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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento ss re f ie re  a productos de condensación 

resinosos.

Anteriormente se había propuesto preparar productos 

de condensación resinosos a base de epiclorhidrina y ciertos 

otros compuestos orgánicos dotados de grupos funcionales, ta­

les como los difenoles. Se ha. descubierto ahora que puede ob­

tenerse un producto de condensación resinosa a bese de epiclor 

hidriua y una amina dotada de más de 3 átomos de carbono. Este 

nuevo producto de condensación resinoso es sumamente interesan 

te por e l hecho de que cuando se le  mezcla con un polímero i'or



mador cíe f ib ra , ta l como por ejemplo e l p o l ia c r i lo n it r i lo  o una 

po lip le fina  crista lina ta l  como, por ejemplo, e l  po lie t ileno 

o e l polipropileno, mejora las características de t ing ib ilidad 

de estos polímeros.

Esto tiene vapor especial por e l hecho de que aunque 

los artículos moldeados, en particular las fibras tex t i le s ,  

producidos a base de polímeros formadores de fibra tales como 

polímeros y copolímeros de a c r i lo n it r i lo  y polímeros y copolí- 

meros cris ta linos de d e fin as  preparados por procedimientos 

de baja presión presentan algunas características muy desea­

bles, han mostrado hasta ahora, sin embargo, ciertos inconve­

nientes respecto a su ting ib ilidad .

un producto de condensación resinoso de acuerdo con 

este invento es, por consiguiente, uno que se obtiene a base 

de epiclorhidrina y una amina dotada de mas de 3 átomos de 

carbono. Particularmente ú tiles  son los productos de condensa­

ción resinosos que tienen solubilidad en agua in fer io r  al 0,01)6 

en peso.

Las aminas que pueden emplearse en la preparación de 

los productos de condensación resinosos son, de preferencia, 

o bien aminas primarias dotadas de 3 a 30 átomos de carbono, 

o uien aminas secundarias dotadas de 4 a &0 átomos de carbono, 

y pueden ser a l i fá t ica s  o aromáticas, un ejemplo de una amina 

aromática es verbigracia la anilina. Pueden emplearse monoami- 

nas o poliaminas. iMOnoaminas a li fá t ica s  muy convenientes son la 

n-dodecilamina, la n-octadeoilamina, la dioctilamina, la diocta- 

decllamina o la hexadecilamina, mientras que las poliaminas 

que pueden emplearse incluyen la etilendiamina, la hexameti- 

lendiamina, la tetraetilenpentamina, la 1,2-propilendiamina o 

la dipropilentriamina.

También se incluye en e l  invento un procedimiento pa-
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ra la preparación de estos productos de condensación resino­

sos en e l  cual la epiclorhidrina y una amina o una sal de la 

misma se condensan, de preferencia en presencia de un agente 

condensante ta l  como, por ejemplo, un hidróxido o carbonato de 

un metal alcalino o en presencia de un producto de condensación 

de óxido de etileno con un alcohol dotado de 10 a 14 átomos de 

carbono. La preparación de la resina puede llevarse a cabo en 

presencia de un disolvente inerte ta l como, por ejemplo, e l  

alcohol e t í l i c o .  Lo más conveniente es e leg ir  las condiciones 

de condensación y los componentes, así como las proporciones 

de estos componentes, de manera que e l  producto tenga una solu­

bilidad en agua in fe r io r  al 0,01,3 en peso.

Como sales de las aminas pueden emplearse por ejemplo 

clorhidratos o acetatos. Cuando los productos de condensación 

resinosos a que se re f ie re  este invento se agregan a p o lio le -  

finas crista linas tales como, por ejemplo, e l  polipropileno 

cr is ta lino , se ha descubierto que las composiciones resultan­

tes pueden ablandarse y extruirse para formar artículos mol­

deados. En particular, puede obtenerse una fibra t e x t i l  median­

te hilado por fusión. De preferencia e l  producto de condensa­

ción resinoso se agrega a la composición en la proporción de 

1 a 25i?a en peso. El producto de condensación puede mezclarse 

con una po lio le fina  por agitación de los componentes a tempe­

ratura ambiente en una mezcladora Warner o un molino de bolas 

o un aparato semejante; después de la mezcla, la composición 

puede granularse por fusión en un dispositivo de to rn il lo  sin 

f in , subdividirse y por último puede obtenerse un artículo 

moldeado oblongo por extrusión mediante un dispositivo de ex­

trusión en fundido de manera que pueda preparse una fibra  por 

hilado en fusión.
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*̂1 hilado en fusión de las composiciones de este inven­

to se fa c i l i t a  mediante la adición a la composición de una 

cantidad pequeña, de preferencia de 0,1 a 5?" en paso, de un 

agente dispersante de los sólidos, para contribuir a la dis­

persión homogénea del producto de condensación resinoso en 

le  masa del polímero. Agentes dispersantes muy adecuados son, 

por ejemplo, e l  alcohol c e t í l ic o  y e l es tea r í l ico , e l  ácido 

esteárico, e l  ácido te re ftá l ico ,  la oenzoina, la furoina, e l  

estearato de v in i lo ,  los ásteres mono-, di- y tr i-esteáricos 

de g l ic e ro l ,  e l  estearato de monoetanolamina, la estearamida, 

la N-dietanol lauramida, las aminas a l i fá t ica s  de 0- a Ĉ Q, 

los productos de condensación de óxido de etileno con alcoholes, 

aminas y fenoles, la poliestearamlda, e l  ácido p o l ia c r i l ic o ,  

los copolímeros de poliestireno y estireno y los polímeros 

de terpeno. También puede agregarse otros aditivos empleados 

en general en la composición para e l  hilado en fusión de f i ­

bras, tales como por ejemplo los opacificadores y los e s ta b i l i ­

zadores. El hilado en fusión puede formar monofilamentos o plu- 

rifilamentos que pueden u ti l iza rse  para preparar fibras conti­

nuas o estables o para preparar h ilos engrosados o h ilos de 

hebra.

