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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO P4ARA LA PRIPARACION DE PRODUCTOS RESINOSOS
PARTICULARKENTE ADECUADOS BN LA FABRICACION DE FIBRAS LEXTILES
A BASE DE POLINEROS SINYETICOS", a favor de la firma italisna
MONIECATINI, SOCIETA GENSBRALE PER L'INDUSTRIA MINERARIA E CHI~
#ICA,., domicilisda en WILAN (Itelia) via ¥, Qurati, 18,

1EMORIA DESCRIPTIVA

Este invento ge refiere a productos de condensacidn
;esinosos.

Anteriormente se nabia propuesto prepasrar productos
de condensacidn resinoscs a base de eplclorhidrina y ciertos
otros compuestos orgénicos dotsdos de grupos funcionales, ta-
les como log difenoles. Se ha descubierte ahors que puede ob-
tenerse un producto de condensecion résinosa a bese de epiclor-
nidrins y ung smina dotada de més de 3 atomos de carbono. Este
nuevo producto de condensacidn resinoso eé sumamente interesan-

te por el necho de gue cusndo se le mezcle con un polimero for-
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medor de fibre, tal como por ejemploc el poligcrilonitrilo o una
poliolefine cristaling tel como, por ejemplo, el polisetileno
o el polipropileno, mejors lss carscterf{stices de tingibilidad
de estos polimeros.

iisto tiene vapor especial por el hecho de que aunque
los srticulos moldeados, en perticuler lss iibras textiles,
producidos & base de polimeros formedores de fibrs tales como
polimeros y copolimeros de scrilonitrilo y polfmeros y copoli-
meros cristelinos de olefinas prepersdcos por procedimientos
de bsje presién presentan slgunas csracter{sticas muy deseg-
bles, han mostrado hasta ghora, sin embergo, clertos inconve-
nienies respecto a su tingioilidsd.

Un preoducto de condensacibn resinoso de acuerdo con
este invento es, porlconsiguiente, uno que se obtiene & base
de epiclorhidrina y une sming dotsds de mss de 3 jtomos de
csrbono. Pesrticularmenie Utiles son los productos de condensa-
cidén resinosos qgue tienen solubilidsd en agua inrerior sl 0,01%
en psso,

Lss eminas que pueden emplearse en la preparacidn de
los productos de condensacidn resinosos son, de preferencis,
o0 bien sminas primarias dotadss de 3 & 30 &tomos de carobono,
o vien aminss secundsrias dotadas de 4 a o0 étomos de carbono,
¥ pueden ser slifaiicss o aromsticas. un ejemplo de una aminé
sromatice es verbigrecia le eniling. Pueden emplearse monoami-
nes ¢ poliaminsgs. wonocemines elifdticaes muy convenientes son la
n-dodecileming, la n-octedecilemina, le dioctilemina, le diocta-
decilemina o la hexsdecilamina, mientrss que las poliaminss
gue pueden emplearse incluyen le etilendismine, la hexameti-
lendiamina, le teirsetilenpentemins, la 1,2-propilendisming o
le dipropilentriaminsg,

También se incluye en el invento un procedimiento ps-
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ra le preperscidn de esios productos de condensacidn resino-
sos en el cual le epiclorhidrina y una amins o uns sel de la
misma se condensen, de preferencis en presencieg de un agente
condensante tal como, por ejemplo, un hidrdxido o carbonaio de
un metsl slcslino o en presencig de un producto de condensacidn
de 0xido de etileno con un alcohol dotado de 10 s 14 Atomos de
carbono. La'preparacién de la resing puede llevarse a cabo en
presencis de un disolvente inerte tal como, por ejemplo, el
slcohol etilico. Lo més conveniente es elegir lss condiciones
de condensacidn y los componentes, as{ como las proporcicnes

de esfos componentes, de manera que el producto tenge uns solu-
bilidad en egue inferior al 0,01% en peso.

Como sales de las amings pueden emplesrse por ejemplo
clorhidratos o ascetatos. Cuando los productos de condensacidn
resinosos a que se refiere este invento se agregen a poliole-
finss cristalinss tales como, por ejemplo, el polipropileno
cristalino, se ha descublierto que las composiciones resulten-
tes pueden avlsndarse y extruirse pars formar srtfculos mol-
deados. En particular, puede obtenerse una fibra textil median-
te hiledo por fusidn, De preferencis el producto de condensa-
pién resinoso se ayprega 4 la composicidn en lg pfoporcién de
1 a 25% en peso. E1 producto de condensacidn puede mezclarse
con une poliolefina por agitacidén de los componentes a tempe-
raturs smbiente en una mezcladors Werner o un molino de bolas
o un spsrsto semejente; despuds de la mezcla, la composicidn
puede granulerse por fueibn en un dispositivo de tornillo sin
fin, subdividirse y por Gltimo puede obtenerse un artfculo
moldeado oblongo por extrusidn mediasnte un dispositivo de ex-
trusi6n en fundido de msnera que pﬁeda preparse una fibra por

hilado en fusidn.
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Y41 hilado en fusion de las composiciones de este inven-

to se tacilite medisntie la adicidn s le composicion de uns -
centidsd pequefia, de preferencisg de 0,1 a 5% en peso, de un
agente dispersenie de los sélidos, pere contribuir & lg dis-
persion homogenea del producto de condensscidn resinoso en

le masa del polimero. Agentes dispersantes muy adecuados son,
por ejemplo, el slcohol cet{lico y el esiearilico, el dcido
estedrico, el dcido tereftalico, la benzoine, la furoine, el
gstearato de vinilo, los ésteres mono-, di- y tri-esteéricos

de glicerol, elestearato de monoetsnolemina, le estearamida,

le N~dietanol lauramida, les amines slifétices de Cg @ Oxps

los productos de condensacidn de éxido de etileno con aslcoholes,
aminas y fencles, la poliestearamida, el dcido poliscrilico,

los copolimeros de poliestirenc y estireno y los polimeros

de terpeno. ambién puede sgregarse otros sditivos empleados

en general en la composicidn pars el hilédo en fusidn de fi-
bras, tales como por ejemplo los opscificadores y los esigbili-
zadores., El nilado en fusidn pueds formsr monofilsmentos o plu-
rifilementos que pueden utilizarse para preparsr fibras conti-

nuss o esiavles o0 pars prepsrar hilos engrosados o hilos de

hebrs,

Las fibras se estiran de preferencia despuds de lea
formgcidn, pasra obtener uno fibra dotsda de uns relacidn de
longitud de fibra estireds & longitud de fibra no estiradas
de 2:1 a 10:1. Este esiiramiento puede efectuarce aAtempera-
ture deniro de la gama de 80 g 15000 Yy en un gpsreto calen~
tado con gire casliente, vepor o medio cslelsctor semejante.
Les fibrss se tratan tamvién de preferencis, antes o después
del estirado, con agentes qgue hgcen insoluble en sgua e; pro-

ductc resinoso. Un agente de esta clase aes un compuesto que
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pueden condenssrse con el residuo de suwlna o c¢e epiclorhidri-
na en el producto de condensacidbn pars formar un compuesto

de peso moleculer superior. Hl que un compusesto particular
gue se Sebe reaccionar conm epiclornidring o con una amins pue-
da o no emplearse como agente parg volver insoluble en agus
lcs productos de condensacion de este invenio, pucde determi-
nsrse facilmente por medio de un ensayo sencillo, en el cual
lg fiors se trsta con el zgente y después del tratemiento

se mide el efecto lixiviador del sagua sobre la fibra. Este
resultado puede comparsrse con el obtenido liiiviaddo"con
sgue una iibre no tretada. Agenies scuoinsolubilizantes de
esta clese son, por ejemplo, el formsldehfdo, un compuesto

de isocianaio o diepoxi o un ogentie de snirecruzamiento, tal
como por ejemplo el divinilbenceno.

Las fibrss obtenides a base de composiciones de este
invento pueden tefiirse con colorsntes dcidos o los coloran-
tes conocidos como colorantes al acetato, esto eé, los ade-
cugdos para materiales de scetsto. las fibras presentan buena
aiinidad psra los colorantes bésicos, los colorantes meteli-
zgdos, los colorantes plasstosolubles y los colorsntes a la
tina,

Se ha descubierto sdemds que la tingibilidsd de los
srticulos moldeados puede mejorarse respecto 8 ciertos colo-
rantes, modificgndo el producto cde condensgcidn rssinocso. em-
plesdo en la composicidn de que se forma la fibra., Asi, por
ejemplo, cuendo se emplea une monoamina slifétics pare preparar
el producto de concensacidn, el producto resultente puede hacer-
se reaccionsr con ung polismina tal como, por ejemplo, la eti-
‘lendiemine, la héxametilendiamina, lea tetraetilenpentemina, la

1,2-propilendiaminag o ls dipropileniriamina. Por oira psrte,
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cuendo se emplea ung poliamina, el producto resulvanie pueds
alquilerse o arilarse, dé preferencis con un nalogenuro de al-
quilo o srilo., Se he comprobado tembidn que pueden obienerse
fibres particuleruente receptivas a los colorentes édcidos para
la lena cuando se utilize un producto ce congensacidén resino-
so que se obtiene modificando con una imine slifatica, tel co-
mo por ejemplo la etilenimina, el producto de cohdensacién de
une monoemins slirdtica con epiclorhidrina.

