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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a 1la preparacidn de
composiciones polimeras me joradas gue consisten predominante-
mente en polimeros de propilenc cristalinos y de elevado peso
molecular.

Se refiere particularmente a la preparacion de tales
composiciones que presentan una afinidad mejorada para los
colerantes.

En anteriores demandas de patente de la peticionaria
se describe un método para injertar en articulos constituidos

predominantemente por polipropilenoc cristalinoc de elevado peso
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molecular, cadenas de polf{mero vinflico que modifican las ca-
racter{sticas superficiales del polipropileno, sumentando asi
su aptitud tintdérea y su capacidad para absorber agua. Una des- -
ventaja de este método para ciertas aplicaciones pérticulares
es el hecho de que la accidn modificadora de los polimeros in-
jertados queda limitada a la superficie de los articulos o
gque resulta efectiva solamente para una profundidad limitada.

La invencion suministra un método para preparar una
composicién polimera que presenta una elevada afinidad para
los colorantes, en el cual se mezcla intimamente un polimero
de propileno cristalino de elevado peso molecular con 1-25% en
peso de a lo menos un monémero gque se polimeriza con un meca-
nismo radical y se lo calienta a una temperatura superior al
punto de fusidn del polimero de propileno, a cuyo efecto se po-
limeriza dicho mondmero, siendo injertado en las macromoléculas
del polimero de propileno.

Preferentemente se mezcla intimamente 90 partes en pe-
so de polimero de propileno con 10 partes en peso de mondmero,

No es esencial, como en los métodos descritos en las
solicitudes anteriores, que el polipropileno haya de ser per-
oxidado para suministrar la cuantia de oxigeno activo (general-
mente entre 0.l y 1%) que se necesita para iniciar una polime-
rizacién radical. No obstante, ain puede ser conveniente, in-
troducir en el polipropileno grupos de perdxido o de hidrope-
réxido, especialmente, cuando se desee una introduccién més
frecuente o uniforme de cadenas de polimero en la cadena del
polipropileno, .

La peroxidacién puede llevarse a cabo, por ejemplo,
poniendo el polimero de propileno en contacto con oxigeno mo-

lecular a una temperatura de 50 a 120°C.
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Se adiciona estireno o un mondmero equivalente en una
proporcidn de 1-25% referida al polipropileno, pero los mejores
resultados son obtenidos con mezclas que comprenden 10 partes
de mondémero por 90 partes de polipropileno. El mezclade {ntimo
es llevado a cabo ventajosamente en un molino de bolas o en
una mezcladora del tipo Werner.

Desde la mezcladora se imtroduce la mezcla {intima en
una extrusora en la que es calentada a una temperatura mds al-
ta que el punto de fusidén del polimero de propileno, preferen-
temente entre 170 y 250°C durante un tiempo de a lo menos 5
minutos, sl bien no tan largo que pueda producirse la degrada-
cidn.

A esas temperaturas se forma por, efecto térmico, un
nimero de radicales libres que fomentan la polimerizaciédn del
mondmero y causan una considerable transferencia de cadena,
enlazando de esta manera entre si las moléculas poliméricas.

Después de este tiempo la masa de polimero injertado
puede ser extrufda bajo ias condiciones usuales para la extru-
sién de polipropileno y ser configurada en cualquier tipo de
articulos como fibras, peliculas o cintas. Bajo estas condi-
ciones la formacidon de los polimeros injertados tiene lugar
de un modo completo o predominantemente homogéeneo y de tal
manera que las cadenas de monémero polimerizado son muy cor-

tas y estén distribufdas uniformemente. Debido a la homogenei-

" dad de los articulos configurados, la afinidad de los mismos

para los colorantes no es ' aplicable precisamente a la super-
ficle, sino también es aplicable con la misma intensidad
igualmente en el interior del articulo, evitando asi, por
ejemplo, el riesgo que el color sea separadoc por desgaste.

Como mondmero puede ser utilizado un hidrocarburo vi-
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nilaromdtico o un derivado del mismo, preferentemente estire-
no o divinil-benceno. Alternativamente puede usarse un deriva-
do de un dcido carbox{lico insaturado gue presenta un nimero
reducido de dtomos de carbono, preferentemente un &ster, halo-
genuro o una amida de dcido maleico, fumdrico o acr{lico.

