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lfavorrde:

SUN VENTIURES, INC.
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240 Radnor-Chester Road, St. Davids,

Pensilvania 19087, U.S.A., relativa a:

"PERFECCIONAMIENTOS EN LOS PROCEDIMIEN-

- T0S RELATIVOS A COPOLIMEROS DE BLOQUES"

Inventor: Robert M. Thompson

Prioridad: Solicitud de patente en U.S.A., no
415.583 de fecha 14 noviembre 1973.
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Antecedentes de la invencién

Es conocido que ciertas poliamidas importanies'co-
mercialmente, tales como el nylon-6, tienen excelentes prb-
piedades fisicas en muchos aspectos. Sin embargo, para cier-
tos géneros de aplicacién textil y productos similares prepg
rados de tales nylons son algo deficientes.por lo que se re-
fiere a la absorcién de humedad. Esta caracter{stica es im-

portante debido a que segin la Encyclopedia of Polymer

Science & Technology, Vol. 10, seccién "Polyamide Fibers",

la absorcién de humedad determina el rdpido secado, los fac-~
tores de comodidad, la facilidad y el coste del teﬁidb y la
"mano" o "tacto" del género. Para superar esta deficipncia

de absorcidn de humedad se’han hecho muchos intentos pero,

hasta la fecha, ninguno ha sido comercialmente éfortﬁnado. -

Se revels aquf ln preparacién y uso de un nuevo cg
polimero de bloques que puede convertirse en una fibra gque
tiene propiedades de absorcién de humedad superiores a las -
de la poliamida utilizada comerclalmente, tal como el nylon—
-6 Este nuevo copolimero de bloques estd compuesto por cier
ta_poliamida N por cierta poli(oxa-amida), dorprendentemen=-
tey la incorporacién de oierta poli(oxa~-amida) en cierta poli
amida no afecta adversamente las muy deseables propiedades,

para constituir fibras, de la poliamida y mejora ademds subg
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tancialmente su propiedad de absorcién de humedad, Ademds,

el copolimero puede dotarse de la forma deseada por extru-
8ién, moldeo de inyeccidn y otros métodos bien conocidos de

conformacidén de los termopldsticoS. = = = = = = = = = = =« « o

-

De manera general,Hlos copolimercs que contienen
1a funﬁidn amids, es decir ~N- -, pueden formarse por fusién
de dos poliamidas. Asf, cuando se mezclan dos poliamidas di-
ferentes y se calientan por encima de sus puntos de fusién,
se forman copolfmeros. Este proceso es también conocido como
"mezclado con fusién". Sin embargo, el tiempo en que los po=-
1imeros se méntienen a ua temperatura superior a sus pun%os
de fusién tiene un profundo efecto sobre la estructura reéul
tante. Cuando empieza el mezclado a elevada temperatura, la
masa es una mezcla fisica de dos compuestos diferentes pero,
gradualmente, a medida que sigue el calentamiento y el mez-
clado,'ia mezcla se convierte en un copolimeré caracterizado
como copolimero "de blogques". Sin embargo, si prosigue el
mezclado y el calentamiento, disminuye la longitud de los
"bloques" j aparecen secuenclas "alternantes". 5i el mezcla-
do y el calentamiento tienen lugar durante un tiempo sufi-
ciente, desaparece la mayor parte de 1los "bloques" y existen
predominantemente secuencias "alternantes". Actualmente no
se conoce forma directa alguna de determinar las secuencias
de cadena de tal polimero, pero existen métodos indirectos
que se revelan en detalle a continuacién. La descomposicién
controladﬁ de tal copolimero proporcionard todos los compo-

nentes identificables que constituyen el copolimero pero no
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indicard las secuepciasS. = =~ = = = = = = e e, - -