Las fibras se estiran de preferencia después de la 

formación, para obtener una fibra dotada de una relación de 

longitud de fibra estirada a longitud de fibra  no estirada 

de 2:1 a 10:1. Este estiramiento puede efectuarse a tempera­

tura dentro de la gama de 80 a 150°C y en un aparato calen­

tado con aire caliente, vapor o medio calefactor semejante.

Las fibras se tratan tamoien de preferencia, antes o después 

del estirado, con agentes que hacen insoluble en agua e l  pro­

ducto resinoso, un agente de esta clase es un compuesto que
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pueden condensarse con e l  residuo de amina o ce ep ic lorh idri- 

na en e l  producto de condensación para formar un compuesto 

de peso molecular superior. NI que un compuesto particular 

que se sabe reaccionar con epiclorhidrina o con una amina pue­

da o no emplearse como agente para volver insoluble en agua 

les productos de condensación de este invento, puede determi­

narse fácilmente por medio de un ensayo sencillo , en e l  cual 

la fibra  se trata con el agente y después del tratamiento 

se mide e l  efecto l ix iv iador del agua sobre la fib ra . Este 

resultado puede compararse con e l  obtenido lixiviando con 

agua una fibra no tratada. Agentes acuoinsolubilizantes de 

esta clase son, por ejemplo, e l  formaldehido, un compuesto 

de isocianato o diepoxi o un agente de entrecruzamiento, ta l  

como por ejemplo e l  divinilbenceno.

Las fibras obtenidas a base de composiciones de este 

invento pueden teñirse con colorantes ácidos o los coloran­

tes conocidos como colorantes a l acetato, esto es, los ade­

cuados para materiales de acetato. Las fibras presentan buena 

afinidad para los colorantes básicos, los colorantes metali­

zados, los colorantes plastosolubles y los colorantes a la 

tina.

Se ha descubierto además que la t ing ib ilidad  de los 

artículos moldeados puede mejorarse respecto a ciertos co lo­

rantes, modificando e l  producto de condensación resinoso em­

pleado en la composición de que se forma la fib ra . Así, por 

ejemplo, cuando se emplea una monoamina a l i fá t ica  para preparar 

e l  producto de condensación, e l  producto resultante puede hacer­

se reaccionar con una poliamina ta l como, por ejemplo, la e t i -  

lendiamina, la hexametilendiamina, la tetraetllenpentamina, la 

1,2-propilendiamina o la dipropilentriamina. Por ocra parte,



cuando se emplea una poliamina, e l  producto resultante puede 

alquilarse o arilarse , de preferencia con un halogenuro de a l ­

quilo o a r i lo .  Se ha comprobado también que pueden obtenerse 

fibras particularmente receptivas a los colorantes ácidos para 

la lana cuando se u t i l iz a  un producto de conuensación resino­

so que se obtiene modificando con una imina a l i fá t ic a ,  ta l co­

mo por ejemplo la etilenimina, e l  producto de condensación de

una monoamina a l i fá t ic a  con epiclorhidrina.

La razón preferida de epiclorhidrina a amina depende 

en c ierto  grado de la amina particular y de s í e l  producto 

se somete o no a u lte r io r  tratamiento; cuando e l  producto de 

condensación es uno obtenido a base de una amina primaria o 

secundaria, una razón molar muy conveniente de epiclorhidrina 

a amina es la que se nalla dentro de la gama de 1:1 a 5:1. 

Cuando dicho producto se modifica por tratamiento con una polia 

mina, una rezón molar preferida de poliamina a monoamina es 

la que se halla dentro de la gama de 0,1:1 a 10:1. Sin em­

bargo, si ta l producto se modifica con una imina a l i fá t ic a ,  la

razón molar de imina a amina se halla de preferencia dentro 

de la gama de 0,1-10:1. Un producto de condensación particu­

larmente valioso es e l que se obtiene condensando una poliami­

na con epiclorhidrina en razón molar de amina a ep ic lorh idri­

na de 1,2-1,5:1 y modificando e l  producto obtenido con un 

halogenuro de alquilo o a r i lo ,  de manera que se obtenga una 

razón molar de grupo alquilo o a r i lo  a epiclorhidrina dentro 

de la gama de 0,1-2:1. Cuando la razón de poliamina a ep ic lor­

hidrina se halla por debajo de 1,2:1, existe tendencia a que 

se presente un entrecruzamiento indeseable en e l producto de 

condensación que puede volverlo infusible y, por consiguiente, 

no fá c i l  de dispersar en una po lio le fina  cr is ta lina . Un pro-



5*

10.

15.

20.

25.

30.

áucto de condensación resinoso muy ú t i l  es e l  que se obtiene 

haciendo reaccionar 1 mol de epiclorhidrina con 1,3 moles de 

hexametilendiamina y luego 0,4 moles de cloruro de octadecilo. 

Este producto resinoso puede agregarse en un 5/3 en peso al 

polipropileno cr is ta lino  para obtener una composición de 

propiedades de t ing ib ilidad  mejoradas.

Las fibras que se han producido en conformidad con 

este invento han demostrado que son tingibles dando colores 

sólidos, pero que retienen las propiedades de resistencia me­

cánica y química características de las fibras formadas a ba­

se de po lio le finas cr is ta linas.

Con otros polímeros formadores de f ib ra , tales como 

por ejemplo los polímeros de d e fin a s  y polímeros o copolíme- 

ros de a c r f lo n it r i lo ,  los procedimientos empleados pueden d i­

f e r i r  ligeramente, ¿s í, con p o l ia c r i lo n it r i lo ,  e l producto de 

condensación resinoso puede incorporarse mezclándolo con e l 

polímero de a c r i lo n it r i lo  y dispersando luego la mezcla a tem­

peratura ordinaria en un disolvente conveniente para hilado 

^dimetilformamida, gamma-butirolactona, carbonato de etileno 

y otros disolventes de los polímeros a c r i lo n it r í l ic o s ) ;  o bien 

.los componentes pueden disolverse por separado en e l  d iso l­

vente para hilado en e l  cual se dispersa luego e l  p o l ia c r i lo ­

n i t r i lo .  En ambos casos la dispersión se transforma luego en 

una solución para hilado por medio de un tratamiento térmico 

adecuado.