Le rezén preferida de epiclorhidrina a emina depende
en cierio grado de ls amina particular y de si el producio
se someie o no a ulterier tratamiento; cuendo el producto de
condensgcidn as uno obtenido a base de une aming primaris o
secunderig, uha razodn molar muy conveniente de epiclorhidrinag
a amina es ls que se halla dentro ds la geme de 1:1 a 5:1.
Cuegndo diého producto se modifica por tratemiento con una polia-
mina, une rezon molar preferids de poliamine & monoamina es
ls que se hallg dentro de le gema de 0,1:1 & 10:1., Sin en-
bergo, si tel producto se modifics con una imina alifétice, la
rezdn moler de imins a amina se halla de preferencia dentro

de ls game de 0,1-10:1, Un producto de condensscidn psrticu-

lermente valioso s8s el que se obiiene condenssndo una poliami-~

na con epiclorhidring en razdn moler de smins & epiclorhidri-
na de 1,2-1,5:1 y moditicando el producto obtenido con un
nalogenuro de alquilo o grilo, de msnera que se obienga ung
rezdn molar de grupo alquilo o erilo a epiclorhidrina dentro

de le gema de 0,1-2:1, (usndo la razdn de poliaming a epiclor-
nidrina se lhalle por devsjo de 1,2:1, existe tendencia a que |
se presente un entirecruzamiento indeseable en el producto de
condensacidn gue puede volverlo infusible y, por consiguiente;

no fécil de dispersar en une poliolefina cristalina, Un pro-
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ducto de condensacidn resinoso muy util es el gue se obtiene
nscisndo reaccionar 1 mol de epiclorhidrina con 1,% moles de
iilexametilendiasmina y luego 0,4 moles de cloruro de octadecilo.
Iiste producto resinoso puede agregarse en un 5 en peso al
polipropileno crisislino pars obtener una composicidn de
propiededes de tingivilided mejoradss.

Las fibras que se nan producido en conformidad con
este invento han demostrado que son tingibles dando colores
s0lidos, pero que retienen les propiedsdes de resistencia me-
céniqa y quimica carecteristices de lass fibras formades g ba-
se de poliolefinas cristalinas.

Con otiros polimeros formadores de fibra, tales como
por ejemplo los polimeros de olefinas y polimercs o copolime-
ros de acrilonitrilo, los procedimientos empleados pusden di-
ferir ligersmente, As{, con poliacrilonitrilo, el producto de
condensacidn resinoso puede incorporsrse mezcldndolo con el
polimero de scrilonitrile y dispersando luego la mezcla & tem-
peratura ordinaria en un disolvente convenientes para hilado
idimetilformamida, gammg-buiirolactons, carbonato de etileno

y otros disolventes de los polimeros acriloni%rilicos); o bisn

.los componentes pueden disolverse por separado en el disol-

vente psrs hilsdo en el cual se dispersa luego el poligcrilo-

nitrilo., En smbos cesos ls dispersidn se transforms luego en

“una solucidn pare hilsdo por medio de un tretamiento térmico

adecusdo.

Lo mismo que en el ceso de lgs poliolefinas cristali-

‘nss, puede emplearse un agente dispersante de los sdlidos y

lss fibres obtenides pueden estirsrse y tratsrse con un agen-
te pars volver acuoinsoluble el producto de condensacidn.

Este invento se ilustra g continuacidn mediante los
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EJERMPLO 1.

En un matrsz de 3 cuellos y de 6 litros de capacidad,
provisto de sgltador con vélvule de mercurio, termémetro y
condensador de reflujo, se introducen 1,345 gramos de octade-
cilamina, 925 gramos de epiclorinidrinag y 1000 gramos de al-
cohol etilico al 95%.

Se celienta la masa a unos 8500, misntras se agita
durente unes 8 horas., Luego se agregan 954 g de hexametilen-
diamina.

Se proéigue el colentamiento durante 4 horss, Des-
puds de enfriar a 60°C, se afiaden 400 g de pellas de hidroxi-
do sddico. Se agiia la mezcla dursnte 2 horas a 60°% y el clo-
ruro sddico as{ formsdo se filtra mientras la mezcla esta to-
devia csliente,

Se sepsrs por desiilacién el slcohol etilico, a pre-
sibn reducida, y se obtiene ss{ un residuo sélido que se muele
y se temizs.

Solubilidsd del producto de condensacidn

Ll produeto de condensacidn presenta les siguientes

carecteristicas de solubilidad e 2500.

Disolvente producto di- producto disuel-
suelto g/100 ¢cc to g/100 g de
de disolvente disolvente

Hidrocarburos

benceno 15, 100% 142505
éter de petroleo | 44 500% 6,700%
neptano 8, 700% 12,65%
aceiie de veselina 0,007 -
peirdleo 0,080 0, 100%

tetrahidronaftaleno 4,700 4,850%



Alcoholss
slconol meiilico
glcohol etilico
¢ciclohexanol
Cetonas
gceioienona
scetona
ciclonexanona
metiletilcetona
Bteres

dioxano

Fsteres

aceteto de etilo

Derivados de haldgeno

cloroformo
tetracloroetileno
tetracloruro de caroono
tricloroetileno
Nitrilos
gcrilonitrilo
.Acidos

acido scético

dcido tioglicdlico
‘Sulfuros

visulfuro de carbono
Amidas
dimetilformamida

Bases de nitrbgeno

piridina

Nitroderivados

nitrobenceno

258381 " &

0,110%
1 F ‘/)0070
1,500%
0,530
0, 500%
0,016%
0,110%
1,900%
4,100%
9,500%
5,070%
3,500

0,060%

4, 500%

%,200%
0,001%
0,100%
5,jao¢

0,005%

1,640%
0,515%
0,630%
0,520%
0, 020%
0,100%
2,120%
2,7507
5,820%
3,200%
2, 420%

0,0705

4,280%

0,001%

0,110%

5,270%

0,004%
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Lectongs
gamms-butirolsctons 0,005% -

Alconoles sminicos

monoetenolsming 0,005 0,004

Compuestos inorganicos

agua 0,020 0, 020%
dcido clorhidrico 0,001 0,001%
dcido sulfirico 0,130% 0,072%
amonisco 2l 30% 0,200;5 0,225
nidréxido sddico al 20% 0,001% 0,005

Se ha descubierto que las substsencias siguientes son
disolventes al punto de epullicidn: benceno, éter de petrd-
leo, hepisnc, alconol metilico, alcohol etilico, ciclohexanol,
ciclonexanona, metiletilcetona, dioxeno, scetato de etilo,
cloroformo, tetracloretileno, ietracloruro de carbono, tri-
cloroetileno, scriloniirilo, &cido acético, viridina y bisul-

furo de carovono,

beiermingcidn del punto de iusidn

Bl punto de fusidn se deiermind bajo un microscopio
provisto de placs cclentadora,
Los vslores que constan en la iabla siguiente son el

promedio de 3 determinaciones:

muestra punto de fugidn
1 52%
2 52%
3 | 51%
4 529
5 52°%
6 52°%

Determingcidn de la viscosided especifica
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L1 velor de le viscosgéa&/e;pécifica ( % espec)
se determind en une solucion bencénics al 55 del producto de
condensacidn e la temperstura de 25°. Los viscosimetros uti-
lizedos eran del tipo 100 Fenske.

Se helleron los siguientes velores;

muestrss 19 espec
1 . 0,338
2 0,258
3 0,353
4 0,297
5 0,298
6 0,305

Determinscion del peso moleculsr por crioscopis

El peso moiecular se determind temvién por crioscopis
con un dispositivo pare emplesr un termbémetro Beckmann, Unica-
mente el peso moleculsr de ls muestra 1 pudo determinarse de
esta maners (peso moleculsr de 4000 sproximsdsmente). mien-
ires cue el de las otras muestrzs no pudo determinarse, pro-
bablemente & ceusa de que su peso molecular excede a los 1imi-
tes de sensibilided del spsreto smpleedo. Eh reslidad no se
observéd ninguns disminucidn del punto de congelascidn detects-
gle en el termémetro Beckmsnn.

EJEHPLO 2

En un mgtrez de % cusllos y 200 cc de capacided, pro-
visto de egiiador con vdlvula de mercurio, termbémetro y con-
densador de reflujo, se introdujeron 13,5 g (0,1 moles) de
n-dodecilamina, 18,5 g (0,2 moles) de epiclorhidrins y 30 cc
de slcohol eiflico. Se trotd ls msss 2l reflujo (e unos 8000)
mieniras se la egiieba, dursnte 6 horas,

Se sgregeron luego 7,4 g (0,1 moles) de 1,2-propilen-
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diamina y se prosiguio el celentsmiento dursnte 3 horss; a fin

de asisler el producto de condensacidn resinoso, se evspord el
disolvente por destilacidn s presion reducids. Para preperer
las fibres, 1la solucidn etandlics del prodﬁcto de condensg-
cidén obtenicdo (%44,4 g de materig seca) se mezcld con 3299,6 g
(90%) dg.polipropileno, prepsrsdo con cstslizadores estereoces-
pecificos y dotado de une viscosided intrinsecs [T%L7 de 1,4
(determihsde en tetrahicronaftaleno a 13500, un residuo des-
pués de extracciodn heptdnice de 944 y un contenido de cenizss
de 0,055%. Se calentd la mezcla en uns estufae pera eliminar

el eicohol et{lico, Luego ese hild le mezcla en un dispositivo

de hilado en fusidn para laboratorio en las condiciones siguien-

tes:

hilers 1/0,8 x 15 mm
temperatura de extrusidn 190°%

presibn | 48 kg/"cm2
velocidsd de arrollamiento 350 m/minuto.