Como se infiers de la exposicidén antérior, las ex~
presiones "de bloques" y "alternantes' pueden'aplicarse'er:g

neamente con faojilidad, = = = = = = = = = = = - - oo lao

Sin embargo, fecilita la caracterizacién de un po-
l1fmero y/o copolimero el considerar sus materiales de:ﬁarti-
da y los métodos utilizados para preparar los polimerps. Ast,
por -ejemplo, si se trata adecuadamente caprolactama
ZTbo(cH2)5N§7 el polfmero resultante es HO[ﬁO(OHz)sNﬂ7£H. |
nylon-6 o un homopolfmero. E1 dltimo puede denominarse homo=
polimero. Asf, el ¥ltimo es una moldoula en forma de ‘cadena

compuesta por unidades repetitivas de especies de bajo peso

-molecular; no es un polimero "de bloques" ni un polfmero "al

“ternante". Por anslogfa, un copolfmero est{ compuesto por
dos unidades monoméricas, es decir que cada unidad monoméri~
ca podrfa por sl misma formar un homopolfmero. As{, por ejem
Plo, un copolimero de butadienc-estireno esté\céﬁpuesto por
butadieno, que podria formar un homopolimero de butadieno, y

por estireno, que podrfa formar un homopolimero de estireno,

- ¥.el copolimero de butadieno(a)-estireno(b) tendrfa una se-

cuencia alternante. La secuencia podria ser una estructura
"-abababab-". Esta ltima tiene una disposicién alternante
regularmente. Otras posibles disposiciones de copolfmeros al
ternantes son "aleatorias", es decir -cdcacddcccddcdcdcc—,"y
de "secuencias corta", es decir -eefffeeffeeefffee-. Son ejég

plos de tales copolimeros alternantes los siguientes: EL

Chemical Abstract 88764f, Vol. 70, 1969 (patente japonesa
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28.837/68) revela un copolimero alternante que tiene propie-
dades de retencién de humedad, preparado a partir de (a) sal
de H2N(CH2)3O(CH2)3NH2 (denominado también diamina 303) y
deido adfpico y (b) la caprolactama monémero. En el Journal
of Polymer Science, Vol. XXL, pédginas 237-250 (1956), "Some

Isomorphous Copolyamides", de Cramer et al., describe méto-
dos para preparar polimero 303-6, asf como sus propiedades

resultantes, = = = = = = = = = - - .- - - - . ..~ - .- -a-

Puede originarse un copolimero de blogues cuando
se trata adecuadamente una mezcla de polimero "A" y de poli-
mero "B", ambos de los cuales contienen amidas. As{, el copg
limero resultante de bloques contiene cadenas relativamente
largas de una composicién quimica particular, estando separa

das las cadenas por un polimero de composicién quimica dife-

rente, lo que se indica esquemdticamente asf{: [ AT B T A}

n copolimero de bloques puede también contener cadenas rela
tivamente largas de wna composicién quimica particular pero
en este tipo las cadenas estdn separadas por tn "grupo de

acoplamiento" de bajo peso molecular, lo que se indica esque

mdticamente asf¢s | A I B|] A | . Cada una de las mencionadas

cadenas poliméricas, es decir A y/o B, puede ser un homopoll

mero o un copolimero alternanig. = = = = = = = = = = « = - -

La patente U.5. 3.514.498 revela tambhién un copolf
mero (alternante) de blogues, preparado a partir de dos polf
meros, a saber (a) un polimero que resulta de la sal de dia-
mina de dxido de polietileno y deido adfpico y épsilon-capro
lactama y (b) poli-épsilon~capramida (nylon-6). La patente
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U.S. 3.549.724 revela también un copolimero (alternante) de
bloques preparado a partir de (a) polfmero preparado a par~
tir de adipato diaménico de 6xido de polietileno y é&psilon-
-caprolactama y (b) nylon-6 § nylon-6,6. La patente U.S.
3.160.677 revela un copolimero de bloques preparado de (a)
un polfmero preparadc de oxalato de dibutilo [IbOOC4H9)2_7 ¥

una diamina y (b) policaprolactama. = = = = = = = = = = = -

Contrariamente a las previsiones basadas en la téc
nica anteriormente expuesta, se ha hallado ahora que es posi
ble preparar una composicién que comprende un copolimero de -
bloques de poliamida y poli(oxa-amida) que tiene wna excelen
te absorcidn de humedad. Adem4s, las fibras del copolimero
tienen propiedades generales substancialmente equivalentes a

las de los nylons tales como el nylon=6. = = = = = = = = = -

- Resumen de la invencién

la presente invencién reside en la preparacién y
uso de una nueva composicién. Esta nueva comp;sicidn tiene
utilidad como fibra y como otros articulos. La composicién
es un copolimero de bloques de cierta poliamida y de cierta
poli(oxa-amida). La porcién poliamida de la molécula es un
radical bivalente de una poliamida hilable en fusién. Ia por
cibn poli(oxa—aﬁida) de esta moldcula contieve un'enlaceHogi
geno, por ejemplo -R-0-R-;, y un enlace amida, es decir -ﬁ-&-.
La siguiente forma estructural repstitiva reﬁresenta la com~