Lo mismo que en e l  caso de las po lio le finas c r i s t a l i ­

nas, puede emplearse un agente dispersante de los sólidos y 

las fibras obtenidas pueden estirarse, y tratarse con un agen­

te para volver acuoinsoluble e l producto de condensación.

Este invento se ilustra a continuación mediante los
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E J E  Ri P L 0___ L.

En un matraz áe 3 cuellos y cíe 6 l i t r o s  de capacidad, 

provisto de agitador con válvula de mercurio, termómetro y 

condensador de re f lu jo , se introducen 1,343 gramos de octade- 

cilamina, 92;? gramos de epiclomidrina y 1000 gramos de a l ­

cohol e t í l i c o  a l 95%.

Se calienta la masa a unos 85°C, mientras se agita 

durante unas 8 horas. Luego se agregan 954 g de hexametilen- 

diamina.

Se prosigue e l  calentamiento durante 4 horas. Des­

pués de en friar a 60°C, se añaden 400 g de pellas de hidróxi- 

do sódico. Se agita la mezcla durante 2 horas a 60^0 y e l  c lo ­

ruro sódico así formado se f i l t r a  mientras la mezcla está to ­

davía caliente.

Se separa por destilación e l  alcohol e t í l i c o ,  a pre­

sión reducida, y se obtiene así un residuo sólido que se muele 

y se tamiza.

Solubilidad del producto de condensación

El producto de condensación presenta las siguientes 

.características de solubilidad a 25°C.

Disolvente producto di- 
suelto g/100 cc 
de disolvente

producto disuel­
to g/100 g de 
disolvente

Hidrocarburos

benceno 1,100% 1,230%

éter de petróleo 4,500% 6,700%

heptano 8,700% 12,65%

aceite de vaselina 0,001% -

petróleo 0,080% 0,100%

tetrahidronaftaleno 4,700% 4,850%
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A1c ohole s 

alcohol metílico 

alcohol e t í l i c o  

ciclohexanol 

Cetonas 

acetoi'enona 

acetona 

ciclohexanona 

m etíleti leetona 

Eteres 

dioxano 

Esteres

acetato de e t i lo

Derivados de halógeno

cloroformo

tetracloroetileno

tetracloruro de carbono

tr ic lo roe t ileno

N itr i lo s

a c r i lo n it r i lo

Acidos

ácido acético 

ácido t io g l ic ó l ic o  

Sulfuros .

oisclfuro de carbono 

Amidas

dimetilformamida 

Bases de nitrógeno 

piridina 

Nitroderivados 

nitrobenceno

0,110% 

1, 300,, 

1, 500%

0,140/, 

1,640% 

1,570,3

0,530% 

0,500,3  
0,500% 

0,016%

0,110%

1, 900%

0,515%

0,630%

0,320%
0,020%

0,100%

2,120%

4,100% 2,750/b

5,070%

3,500,3

0,060%

3,200,3 

2,420%

0,070%

4,500% 4,280%

3,200% -

0 , 001%

0,100%

5,180%

0, 005%

0,001%

0,110%

0,004%



gamma-butirolactona 

Alcoholes amínicos

monoetanolamina 

Compuestos inorgánicos

0, 003% 0,004,.

agua 0,020% 0,020%

ácido clorhídrico 0,001/. 0,001%

ácido sulfúrico 0,130% 0, 072%

amoníaco al 30% 0,200% 0,223%

hidróxido sódico al 20'/!? 0,001/. 0,001%

Se ha descubierto que las substancias siguienti

disolventes al punto de eoulìic ión: benceno, éter de petró­

leo, heptano, alcohol metílico, alcohol e t í l i c o ,  ciclohexanol, 

ciclonexanona, m etiletilcetona, dioxano, acetato de e t i lo ,  

cloroformo, ie trac lo re t i leno , tetracloruro de carbono, t r i -  

c loroetileno, a c r i lo n it r i lo ,  ácido acético, piridina y bisul- 

furo de carbono.

Determinación del punto de fusión

El punto de fusión se determinó bajo un microscopio 

provisto de placa calentadora.

Los valores que constan en la tabla siguiente son e l  

promedio de 3 determinaciones:

muestra punto de fusión

1 52°C

2 52°C

3 51°C

4 52°C

3 52°ü

6 52°C

Determinación de la viscosidad especifica
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valor de la viscosidad específica ( % espec)

se determinó en una solución bencénica al 55 del producto de 

condensación a la temperatura de 25°0. Los viscosímetros u t i­

lizados eran del tipo 100 Fenske.

Se hallaron los siguientes valoras: 

muestras % espec

1 0,$38

2 0,338

3 0,333

4 0,297

5 0,298

b 0,305

Determinación del peso molecular por crioscopia

El peso molecular se determinó también por crioscopia 

con un dispositivo para emplear un termómetro Beckmann. Unica 

mente e l  peso molecular de la muestra 1 pudo determinarse de 

esta manera (peso molecular de 4000 aproximadamente), mien­

tras que e l  de las otras muestras no pudo determinarse, pro­

bablemente a causa de que su peso molecular excede a los lími 

tes de sensibilidad del aparato empleado. En realidad no se 

observó ninguna disminución del punto de congelación detecta- 

ble en e l  termómetro Beckmann.- 

E J E M P L O  2.

En un matraz de 3 cuellos y 200 cc de capacidad, pro­

v isto  de agitador con válvula de mercurio, termómetro y con­

densador de re f lu jo , se introdujeron 18,3 g (0,1 moles) de 

n-dodecilamina, 18,3 g (0,2 moles) de epiclorhldrina y 30 cc 

de alcohol e t í l i c o .  Se trató la masa a l re f lu jo  (a unos 80°C) 

mientras se la agitaba, durante 6 horas.