Si después de la operacidén de mezclado y antes del ca-
lentamiento, la mezcla es configurada en pequefios cilindros o
virutas, las condiciones de injercidn pueden ser mejoradas ul-
teriormente.

Después del calentamiento la composicidn puede ser ex-
trafda con un disolvente para eliminar todo mondmero polimeri-
zado gque no haya quedado injertado en el polimero de propile-
no.

Si se somete hilos, cintas, pelficulas o similares ar-
ticulos configurados formados a base de composiciones polime-
ras seglin la invencidn, a la extraccidn con disolventes selec-
tivos aptos péra disolver sélo el mondémero polimerizado que
no haya sido injertado, la aptitud tintdérea del articulo no
dieminuye de ninglin modo y esto indica que las caracteristicas
mejoradas del polipropileno dependen del mondmero polimeriza-
do injertﬁdo en el mismo.

Los ejemplos siguilentes se facilitan para ilustrar la
invencidn. En estos ejemplos han de considerarse todas las
partes y proporciones como partes y proporciones en peso.

EJEUPLO 1.

900 g de polipropileno cristalino gue presenta una
viscosidad intrinseca de 1, son peroxidados en un horno calen-
tado a 75°C a través del cual se hace circular aire hasta que

queda introducida en el polimero una cuantfa de grupos de hi-

droperdéxido correspondiente a 0,5% en peso del polimero.
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Entonces el polipropileno peroxidado es mezclado en
una mezcladora de bolas a temperatura ordinaria; con 100 g de
estireno libremente destilado y la mezcla es fundida y extrui-
da en una instalacién de hilatura en fusidn, bajo las siguien-

tes condiciones:

Temperatura del tornillo 200°¢
" "  cabezal 155°C
o de la hilera 145%

Tiempo de permanencia de la masa fundida en la ex-
trusora: 15 minutos.

Se utiliza hileras que presentan 18 orificios de 0,2
mm de didmetro., La hilatura procede reéularmente, dando ua
filamento que es estirado con una proporcidn de 1l:4.

El hilo acabado presenta las sigulentes caracteristi-
cas:

resistencia 2.9 g/den

alargamiento 29 %

Una madeja de 20 g de este hilo entonces es tefiida
durante 1 1/2 horas por ebullicidn con Setacyl yellow 3 & se-
gin métbdos conocidos. El color obtenido es muy intenso y pre-
sentea una buena solidez.

Si se somete une madeja similar a extraccién prolonga-
da con una mezcla de benceno-acetona (50%:50%) (75 horas a
50°C) para eliminar todo poliestireno presente, y se tifie en-
tonces bajo las mismas condiciones que antes, también es obte-
nido un color sélido y brillante.

EJEMPLO 2

Se prepars como en el ejemplo 1 una mezcla de poiipro-
plileno cristalino no peroxidado que presenta una viscosidad in-.

trinseca de 1.5 con estireno, en una proporcidn de 90:10.
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Este mezcla perfectamente homogénea, entonces es intro- |

ducida en una extrusora, calentada a 220°¢ y mantenida a esta

temperatura durante 15 minutos.

Al cabo de este tiempo la reaccidn de injertado queda

completada y el poli{mero es hilado bajo las condiciones si-

gulentes:

Temperatura del cabezal 175°¢

" de la hilera 17o°c

Se utiliza una hilera de 18 orificios de 0.2 mm de

didmetro.

La hilatura procede regularmente. El filamento, estira-

do a una proporcidn de 1:5 presenta las caracter{sticas siguien '

‘tes:

métodos

resistencia 4,3 g/den
alargamiento 35.8%

Las madejas del hilo as{ obtenido son tefiidas segun
usuales con los colorantes siguientes:

Setacyl Yellow 3G

Cibacet Violet RB

Cibacet Red B

Cibacet Scarlet G

Lla solidez de color, particularmente a lavado y frote,

es excelente,

EJEMPLO 3

900 g de polipropileno cristalino gque presenta una

viscosidad intrfnseca de 1, son mezclados en frio con 100 g

de estireno en una mezcladora Werner a temperatura ordinaria

durante

unos 60 minutos.

El polvo asi preparado es configurado a unos 190°C

para obtener un producto granulado que puede ser extruido co-

mo se ha descrito en el ejemplo 1 o 2.
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Los filamentos y las peliculas obtenidos presentan
buenas caracteristicas tintéreas.