posicién preparads y utilizada segin esta invencién: = = = =
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R1R2 R2R1 0 0
H R . H " radical bivalente
—N-CHQ-C—C—O~C~C—CH2-N-C-R4—C— de poliamida hila
H} ! H ble en fusién
Ry R
3 73
- ¥
en lacual = = = = = = = = . n - - - e ... - .-
R1, R2 ¥y R3 se eligen del grupo compuesto por H,
alquilos con C1-C10 e isoalquilos con
03“010! “““““““““
_R4 se. elige del grupo compuesto por alquilenos con
00-010 e isoalquilenos con 03—010, - -
e .

)
1]
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El peso molecular del anterior copolimero de bloques es de

w08 5,000=100,000s = = = = = = = = = = = = = N = — - -

Descripeidn

Como se ha indicado anteriormente, una porcién de
la nueva composicién es un polfmero hilable en fusién. La ex
presién "hilable en fusidén" se refiers a un proceso en el
cual el polimero, una poliamida, se calienta por encima de
su temperatura de fusién y, mientras estd fundido, se fuerza
a través de una tobera de hilar o hilera. Esta ltima es una

placa que contiene de uno a muchos millares de orificios, a
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través de los cuales se fuerza el polimero fundido bajo pré—
sién. EL polimero fundido es un filamento continuo y, segﬁﬁ-
el nimero de los orificios, pueden formarse muchos filaﬁénf
tos al mismo tiempo. Los filamentos fundidos se enfrian;.sé"
solidifican, se hacen converger y finalmente se recogenien

una bobina. Esta técnica se describe con mayor detalle'enrla

Encyclopedia of Polymer Science & Technology, Vol. 8., -
"Man-Made Tibers Manufacturg", = = « = = = = « « « « - -ﬁ~:g

Bi se extruye una sola fibra, como en el caso en
que se destina al tricotado de calceteria, el producto se'dg

noming "monofilamento'. Cuando el producto debe convertirse

" en género por tricotado o por tejido, el numero de moﬁofiia—

mentos es del orden de 10-100. Tal producto se conoce como
"hilo multifilamento”. Los hilados o hilos para la aplica-
cibén industrial, tales como para la fabricaciédn de cuerdaa..
contienen usualmente desde varios centenares a un millar o
més de filamentos. Cuando las fibras se utiliza§ para consti -
tuir un hilo retorcido, es decir un hilo formado por retorei
do conjunto de cortas longitudes de fibras, como sucede en
la téenica del z2lgodén, el nimero de crificios_puede ascen-
der a decenas de millares. El material extrufdo se corta a
trozos de una longitud del orden de 1-5 pulgadas (aprox., 25
a-125 mm) para producir fibra "cortada". Esta fibra cortada
se convierte en hilo retorcido de la misma manera que el al-
goddn. El polimero preparado y utilizadoc segin la presente
invencidn puede serlo en las formas mencionadas por medio de

los varios métodos que se revelan en la presente., = — = - =
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‘Ademds, los polimeros preparados y utilizados se- .
gin la presente invencién pueden emplearse para preparar gé-
neros no tejidos, Los "géneros no tejidos" designan un mate-
rial utilizado como género fabricado sin tejer y, en particu

lar, que tiene fibras textiles aglomeradas o estratificadas

conjuntamente por resina, caucho o plédstico adhesivos o

afieltradas conjuntamente bajo presién. Se describen con de-

talle muchos de tales métodos en Manual of Nonwovens, Prof.

Dipl-Ing y Dr, Radko Xrema, Textile Trade Press, Manchester,

‘Inglaterra. = = = = « = = « & = - .- ..o - - - -

Las poliamidas que son cristalizables y que tienen
por lo menos una diferencia de 302C entre el punto de fusién
y la temperatura a la que el polimero fundido sufre descompo
sicién pueden hilarse en fusién. Son ejemplos de poliamidas
hilables en fusién los siguientes: nylon-6,6 /conocido tam-
bién como poli(hexametilenadipamida)7/; nyloﬁ-6,10 /poli(hexa
metilensebacamida)/; nylon-6 Lﬁoli(pentametilengarbonamidax7;
nylon-11 /poli(decametilencarbonamida)/; MXD-6 /poli(metaxi
lenadipamida)7} PACM-9 éﬁis(para—aminociclohexil)metanacela—
mida7; PACM-10 /bis(para-aminociclohexil)metansebacamida/ y
PACM~12 /Bis(para-aminociclohexil)metandodecanoamida/. Otras

poliamidas se indican en la Encyclopedia of Polymer Science

& Technology, Vol. 10, secoién "Polyamide Fibers", tabla 12.