Se agregaron luego 7,4 g (0,1 moles) de 1,2-propilen-



diamina y se prosiguió e l  calentamiento durante 3 horas; a f in  

de a is la r e l producto de condensación resinoso, se evaporó e l  

disolvente por destilación a presión reducida. Para preparar 

las fibras, la solución etanólica del producto de condensa­

ción obtenido (44,4 g de materia seca) se mezcló con 399)6 g 

($0%) de polipropileno, preparado con catalizadores estereoes- 

pecificos y dotado de una viscosidad intrínseca ^ %¡_7 de 1,4 

(determinada en tetrahidronaftaleno a 135°C, un residuo des­

pués de extracción heptánica de 94)3 y un contenido de cenizas 

de 0,035/3. Se calentó la mezcla en una estufa para eliminar 

e l  alcohol e t í l i c o .  Luego se h i ló  la mezcla en un dispositivo 

de hilado en fusión para laboratorio en las condiciones siguien 

tes:

h ilera

temperatura de extrusión 

presión

velocidad de arrollamiento

1/0,8 x 15 mm 

190°C
24,8 kg/cm 

380 m/minuto.

En los fibras obtenidas, estiradas en un dispositivo 

de laboratorio con una razón de estira je  (o sea razón de lon­

gitud de fibra no estirada a fibra estirada) de 1:4,5 a 130°C, 

se produjeron tonalidades de buena intensidad y f i je za  con 

los colorantes siguientes: 

amarillo sólido 2 O (ácido) 

ro jo  para lena B (acido 

azul de alizarina ACF (ácido) 

negro ácido IVS (ácido)

ro jo  de lanasyl 2GL (metalizado) 

amarillo de setacyl 36 (acetato) 

escarlata cibacet BR (acetato) 

azul de acecoquinona RUO (acetato)



Las tonalidades obtenidas son más sólidas s i ,  antes 

de teh ir, se someten las fibras a tratamientos con formald.ehi- 

do, o sea hirviéndoles con una solución acuosa a l 3% de formal 

debido durante 10 minutos, y a continuación se seca.

Se preparó otra mezcla con e l  mismo polipropileno, 

pero en la proporción de 93/=? y con 7% del producto de conden­

sación antes descrito.

La mezcla así obtenida se h iló  en un dispositivo de 

laboratorio para hilado en fusión en las condiciones siguien­

tes:

h ilera  1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusión 190°C
, 2 

presión 7*8 kg/cm

velocidad de arrollamiento 380 m/minuto.

En las fibras obtenidas se obtuvieron, después del 

es t ira je ,  tonalidades de buena intensidad y f i je z a  con los 

colorantes mencionados antes.

E J E  M P L 0 3.

En un matraz de 3 cuellos y 200 cc de capacidad, pro­

v is to  de agitador de válvula de mercurio, termómetro y conden­

sador de re f lu jo , se introdujeron 18,3 g (0,1 moles) de n-dode 

cilamina, 18,3 g (0,2 moles) de epiclorhidrina y 30 cc de 

alcohol e t í l i c o .

Se refluyó la masa (a unos 80°C) mientras se la agita ­

ba, durante 6 horas.

Se agregaron luego 10,3 g (0,1 moles) de d ie t i len tr ia -  

mina y se prosiguió e l  calentamiento durante 3 horas.

Después de en friar, la solución etanólica del produc­

to obtenido (47,3 g de producto seco) se mezcló con 628,4 g 

de polipropileno (93%) preparado con ayuda de catalizadores
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estereoespecíficos y dotado de una viscosidad intrínseca /. %_7 

de 1,4, un residuo, después de extracción heptánica, de 94% 

y un contenido de cenizas de 0,055%.

Se calentó la mezcla en una estufa para eliminar e l 

alcohol e t í l i c o .  Por último se h iló  la mezcla en un disposi­

t ivo  de laboratorio para hilado en fusión, en las condiciones 

siguientes:

1/0,8 x 16 mm 

200°C
2

hilera

temperatura de extrusión 

presión

velocidad de arrollamiento

ó ,4 kg/cm 

380 m/minuto.

En las fibras obtenidas se obtuvieron, después de 

estirarlas en un dispositivo de laboratorio con una relación 

de 1:5 a 130°C, tonalidades de buena intensidad y f i je z a  con 

los colorantes del Ejemplo precedente.

Las tonalidades resultan todavía más sólidas s i , la s  

fibras, antes de teñ ir las , se someten a tratamiento con una 

solución al 5% de diisocianato de hexametileno a temperatura 

ambiente, seguido de secado.

E J E M P L O  4.

En un matraz de 3 cuellos y 2 l i t r o s  de capacidad provis 

to de agitador de válvula de mercurio, termómetro y condensador 

de re f lu jo , se introdujeron 185 g (1 mol) de n-dodecilamina 

183 g (2 moles) de epiclorhidrina y 300 cc de alcohol e t í l i c o .

Se refluyó la masa a unos 80°C, con agitación, duran­

te 6 horas. Se agregaron 189 g (1 mol) de tetraetilenpentamina 

y se prosiguió e l  calentamiento durante 3 horas. Después de en­

fr ia r ,  la solución etanólica del producto obtenido (559 g de 

producto seco) se mezcló con 7.427 g de polipropileno (93%) 

preparado con ayuda de catalizadores estereoespecíficos y do-
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tado de una viscosidad intrínseca de 1,00, un residuo,

después de la extracción heptánica, de 92,8% y un contenido 

de cenizas de 0,093/c. Se secó la mezcla en una estufa para 

eliminar e l  alcohol e t í l i c o  y luego se le h iló  en un disposi-

lación de es tira je  de 1:3,3. Las características serimétricas 

de las fibras obtenidas fueron:

En las fibras obtenidas se produjeron tonalidades de 

ouana intensidad y f i je za  con los colorantes del Ejemplo 2.

teñir les fib ras, se las somete a tratamiento con e t i le n g l i -  

co l-éter  d ig l ic id í l i c o  por inmersión en una solución acuosa 

a l 1uyj durante 10 minutos a temperatura ambiente, seguido de 

secado.