En les fibres obienides, estirsdas en un dispositivo
Ge laborastorio con una razdn de estirsje (o sea rezén de lon-
gitud de fibre no estirade a fibrs estirade) de 1:4,5 a 15005,
se produjeron tonalidedes de Luens intensidsd y fijeza con
los colorantes sigulentes:

amarillo sélido 2 G (4cido)

rojo psra lens B (écido

azul de glizering ACF (dcido)
negro acido IVS (dcido)
rojo de lsnasyl 2GL (meiglizedo)
emarillo de setacyl 3G (gcetato)
escerlgta cibacet BR (acetato)

ezul de ascetoquinona RHO (écetato)
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Les tonslicsdes obtenices son més sbélides si, antes
de teflir, se someten lgs fibres 2 traiemientos con formgldeni-
do, o ses hirviéndoles con una solucién acuosa al 5% de formsl-
denido dursnte 10 minutos, y 8 continuecidn se seca.

Se prepard otra mezcla con el mismo polipropileno,
pero ean la proporcién de 93% y con 7% del producte de conden-
sacibén antes descritoc. 4

Le mezcle asi{ obtenida se hild en un dispositivo de

laborstorio pers hilado en fusidn en lzs condiciones siguien-

tes:

hilers 1/0,8 x 16 mn
temveratura de extrusicn - 190°%

presidn 748 kg/cm2

velocidad de arrollamiento 380 m/minuto.

¥n las fibras obtenidss se obtuvieron, despuéds del
estiraje, tonalidades de buena intensidad y fijeza con los
colorantes menciocnadoc entes.

BEJEMPLO 3,

En un metraz de 3 cuellos y 200 cc de capecidsd, pro-

visto de agitedor de valvula de mercurio, termémetro y conden-

8sador de reflujo, se introdujeron 15,5 g (0,1 moles) de n-dode-

cilemina, 18,5 g (0,2 moles) de epiclorhidrina y 30 cc de
slcohol etflico.

se refluyd la masa (& unos 50°C) mientras se la agita-
ba, dursnte & horss,

Se agregeron luego 10,3 g (0,1 moles) de dietilentrig-
mina y se prosiguid el celentamiento durente 3 horas,

Despuds de enfriar, la solucidn etsndlics del produc-
to obtenido (47,3 g de producto seco) se mezcld con 628,4 g

de polipropileno (93%) prepsrsdo con ayuda de cetalizedores
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esterecoespecificos y dotado de una viscosidad intrinseca L
de 1,4, un residuo, después de extreccion hepténics, de 94%
y un contenido de cenizas de 0,055,

Se calentd la mezcla en ung estufa para eliminsr el
alconhol eiflico. Por dltimo se hild ls mezcla en un disposi-

tivo de laboratorio para hilsdo en fusibn, en las condiciones

siguientes:

hilerg 1/0,8 x 16 mn
temperaturs de extrusibn 200%

presidn Dyl kg/cm2

veloéided de srrollamiento %80 m/minuto.

En las fibrss obienides se obtuvieron, despucs de
estirsrles en un dispositivo de laboratorio con una relscidn
de 1:5 & 15000, tonalidadés de buens inienslded y fijeza con
los coloranhtes del Ejemplo precedents.

Les tonalidades resultan todsvia mds sblices si las
fibras, entes de tefiirlas, se someten g tratamiento con una
solucidn al 5% de diisocianaio de hexametileno a temperatursg
ambiente, feguido de secado.

EJEMPLO &,

‘En un matrsz de Z cuellos y 2 litros de capscidad provis-
to de egitedor de vélvule de mercurio, termbémetro y condensador
de reflujo, se introdujeron 18% g (1 mol) de n-dodecilaming
185 g (2 moles) de epiclorhidring y 300 cc de alcohol et{lico.

Se retluyé la masa a unos 50°C, con esgitacidn, duran-
te o norss. Se agregaron 189 g (1 mol) de teiraetilenpentsmina
y se prosiguié el celentamiento dursnte 3 horas. Después.de en~-
friar, le solucidén etandlica del producto obtenido (559 g de
producto seco) se mezcld con 7,427 g de polipropileno (9%%)

prepsrado con syuda de catalizadores estereocespecificos y do-
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tado de une viscogidad intrinéeca [ 27 de 1,00, un residuo,
despucs de la extraccidn hepténics, de 92,8 y un contenido
de cenizas de 0,095%. Se seclé la mezcle en uns estufe pera
eliminsr el elcohol etflico y luego se le hild en un disposi-

tivo de hilado en fusidn en las condiciones siguientes:

temperaturs del tornillovextrusor 240°¢
tempersiure del csbezal 210%:
temperature de la hilera 200°¢

tipo de hilera 60/0,8 x 16
presidn 20 kg/cm®
velo§id&d de arvollamiento 250 m/minuto.

Los hilos obtenidos se estiraron s 160°C con una re-
lacidén de estiraje de 1:5,3. L&;céracteristicas serimétricas
de les fibras obtenidas fueron:
tenacidad 5,47 g/den
elongacidn : 25, 4%

En lss Tibras obtenidas se produjeron tonslidades de
buena iniensidad y fijeza con les colorsntes del Ejemplo 2.

Las tonalidades resulten més sblidss si, entes de

teflir les tfibraes, se las somete & tratamiento con etilengli-

col-éier diglicidf{lico por inmersidn en uns solucidn scuosa

8l 10 dursnte 10 minutos & temperaturs ambiente, seguido de

secado.

EJEMPLO 5,

En un metrez de 3 cuellos y 200 c¢cc de cepaclded, provis-

to Ge egliador de valvule de mercurio, termémetro y condensa-
dor de reilujo, se introdujeron 26,9 g (0,1 moles) de n-octa-
decilamina, 12,5 g (0,2 moles) de epicloruidrina y 40 cc de
etanol,

Se trsto ls mase gl reflujo a unos 8000, con_agita~’
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cidn, durante 8 horas. Se sgregeron luego 12,9 g (0,1 moles)
de teirasiilenpenismina y se prosiguid el cslentsmiento dursn-
te % noras.
¥1 gisolvenie se evepord por destilacidn en vacio; el
5. producio (64,3 g) se redujo a polvo y mezclé con 854,3 g de
polipropileno (93.) prepsrsdo con cetalizadores estereoespe-
gificos y dotado ce una viscosided intrinseca.[_2;7 de Ty4,
un residuo, después de extraccidn hepténice, de 94» y un con-
tenido de cenizas de 0,055,
210. Se 2116 la mezcla en un dispositivo de laboratorio

pars hilado en fusidn en les condiciones siguientes:

nilers 1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusiodnm 200%

presidn Oy kg/cm2
A5, velocidsd ds arrollamiento 450 m/minutc.

En lag iibras obtenidas,‘estirades con una relacion
de 1:6 en un dispositivo de iaboratorio a 12000, ge produje-
ron en general tonslidades de vuens intensidad y fijeza con
colorantes acidos y al scetato, y mds perticularmente con lbs

20, colorentes del Ejemplo 2,

EJEBPLO o,

En une eutoclave de 3 cuellos y 200 cc de capacidad,
proviste de asgltador de valvulg de mercurio, termémetro y
condensador de reflujo, se introdujeron 18,5 g (0,1 moles) de

n-dodecilamina, 18,5 g (0,2 woles) de epiclorhidrina y 30 ce

Sn
Ui
.

de alcohol eiflico,
Se tratd la masa sl reflujo a unos 75°c, con agitacidn,
durante o LOrss,
Se agregaron luego 11,6 g (0,1 moles) de hexametilen-

30. diamina y se prosiguio el calentamiento durante 3 horas.



La solucidn etandlica del producto obtenido (48,6 g
de producto seco) se mezcld con 645,7 g de polipropileno (93%)
preparado con cstalizagdores esiereoespecificos y dotado de
viscosidad inirfnseca / 27 de 1,4, residuo, después de ex-
5, treccidn nepténice, de 945 y contenido de cenizes de 0,055%,
Por dltimo se secd en una estufa pera remover el alconol eti-
lico. La mezcla se hild en un dispositivo de labora;orib para

hilado en fusidn en lgs siguientes condiciones:

hilera 1/0,8 x 16 mn
ﬁo, temperaturs de extrusidn 19000

presidn Oyl kg/cm?

velocided de arvollamiento 350 m/minuto.