Los métodos para preparar estas poliamidas son bien conoci-

dos y se hallan descritos en numerosas patentes y revistas.-

Ia porcién poli(oxa-amida) de la composicién puede

prepararse por medio del siguientes esquema generalizado: -
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A BBy RoR,
(1) N=C-C=C + H,0 ey N=(C-C=~C~0-C-C~CN
g 2 H' 'H
3 R3 R3
(1) . : (11)
: Ry BOR,
(2) (II) + Hy ———m M{Q-CHz-g-g-o-g—g-CHz—NHQ
(IID)
L By BRy
(3) (III) + HOOCR,COOH —» {OOCR,C00Q) (NH CH -C—C-O-—C-C-CH -NH, )
4 4 gy o vg 2 3
. R .
3 R,
(1v)
~H,0 1}1R2 Ry -, 9 9 ]
vy __Z 5 NH=CH ;~C~0-0-0~C~CH,~N-0-R ,—C
H ' H
Ry By
7 LY
(VI)

Ia reaccién (1) se denomina frecuentemente'"ciano-
etilacidén", particularmente cusndo R1—R2 3—H, estas R pue—

den también ser alquilos con C4=Cip © isocalquilos con ¢.-C

3 710°
Las giamlnas del tipo (II) se hallan comercialmente. R 4 puede
ser.uno de los siguientes: alquilenos con 01-010 e isoalqui~
lenos con C3~C1o. La reaccidn (2) es una hid?ogenacién. La
reaccién (3) es la reaccién entre un didoido y una diamina

que origina una sal, La reaccién (4) se denomina frecuente-



mente "polimerizacidén de condensacién". En este caso, la uni
dad repetitiva contiene unos pocos Adtomos menos que el moné-
mero y, necesariamente, el peso molecular del polimero forma
do es inferior que la suma de los pescs moleculares de todas
5. las unidades monoméricas originales que se combinaron en la

reaéci§n para formar la cadena polimérica. Son ejemplos de

alquilos con 01-010 el metilo, el propilo, el butilo, el pen
Vtilo, etc.; son ejemplos de los isoalquilos con 03-010 el

‘isopropilo, elAisobutilo, el isopentilo y similares, - - = -

10. - 3on ejemplos de los alquilenos con C1—C10 los si-'
guientes: el metileno, el dimetileno, el trimetilenc y simi-
lares; son ejemplos de isoalquilenos con C3~C1O los siguien-
tes: el metilirimetileno, el metil-2-tetrametileno y simila-
res. Los gjemplos de HOOCR4COOH de la reaccién (3) son como

15. sigue: oxdlico, malénico, succinico, glutdrico, adipico, pi-
mélico, subérico, acelaico, sgbécico, undecanocdioico, alfa,bg

' ta~dietilsuceinico Y élfa—metil—alfa—etilsubérico. -----

-

Los ejemplos de polfmero de poli(oxa-amida) que
pueden prepararse por el esquema generalizado anteriorﬁente
20. mencionado son los siguientes: = = =« = « = = = = « - _———-
0 0

' H v "
-NH_(052)3-0~(0H2)3~N-c-(CH2)4-C-

poli(4~oxaheptametilenadipamida), también 303=6 = = = = - =

CH CH 0 0
1 3 \ 3 H " [
~NH~CH,y~C~CHy=0~CHy=C-CH,-N~C~(CH, ) ,~C=
H H

poli(4=oxa-2,6~dimetilnonometilenadipamida) = = = = = =« = «
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" _NH-(CH

- 12 =

0 0

n 1t
~-0-(CH -N—q-(CH2)8-0~

poli(4-oxaheptametilensebacamida)s = = = = = = = = = = = = =

" Los polimeros preparados y utilizados segln la pre
gsente invencién pueden también contener un antioxidante, tal
como 1,3,5-trimetil-2,4,6-tris(3,5-diterciaributil-4-hidroxi
bencil)benceno. Son satisfactorias pequeflas cantidades de an
tioxidante, por ejemplo 0,5 por ciento en pesoj sin embargo,
puede utilizarse, también satisfactoriamente, tan poco como
0,01 por ciento en peso o tanto como 2,0 por cilento en peso.
Pueden utilizarse antioxidantes distintos del mencionado an-
teriormente. El antioxidante se mezclard en general en combi
nacidén con los dos polimeros antes del mezclado con fusién.,
Pueden también incorporarse otros aditivos usuales para las

poliamidas, tales como deslustrantes y/o estabilizadores a

Ejemplos .