E J E M P L O  5.

En un matraz de 3 cuellos y 200 cc de capacidad, provis­

to de agitador de válvula de mercurio, termómetro y condensa­

dor de re f lu jo , se introdujeron 26,9 g (0^1 moles) de n-octa- 

decilamina, 18,3 g (0,2 moles) de epiclornidrina y 40 cc de

tivo  de hilado en fusión en las condiciones siguientes:

temperatura del to rn il lo  extrusor 

temperatura del cabezal 

temperatura de la hilera 

tipo de hilera

240°C

210°C

200°C

presión

velocidad de arrollamiento

60/0,8 x 16 

20 kg/cm^

230 m/minuto

Los h ilos obtenidos se estiraron a 160°C con una re-

tenacidad

elongación

3*47 g/den

28,4%

Las tonalidades resultan más sólidas s i,  antes de

Se trató la masa a l re f lu jo  a unos 80°U, con agita-

etanol
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ción, durante 8 horas. Se agregaron luego 18,9 g (0,1 moles) 

de cetraetilenpentamina y se prosiguió e l calentamiento duran­

te 3 ñoras.

El disolvente se evaporó por destilación en vacío; e l 

producto (64,3 g) se redujo a polvo y mezcló con 854,3 g de 

polipropileno (93,^) preparado con catalizadores estereoespe- 

c í i ic o s  y dotado de una viscosidad intrínseca áe 1)4,

un residuo, después de extracción heptánica, de 94/? y un con­

tenido de cenizas de 0,055)3.

Se n i ló  la mezcla en un dispositivo de laboratorio 

par8 hilado en fusión en las condiciones siguientes: 

h ilera  1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusión 200°U

presión 6,4 kg/cm

velocidad de arrollamiento 380 m/minuto.

En las fibras obtenidas, estiradas con una relación 

de 1:6 en un dispositivo de laboratorio a 120°0, se produje­

ron en general tonalidades de buena intensidad y f i je za  con 

colorantes ácidos y a l acetato, y más particularmente con los 

colorantes del Ejemplo 2.

E J E M P L O  6.

En una autoclave de 3 cuellos y 200 cc de capacidad, 

provista de agitador de válvula de mercurio, termómetro y 

condensador de re f lu jo , se introdujeron 18,5 g (0,1 moles) de 

n-dodecilamina, 18,3 g (0,2 moles) de epiclorhidrina y 30 cc 

de alcohol e t í l i c o .

Se trató la masa a l re f lu jo  a unos 75°0, con agitación, 

durante o horas.

Se agregaron luego 11,6 g (0,1 moles) de hexametilen- 

diamina y se prosiguió e l  calentamiento durante 3 horas.
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La solución etanólica áel producto obtenido (48,6 g 

de producto seco) se mezcló con 645)7 g de polipropileno (93yá) 

preparado con catalizadores estereoespecíficos y dotado de 

viscosidad intrínseca de 1,4, residuo, después de ex­

tracción neptánica, de 94p y contenido de cenizas de O, O 9 5; a.

Por último se secó en una estufa, para remover e l  alcohol e t í ­

l i c o .  La mezcla se h iló  en un dispositivo de laboratorio para 

hilado en fusión en las siguientes condiciones: 

h ilera  1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusión 1pO°C
2

presión 6,4 kg/cm

velocidad de arrollamiento 380 m/minuto.

En las fibras así obtenidas, estiradas con una re la ­

ción de 1:7y5 a 130°C en un dispositivo de laboratorio, se 

produjeron tonalidades de buena intensidad y f i je za  con co lo­

rantes ácidos y colorantes al acetato, y más particularmente 

con los del Ejemplo 2.

E J E M P L O  7.

Una solución etanólica del producto de condensación ob­

tenido procediendo según e l  Ejemplo precedente y que contenía 

'48,6 g de producto seco, se mezcló con 647,7 g de p o l ie t i l e -  

no (93yá) dotado de un peso molecular de 90,000 aproximadamente 

preparado a baja presión; e l disolvente se eliminó luego se­

cando en una estufa. Esta mezcla se h iló  en un dispositivo de 

laboratorio para hilado en fusión en las siguientes condiciones: 

h ilera  1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusión no°c

30,
presión 6,4 kg/cm

velocidad de arrollamiento 360 m/minuto.

En las fibras obtenidas, estiradas a 95°0 con una re-

!
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lación de 1:3 en un dispositivo de laboratorio, se produjeron 

tonalidades dotadas de buena intensidad y f i je z a  con coloran­

tes ácidos y colorantes al acetato.

E J E  m P L 0 8.

En un .matraz de 3 cuellos y ó l i t r o s  de capacidad, pro­

v is to  de agitador de válvula de mercurio, termómetro y conden­

sador de re f lu jo , se introdujeron los compuestos siguientes: 

octadecilamina 1,343 g

epiclorhidrina 925 6

alcohol e t í l i c o  a l 953? 1,300 g

Se calentó la masa a unos 80°C, con agitación, duran­

te 4 horas. Se agregaron luego 330 g de hexametilendiamina.

Se prosiguió e l  calentamiento durante 2 horas. Luego se sepa­

ró por destilación bajo presión ordinaria una porción a lcohóli­

ca (500 g ) .  El alcohol restante se eliminó secando en un seca­

dor de vacio a 60°C bajo una presión residual de 5-10 mm.

Se obtuvo un producto sólido, que se molió y tamizó.

^n e l  análisis, e l  producto mostró un contenido de nitrógeno 

de 8,93/:'. Se preparó una mezcla compuesta de 7/3 de dicho conden- 

sado y 93/3 de polipropileno (dotado de viscosidad intrínseca 

¿ ^ —7 de 1,1?, residuo después de extracción heptánica de 94,01% 

y contenido de cenizas de 0,12;¿.