En las ribras sei obtenides, esiiradas con ung rela-
cidn de 1:7,5 a 13000 en un dispositivo de leboratorio, se
jb. produjeron tonalidades de buens intensidad y fijeza con colo-
| rantes dcidos y colorantes sl acetato, y mis perticularmente
con los del Ejemplo 2,

EJEMPLO_ 7,

Una solucidn eiandlics del producto de condensacidn ob-
20. tenido procediendo segin el Ejemplo precedente y que contsnia
| 48,6 g de producto seco, se mezcld con &47,7 g de polistile-
no (93%) dotado de un peso molecular de 50,000 sproximsdsmente
preparedo 8 baja presibn; el disolvente se elimind luego se-

cando en una estufa., Esta mezcla se hild en un dispositivo de

25, laborstorio paere hilado en fusidn en las siguientes condiciones:
ailers 1/0,8 x 16 mm
temperstura de extrusibn 210% |
presida Syl kg/cm2
velocidad de ariollamisnto 300 m/minuto.

20, En las fibraes obienidas, esilraedes a 9500 con una re-
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lacidn de 1:% en un dispositivo de loborstorio, se produjeron
tonelidsdes dotadas de buens iniensidad y tijega con coloran-
tes dcidos y colorantes al sceigto.

EJEuPLO__8.

En un metraz de 3 cuellos y © litros de cepacidad, Dro-
visto de agiiador de valvula de mercurio, termémetro y conden-

ssdor de reflujo, se introdujeron los compuestos siguientes:

octadecilamina 1,345 g
epiclornidrina 925 g

alconol eiilico al 955 1,%00 g
. Se calentd la masa s unos 5000, con agitscidbn, dursn-

te 4 horas. Se aggregaron luego 550 g de hexametilendiamina.
Se prosiguié_el czlentemisnto durente 2 hores, Luego se sepa-
rd por desiilacidn bajo presibn ordinaria une porcidn slcohdli-
ca (500 g). E1 alconol resianie se elimind secsndo en un seca-
dor de vacio a 60°C bajo uns presién residual de 5-10 mm.

Se obtuvo un producto sélido, que se molid y tamizd,
ﬁh el andlisis, él producto mostrd un contenido de nitrdgeno
de ©,93%5. Se prepard una mezcla compuests de 7% de dicho conden-
sedo y 9%» de polipropileno (dotado de viscosidad intrinseces
£ 2.7 de 1,15, residuo después de exiraceidn hepténica de 94,0%
Yy contenido de cenizas de 0,125,

Se granulé la mezcla a 1>0°G en un extrusor helicoi-
dal. Luego se le nild en un dispositivo pers hilado en fusién

en las condiciones sigulentes;

temperstura del tornillo extrusor _ 200%
temperatura del cebezal 180°
temperaturs de la hilera 170°¢
tipo de lo nilers 0/0,8 x 16

presidn 22 kg/cm2
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valocidad de arrollsmisnto - h250 nm/minuto.

Lss fibras obtenidas se esiirsron & 150°C en presen~-
cia de vapor, con una razdén de esiirgje de 1:6,3,

Lss coeractaristicss serimétrices de lss fibras obteni-
das fueron les siguientes:
tengeidad 4,98 g/den
elongacidn A 24

En las fibras se produjeron itonslidedes de buens in-
{snsidad y fijeza con colorsntes dcidos o colorantes sl sceta-
to, y més perticularmenie con los mencionsdos en el Ejemplo 2,

EJE®PLO 9.

En un matraz de 3 cuellos y 6 litros de capacidad,
provisto de agiiador de vélvula de mercurio, termémetro y con-

denssdor de reflujo, se colocan lgs subsisnciss siguientes:

octadecilaming 1,245 g
epiclorhidrina 925 g
alconol etilico al 95% . 1,000 g

Se calienta la masa a unos 85°C, con sgitseidn, du-
rente 3 hores. Se separs por destilecidén a presidn ordinaria

una porcidn de alcohol (300 g). E1l alcohol restante se elimi-

.na secando en un secador de vacio a 0% bsjo una presién re-

sidugl de 5-10 mm,

Se obtiene un pfoducto sélido, que se muele y tamizs.
41 anglisis demuestra un contenido de nitrogeno de 7,07k,

Se prepara uha mezclas compuesta de 7% de dicho conden-
sado ¥y 934 de polipropileno (dotado de una viscosided intrin-
seca £~Z;7 de 1,15, un residuo después de exirsccidn hepténi-
ca de 94,01%» y un contenido de cenizss de 0,12%). Esta mezcle
ge granuls a 150° en uns extrusore uelicoidsl,

A continuecibén se ls hila en un dispositivo de hila-
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do en rusidn en lss condiciones siguientes:

temperetura del tornillo extrusor | EOOOQ
temperstura del csbezel : 200%
tempersture de le hilers 19000
5. tivo de la hilers 00/0,8 x 16
| presidn 24 kg/cm2
velocidsd de srrollamiento . 250 m/minuto.

Las fibres obtenicas se estirsn s 150°C en presencis
de vapor, con unsg razon de estirsje de 1:5,3.
10. Les cerscteristices serimétricses de las fibras obteni-
des son les sigulentes:
tenscided , 5,01 g/den
elongscion 255 |
En estes fibras se producen tonalided de buena inten-
15: slded v fijezs con los colorsntes del Ejemplo 2.

L JEWMPLO 10.

En un matrez de 3 cuellos y 6 litros de cepacided,
provisto de sgitador de valvule de mercurio, termémetro y con-

densgdor de reflujo, se colocan las substsenciss siguientes:

20, octadecilaming 1,345 g
epiclorhidrina 925 g
alconol etflico al 9%% 1,500 g

Se celienta le mezcla o unos 80°C, con egitecidn, du-
reate 4 horss.
. 25; Se sgregan luego 290 g de hexemetilendiamins y 365 g
de trietilentetramins. Se prosigue el celentamiento durante
2 hores. Se sepsra por destilacidn a presicn ordineris una
porcion de slcohol (500 g).

Se elimihe el alcohol restente secendo en un secador

30, de vecfo s 60°C con uns presién residual de 5-10 mm.
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Se obtlene un producto sdlido, que se muele y se tami~

za. Se prepara ung mezcla de 5% de dicho condensado y 955 de
polipropileno (dotado de viscosided intrfnseca / 2./ de 1,15,
residuo después de extraccidn heptanica de 94,071% y contenido
5, de cenizss de 0,12%).
Hsta mezcls se granula a 15000 en una extrusors heli-
coidal, Luego se la hile en un dispositivo de hilado en fu-

sién en lss condicionses siguientes:

tempersturs del tornillo extrusor 200°¢
16, ‘ temperaturs del cabezal 200%
températura de ls hilera 190°C
tipo de lg hileres ‘ 60/0,8 x 16
presidn 20 kg/cm2
velocided de arrollamiento . 250 m/minuto,
15 Les fibrss obienices se estiren a 150% en- preseicia

de vapor, con una razén de esiiraje de 1:5,3.
Las caracteristicas serimétricas de las fibras obte-
nidss son las sigulentes:
tenacidsd 4,79 g/den
20, elongscidn 227
) Hstas fibras expuestses a los rayos uliravioleta de
une lampesrs de vapor de mercurio de 100 vetios colocsdas 10 cm
por cncims de ellas, experimenisn una reduccidn de 254 en su
tenacidesd inicial cespuds de 40 nores de exposlcidn; fibres
25, simileres, preparades s base del mismo polimero pero sin nin-
guna pdicidn del condensado, experimenian una reduccidn de
25 de su tenacidad inicial después de cxposicidén a la limpa-
ra de vapor de mercurio durante 10 horss, en las mismss condi-
ciones.

30} En estes fibras pueden prodqucirse tonos de buens inten-
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sicdad y fijeze con colorgntes 4cidos y colorantes al acetato,
vy mds particularmenie con los colorantes del fijemplo 2.

EJEJ.!JJ.LO 110

Se prepars & temperstura ambienfe, sn une mezclgdora
Werner, una mezcla de 4,75 kg de polipropilenc,.preparado con
cstelizadores estereoesspecificos y dotado de viscosidad in-
trinseca / 27 de 1,07 segin se deiermina en tetranidronsfiele-
no a 135°, residuo despuds de exiraccidn heptdnics de 86j ¥
contenido de cenizes de 0,02», con 0,250 kg del producto de
conqsnsacién de 1 mol de epiclorhidrins y 1 mol de anilins.

Este mezcla se hila en un dispositivo de ailado en

fusidén en les condiciones siguientss:

temperaturs de la hilers 170% -
teumperatura del cagvezal 180%
temperature del tornillo extrusor 220%

tipo de lsg hilers 60/0,8 x 0,8
presién 16 kg/cm?
velocided de arrollamiento 280 m/minuto.

Se estiran las fibras a 120°C con una razbn Ge esti-
reje de 1:4,5,

Las ceracter{sticas de las fibras son las siguientes:

tenacidaq 5,94 g/den

elongacidn 23, 3%

gbsorcidén de agua & 50» de humeded relativa: 1,06%
" mooomomogog o nooowm "o 2,17%
" moom qo0p 0w L 17,9%

En lags fibrss obtenidas se producen tonos intensos

P

y 8blidos con los colorentes del Bjemplo 2 y tembién con los
colorantes siguientes:

smarilio setecyl »G (para scetato)



D

10.

20.

