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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se re f ie re  a la  preparación de f ib ra s  
esencialmente a base de p o lio le fin a s  y, más particu larm ente , 
a un procedimiento para mejorar su recep tiv id ad  a los t in te s .

Las f ib ra s  formadas a base de polímeros o le fín ico s  
¿3. obtenidos por polim erización de baja p resión  con ayuda de ca­

ta liz ad o re s  es te reo sp ec ífico s  tienen  muchas c a ra c te r ís t ic a s  
particularm ente ventajosas, pero a l  mismo tiempo experimentan 
la desventaja de ser escasamente t in g ib le s .

El objeto p rin c ip a l de este  invento es la preparación 
de f ib ra s  de p o lio le fin a  que pueden te ñ irse  fácilm ente con t in -
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te s  ácidos o básicos. En e fec to , se ha descubierto , sorpren­
dentemente, que la  recep tiv idad  a los t in te s  de las  f ib ra s  a 
base de polímeros hidrocarburos monoolefínicos con o tras  subs­
tan c ias  o s in  e l la s ,  aumenta substancialm ente s i las  f ib ra s  se 
someten a un tratam iento  p relim inar con fosgeno.

El tratam iento  con fosgeno a que se re f ie re  es te  in ­
vento puede efectuarse  directamente sobre la  fib ra  compuesta 
de un polímero o le fín ico  solo, en un medio gaseoso, en suspen­
sión en un líqu ido  o también en fosgeno licuado; e l  líqu ido  
puede ser orgánico, por ejemplo ciclohexano, o inorgánico, por 
ejemplo ácido su lfú ric o . En la s  condiciones operatorias del 
tra tam iento  de íosgenación, e l líqu ido  empleado no disuelve e l  
polímero de la f ib ra ,  e l cual puede emplearse en forma de he­
bra, h i lo  o te la .

El tra tam iento  con fosgeno no a l te ra  la s  c a r a c te r í s t i ­
cas tecnológicas de la s  f ib ra s , pero causa una modificación 
de la  es tru c tu ra  que re su lta  en c ie r ta  variac ión  del espectro  
in f ra r ro jo .

Las f ib ra s  a s í tra tad as  adquieren gran t in g ib il id a d  con 
t in te s  básicos y de m icro se tilo .

Se ha descubierto también que s i  la s  f ib ra s  tra ta d a s  
con fosgeno se someten antes del t in te  a un lavado con agua 
o con soluciones acuosas de ácidos o bases orgánicos o inorgá­
n ico s, se obtienen resu ltados tin tó re o s  particularm ente buenos.

Además, la s  f ib ra s  tra tad as  con fosgeno y compuestas 
únicamente de p o lio le fin a s  pueden someterse a un tratam iento  
de aminación para aumentar la afin idad  de los t in te s  ácidos.
Se ha comprobado también que las  condiciones del tratam iento  
de íosgenación pueden ser muy suaves cuando se han in tro d u c i­
do grupos hiperperóxidos en e l polímero de p a rtid a  de la  f ib ra ,
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por ejemplo por tratam ien to  de la  f ib ra  en Una estu fa a 70-80° 
Según o tra  c a ra c te r ís t ic a  del invento, la  p o lio le fin a  

se mezcla antes de la  extrusión con un compuesto p o liñ id ró x ili
co o con un compuesto capaz de volverse t a l  durante la s  opera­
ciones de ex trusión ; esta mezcla se extruye luego y la s  f ib ra s  
se t ra ta n  con c loruro  de carbonilo . En es te  caso e l  tratam ien­
to subsiguiente con aminas imparte a la s  f ib ra s  gran t in g ib i-  
lid ad  con t in te s  ácidos.

Los compuestos po liñ id rox ilados deben responder a los 
s ig u ien tes re q u is ito s ;
- d isp e rs ib ilid a d  en la  p o lio le fin a  en estado de fusión
- punto de fusión suficientem ente elevado, de todos modos no 

mucno mayor que e l  punto de fusión de la  p o lio le f in a  y msyor 
que la  temperatura de ex trusión

- e s ta b ilid a d  term al a la temperatura de ex trusión
- baja presión de vapor a la  temperatura de ex trusión .