Lo siguiente describe cémo se prepararon los dis-
tintos nuevos polimeros y la influencia de ciertas varia-
bles sobre sus propiedades. También se indican los resulta-

dos en polimeros comparativos, = = = = = = = = = = = = - - ~

1. Preparacién de poli{4-oxaheptametilenadipamida)

] (303-6)

Se disolvieron 44 gramos de £cido edipico en 200

mililitros de etanol. Se disolvieron 40 gramos de 4-oxahepta
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metilendiamina comercial (303) en 200 mililitros de isopropa
nol y la mezcla resultante se afladid a la mezcla de dichos
dcido y etanol. Tuvo lugar una reaccidn exotérmica. Con el
enfriamiento cristalizdé una sal polimérica de la mezcla de
alcoholes, ILa sal polimérica se recogidé en un embudo Buchner
y lueg9 se recristalizd de una disolucidén de cantidades igua
les de etanol e isopropanol. Se obtuvieron unos 80 gramos de
sal. Una disolucién al 1% de la sal tenfa un pH = 7,3. la
misma sal tenfa un punto de fusidén de 142,82C. La sal puede

considerarse como 8al de 303=6¢ = = = = = = = - - - -~ -

Unos 40 gramos de la sal polimérica se introduje=-
ron en un tubo de polimero "D" de vidrio con gruesas pare-
des. Entonces se estranguld el cuello del tubo para cerrarlo
Yy B8 purgd 5 veces de aire por evacuacién y llenado con ni-
trégenc. Finalmente, el tubo se calenté en un bloque de alu-
minio durante 2 horas a 2002C. Después de enfriar, se rompié
la punta del tubo y la poreidn restante se dobld\con un 4dngu
lo de 45% por calentamiento y luego se conectd a un colector
y ée purgé de aire con ciclos de nitrégeno-vacfo. Los tubos
ge calentaron a 2229C bajo nitrdgeno a presidn atmosférica
durante 6 horas utilizando baflos de vapor de salicilato de
metilo, Con el enfriamiento, los tubos se rompieron y el ta-
pén polimérﬁco se trituré a trozos de un tamafio de 1/8"
(aﬁrox., 3,1 mm). Los polimeroé resultantes tenfan viscosida
des inherentes del orden de 0,82 a 0,95 en wna disolucidén de
metacresol. qno de los polimeros tuvo un punto de fusién de

2108C, = = = = = - - . e e ==
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2. Mezclado con fusién de polimeros

Se introdujeron cantidades adecuadas de polimero

303-6 y de nylon-6 secos en un gran tubo de ensayo que tenia
dos agberturas en el tapdn de caucho. Las aberturas eran para
un agitador helicoidel y una entrada de nitrégeno. E1l reci-
piente'se purgé de aire. Después de llenar el recipiente con
nitrégeno, se calent6 utilizando un bafio adecuado de lfquido-
~vapor. Ia mezcla de los dos polfmeros se agit6 con el agita
dor helicoidal movido por un wotor de aire durante el tiempo
requerido. Antes de dejar que el polimero fundido se enfria-
ra, el agitador se levanté para drenar el polimero. Después

de la solidificacidn, el material se rompié y se secé para

18 hilatUTa, = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = —-—-—

3. Hilatura'y estiraje del polimero

Después de la mencionada mezcla con fusién el poli
mero se introdujo en un aparato de microhilaturs’ compuesto
por tubo de acero inoxidable (didmetro exterigr'S/B" x 12" -
aprox., 16 mm x 305 mm) con un capilar de 0,037" (aprox.,
0,94 mm). E1 tubo se calentd con un bafio de vapor a la tempe
ratura compatible con el polimero. Deé maneras general, se ca-
lenté a unos 2452C. Se hizo pasar nitrégeno a través del po-
limero hasta que el polimeroc se fundid y se cerrd el tubo ca