25,

30,

258381

escerlete cibacet R (para scetzio}

azul de scstoquinona RHEC ( ")

amarillo claro sbélido 2H (dcido) -

rojo pere lana B | ¢ " )
gzul de slizsrina ACT {t " )
fucsine bésice (bésico}
azul astrazén G ("™ ) ‘

verde de malagquita en cristales (Besico).

EJEwPLO 12,

Se prepsre g temperaturs amblente y en un molino de
boles uns mezcle de 90 g de polipropileno (preparado con eyu-
de de cstalizadores estereoespecificos y dotado de viscosidad
intrinseca /[ 9.7 de 1,4, residuo después de extraccidn hepté-
nics de 9%4w% y contenido de cenizas de 0,055%), 9 g de un pro-
ductc Ge condensscidén a bsse de 1 mol de epiclorhidrins y 1
mol de anilins, y 1 g del producto de condensacidn de dzido
de eiileno con alcoholes 010 - 014.

Este mezcla se hila en un dispositivo de laborstorio

para hileture en fusidn, en las condicicnes sigulentes:

tipo de lez hilews 1/0,8 x 16 mm
.temperaturs de exirusidn 210%

presibn | 7,6 ke/cns
velccidad de errollamiento 320 m/minuto.

En les fibras obtenicss, estirades en uh dispositivo
: - 0.
de laboratorio con razén de 1:5 a 130 ¢, ce producen tonos .

intensos y sblidos con los colorsntes de los Xjemplos 2 & 11,

EJiEWPLO iz,

Se prepara a temperatura smbiente y en un molino de
bolas uns mezcle de 90 g de polietileno de bsjg presidn (dotg-

do de un peso molecular de 50,000 gproximedemente), 9 g del
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producto de condensacién de 1 mol de epiclorhidrina con 1 mol
de snilins, y 1 g del producto de condenssciln de 6xido de eti-
leno con alcoholes 610-014.

Este mezcle se hila en un dispositivo de laborsterio

pare hilasturs en fusidn en las condiciones siguientes:

tipo cde la nilers 1/0,8 x 16'
tempersturs de extrusidn 190%;
presidn . 647 kg/cm2
velocicsd de arroliemiento 290 n/minuto.

in les fibras obtenidss, estirsdses en un dispositivo
de laboratorio con razon de 1:3 s 9500, ge producen tonos in-
tensos y sdlidos con los colorsnteés s que se refieren los
Bjemnlos 2 a 11.
EJEMPLO 4.

Se prepera a temperatura smoiente y en un molino de
pboles una mezcle de 90 g de polipropileno (prepsresdo con cg-
talizedores esiereoespecificos y dotsdo de viscosidad intrin-
geca / W/ de 1,4, residuo despuds de extrsccidn hepténica de
947 y contenido de cenizgs de 0,055») y 10 g de ua producto
de condensacidn de 1 mol de epiclorhicdring y 1 mol de lauri-

‘leming,
Bste mezclse se hile en un dispositivo de leboratorio

para hilaturs en fusidn en les condiciones siguientes:

tipo de le hilers ' 1/0,8 x 16 nm
temperaturg de extrusidn 200%
.presién : 4y kg/cm2
velocided de ariollamiento 380 m/minuto;

%n lgs fibrss obtenides, estirsdes en un dispositivo
de laborgtorio con razdn de 1:5 @ 13000, se producen tonos

intensos y sblidos con los colorentes de los Ejemplos 2 a 11,
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Los tonos resulisn todsvie mis éolidos si, sntes de
tefilr les fibres, se lss somete & uno de los trastamientos
siguilentes:

a) formilacidn por tretamiento con una soluciodn scuosa al 5%
de formsldehico durente 10 minutos al punto de ebullicién,
gegulds por secedo;

o) inmersidn durante 5 minutos en una solucidn bencénica sl 5%
de diisocisnato de hexametileno a temperaturs smbiente,
Seguida por secedo; |

¢} tretamiento con etilenglicol/éter diglicidflico por inmer-
vsién en una solucibén scuosa 2l 10% de diepoxido dursnte
10 minutos 8 tempersture ambiente, seguida por secado.

EJEMPLO 15,

Se prepera s iemperstura embiente y en un molino de
boles una megzcla de 90 g de polipropileno (preparsdo con ayuda
de caiglizadores estercoespecificos y dotado de ung viscosidad
{ntrinseca /2 7 de 1,4, residuo despuds de extraccién hepté-
nica de 94» y contenido de cenizas de 0,055%) y 10 g del pro-
ducto de condensecidn de 1 mol de epiclorhidrina y 1 mol de
hexadecilamina., . |

Le mezcle se hlla en un dispositivo de lgboratorio

.

pare hileturs en fusidn en lgs condiciones siguientes:

tipo de la nilers 1/0,8 x 16 mm
jemperatures de extrusidn 200%

presidn - 5,2 kg/cm2
velocidad de errollemiento 380-m/miﬁuto.

kn les fibrss obtenides, estiredss™en un dispositivo
de laboratorio con razbn de 1:8 a 13000, se producen tonos

intensogs y sdlidos con los colorsntes de los Ejemplos 2 y 11,
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EJENPLO 16,

1,508 g de hexameillendiaming se disuelven en 2,500 g
de slconol etflico al 95p», & temperaturas ambiente, en un metraz
de © litros mieniras se asgite. Después de enfrisr e 2?500, se
sgregen 925 g de epiclorhidrina. Se prosigue la sgitecidn du-
rente 2 hores & 5-10% y luego se aumenia lentaemente la tem-
perstura hasts 8006. Se prosigue la reaccidn a esta tempera-
turs durente 4 horss., Se sgregan gota a gote 400 g de hidréxi-
do sbdico y luego se csglienie a 80°C durente 1 hors. 4 conti-
nuacidn la mezcla reasccional se coloca en una eutocleve de
tipo Hofer, resistente & la presidn y de 5,000 cc de capacidsd,
provista de agitasdor, csleatamiento elécirico, mandmetro y
termémetro.

Se sgregan 1150 g de cloruro octadecilico y se caelienta
la mezcla av150-17000 dursnte 12 horas. Después de enfriar g
60°, se sgregen & gotas 160 g de hidrdxido sédico. Lespuds
de celentar a 80°C durante 1 hora, con sgitecidn, el cloruro
sédico asi formasdo se rilire en caliente. 4 le solucidn glcohé-
lice se sgregan 48 kg de polipropileno ([T?;7 1,4%, contenido
de cenizas 0,03», residuo de la extraccidn heptdnica 94,7p). -
Se elimina el alcohol por secado a 50°C en una mezeladors co-
nectads con una bomba deVVacio. El producto se granuls por
extrusidn en un dispositivo de tornillo a 160% . E1 grsnula-
do se hile en fusidn en un dispositivo del tipo descrito en

los Ejemplos enteriores, en las condiciones siguientes:

tipo de hilera ©0/0,8 x 16
temperature del tornillo extrusor 25000
tempserstura del cebegzal 220°%
tempersturs de le hilera 210%

presién mixima 22 kg/en®
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velociced de arrolliamiento “ 312 m/minuto,

El hilo que ssle de la nilers se humects con solucidn
scuosa al 10% de éter diglicidflico del etilehglicol (que con- _
tiene vemdbién 1 g/l del producto de condensacidén de 10 moles
de 6xido de etileno con 1 mol de octilienol}, segﬁn'sevha
descrito en los Ejemplos anteriores. Luego se le estira (en
presencia de vapor) con uhe rozodn de estireje de 1:6,5 7y @
continuacibén se le rize y corts.

Las carscteristices seriméiricas del nilo son lass si-

guientes:
tenacidad 3,24 g/den
elongecion 28%

Se tifie el hilo con los colorentes écidos, metalize-
dos, plestosolubles y a la tins que se indicen a continuacidn,
con lo cusl se obtienen tonos de grea intensidsd y buensg fi-

jezs 8l lavado, el frote y la luaz:

amsrillo sblido 2G (deido)
rojo psgra lena B (" )
azul de elizarina ACF { n ‘)
negro écido IVS (v )
-rojo lanasyn 2uL (metalizado)

amarillo discromico 2G (Cromo)

amgrillo setacyl 3G (plastosoluble)
escerlata cibacet BR | n )
szul de aoethuinoné ]RHO " )

gmoerillo romenirene GCN (a le tina)
ross brillsnte Romentrene i {& la tins)
azul brillsnte itomentrene R (s la tina)

EJEuPLO 17

Se preparsn cuatro productos de condensacidn procedien-
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do tel como se describe en el Ejemplo 16, con les razones mola-'
res que iiguren en la tsbla junio con les condiciones de hilas-
itura. kn las fibrss asi obtenides se producen tonos muy inten-
sos y de buene iijeza al lavedo, el ftote y le luz con los co-
lorzntes del kjemplo to.