EJENPLO 4

Se prepara una mezcla de polipropileno cristalino
que presenta una viscosided intrinseca de 0.94, peroxidado
haste un 27% de contenido en grupos-0OH, con O-pitroestireno .
en una proporcidn de 90:10, operando segin el método descri-
to en los ejemplos precedentes.

El hilado es efectuado bajo las condiciones siguien~

tes:
Temperatura del tornillo 210°¢
b * cabezal 170°¢
" de 1la hilera _ 160°¢C

Tiempo de permanencia de la masa fundida en la extru-
sora: 12 minutos. o

Se utilizan hileras que presentanlla orificios de 0.2
mm de diametro. La hilatura procede regularmente. Entonces el
filamento es estirado en una proporcidn de 1l:S.

Las madejas del filamento as{ obtenido son tenidas con
los colorantes siguientes, segin métodos usuales:

Cibacet Red B

Setacyl Yellow 3G

Cibacet Violet RB

Los colores saleh muy séiidos, particularmente a lava-
do y frote,
EJEMPLO 5,

Segin el método descrito en los ejemplos anteriores
8e prepara una mezcla de polipropileno cristalino gue presen-
ta una viscosidad intrinseca de 1.19, peroxidado hasta un

0.25% de contenido en grupos -O0H, con divinilbenceno en una
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proporcidn de 90:10.

Se lleva a cabo el hilado bajo las condiciones siguien

tes:
Temperatura del tornillo 190°C
" "  cabezal 150°¢c
" de la hilera 145°¢

Tiempo de permanencia de la masa fundida en la extru-
gora: 10 minutos.

Se utiliza hilerss que presentan 18 orificios de 0.2
mm de didmetro. E1 hilado procede regularmente. El filamento
asf{ obtenido es estirado. Se tifie madejas de este filamento
segin métodos conocidos con los colorentes siguientes:

Cibacet Violet SR

Cibacet Violet G

Civacet Violet RB

Setacyl Yellow 3G

La solidez de color, particularmente a lavado y frote,
es excelente,

EJEKPLO 6.

Se peroxida 900 g de polipropileno cristalino que pre-
senta una viscosidad intrinseca de 1.26, con aire a 75°C hasta
que gqueda introducida en el polimero una cuantia de grupos pe-
roxidicos correspondiente a 0.2% en peso del polimero. El po-
lipropileno peroxidado entonces es mezclado en un molino de
bolas a temperatura ambiente con 100 g de maleato de monoiso-
amilo y la mezcla es fundide y extruida en una instalacidn de
hilatura en fusidn, utilizando hileras con 18 orificios que
presentan un didmetro de 0.2 mm, segin el método descrito en

los ejemplos anteriores,
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El hilado procede regularmente y se obtlene un hilo
que es estirado a una proporcidén de l:4.

El hilo acabado presenta las caracteristicas giguien-
tes:

tenacidad 2.76 g/den

alargamiento 28 %

Madejas del hilo asi obtenido son tefiidas por métodos
conocidés, mediante ebullicidn durante 90 minutos con los si-
guientes colorantes bésicos y al acetato:

Malachite Green GX, cristales

Astrazon Red 6B

Brilliant Yellow Deorlina SGL

Cibacet Red B

Setacyl Yellow 3¢

La solidez de los colores obtenidos, particularmente
a lavado y frote,es excelente.

EJENPLO 7.

900 g de polipropileno cristalino que presenta una
viscosidad intrinseca de 1.26 son peroxidados con aire a 75°G
hasta que quede introducido en el polimero una cuantia de gru-
pos hidroperox{dicos correspondientes a 0.22% en peso del po-
limero.

El polipropileno peroxidado entonces es mezclado en
un molino de bolas con 100 g de maleato de dietilo a tempera-~
tura ordinaria y la mezcla es fundida y extruida en una ins-
talacidén de hilatura en fusidn, como se indica en el ejemplo
6.

La hilatura procede regularmente, dando un hilo que

es estirado a una proporcidn de 1:6,
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El hilo acabado presenta las casracteristicas siguien-
tes:

tenacidad 3.9 g/den

alargamiento 15.6%

Se tifie madejas del hilo obtenido, segin mdtodos cono-
cidos, hirviendo durante 90 minutcs con 1os siguientes coloran-
tes al acetato:

Cibvacet Red B

Setacyl Yellow 2G

Cibacet Scarlet G

Acetoguinone Blue RHO

La sclidez de los colores obtenidos, particularmente
a lavado y frote, es excelente.