Pilar. Después de que el polfmerc se hubo fundido completa-

. mente y de que se hubo alcanzado una temperatura uniforﬁe

(unos 30 minutos), se aumenté la presién de nitrégenc en unas

- 30-50 psig (aprox., 2,1-3,5 kg/ch) (segin la viscosidad del
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polimero fundido) paia extruir el polfmero. = = = w « = « -

La fibra,‘cuando dejé el tubo, se estird en una se
rie de rodillos y se bobiné en una bobina. EL primer rodi-
110 o rodillo de alimentacién se desplazaba a 35 pies/min
(aprox., 10,5 m/min). E1 filamento se arrollé 5 veces alrede
dor de‘ésta; Después de cruzar una tuberis caliente manteni=-
da a unos 502C, el filamento se arrollé alrededor del segun=-
do rodillo o rodillo de estiraje (5 veces) cuya velocidad va
riaba segin la relacidén de estiraje requerida (130-175 pies/
min - aprox., 39-52,5 m/min). A diferencia de 1o que sucede
con los rodillos comerciales de estiraje, la fibra tendfa a
desgastarse, esto es, la fibra saliente rozaba contra la fi-
bra entrante. Esto hizo diffeil la obtencién de relaciones
de estiraje superiores. El tercer rodillo tenfa una bobina
que podia extraerse y que era accionada a una velocidad lige

ramente inferior que el rodillo de estiraje, = = = = = = = -

'La relacidn de estiraje indica la relacién de la
velocidad del segundo rodillo o rodillo de estifaje con res-
pecto a la velocidad del primer rodillo o rodillo de alimen-
tacién., Asf, si el segundo rodillo estaba desplazdndose a
175 pies por minuto (aprox., 52,5 m/min) y el primer rodillo
a 35 pies por minuto (aprox., 10,5 m/min), la relacién de es
tiraje era 5 (175/35). Esta diferencia de velocidades de los
rodillos estira la fibra. El estiraje orienta las moléculas,
es decir qué las coloca en un solo plano que corre en la mig

ma direccidn que la fibra, = = = = = = = = = 0 = - - - - o -
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4. Resultados de ensayos v operaciones comparativas

Ia Tabla I anexa indica el efecto de la teﬁperatu—
ré dél mezclado.confusidn y del tiempo sobre varios copolime
ros de bloques'que tienen proporciones diferentes de poli(oxa-
~amida) y poliamida. Se indican también resultados comparati
VoS ooﬁ copolimeros alternantes (operaciones 12-15), nylon~6

(operacién 1) y algodén (operacién 2), = = = = = = - --- '

La,comﬁaracién de las operaciones 5, 6 y 7 indica
que a 20% de 303~6 en 303-6/6 un aumento del tiempo de mezcle.
do disminuye el punto de fusién del polfmero resultante. Es-
to indica una disminucién de la cantidad de 'bloques" e indi

ca ademds un sumento de la cantidad de "alternancias", - - =

ia comparacién de las operaciones 7, 8 y 9 indica
que con un porcentaje constante de 303-6 en 3Q3-6/6 y con un
tiempo de mezclédo'constante, a medida que aumenta la tempe~
ratura de mezclado, tienen lugar disminuciones substanciales
de la viscosidad inherente y del punto de fuszdﬁ del polime-
ro. Esta disminucién de viscosidad inherente refleja la des-
composicidén de la macromolécula cuando el Tiempo de mezclado

€8 eXCeS1lVO. = = = = = = = = e e o e e e e a m ae m  m m e e

La comparacién de la operacidn 12 con las operacig

"nes 5, 6 y 7 demuestra la diferencia entre copolimeros de

bloques y alternantes. Asf, el copolimero alternante de la
operacidén 12 tiene un punto de fusién en fibra de 1909C que

es substancialmente inferior a los 2182C del copolimero de:
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bloques de la operacidén 5. Asf, cuando disminuye la longitud
del copolimero "de blogues" o aumenta el grado de "alternan-
cia", como en las operaciones 6 y 7, disminuye el punto de

fusién en fibrg. = = = = = = = = = « = = = - - - - - - - - -

.La resistencia a la traccién, el alargamiento (alar
gamiento de ruptura) y el médulo inicial (médulo textil) y
los métodos para obtener tales valores se definen y descri-

