuro de vinilo, bromuro de vi- i
nilideno, etc., se obtienen mejoras similares en la firmeza del color y re!

tardancia al fuego, ' i

: ‘ EJEMPLO 2.

En un experimento similar, 0, 6 % de laurato de di-
butilestafio, en base al peso del polimero, se agregd a una solucién de hi-
lado de polimero de composiciones similares como en el ejemplo 1. Mues

tras de fibra se tifiieron y se expusieron al ensayo de firmeza de color. - !
No hubo pérdidas de compuestos de estafio de la fibra al ser tefiida. En Cii
da caso, una fibra de control sin ningin aditivo cambid de color luego de : )
10 horas de exposicién, mientras que tres muestras tefiidas fueron.prr.:te-l

gidas hasta 40 horas de exposicidn en el fadedmetro.

EJEMPLO 3.

El copolimero -del ejernplo 1 se disolvid en cloruro |

de cinc acuoso al 60 % para formar una solucién conaistente en 10 % de --



10

15

20

25

30

- 15 = |
|
polfmero de la misma composicidn que en ‘el ejemplo 1, 54 % de‘
cloruro de cinec y 36 % de agua. El éstabilizante de estafio del
ejemplo 1 se mezcld en la solucibn’ para proporc1onar 2 % del !
estabilizante en base al peso del po;imgro. Se formé»una 3011
cibn turbia similar a la del ejemplo 1. Pelfculas de la solu-
cibén de hilado fueron moldeadas y boaguiadas en cloruro de i
¢ine acuoso al 15 % a 0 2 C, Luego de lavar y secar, se Obtu-
vieron peliculaé'claras que parecieron ser idénticas a las
peliculas hechas de la soluciédn de hilado del ejemplo l'coagu-
lando en tiocinato de sodio acu oso al 13 % a 0 2 C. Luego de
exposiciédn de 1la peliéula en el fadebmetro y comparada con un
contro, parecié,se; que tuve lugar una d?scglorac}én mgcho me-
nor con el polimero estabilizado,
NOTA .~

Descrita suficientemepte la naturaleza
del invento, asf como la manera de realizarlo en la préctica,
debe haéerse constar que las disposiciones anteriormente indi
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren su principio fundamental, siendo lo que constituye
la e€sencia del referido invento y por lo que se solicita Patenp
te de Introducdién por 10 afios en Espafia, sobre: Procedimientd
bara estabilizar~polimeros que contienen halégeno;_caracteri-
zandose por lo siguiente:

12,- Procedimiento para estabilizar poli%
meroé que contienen haldgeno que COmprende por 1o menos 50 % de
acrilonitrilo, caracterizado porqué se agrega a una solucién

de sal de hilado acuosa de dicho polimero un compuesto liqui-

dd orgénico de estaflo, siendo dicha sal de la solucidn de hiw--
lado reaccionable con el compuesto de estafio; tiene lugar una

reaccibn entre la sal y el compuesto de estafip; se produce un|
I

i
i

e
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compuésto de estafio sb1lido finamente dividido dispersado uni--

formemente a través de la solucidn de hilado; y se hila la

solucibén en himedo para formar un'filamento que tiene el com-

puesto de estafio dispersado en el mismo.

28.- Procedimiento segin la reivindica- °
:

cibn 12, caracterizado porque la sal es de la serie 1iotrépi—2

3a,- Procedimiento segfin la reivindica-

cibn 22, caracterizado porque la sal es un tiocianato de un
metal alcalino.

' 42,- Procedimiento segin la reivindica-

cién 13, caracterizado porque el compuesto orgénico de estafio

es un carboxil éster de dialquil estaffo. }
53,~ Procedimiento seqin la reivindica- ;
cidn 12, caracterizado. porque el compuesto de estafio es
dicarboxil éster de dialquii estafio. ) ‘
68,~- Procedimiento para estabilizar polf:
meros que contienen halbégeno; tal y como queda sustancialmentg
descrito en la presente Memoria.
Esta Memoria consta de dieciseis hojas ep

critas a miquina por una sola cara.
Madrid, 1§ L7, (g7
AMERICAN CYANAMID COMPANY,

GOREZ ACEES Y EBGBET
pe pr Firmado: 1. Geoits Forafodox

Lt
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