Los compuestos pollM droxilados reaccionan con c lo ruro  
de carbonilo (fosgeno) según e l esquema sig u ien te ;

H - OH + C0C12 R0C0C1 + HC1

Los compuestos a s í obtenidos reaccionan luego con una 
amina en presencia o ausencia de agua.

La aminación puede efectuarse  con compuestos que con­
tengan grupos aminos o iminos, y más particularm ente con: 
etilendiam ina 
trim etilendiam ina 
d ie tilen triam in a  
te trae tilenpen tam ina 
iiexametilendiamina
etilen im ina y alquilenim ina en general.



La reacción con fosgeno puede efectuarse  directamente 
sobre e l  compuesto po lih id ro x ilado , antes de mezclarlo con la 
p o lfo le f in a , en es te  caso la fosgenación se efectúa antes de 
e x tru ir  la  mezcla del compuesto po lih id ro x ilado  y la p o li o le- 
f in a .

La reacción con c loruro  de carbonilo  sobre la  f ib ra  
y la  aminación pueden efectuarse antes o después del e s t i r a j e .

Entre los compuestos po lin id ro x ilado s se han comproba­
do que son convenientes los s ig u ien tes:
- re sin as  epóxidas a l i f á t ic a s  o arom áticas, de p referenc ia  de 

bajo peso m olecular, que dan h id rox ilo s a l a b rir  e l  a n il lo  
oxiránico

- resin as de condensación de fenol-form aldehído del tip o  "No- 
valacoa".

OH OH

La aminación de la s  f ib ra s  obtenidas en conformidad 
con e l  invento se efec tú a , de p re fe ren c ia , por tratam iento  ce 
la s  f ib ra s  con soluciones acuosas h irv ie n te s  de aminas durante 
tiempos que varían  desde escasos segundos a 2-5 horas según 
la  reac tiv id ad  de la  amina empleada.

Los compuestos po lih id rox ilados (o sus productos de 
reacción con c lo ruro  de carbonilo) se agregan a la  p o lio le f in a  
antes del h ilad o , en la  proporción de 1 a 2 0 >̂ en peso de la  
mezcla.

La reacción  con c loruro  de carbonilo  sobre la  f ib ra  
se efectúa por exposición del h i lo  durante 15 a 50 minutos a 
c o rrie n te  de COClg, la  fosgenación del compuesto p o lih id ro x ila
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do se llev a  a cabo en fase homogénea (so lución en d isolventes 
orgánicos) o en fase  heterogénea por e l  paso durante 30 a 60 
minutos de una co rr ie n te  de COClg a trav és  de la  solución.

Los t in te s  convenientes para te flir  la s  f ib ra s  según 
la  segunda c a ra c te r ís t ic a  de este  invento son t in te s  ácidos, 
básicos o de ac e ta to .

Los ejemplos que se dan a continuación no lim itan  e l  
alcance de este  invento y, aunque se re f ie re n  a dospolím eros 
p re fe rid o s , a saber, e l  po lip ropileno  y e l  p o lie ti le n o , tienen  
que considerarse como ap licab les también a otros polím eros. 
E J E M P L O  1.

10 g de hobra de po lip rop ileno  se introducen en un ma­
tra z  de 1 l i t r o ,  del cual se evacúa e l a ire  y en e l  cual se in ­
troduce fosgeno a p resión  o rd in a ria . El todo se mantiene a 50°C 
durante 16 horas, m ientras se introduce fosgeno periódicam ente. 
Luego se pasa a trav és a ire  a la temperatura ambiente y se lava 
con agua hasta que e l  gas re ten ido  mecánicamente queda comple­
tamente elim inado.

La fib ra  a s í tra tad a  se tiñ e  con Auramina 0 (Indice de 
Color No. 41 000), obteniéndose a s í un am arillo  b r i l la n te  in ­
tenso que presenta buena f i je z a  general.
E J E M P L O  2 .