ben en Kirk-Othmer, Encyclopedia of Chemical Technology, 22

ed., Vol. 20, "Textile Testing"e -~ = = = = = = = = = =« « ~ ~

La Tabla II anexa indica la ganancia de humedad del
303-6/6 de blogues, del nylon-6 y del algoddén. La compara-
cidn de las operaciones 3 y 1 indica que la incorporacién
del 20% de 303-6 en nylon-6 mejors substancialmente la ganan

cia de humedad del nylon~6. = = = = = = = « «w - @ = = = = =

La "ganancia de humedad" significa la cantidad de
humedad que una muestra seca de fibras capta o absorbe en
una atmésfera de humedad relativa constante. ia'medida de
esta propiedad se realizé utilizando una serie de cdmaras de
humedad preparadas con desecadores que contenfan disolucio-

nes salinas saturadas adecuadas (es decir NaNOQ-GS%,

NaCl-75%, KCl1-85%, Na2803—957»). --------------

Para determinar la ganancia de humedad se sec6 pri
merc una muestra de la fibra en un desecador al vacio sobre
P205. Despuéds de obtener un peso constante, la muestra se cg

loc6 en une de las cémaras apropiadas. La cdmara se evacud
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entonces para acelerar el equilibrio. La fibra permanecié en
la cdmara hasta que se obtuvo un peso constante. El aumento

de peso de la muestra sobre la muestra secada era la canti-

dad de humedad ganada. = = = = = = = = = = =« = = = - - - = -

La siguiente Tabla III indica el efecto de la ebu-~
1licién sobre la ganancia de humedad del nylon-6, del 303-6/6
de bloques y del 303-6/6 alternante. Los datos indican que
la ebuilicidn aumenta la ganancia de humedad de ambos 303-6/6.
Los datos indican también que la ebullicién tiene influencias
diferentes en la cantidad de aumento de ganancia de humedad

segin si el polimero es de bloques o alternante, — = = = = =

La "ebullicién™ significa la colocacidn de 1a.fi-
bra en agua hirviente durante un tiempo espec{fico. Iuego se
determina la pérdida de peso. Ademds, después del proceso
descrito para determinar la ganancia de humedad se determiné
también el aumento incremental en porcentaje de ganancia de
humedad al 65% de humedad relativa. La ebulliq}éﬁ puede con-

siderarse como similar a un tratamiento con tinte. = = = = =

El significado del aumento de la ganancia de hume-
dad como resultado de la ebullicién se comprenderd mejor por
medio de la siguiente explicacidén: Colocando la fibra en
agua hirviente, algunas partes de la fibra se relajan. As{,
las secciones amorfas orientadas tienden a abrirse. La'ebu-
1llicién acelera la relajacién de este estado no natural. Eg-
ta apertura permite que la fibra absorba mds humedad de lo

que serfa capaz en otras condiciones. El calentamiento de la
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fibra; por medios distintos que su disposicién en agua hir-

viente, relajard ftambién la fibra. = = = = = = = = = = = =« =

Se obtiengn resultados andlogos cuando se utilizan
nylon-6,6, nylon-6,10, nylon-11, MKD-6 y PACM-12 en vez de
nylon-6 en la etapa (2) de mezclado con fusidén de los polime
ros. También se obtienen resultados andlogos cuando el 4cido
adipico de la etapa (1) se substituye por uno de los siguien

tes écidos: oxélico, succinico, pimélico, oxelaico y alfa,be

ta-dietilsuceinico., = = = = = = = . - - - .- -- - - - - - -
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Se declaran de novedad y propiedad para Espafia,

, sus territorios y plazas de soberania, las siguientes: - - -

REIVINDICACIONTES

5. .t 1.~ Perfeccionamientos en los procedimientos reia—
| tivos a copolimeros de bloques, y més particularmente en los
procedimientos para preparar copolimeros de bloques, caracte-

rizado por copolimerizar poliamida y poli(om%amida), actuin-~

dose de modo que el copolimero tenga un peso molecular de unos

10. 5;000-100.000 ¥y la siguiente férmula estructural repetitiva: -
_ . _ | F —
R.,R, R.R 0 0 : :
H 12 2yt H" " radical bivalente
AN (O Nefob oal 777 7 rde poliamida hilaft
N CHZ g ? 0 ? g CHZ N-C R4 c ble en fusidén
Ry Ry N J
L 1y
en la cugal = = = = = = = = = & & = - - - - - - - == == - -
15 R1, R2 y R3 se eligen del grupo compuesto por H,

alquilos con C1--C10 e iscalouilos con

R4 se elige del grupo comouesto por alguilenos con

i Cy~C,o © isoalquilenos con 03-010, - -
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2.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacién 1,
caracterizados porque se actia de forma que el copolimero sea