Se granuló la mezcla a 1?0°C en un extrusor h e l ic o i­

dal. Luego se le h iló  en un dispositivo para hilado en fusión

= 18 =

en las condiciones siguientes:

temperatura del to rn il lo  extrusor 200°C

temperatura, del cabezal 180°C

temperatura de la h ilera 170°C

tipo de la h ilera  60/0,8 x 16

presión 22 kg/cm^
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velocidad de arrollamiento 250 m/minuto.

Las fibras obtenidas se estiraron a 150^0 en presen­

cia de vapor, con una razón de es tira je  de 1:6,3.

Las características serimétricas de las fibras obteni­

das fueron les siguientes:

tenacidad 4,93 g/den

elongación 24%

En las fibras se produjeron tonalidades de buena in­

tensidad y f i je z a  con colorantes ácidos o colorantes al aceta­

to, y más particularmente con los mencionados en e l Ejemplo 2. 

E J E M P L O  9.

En un matraz de 3 cuellos y ó l i t r o s  de capacidad, 

provisto de agitador de válvula de mercurio, termómetro y con­

densador de re f lu jo ,  se colocan las substancias siguientes: 

octadecilamina 1,345 g

epiclorhidrina 925 g

alcohol e t í l i c o  al 95% 1,000 g

Se calienta la masa a unos 85°0, con agitación, du­

rante 3 horas. Se separa por destilación a presión ordinaria 

una porción de alcohol (300 g ) .  El alcohol restante se elim i­

na secando en un secador de vacío a 60°0 bajo una presión re­

sidual de 5-10 mm.

Se obtiene un producto sólido, que se muele y tamiza. 

El análisis demuestra un contenido de nitrógeno de 7,01%.

Se prepara una mezcla compuesta de 7% de dicho conden- 

sado y 93,o de polipropileno (dotado de una viscosidad in tr ín ­

seca ¿  %_7 ds 1,15, un residuo después de extracción heptáni- 

ca de 94,01/3 y un contenido de cenizas de 0,12%). Esta mezcla 

se granula a 150°0 en una extrusore he lico ida l.

A continuación se la hila en un dispositivo de h ila -
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do en xusión en les condiciones siguientes:

temperatura del to rn i l lo  extrusor 200°U

temperatura del cabezal 200°C

temperatura de la h ilera  190°C

tipo de la hilera úO/0,8 x 16

presión 24 kg/crn^

velocidad de arrollamiento . 250 m/minuto.

Las fibras obtenidas se estiran a 150°C en presencia 

de vapor, con una razón de estira je  de 1:5,3.

Las características serimétrices de las fibras obteni­

das son las siguientes:

tenacidad . 5^01 g/den

elongación 23/o

En estas fibras se producen tonalidad de buena inten­

sidad y f i je za  con los colorantes deL Ejemplo 2.

E J E M P L O  10.
En un matraz de 3 cuellos y 6 l i t r o s  de capacidad, 

provisto de agitador de válvula de mercurio, termómetro y con­

densador de re f lu jo , se colocan las substancias siguientes: 

octadecilamina 1,345 g

epiclorhidrina 925 g

alcohol e t í l i c o  a l 95,5 1,300 g

Se calienta la mezcla a unos 80°C, con agitación, du­

rante 4 horas.

Se agregan luego 290 g de hexametilendiamina y 365 g 

de trietilentetram ina. Se prosigue e l calentamiento durante 

2 horas. Se separa por destilación a presión ordinaria una 

porción de alcohol (500 g ).

Se elimina e l alcohol restante secando en un secador- 

de vacío a 60°C con una presión residual de 5-10 mm.



200°C 

200°C 

190°C

Se obtiene un producto sólido, que se muele y se tami­

za . Se prepara una. mezcla da 3^ de dicho condensado y 98/9 de 

polipropileno (dotado de viscosidad intrínseca / %_7 de 1,15, 

residuo después de extracción heptánica de 94,01/i, y contenido 

de cenizas de 0,12*^).

Esta mezcla se granula a 150°C en una extrusora h e l i ­

coidal. Luego se la hila en un dispositivo de hilado en fu­

sión en las condiciones siguientes: 

temperatura del to rn il lo  extrusor 

temperatura del cabezal 

temperatura de la h ilera 

tipo de la h ilera  60/0,8 x 16
O

presión 20 kg/cm'*

velocidad de arrollamiento 250 m/mlnuto

Las fibras obtenidas se estiran a 150°C en presencia 

de vapor, con una razón de es tira je  de 1:5,3.

Las características serimétricas de las fibras obte­

nidas son las siguientes: 

tenacidad 4,79 g/den

elongación 22/9

Estas fibras expuestas a los rayos u ltravio le ta  de 

una lámpara de vapor de mercurio de 100 vatios colocada 10 cm 

por encima de e l la s , experimentan una reducción de 25/9 en su 

tenacidad in ic ia l  después de 40 horas de exposición; fibras 

similares, preparadas a base del mismo polímero pero sin nin­

guna adición del condensado, experimentan una reducción de 

25/9 de su tenacidad in ic ia l  después de exposición a la lámpa­

ra de vapor de mercurio durante 10 horas, en las mismas condi­

ciones.

En estas fibras pueden producirse tonos de buena inten



sidaü y f i je za  con colorantes ácidos y colorantes al acetato, 

y más particularmente con los colorantes del Ejemplo 2.

E ¿ 3 mP L 0 11.

Se prepare a temperatura ambiente, en una mezcladora 

5. Werner, una mezcla de 4,75 kg de polipropileno,-preparado con

catalizadores estereoespecíficos y dotado de viscosidad in­

trínseca ¿.***2_7 de 1,07 según se determina en tetranidronaftale­

ño a 135°C, residuo después de extracción heptánica de 86/. y 

contenido de cenizas de 0, 02?o, con 0,250 kg del producto de 

10. conaensación de 1 mol de epiclorhidrina y 1 mol de anilina.