10 g de nebra de po lip ropileno se immergen en 200 cc 
de ciclohexano en un tubo p rov isto  de un diafragma poroso. Se 
hace pasar a través fosgeno a 25°C durante 10 horas. Después 
de tratam iento con a ire , se saca la fib ra  del d iso lvente, se 
lava primeramente con agua ac id ificad a  con ácido c lo rh íd rico  
y luego con agua del g rifo  y por últim o se seca. La f ib ra  así 
tra tad a  se tiñ e  con verde b r i lla n te  (Indice de Color No. 42 040) 
obteniéndose a s í un co lor verde que presen ta buena f i je z a .
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10 g de te la  de po lip ropileno  se tra ta n  como en e l  
Ejemplo 1 a 25°C y durante 18 horas, y luego se lavan con vina 
solución a l  0,12% de hidróxido sódico y por ultim o con agua.

5. Se tiñ e  la  te la  con Astrazon anaranjado Gr (Indice de
Color 48 035) > obteniéndose a s í un co lor que presenta buena 
f i je z a  general.
E J E M P L O  4.

Se pasa continuamente en fosgeno líqu ido  un h ilo  de 
10. po lip rop ileno  con un tiempo de permanencia de 1 hora a 0°G.

El h i lo ,  eximido del gas por lavado primeramente con 
amoníaco d ilu ido  y luego con agua del g r ifo , se t iñ e  en un ba­
ño de azul de m etileno (Indice de Color No. 52 015)> obtenién­
dose a s í un co lo r azul e s ta b le .

15. E J E M P L O  5.
10 g de te la  de po lip rop ileno  se t ra ta n  con fosgeno 

durante 6 horas a 20°C en ácido su lfú ric o  a l  60%, en un tubo 
p rov isto  de un diafragma poroso, mientras se a g ita . Después 
de separar e l  ácido, se enjuega la  te la  en agua y se lava p r i -  

20. meramente con una solución de carbonato sódico y luego con agua
del g r ifo .

La te la  a s í tra tada  puede estamparse con Rodamiaa B 
(Indice de Color lío. 45 17 0 ), obteniéndose a s í un color e s ta ­
ble y b r i l la n te  que tien e  buena f i je z a  general.

25. E J E M P L O  6.
Una mezcla de 95 kg de po lip rop ileno  (dotada de una 

viscosidad in tr ín se c a  de 1,09 según determinación en te t r a h i -  
dronaftaleno a 135°C, un residuo después de la  ex tracción  
heptánica de 86,2% y un contenido de cenizas de 0,028%) y 5 

30. kg de resin a  epóxida obtenida a base de ep ic lo rh id rin a  y "B is-
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fenol-A" se prepara a. temperatura ambiente en un mezclador de 
tip o  Werner,

Se h ila  la  mezcla en la s  condiciones s ig u ien tes: 
temperatura de la  h i le ra  210°C
temperatura de la  cabeza de h ilado  220°C
temperatura del to r n i l lo  h e lic o id a l 2óO°C

El h ilo  obtenido puede tra b a ja rse , por ejemplo, como 
se describe en la  patente i ta lia n a  No. 579 116 de la  p e tic io ­
n a ria , a f in  de obtener un h ilo  engrosado. Las madejas del h i ­
lo  engrosado (o no) se introducen en un reac to r y se someten 
a una co rrien te  de COGlg a temperatura ambiente durante 20 mi­
nu tos. Luego se levan con agua y se introducen en soluciones 
acuosas n irv ien te s  de las aminas s ig u ien tes  durante los tiem­
pos indicados:
etilendiam ina (solución a l  10$) 10 minutos
etilenim ina (so lución a l  55») 60 "
te trae tilen pen tam ina  (anhidra) 30 ”

Las f ib ra s ,  teñidas con co lo ran tes ácidos, dan colo­
re s  de buena in tensidad  y f i je z a .  Las mismas f ib ra s , tra tad as  
con fosgeno pero no con aminas, presentan buena recep tiv id ad  a 
los co loran tes básicos, ta le s  como Amarillo B rilla n te  Deorlina 
2GL, Amarilla Astrazon 3G, Rojo Sevron 4GL, Rojo Astrazon 6B, 
Fucsina B ásica, Azul Astrazon G, Azul Sevron L, y verde de c r i s ­
ta le s  de m alaquita, con los cuales dan co lores in tensos dota­
dos de f i je z a  bastan te  buena en condiciones húmedas. También se 
la s  puede te ñ ir  (an tes o después de la  aminación) con co loran­
te s  dispersados de ace ta to , ta le s  como e l Amarillo de Sétllo 5G, 
e l  Amarillo de S e tac ilo  3G, e l  E scarlata de Acetoquinona N, e l  
EJscarlata Clbacet ER, y e l Azul de Acetoquinona RHO.
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25 72E J E M P L O  7.
Una mezcla de 90 kg de po lip ropileno  (dotada de una