Sintesis del producto de condensacion resinoso

epicloriidring 925 g 925 g 925 g 92> g
{1 mol) { 1 mol) (1 molj {1 mol)
polisming nexemetilen- hexametilen- hexametilep hexemetil
diemina diamina dismineg egdiamina
1508 g 14592 g 1572 g 1508 g
{1,5 moles) {1,2 moles) (1,2 moles) (1,2 moles)
agenie alqui- cevilelorur lsurilclo- octadecil- bencil-
lante 130% g ruro cloruro cloruro
(0,5 moles) 1025 g 1443 g 633 &

{0,5 moles) (0, moles) {0,5moles)

Preparecién de hilos a bsse de mezcles de polipropileno y 6, de

producto de condensecidn,

Polipropileno 1,% 153 1,3 1,3

contenido de cenilzas .
Yo 0,007 0,00y 0,06y 0,067

residuo despucs de,
lg extraccicn hepta-

nica 99,5 95'5 99’5 95,5
hilera 60/0,8 x 16 ©0/0,8 x 16 60/0,8 x 16 60/0,8% 16
temperatura del 0 o o _ o
tornillo extrusor 23%07¢C 230°C . 2307¢ 2350°¢
temperatura del o o o o
cabezal 220°C a20°¢ 2207C 2207°C
temperatura de la o o o o
hilersg 2107¢C 210°C 2107¢ 210°C
presidn mixima

{kg/cm=) 22 1Y 28 21
velocidad de arrolla

mieato (m/minuto) 270 250 250 220
encolado éier diglicidilico del etilenglicol en una

solucidn ecuosa 21 105 (en presencia de
1 g/1 de agente iensicactivo del Ejemplo 16)
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relacidén de esiiraje

(en presencia de vapor) 1:6,2 1:6 1:16,3 1:5,3
tenacidsd cel ailo {g/den) >,21 By 75 3,83 3,21
elongacidn 28 25 22 21

Se obtiene resultados semejant=s a base de polietile=-
no y polivuteno-1 preparados con cetalizgdores estereoespecifi-
cos,

3 dEPLO 15,

Bpn un mstrez de 3 cuellos y 1 litro de capacided, pro-
visto de agiisdor de vdlvuls de mercurio, termémetro y conden-
sador de reflujo, se introducen 108 g (0,4 moles) de octade-
cilamine., Le amine se mantiene @ 7000. Se agregan 24 g (0,4 mo~
les) de écido acético gleciel pors formar la sal amina.

Inmediatamente después se zgregen 37 g (0,4 moles) de
epiclorhiGrina. A continuacidén se celienis la mesa a 110% au-
rente 90 minutos.

Después Ge enfriar a 4000, se agregsn 500 cc de mete-
nol, Se eiieden 86 g (2 molss) de etilenimina anhidra y se
refluye la mezcle durente & horas., Luego se ls enfria a 30°C
y se efisden 44,9 g (0,8 molss) de hidrdxido potédsico; después
de refluir dursnte 2 horas, se elimine el disolvente pér des-
tilacidn en vecio y el producto de condensacidn asi formado se
extrae con n-nepigno.

%1 condengsdo se obtiene como una substsncia cerose sd-
lide al eliminar el disolvente por aesiilacidn en vacio, con
un rendimiento des 85% sobre los productos emplesgdos.

Se preparg unag mezecla de 150 g del condensado produ-
cido como se hg descrito entes y 2550 g de polipropileno pre=-
parado con ayuda de catalizadores esuéreoespecificos y dotsdo

de viscosided intrinseca de 3,42 (determinsds en tetrahidronaf-
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taleno o 155 C), residuo cgespués de extraccion nepienice de
95,40 y cont.nido de cenizas de v, 020,
Ls mezcla se nila con un dispositivo de hilstura en

fugidn sn lss condiciones siguientes:

temperatura del toranillo extrusor ‘ 23000
tempergiuras del cavezal ' 220°%
temperestura ce lg allers 21090

tipo de le hilers ©0/0,8 x 1o
presidn 22 kg/cm2
velocidad de acrollsmiento 250 m/minuto,

Las fibras obtenidas, estiradss s 15000 en presencia
de vepor, con una rezdn de estirsje de 1:6, presenton lss
ceracteristices seriméiricas siguientes:
tenscidad 4,07 g/den
alongacidn 224

n estas fibras se obtiene tonglidedes de buena inten-
sided y'fijeza con los colorantes siguientes:
smerillo sélido 2 & (dcido)
rojo pars lana B (™
ozul de alizarina ACF (écidoj
negro &cido 1VS ( m )
rojo lsnasyn 2 GL (meielizado)
smarillo setacyl 3¢  (plastosoluble)
gscarlata cibsecet BR U )
szul de cetoguinone RHO ( " )

BJ2aPLO 19.

108 g (0,4 moles) de octedecilamine y 100 cc¢ de mete-
nol se introducen en un metrez de 3 cuellos y 1 litro de capa-
cidsd provisto de ggitador de valvule de mercurio, termbmetro

v condensador de reflujo.
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Lespués de caleniar iiaste cue estd disuelts le amins,
sa egregen lenismenie 37 g (0,4 moles de epiclorhidrina y se
celienia 18 mezcle a ©0°C durante 2 noras. Luego se enfria la
mezcla g 5000, se giladen B0 g (2 moles) de etilenimine snhidre
¥y se refluye el 1040 dursnte 4 horass. Lespués de enfrisr a
30%, se egregen 22,45 g (0,4 moles) de hidrdxido potésico y
se refluye ls mezcla dursnte 2 horas,

£l cloruro ssi formsdo se Filira en caliente y se
eliming el disolvente por cesiilacidn an vacio.

k1 rendimiento calculedo & bess de los préductos es de
9550,

Se prepara una mezcla de 150 g del condenssdo prepara-
do como se ha descrito antes y 2850 g de polipropileno prepa-
rado con ayude de ceializadores estereoespecificos y dotsdo de
viscosided intrinseca 1,%, residuo después de extraccidn hepté-
nice de 97,5/ y contenido de cenizes de 0,059,

Lete mezcls se hile en un dispositive de hilado en

fusidn en lzs condiciones siguientes:

temperatura del tornillo extrusor ‘ 25000
temperstura del cabezel | 220°%¢
temperature de la nilera | 200°¢

tipo de la nilars 00/0,8 x 16
presidn | 27 kg/cm2
velocidad de errollamiento 270 m/minuto.

Las fibres obtenidas, estirsdas en presencia de vapor
a 150°¢, con relacidn de estiraje de 1:5,3, presentsn lss
caracteristices serimétricas siguientes
tenacidad %,81 g/den
elongacidn - 26;0

En estes fibras se obtienen tonos dotados de buena
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intensided y fljeza con los colorantes del Ejemplo 18.

B CENTINOS
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EJENPLO 20,

En un matrag de 3 cuellos y 1 litro de capacidad, pro-
visto de agltador de valvula de mercurio, tqrmémetro y condensador
de reflujo, se introducen 74 g (0,4 moles) de dodecilamina: y
100 60 de metanol.

 Se agregan lentamente 37 g (0,4 moles) de epiclorhidrina

y se callenta la masa & 60°C durante 2 horas. Luego se enfria a

' 30°C y, después de agregar 86 g (2 moles) de etilenimina anhidra,

se refluye durante 4 horas. El todo se enfria a 36% y se afiaden
22,45 é (0,4 moles ) de hidréxido potésico. Despuds de reflulir
durante 2 horas, el cloruro as{ formado se filtra en caliente y
se elimina el disolvente por destilacidn en vacfo, El rendimiento
calculado a base de los productos empleados es del 91%. |

Se prepara una mezcla de 120 g de condensado, producido
tal como se ha descrito antes, y 2880 g de polipropileno, prepara-
do con ayuda de catalizadores estereoespecificos j dotado de vié-_
cosidad intrinseca de 1,3 residuo después de extraccidn heptani-
ca de 97,5% y contenido de cenizas de 0,059%.

BEsta mezcla se hila en un dispogitivo de hilatura en

fusidn en las condiciones sigulentes:

temperatura del tornillo extrusor - 23%0%
temperatura del csbeszal 220%
temperatura de la hilera : 200°%

tipo de la hilera 60/0,8 x 16
presién 25 kg/on®
velocidad de arrollamiento | 280 m/min.

" Las fibras obtenidas, estiradas en'presencia de vapor a
150°C con uﬁa razén de estiraje de 1:5,3, presentan las caracte-
risticas serimétficas siguientes:
tenacidad 3,7 g/den

elongacidn 28%
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sn estes fibras se producen tonos de buena intensidad
y tenacidsd con los coloresntes del Ejemplo 13.

EJ w2l 0 21,

En un metrez ae 2 cuellos y 1 litro de éapacided, pro-
visto de agitador de valvula de mercurio, iermdémetro y conden-
gsador de reriujo, se introducen 104,2 g (0,2 moles) de diocta-
decilamina, (018H57)2HH; se calienta la masa g su.punto de fu-
sidén y se afiaden lentemente 18,5 g (0,2 moles} de epicornidri-
na, Luego se calienta la mssa a 95°G)durente 5 horas, se en-
fria a 50-4000 y se afiaden 200 cc de etenol el 95p y 36 g (2

moles) de etilenimina. Después de refluir dursnte 4 horas, se

“evapora el disolvente por destilacidn en vacio, Se obtiene un

condensado en estado ceroso sdlido, con un regdimiento del 98%.
Se prepares uaa mezcla de 150 g del condensado, prepa-
rado tel como se ia descrito antes, y 2850 g de poliprcepileno
preparado con cetalizadores estereocespecificos y dotedo de vis-
cosided intrinseca / 9/ de 1,4 residuo después de sxtraccidn
aepténice de 93,45 ¥ cgntenido de cenizas de 0,026%.'
dsta mezcle se nila en un dispositivo de hilatura en

fusidn en las condiciones siguientes:

tempersture del tornillo extrusor 25000
temperatura del csoezal 220°¢c
temperstura de la hilera : 210%

tipo de ls hllera ©0/0,8 x 16
presidn 21 kg/cm2
velocided de arrollemiento 230 m/minuto.