Esta mezcla se h ila  en un dispositivo de nilado en 

fusión en las condiciones siguientes:

temperatura de la hilera 170°C ^

temperatura del cabezal 180°C

1%. temperatura del tornillo extrusor 220°C

tipo de la hilera 60/0,8 x 0,8
2presión 16 kg/cm

velocidad de arrollamiento 280 m/minuto.

Se estiran las fibras a 120°C con una razón de esti-

20. raje de 1:4,5.

Las características de las fibras son las siguientes: 

tenacidad 3)94 g/den

e 1 ongac i ón 23,37?

absorción de agua a 50  ̂ de humedad relativa: 1,06%

25. " " " " s0% " " " 2,17%

" " 100% " " " 17,9/3

En las fibras obtenidas se producen tonos intensos 

y sólidos con los colorantes del Ejemplo 2 y también con los 

colorantes siguientes:

30. amarillo setaoyl 30 (para acetato)
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escarlata cibacet BR (para acetato) 

azul de acetoquinona RHC ( " " )

amarillo claro sólido 2H (ácido) 

ro jo pera lana B ( " )

azul de alizarina áCF ( " )

fucsina básica (básico)

azul astrazón G ( " )

veró.e de malaquita en cr is ta les (Básico).

E J E  m P L 0 12.

Se prepara a temperatura ambiente y en un molino de 

bolas una mezcla de 90 g de polipropileno (preparado con ayu­

da de catalizadores estereoespecificos y dotado de viscosidad 

intrínseca ¿  %_7 ce 1,4, residuo después de extracción heptá- 

nica de 94^ y contenido de cenizas de 0,093^), 9 g de un pro­

ducto de condensación a base de 1 mol de epiclorhidrina y 1 

mol de anilina, y 1 g del producto de condensación de óxido 

de etileno con alcoholes Ĉ Q - C ^ .

Esta mezcla se hila en un dispositivo de laboratorio 

para hilatura en fusión, en las condiciones siguientes: 

tipo de le h ilera 1/0,8 x 16 mm

.temperatura de extrusión 210°C
O

presión 7,6 kg/cm

velocidad de arrollamiento 320 m/minuto.

En las fibras obtenidas, estiradas en un dispositivo 

de laboratorio con razón de 1:9 a 130°0, se producen tonos 

intensos y sólidos con los colorantes de los Ejemplos 2 a 11. 

E J E I,i P L 0 13.

Se prepara a temperatura ambiente y en un molino de 

bolas una mezcla de 90 g de po lie t ileno  de baja presión (dota­

do de un peso molecular de 30,000 aproximadamente), 9 6 del
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producto de condensación de 1 mol de epiclorhidrina con 1 mol 

de anilina, y 1 g del producto de condensación de óxido de eti- 

leno con alcoholes C ^ -C ^ .

Esta mezcla se h ila  en un dispositivo de laboratorio 

para hilatura en fusión en las condiciones siguientes: 

tipo de la h ilera 1/0,5 x 16

temperatura de extrusión 190°C

presión 6,7 kg/cm^

velocidad de arrollamiento 290 m/minuto.

En las fibras obtenidas, estiradas en un dispositivo 

de laboratorio con razón de 1:3 a 95^0, se producen tonos in­

tensos y sólidos con los colorantes a que se re fieren  los 

Ejemplos 2 a 11.

E J E  M P L 0 14.

Se prepara a temperatura emoiente y en un molino de 

colas una mezcla de 90 g de polipropileno (preparado con ca­

talizadores estereoespecíficos y dotado de viscosidad in tr ín ­

seca ¿ %_7 de 1,4, residuo después de extracción heptánica de 

94,6 y contenido de cenizas de 0,0p3p) y 10 g de un producto 

de condensación de 1 mol de epiclorhiárina y 1 mol de lauri- 

- lamina.

Esta mezcla se h ila  en un dispositivo de laboratorio 

para hilatura en fusión en les condiciones siguientes: 

tipo de la h ilera  1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusión 200^0

presión 4,7 kg/cm^

velocidad de arrollamiento 380 m/minuto.

En las fibras obtenidas, estiradas en un dispositivo 

de laboratorio con razón de 1:5 a 130°C, se producen tonos 

intensos y sólidos con los colorantes de los Ejemplos 2 a  11.
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Los tonos resulten todavía más solidos s i, antes de 

teñir las fibras, se las somete a uno de los tratamientos 

siguientes:

a) formilación por tratamiento con una solución acuosa a l 5%> 

de formaldehído durante 10 minutos al punto de ebullición, 

seguida por secado;

b) inmersión durante 5 minutos en una solución bencénica a l 5% 

de diisocianato de hexametileno a temperatura ambiente, 

seguida por secado;

cj tratamiento con e t i leng lico l/éter  d ig l ic id i l ic o  por inmer­

sión en una solución acuosa al 10)9 de diepóxido durante 

10 minutos a temperatura ambiente, seguida por secado.

E J E  H P L 0 15.
Se prepara a temperatura ambiente y en un molino de 

bolas una mezcla de $0 g de polipropileno (preparado con ayuda 

de catalizadores estereoespecíficos y dotado de una viscosidad 

intrínseca 7*^-7 de 1,4, residuo después de extracción heptá- 

nica de 94,  ̂ y contenido de cenizas de 0,055^) y 10 g del pro­

ducto de condensación de 1 mol de epiclorhidrina y 1 mol de 

hexadecilamina.

La mezcla se h ila  en un dispositivo de laboratorio 

pare hilatura en fusión en las condiciones siguientes: 

tipo de la h ilera 1/0,8 x 16 mm

temperatura de extrusión 200°G

presión 5,2 kg/cm^

velocidad de arrollamiento 380 m/minuto.