viscosidad in tr ín se c a  de 1,28, un residuo después de la  ex­
tracc ión  heptánica de 84 ,2'í) y un contenido de cenizas de 0,02J¿) 
y 10 kg de resin a  epóxida obtenida a base de ep ic lo rh id rin a  y 
MBis-fenol-A" se prepara a temperatura ambiente en un mezcla­
dor de tip o  Werner. Esta mezcla se ñ i la  en I sb condiciones s i ­
guientes:
temperatura de la h i le ra  200°C
temperatura de la  cabeza de h ilad o  210°0
temperatura del to r n i l lo  h e lico id a l 260°0

Las fibras obtenidas pueden elaborarse, por ejemplo, 
como se describe en la patente italiana No. 579 116 de la pe­
ticionaria, a fin  de obtener un h ilo  engrosado.

Las madejas de h ilo  engrosado (o no) se fosgenan a tem­
peratura ambiente durante 50 minutos igual (jue en e l  Ejemplo 
precedente. Luego se las lava con agua y a continuación se la s  
immerge durante 30 minutos en una solución acuosa h irv ie n te  de 
etilendiam ina (80%),

Las f ib ra s  a s í obtenidas se tiñ en  con los s igu ien tes 
co lorantes ácidos para lana: 
am arillo  sólido 2G- 
ro jo  de novamina B 
azul de a liz a r in a  ACE.

El color obtenido es intenso y só lid o . Las mismas f i ­
bras pueden te ñ irse , antes o después de la  sminación, con los 
co lorantes del Ejemplo 6*
E J E M P L O  8.

Una re sin a  epóxida, obtenida a base de ep ic lo rh id rina  
y e t i le n g lic o l ,  con un peso molecular medio de 300, se d isu e l­
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ve en te trah id ro fu rano  (solución a l  30$) y se nace burbujear 
a través de la solución OOOlg durante 13 minutos.

Se evapora e l disolvente y la  re s in a  epóxida fósgena- 
da se mezcla con po lip rop ileno  (dotado de una viscosidad in t r ín -  
seca J_ £ 7  de 1,23, un residuo después de la  extracción hepté- 
nica de 83,6% y un contenido de cenizas de 0,20$) en la  pro­
porción de 10$ respecto  a la  mezcla.

100 g de esta  mezcla se h ilan  en un d ispo sitiv o  de 
h ilado en fusión , a la  temperatura de ex trusión  de 200°C, bajopuna presión de 3 kg/cm . Las fibras obtenidas se tratan con 
aminas como se describe en e l Ejemplo 7«

Las f ib ra s  dan t in tu ra s  in tensas y só lid as con los co­
lo ran tes s ig u ien tes: 
am arillo  só lido  20 
ro jo  de novamina B 
azul de a l iz a r in a  ACE*.
E J E M P L O  9.

Se prepara una mezcla (100 g) compuesta de 90$ de 
po lip rop ileno  (dotado de una v iscosidad in tr ín se c a  de
1,09, un residuo después de la  ex tración  heptánica de 86,2$ 
y un contenido de cenizas de 0,028$) y 10$ de una resina  de 
condensación de íenol-form aldehido dotada de la  fórmula gene­
r a l  s ig u ien te :

OH OH OH OH

Esta mezcla se h i la  en un d isp o sitiv o  de h ilado  en 
fusión a la  temperatura de ex trusión  de 230°C, bajo una p re ­
sión de 3 kg/cm^. Las f ib ra s  obtenidas se t ra ta n  con fosgeno 
y luego con aminas t a l  como se describe en e l  Ejemplo ?.
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Las f ib ra s  dan colores intensos y sólidos con los colo­
ran tes s ig u ien tes: 
am arillo  sólido 2G 
ro jo  ae novamina B 
azul de a liz a r in a  SE 
8zul de a liz a r in a  AGE.