. s s s . .0

Les fioras obtenidas, estirsdss a 150 C en vapor con
una razon de estiraje de 1:5,%, presentan les caracteristicas
serimétricas siguienies:

tenacidad 3,12 g/den
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elongscidn 255
En estas fibrss se producen tonos intensos y sdlidos
con los colorentes del Ljemplo .

EJEHPLO 22,

Se prepars uns mezcle de 150 g del condenssdo del
Fjemplo 19 y 2350 g de polipropilenc del Ljemplo 19, y se lsg

hils con un dispositivo de nilasdo en fusidn en las condiciones

siguientes:

temperatura del toranillo exirusor 25000
temperatura del cabezal 220°%¢
tempefatura de la hilers - 200%

tipo de la hilere 60/0,8 x 16
pfesién 29 kg/cm2
velocicad de errollamiento ‘ 290 m/minuto,

inmedigtamente antes del asrrvollamiento se humsdece el
hilec con ung solucidn acucsa sl 155 de $ter diglicidilico del
etilenglicol.

Luego se le estira en vapor con ung rezon de estirsje
de 1:5,3. ¥n les fibres obtenidss se producen tinturss intensse
y sumemsnte sélides (contra el lavado en himedo y el frote)
con los coloresntes del hjemplo 18,

EJZUEPLO 25,

Los productos siguienties se introducen en un metrsz de
% cuellos y 6 litros de cspacidad, provisto Qe sgitador de vél-

vule de mercuric, termdmetro y condensador de reflujo:

octsdecilaming 1545 g
epiclorhidring 925 &
glcohol etflico al 95% 2270 g

‘ s I s
Se celients le mase & unos 85°C, mientrss se aglta,

-

dursnte & horas y se agregen luego 580 g de hexsmetilendismins.
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51 celeniemiento se prosigue durente 4 horss, Unez porcidn del

o :-s"

alcohol se sepers destilendo & presidn ordineris {unos 1200 ).
El zlcohol restente se eliminag secendo en un secasdor de vacio
s 0% bajo una presidn residuel de 5-10 mm. Se obtiene un
producte sélido, que se muele y se iomiza. El enflisis demues-
irea un contenido de nitrdgeno de 7,03,

Se preperg una mezcla compuesta de 10 del condenssdo
anterior y 905 de poliscrilonitirilo con un peso molecular de
71,500, 10 kg de esta mezcla se dispersen en 32 kg de dimetil-
formamide s temperaturs embiente., La dispersidn se transforms
luego en ung solucién pare hileturs pasdndole por un cembiador
de cslor con haz de fupbos disolvenies msntenido @ 100-12000,

y por ultimo, se la hila en seco g 580°C.

Les fibres obienidss se someten @ estiramiento en va-
por a 150-160% con une razén de estireje de 1:5. Luego se
someten a un trstemiento con agua & 100°% (pere estebilizer
les 1ibres en sus dimensiones) y por dltimo srrizedo mecénico,
vaporizacidn & 105°C durante 1 hors, spresto, corte y secsdo.

Lgs fibres asi obtenicss presentsn las csracteristicss

serinétricas siguientes:

-tenacidad 3,2 g/den

elongacidn 2%

Con los colcrantes siguienics se obtiene tonos inten-
sos y sdblidos:
amarillo sdlido 2G
rojo para lens B

azul de slizarina AUR n

do)
" )
)
)
rojo leaasyn 2¢L

metalizedo)

gamarillo setscyl 3G Plastosoluvle)

" )
f )

(ée

(

(
negro 4cido IVS (

(

(

escarlsta cibascet BR (

(

azul de cetoquinons RHO
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verde cristsl CX (béeico)
fucsina bdsics (")

I8 wPLC 24,

Se introducen en un matrsz de 3 cuellos y 2 litros ds
capscidsd, provisto de sgitsdor de vélvula de mercurio, termé-

metro y condensador de reflujo, los conpuestcs siguientees:

n~docdecileming » 185 g
epiclor.idrina 185 g
elconel etilico al 95 370 g

Se refluye lg mszcla a 75-8000 dursnte 8 horas, con
egitaéién. Se ggregan 50 g de etilendiamina. Se prosigue el
cslentamiento Gurente 4 horss. Se silade une solucion acuose
el %0 de hidrdéxido sédico para neutralizer el icido clorhigdri-
co formsdo en la reaccidn. Ei cloruro sddico formsdo se decsn-
te de la solucibn, Por ultimo, todo el alcohol presente se se;'
pera por destilescibn a presidn ordinaria y se completa el se-
cado en un secasdor de vecio s 60°% & le presidn residusl de
5~-10 mni,

5] producto sdlido obtenido se muele y se temiza; el
anélisis demuestrs un contenido de nitrogeno de 10, 7.

.300 g del condensado ssi obtenido se disuelven en 9,5
kg de dimetilformesmica a 00°C. Se enfria la solucidn & presidn
ordinarie y se asgregsn 2,7 kg de copolimero de scrilonitrilo
con metilmetecrilato en la proporecidn de 95:5, com un peso mo-
lecular de 70,500, Se trensformg la dispersidén en uns solucion
para nilatura paséndola por un cembisdor de calor con haz de
tubos dicolventes & 100-120°C; luego se hila en seco s 80°C.

z8 fibres se estirsn sobre una plenchs casliente s
150-160°G, con uns razdn de estirzje de 1:5.

Les fibrae presentan las carascter{stices siguientes:
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tenacidgzqg 3,12 g/den’
elonzacidn 21%

Se obiienen tonos intensos y sdlidos en estas fibres
con log colorsntes del Bjemplo precedente.

EJENPLO 25,

Se preparas una solucidn de 5 kg del condensado del
Ejewplo 24 en 400 kg de dimetilformamida a $0%C.

Se eafria le solucidn e tempersture ordinaria y se dis-
persan en ella 95 kg de copolfmero de gerilonitrilo-scrileto
de etilo con una rezdn cde 98:2, Bl peso molecular del copoli-
merc es de 67,300, Se transforme le dispersidn en una solucidn
pars hilatura pasidndole por un cambiedor de cslor con haz ae
tubos disolventes s 100-120%, Tuego se hile en seco a 8000.

Se estiran las fibrss en presencia de vapor a 160°G
con una razdén de estiraje de 1:5.

Les Tibras presentan les carascteristicas siguientes:
tenacidad 3,01 g/den
elongacidn 23%

Se obtienen en estes fibrass tonos sdélidos e intensos
con los colorsntes del Ejemplo 23. | 4

Ls invencidn, dentro de su esenciaslidad, puede ser de-
sé&rrollade en otres formss de reslizecidn que difieran en de-
tslle de le indicsds a tftulo de ejemplo, & las cuales sglcan-
zaré igualmente la proteccidn gus se recaba. Podrs, pues, rea-
lizerse con los medios y aperstos mas adecugdos, por quedar

todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivindicacio-

nes.,

i
]
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Descrito el objeto de le invencidn se declars nuevas
y de propis invencidr, las siguientes reivingicaciones, con
prioridades italisngs nums. 8902/59 del 26 de msyo de 1959,
orov. 23525 del 10 de Diciembre de 1959, prov 4,1179 del 22
de rebrerc de 1960 y prov., 22 329 del 22 de Uctubre de 1959;
existiendo en ellas unided de invencidn:

1. Procedimiento pers lz preperscién de producfos
resinosos particulsrmente adecusdos en la fabricecidn de fi-
pras textiles s bgse de polimeros sintéticos en el cusl se
concdense epiclorhidring con uns smina, por lo menos, dotads de
mas de 9 Giomos de carbono o uns sel de la misma.

2. Procedimiento en conformided con le reivindicacion
1 en el cual les rszones moleres de los componentes del pro-
ducto de condensacidn y las condicicnes de condensscion son las

gue conducen & un producto resincso dotado de solubilidsd en

_ggua inferior sl 0,014 sn peso.

3. Procedimiento en conformidsd con cualquiere de les
reivindiceciones 1 y 2, en el cual 1ls amins es una amina bri-
meria doteda de 3 a 30 dtomos de carbono o uns emine secunda-
ris dotads de 4 & 50 Stomocs de csrbono.

4, Procedimiento en contformidad con cualquiera de
les reivindicsciones 1 & 3, en el cusl se ejectils en presen-
cig de un sgente condensente,

5. Procedimiento en conformicdaed con le reivindicsa-

cion 4, en el cual el esgente condenssnte es un hidrdéxido o cer-
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bonato de un metsl.slcelino o un producto de condensacidn de
6xido de etileno con un slcohol dotedo de 10 & 14 &tomos de
carnono.