EJELPLO 8.

950 g de poli-propileno cristalino que presenta una
viscosidad intrinseca de 1, son mezclados en un molino de bo-
las a temperatura ordinaria con 50 g de maleato de dietilo.

La mezcla as{ obtenida es fundida y extrufda segin
el método descrito en los ejemplos precedentes. Los filamentos

y las pelf{culas obtenidos presentan buenas caracteristicas

tintdreas.

La invencién dentro de su esencialidad puede ser lle-

vada a la practica en otras formas de realizacién que difieran

en detalle de la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales &al-
canzara iguslmente la proteccidn gque se recaba. Podra, dpues,
realizarse con los medios y aparatos mas adecuados, por Gue-
dar todo ello comprendido deatro del espiritu de las reivindi-

caciones.

i

3
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Descrito el objeto de la invencidn, se declara nuevas
las siguientes reiviandicaciones, con prioridades italianas n¢

972 gel 19 de Febrero de 1957 y n¢ 5517 del 4 de Octubre de

1957, existiendo en ambas unidad de invencidn.

1. 11étodo para la preparacidén de une composicidn
Polimera que presenta una afinidad elevada para los coloran-
tes en el que un polimero de propileno eristalino de elevado
Peso molecular es mszclado {ntimamente con 1-25% en peso de
& lo menos un mondmero que se polimeriza con un mecanismo radi-
10. cal y es calentado a una temperatura superior al punto de fu-

sidn del polimero de propileno, en cuya operacidn se polimeri-
za el citado mondmero, siendo injertado en las macromdleculas
del polimero de propileno.

2. Tétodo segla la reivindicacidn 1, en el que 90

15, Partes en peso de polimero de propileno son mezcladas {ntima-
mente con 10 partes en peso de mondmero,

3. Glétodo segln la reivindicacidén 1 o la reivindica-
¢idn 2, en el que el polimero de propileno es peroxidado antes
de ser mezclado {ntimamente con el mondmero.

20, 4, HNétodo segln la reivindicacidn 3, en el que se
lleva a cabo la peroxidacidn, poniendo en contacto el polime-
ro dé propileno con oxigzeno molecular a una temperatura de 50°
a 120°C.

5. Iétodo segun cualquiera de las reivindicaciones

25, precedentes, en el que la mezcla de polimero de propileno y

monbémero es calentada a una temperatura de 170 a 250° durante
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a lo menos 5 minutos.

6. 1iétodo seglin cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, en el gue después de la operacibn de mezclado y
antes del calentamiento, la mezcla es coavertida en pequefios
cilindros o virutas.,

7. MNétodo segin cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, en el que la composicidn polimérica después del
calentamiento es extrafda con un disolvente para eliminar to-
do mondmero polimerizado que no haya sido injertado en el po-
limero de propileno.

8. liétodo segin cualgquiera de las reivindicaciones
precedentes, en el que el mondmero es un hidrocarburo aromiti-
co de vinilo o un derivado del mismo,

9. liétodo segun la reivindicacidén 8, en el que el
mondmeroc es estireno.

10. liétodo seglin la reivindicacidn 8, en el gque el
mondémero es divinilbenceno,

11. Kétodo segin cualquiera de las reivindicaciones
1l a7, en el que el mondmero es un derivado de un dcido car-
box{lico insaturado que presenta un nimerc miximo de 4 Stomos
de oarbono.

12, Método segin la reivindicacidn 11, en el que el
mondmero es un éster, halogenuro o amida del &cido maleico o
fumdrico.

13. iétodo segin la reivindicacidn 11, en el gue el
monémero es un éster, halogenuro o amida del Acido acrilico.

14, Iétodo para la preparacidn de una composicidn
polimera que presenta una afinidad elevada para los coloran-

tese.



tr: jpt
mo/mr.,

De

Segﬁn se describe y reivindica en la presente memorila
que consta de trece hojas, foliadas y escritas a maquina por
uha sola de sus caras.

Madrid, a 18 de Febrero de 1558

MONTECATINI, Societd Generale per

1*Industria ilineraria e Chimica
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