Lo mismo es válido para los t in te s  del ejemplo 6. 
E J E M P L O  10.

Se prepara una mezcla (100 g) compuesta de 90# de 
po lip rop ileno  (dotado de una viscosidad in trín sec a  /~~ff 7 de 
1,28, un residuo después de la extracciónhaptánica de 94,2/9 
y un contenido de cenizas de 0,02;-)) y 10 g de resina  epóxida 
obtenida a base de ep ic lo rh id rina  e hidroquinona, con un pe­
so molecular medio de 800.

Esta mezcla se h i la  en un d isp o sitiv o  de h ilado  en 
fusión a una temperatura de extrusión de 230°C con una pre- 
sión de 4,5  Icg/cm .

Las f ib ra s  obtenidas se t ra ta n  con fosgeno y luego 
con aminas t a l  como se describe en e l Ejemplo 7; luego se la s  
e s t ira  y se la s  tiñ e  con los co lorantes s ig u ien te s , obtenién­
dose a s í colores intensos y só lidos: 
am arillo  sólido EG 
ro jo  para lana B 
azul de a liz a r in a  SE*

Las mismas f ib ra s  pueden te ñ irse , antes o después de 
la  aminación, con los co lorantes del Ejemplo 6. 
a J E M P L o 11.

10 g de hebra de po lip ropileno  se tra ta n  con fosgeno 
como en e l  Ejemplo 5. Después de separar e l ácido, se lava 
la  hebra con agua f r ía  hasta  n eu tra lidad  y se mantiene a 20°C
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2 5 72 2 5durante 6 iioras en una solución acuosa a l  30^ de monoetilami­
na. La f ib ra ,  después de lavado abundante con agua, se tiñ e  
con verde b r i l la n te  (Indice de Color No, 42 040), obteniéndo­
se as í un co lor verde oscuro in tenso .
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E J E M P L O  12.

10 g de h i lo  de p o lie ti le n o  se tra ta n  con fosgeno du­
ran te  6 horas a 20° en &00 g de acido su lfú rico  a l  98e¡o. Luego 
se lava e l  h ilo  con agua f r ía  hasta n eu tra lidad  y se t r a ta  con 
una solución de monoetilamina a l  30% a 20°C durante 6 horas. 
Después de lavado, e l  h ilo  se tiñ e  con lo s  co lorantes sigu ien­
te s ,  obteniéndose a s í  colores muy in tensos:
Verde B ril la n te  (Indice de Color No. 42 040)
Rodamina B ( '• " " No. 45 170)
Anaranjado Astrgzón G- ( m u  m 43 Q3 5 )
Aursmina 0 ( " " » No. 41 000)

La invención dentro de su esenclalidad  puede se r de­
sa rro llad a  en o tras  formas de re a liz ac ió n  que d if ie ran  en de­
t a l l e  de la indicada a t í tu lo  de ejemplo a las  cuales alcanza­
ra igualmente la  protección que se recaba. Podré, pues, re a ­
l iz a rs e  con los medios y aparatos mes adecuados, por quedar 
todo e llo  comprendido dentro del e s p ír i tu  de la s  re iv in d ica ­
ciones.



=* 12 =

N O T A

Descrito e l objeto de la invención se declaran nue­
vas y de propia invención las siguientes reivindicaciones, 
con prioridad italiana na 5877/59 del 9 de Abril de 1959:

1* Un procedimiento para preparar fibras a base de 
^  poliolefinas que tienen receptividad mejorada para los tin ­

tes, más particularmente polietileno, polipropileno, polibu- 
teno o de mezclas de poliolefinas con por lo menos una subs­
tancia adicional, caracterizado por e l hecho de que la fibra 
ta l como es o una de las substancias que forman la fibra se - 

10, somete a un tratamiento con fosgeno*
2. Un procedimiento en conformidad con la reivin­

dicación 1, caracterizado por e l hecho de que fosgeno gaseo­
so, actúa directamente sobre la fibra en forma de h ilo , hebra 
o tela*

1 5 ' 5* Un procedimiento en conformidad con la reivindi­
cación 1, caracterizado por e l hecho de que e l tratamiento se 
lleva a cabo en suspensión en un líquido orgánico que no es 
disolvente para e l  polímero olefínico en las condiciones de 
reacción*

20. 4. Un procedimiento en conformidad con la : reivindi­
cación 1, caracterizado por e l hecho de que e l tratamiento 
se lleva a cabo en un medio inorgánico líquido.