S, - Procedimiento en conformided con cualguiera
de 1lss reivindicaciones 1 & 5, el cusl se efectia a tempera-
tura dentro de le gama de 0% & 100%,

Ve rrocedimiento en conformided con cualquiera de
las reivindicsciones 1 2 6, el cusl se efectis en presencia
de un diesolvente inerte.

B, Procedimiento en conformided con cuslqguiera de
las reivindiceciones 1 & 7 en el cusl ls amine es une monosmi-
na.

9. Procedimiento en conformided con le reivindica-
cidn 8, en el cuel le razon molar de epiclorhidrine & monoami-
ng esié dentro de la geme de 1:1 & 5:1,

10. rrocedimiento en conformidad con cualquiers de
las reivindicaciones 8y 9 en el cusl lg emins es uns monoami-
na glifatica.

11. Yrocedimiento en conformided con la reivindica-
cién 10, en el cusl el producto de conéensacidn obtenido se
hece reaccionar ulteriormente con una emins polifuncional.

12. Procedimiento en conformided con la reivindicas-
citén 9y 11 en ellcual le razén molsr de polismins & monoami-
na estd dentro de la gana de 0,1:1 g 10:1,

13, Procedimiento en coniormidsd con le reivindics~-
¢cibdn 10, en el cual el producto de condensecidn se trata ul-
teriormente con ung imina,

4, Procedimiento en contformided con le reivindics-
cidn 13 en el cusl lz imina es uns imina slifatica.

15. Procedimiento en conformidsd con ls reivindica-
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cidn 14, en el cuel la amins elifdtice es etileimina.

16. Procedimiento en conformided con cuslquiere de lsas
reivindicaciones 1% a 15, en el cusl la razén molsr ce imina
alifatice & epicloraidring estéd deniro de ls gama de 0,1-10:1,5.

5. | i7. Irocedimiento en conformided con cuelguiera de
las reivindicacionss 10 & 15, en ei cual lc monosmina elifa-
tics es n-dodecilamina, n-octadecilaminae, dioctilamine, dioc-
tedecilemina o hexesdecilemina.

15. Procedimiento en conformidad con cualquiera de

10. les reivindicaciones 8 y 9, en el cusl ls monoamine es una
amina srométics.

19. Procedimiento.en conformiéad con la reivindica-
cidn 17/, en el cugl lg smina sromdtics es gnilins.

20, Procedimisnto en conformidsd con cuglguiers de

15. lss reivindicsciones 1 g &, =n el cusl la amina es uns polia-

ming.

21, Procedimienio en conformided con le reivindica-
cibén 20, en el cusl el producto resincso de condensacion obte-
nido se elguile o arile, , |

20, » 22, Procedimienio en conformided con la reivindica-
‘cidn 21, en el cuel ledquilecidn o arilecidn se eiectus por
tretemieuto del producto resinoso de condehszcidn con un clo-
ruro c¢e alquileo o un cloruro de zrilo.

‘25, Procedimienio en conformidsd con cualquiers de

25. les reivindiceciones 21 y 22, en el cusl el grupo elquilo o
arilo es lsurilo, cetilo, octsdecilo o bencilo.

24, frocedimiénto en conformided con cuslquiere de
les reavindicaciones 20 & 23, en el cual la razdn de polismina
g epiclorinidrina es de 1,2:1 s 1,5:1,

50. 25, rrocediuiiento en confornidad con la reivindica-
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cidn 24, en el cual la razén molar de grupo elquilo o srilo

g epiclornidring esté degtro de la gama de 0,1:1 & 2:1.

26, Procedimisnto en conformidad con cualquiera de -
lss reivindicagciones 11, 12, 1/ y 20 s 25, en el cual la po-
lisming es une poliaming slifédtica,

27. Procedimiento en conformided con lg reivindica-
cidn 26, en el cusl la polismina slifdtica es etilendiamins,
nexametilendiamine, tetraetilenpentamine, 1,2-propilendiamina
o dipropilendiamina.

25, Procedimiznto seglu viene reivindicandose en el
gue se obtiehe una composicidn hilable gue comprende un poli-
mero formador de fibra y un producto resinoso de condensaciobn
tsl como el definido en cualquiere de lss reivindicaciones

9, 12, 14 & 18, 19, 25 a 27,

29. Procedimiento en el gue se obtiene una composicidn

hilebls tsl como la definide en lg reivindicacidn 26, en el
cuel existe un arente dispersasnte de sdlidos,

20. Procedimiento en el gque se obtiene une composi-
cidn hilsble en conformidsd con cuelguiers de les reivindica~
ciones 25 y 29, en el cual el polimero formador de fibra es
un polimero o copolimero cristslino de uns olefina.

31, Procedimiento en el que se realiza una composi-
cidn nilsble en conformidsd con ls reivindicscidn %0, en lg
cual la poliolefins cristalina es polietileno, polipropileno
o polibuieno,

S Procedimiento en el gue se obtiene une composi-
cidn hilables en conformided con lgs reivindicaciones 28 y 29
en le cuel el polimero formador de ribre es un polimero o co-

polimero de acrilonitrilo.

33. Procedimiento en el gue se obtiene una composi-
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cidn hilsble en conrormided con cuslguiers de las reivindica-
ciones 28 a %2, en el cusl existe del 1 &l 25 en peso de pro-
ducto resinoso de condensaciodn.

3%, Procedimiento segin viene reivindicandose en el
cual pers la produccion de un articulc oblongo de moldeo se
rorme une composicidn gue comprende uh polimero formsdor de
fibrg con un producto resinoso de condensacidn en conformidad
con cuslguiere de lss reivindicaciones 9, 12, 14 a 18, 19, 23 a
27.

35. Procedimiento en conformided con la reivindica-~

- cibn %%, en el cusl ls composicidn se hils psra former uns fi-

bra.

A6, rrocedimiento en conformided con cusglquiers de
lss reivindiceciones 34 y 35, en el cusl el polimero formador
de Fibrs es un polimero o copolimero cristalino de une olefi-
ns.

3t Procedimisnto en conformidsd con les reivindics-~-
cibn 36, en el cusl el polimero de una olefina es polietile~-
no, polipropileno o polibuteno.

55 . Procedimiento en conformided con cuslguiers de
lpos reivindicsciones 34 y 35, en 2l cual el polimero formagor
de fibre es un polimesro o copolimero de acrilonitrilo.

39. Procediniento en conformided con cualqulersa de
lag reivindiceciones %4 a 38, en el cuel la composicién contie~
ne de 1 & 25% en peso de producto resinoso de coandenseclbn,

40, Procedimiénto en conformidsd con cualguiers de
las reivindicaciones 34 & 39, en el cusl la composicidn contie-
ne una ceniidad pequeiia de un agente dispersente de sblidos.

41, Procedimiento en conformidsd con la reivindica-

cidn 40 en el cual ls composicién tiene de 0,1 3 53 en peso de
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42, Procedimiento en conformided con cuslguiers de

agente Cdispersente.

lss reivindicsciones %> g 41, en el cuel lg fibres se estira
pare dar uns razon de longitud de fibra estirads s longitud
de tiobrs no estirsde entre 2:1 y 10:1.

43, Procedimiento en conformided con ls reivindice-
cidn 42, en el cusl el estireje se efectis a2 temperstura den-
tro de ls gems de 50% e 15000.

44, Procedimiento en conformidsd con cuslquiers de
las reivindiceciones 35 & 42, en el cusl lss fibras obtenidas
se someten 8 tretamiento con un sgente que vuelve zcuolnso-
lubls el producto resinoso de condensscion.

45,  Procedimiento en conformided con la reivindica-
cion 44, en el cusl el sgente es formaldenido, un isocisnsto,
diisocisnato o un compuestb diepoxi.

46, Procedimiento en conformidad con'cuelquiera
de lss reilvindicaciones 34 & 45, en el cual el articulb moldea-
do se traets ulteriormente con una meteria colorsnte.

49 Procedimiento en coﬁformidad con cuelguiera de
las reivindicaciones 3o, 37, y 39 a 4o, en el cusl ls compo~
8icidn que comprende un polimero cristelino de uns olefina
y producto resincso de condensacidn puede formar un asrticulo
moldesdo por reblandecimiento y extrusidn.

43, Procedimiento en conformidsd con lg reivindica-
cidn 47, en el cual la composicilbn se nila en tusidn pere for-
mer une fibra.

49, Procedimiento en conformidad con cualguiera de
lss reivindicaciones 78 a 46, en el cual la composicidn que
comprende un polimero o copolfmero de scrilonitrilo y producto

resinoso de condensacidén se dispersa en un disolvente para
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nilstura y se extruye.

50, Procedimiento pars la preparacibén de productos
resinosos perticulsrmente sdecusdos en la fabricacion de fi-
bras textiles & base de polimeros sintéticos,

Segun se describe y reivindice en ls presente memorie
que conzta de cuersnte y cuaetro hojes foliedss y escrites a
méquing por una soleg carsa.

viadrid, a 25 de tiayo de 1960,

LONTECATINI, SOCIETA GENERALE PER L'INDUSTRIA MINERA-
RIA E‘ CHILICA,

e A LD EL | NS
b e AEEIK VoRALLRS

tr:sb,

?/rm,



	Bibliographic data
	Description
	Claims