Nidréfilo, = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = =

3.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacién 2,
caracterizados porque el copolimero tiene una ganancia porcen-

tual derhumedad de por lo menos 4% a una humedad relativa de

e

4.~ Perfeccionamientos segin la reivihdicacién 1
caracterizados porque la poliamida de radical bivalente se

elige del grupo compuesto por nylon-6, nylon-6,6 y PACM=-12. -

5.- Perfeccionamientos segin la reivindicacién 4,

caracterizados porque se actia de forma que el copolimero sea

hidréfilo. = = = = = = = = = = = - = R :

6.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacién 5,
caracterizados porque el copolimero tiene una ganancia porcen-

i

tual de humedad de por lo menos 4% a una humedad relativa de

656, = = = = m - m = m— - - [ RPN

7.- Perfeccionamientos segin la reivindicacién 6,
caracterizados porque la poliamida de radical bivalente se

elige del grupo compuesto por nylon-6, nylon-6,6 y PACM-12. -

G.~- Perfeccionamientos segin la reivindicacién 7,
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caracterizados porque se actia de forma que R1, R2 y R3 sean

H y que R4 sea alquileno con C1‘C10° ------------

9.~ Perfeccionamientos seglin la reivindicacién 8,
caracterizados porque el copolimero tiene una ganancia porcen

tual de humedad de por lo menos 4% a una humedad relativa de

! ~__10.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacién 8,

J”Earacterizados porque R4 es un slquilenc con 02. —————

11.- Perfeccionamientos en los procedimientos del
tipo general enunciado en la reivindicacién 1, caracterizado
porque, para la fabricacién de textiles, un copolimero de

bloques, que tiene un peso molecular‘de unos 5.000—100:000 y

la siguiente férmula estructural repetitiva: = - = = = = = =
[ R.R, RR, o o0
H 't re Hn» " radical bpivalente
--N—CH2-C—C-O-C—C—CHZ-N—C-R4-C~ 1 de poliamida hila +
H * H ble en fusidn
%3 R __—

R1, R2 ¥y R3 se eligen del grupo compuesto por H,
alquilos con C1-C10 e isoalquilos con

R4 se elige del grupo compuesto por zlquilenos con

CO-C10 e isoalgquilenos con C

3C10r
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se trata adecuadamente, con o sin otros materiales textiles,
Para dar un miembro del grupo que comprende fibras, monofila-

mentos, hilados, géneros tejidos y géneros no tejidos. - - -

12.~ Perfeccionamientos segun la reivindiecacién 11,

caracterizados porque el copolimero se hila para fabricar una

o 13.- Perfeccionamientos segin la reivindicacidn- 11,
caracterizados porque el copolimero se hila en fusién para

fabricar una fibra. = = = = =« = = = « = - = - - - & & ----

14.~- Perfeccionamientos segin la reivindicacién 11,
1 - .
caracterizados porque el copolimero se extruye para fabricar

wn monofilamento. - - - - - - = —_ . e . e - e m e - - -

15.=- Perfeccionamientcee segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 12-14, caracterizados porque la fibra o monofila

mento se retuerce para fabricar un hilado. = = = = = = = = = =

16.~ Perfeccionamientos segiin la reivindicacidén 15,
caracterizados porque el hilado se teje o tricota para'fabri—

car un tejido. = = = = = = = = = = &~ C C - . - - - - .- .-

17.- Perfecionamientos segin la reivindicacién 11,
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caracterizados porque el copolimero se estratifica para fabri-

car un material no tejido. = = = = = = = = = = = = = = = = = =

1]
!
’
i

18.~ "PERFECCIONAMIENTOS EN LOS PROCEDIMIENTOS RE-

LATIVOS A COPOLIMEROS DE BLOQUES". = = = = = = = = = = = = =

l
f

Todo ello conforme se describe y reivindica en la

presente memoris que consta de veintisiete hojas foliadas y

mecanografiadas por una sola de sus caras.

£y
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MADRID, 13 NOV. 1974
P.A. M. CURELL suRoL
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