5, Un procedimiento en conformidad con la reivin­
dicación 1, caracterizado por e l hecho de que e l tratamiento 

2 5 , se lleva a cabo con fosgeno líquido.



6. Un procedimiento en conformidad con las  re iv in ­
dicaciones 2 a 5, carac terizado  por e l hecho de que e l  t r a t a ­
miento con fosgeno se efectúa lavando con agua, agregada o no 
con ácidos o á lc a l i s .

7. Un procedimiento en conformidad con la s  re iv in ­
dicación 1 | carac te rizado  por e l  hecho de que la  f ib ra  de p a r­
tid a  se peroxida antes del tratam iento  de fosgenaoión.

8. Un procedimiento en conformidad con la s  re iv in ­
dicaciones 1 a 6, carac terizado  por e l hecho de que la  p o lio - 
le f in a  de p a rtid a  se mezcla, antes de la  ex tru sión , con un 
compuesto p o lih id ro x ilado  o con un compuesto que se vuelve 
t a l  durante la  operación de h ilad o , se extruye la  mezcla y 
la s  f ib ra s  obtenidas se someten a un tra tam ien to  con fosgeno.

9. Un procedimiento en conformidad con la  re iv in d i­
cación 1, ca rac te rizado  por e l  hecho de que únicamente e l  
compuesto po lih id ro x ilado  se somete a l  tra tam ien to  con fosge­
no y luego se mezcla con la  p o lio le fin a  y se extruye»

10. Un procedimiento en conformidad con la s  re iv in ­
dicaciones 8 y 9, carac terizado  por e l  hecho de que se usan, 
como compuestos p o lih id ro x ilad o s, los productos de condensa­
ción de ep ic lo rh id rin as  con fenol o alcoholes p o liv a len te s , 
compuestos p rov isto s con grupos oxiránicos (-CH 0HU) o compues

, wto s  obtenidos por condensación de formaldehidD 0 con fenoles
11. Un procedimiento en conformidad con la s  re iv in ­

dicaciones 1, 8, 9 y 10, carac terizado  por e l  hecho de que la  
p o lio le fin a  asciende en la  composición a 80-99$. y e l  compuesto 
po lih id ro x ilado  o subproducto de reacción con cloruro  de carbo 
n i lo  asciende a 20-1$.

12. Un procedimiento en conformidad con la s  re iv in ­
dicaciones precedentes, ca rac te rizado  por e l  hecho de que las



5.

10.

15.

20.

f ib ra s  foegenadas, compuestas de p o lio le f in a s  con o s in  un 
compuesto p o lih id ro x ilad o , o la s  f ib ra s  que contienen e l  pro» 
ducto de reacción del compuesto p o lih id ro x ilado  con cloruro  
de carbonilo , se someten a un tratam iento  con aminas.

13. Un procedimiento en conformidad con la  re iv in ­
dicación 12, ca rac te rizado  por e l  hecho de que se emplean ami­
nas o iminas, de p referenc ia  m etil- o e til-am in a , o tilen »  t r i -  
metilen» o hoxametilen-diaminas, anhidras o en solución orgá­
n ica o acuosa, la s  cuales actúan continuamente o por p a rtid a  
sobre la s  f ib ra s  durante tiempos que varían  desde escasos se­
gundos a 5 horas.

14. Un procedimiento para p reparar f ib ra s  a base 
de p o lio le fin a s  que tienen  recep tiv id ad  mejorada para los 
t in te s .

Según se desoribe y re iv in d ica  en la  presen te  memo­
r ia  que consta de catorce hojas fo liad as  y e s c r ita s  a maquina 
por una sola ca ra ,

Madrid, a 8 de A bril de 1960.
MONTECATINI SOCIETA GENERALE PER L»INDUSTRIA MINERARIA
E CHIMICA.
p . a .

t r : s b
R/rm.
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