En les fibras obtenidas, estiradas'"en un dispositivo 

de laboratorio con razón de 1:8 a 130^0, se producen tonos 

intensos y sólidos con los colorantes de los Ejemplos 2 y 11.
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E J E H P L 0 16.
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1)308 g áe hexametilendiamina se disuelven en 2,500 g 

de alcohol e t í l i c o  al 95/3* a temperatura ambiente, en un matraz 

de 6 l i t r o s  mientras se agita. Después de en friar a 2^3°C, se 

agregan 925 g de epiclorhidrina. Se prosigue la agitación du­

rante 2 horas a 5-10°C y luego se aumenta lentamente la tem­

peratura hasta 80°C. Se prosigue la reacción a esta tempera­

tura durante 4 horas. Se agregan gota a gota 400 g de hidróxi- 

do sódico y luego se calienta a 80°C durante 1 hora. A conti­

nuación la mezcla reaccional se coloca en una autoclave de 

tipo Hofer, resistente a la presión y de 5)000 cc de capacidad, 

provista de agitador, calentamiento e léc tr ico , manómetro y 

termómetro.

Se agregan 1130 g de cloruro octadecílico y se calienta 

la mezcla a 150-170°C durante 12 horas. Después de enfriar a 

60°0, se agregan a gotas 160 g de hidróxido sódico. Después 

de calentar a 80°C durante 1 hora, con agitación, e l  cloruro 

sódico así formado se f i l t r a  en calien te. A la solución alcohó­

l ica  se egregan 46 kg de polipropileno 1)3) contenido

de cenizas 0, 03p, residuo de la extracción heptánica 94,7^).

Se elimina e l alcohol por secado a ó0°0 en una mezcladora co­

nectada con una bomba de vacío. El producto se granula por 

extrusión en un dispositivo de to rn il lo  a 160°ú. El granula­

do se h ile  en fusión en un dispositivo del tipo descrito en 

los Ejemplos anteriores, en las condiciones siguientes:

tipo de h ilera 60/0,8 x 16

temperatura del to rn il lo  extrusor 230°C

temperatura del cabezal 220°C

temperatura de la hilera 210°G

presión máxima 22 kg/cm^
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velocidad áe arrollamiento 312 m/minuto.

El h i lo  que sale áe la h ilera se humecta con solución 

acuosa a l 105 de éter d ig l ic id i l ic o  del e t i len g l ic o l  (que con­

tiene también 1 g/1 del producto de condensación de 10 moles 

de óxido de etileno con 1 mol de octil i 'eno l), según se ha 

descrito en los Ejemplos anteriores. Luego se le estira (en 

presencia de vapor) con una razón de es tira je  de 1:6,3 y a 

continuación se le riza  y corta.

Las características serimétricas del h ilo  son las s i ­

guientes:

tenacidad 3)24 g/den

elongación 285

Se tiñe e l h ilo  con los colorantes ácidos, metaliza­

dos, plastosolubles y a la. tina que se indican a continuación, 

con lo  cual se obtienen tonos de gran intensidad y buena f i ­

jeza al lavado, e l  frote  y la luz: 

amarillo sólido 2& (ácido)

rojo para lana B ( " )

azul de alizarina ACF ( " )

negro ácido 1VS ( " )

-ro jo  lanasyn 2í*L (metalizado)

amarillo diacrómico 26 (Cromo) 

amarillo setacyl 36 (plastosoluble) 

escarlata cibacet BR ' ( " )

azul de acetoquinona RHO ( " )

amarillo Romantrene GCN (a la tina) 

rosa brillan te Romantrene R (a la tina) 

azul brillante Romantrene R (a la fina)

E J E  iu P LO  17.

Se preparan cuatro productos de condensación procedien-



do tal como se describe en e l  Ejemplo 16; con les razones mola­

res que figuran en la tabla junto con las condiciones de h i la ­

tura. En las fibras así obtenidas se producen tonos muy inten­

sos y de buena f i je z a  al lavado, e l  Rote y la luz con los co­

lorantes del Ejemplo 1b.

Síntesis del producto de condensación r esmoso

epiclorhidrina 923 g 923 g 925 g 92p g
(1 mol) ( 1 mol) (1 mol) (1 mol)

poliamina hexametilen- hexametilen - hexametilen hexametil
di a mina diamina diamina endiamina
1308 g 1392 g 1572 g 1308 g
( 1,3 moles) ( 1,2 moles) ( 1,2 moles) (1,3 moles)

agente alqui- cetilc loruio la u r i lc lo - octadecil- bencil-
lante 1303 g ruro cloruro cloruro

( 0,3 moles) 1023 g 1443 g 633 g
( 0,3 moles) ( 0,3 moles) ( 0,3 moles)

Preparación de h ilos a base de mezclas de polipropileno y 679 de

producto de condensación.

Polipropileno 1,3 1,3 1,3 1,3

contenido da cenizas
yo 0,0b? 0,0o/ 0,067 0,06?

residuo después de 
lq extracción heptá- 
nica 93,5 95,5 93,5 95,5

hilera 60/0,8 x 16 o0/0,o X 1b óü/0,8 X 16 60/0,8x 16

temperatura del 
to rn i l lo  extrusor 230^0 230 °c 230°0 230°C

temperatura del
cabezal 220 C 220°C 220°C 220°C

temperatura de la 
h ilera  210°0 210°C 210°0 210°C

presión máxima 
(kg/cm^) 22 17 28 21

velocidad de arrolla, 
miento (m/minuto) 270 230 230 220

encolado éter d ig l ic id í l ic o  del e t i len g l ic o l  en una
solución acuosa al 10p (en presencia de 
1 g/1 de agente tensioactivo del Ejemplo 16)



relación de es tira je
(en presencia de vapor) 1:6,2

tenacidad del n ilo  (g/den)3,21

elongación 28

9  = S  HEÑIMOS

^  ^  Ì<pr/ '¿ y0

1:6 c- 1:3,3

3,78 3,83 3,21

23 22 21

3.

10.

13.

20.

23 .

Se obtiene resultados semejantes a base de p o l i e t i l e ­

ne y poliuuteno-1 preparados con catalizadores estereoespecífi- 

cos.

3 J E Lì P L 0 16.

En un matraz de 3 cuellos y 1 l i t r o  de capacidad, pro­

visto, de agitador de válvula de mercurio, termómetro y conden­

sador de re f lu jo , se introducen 108 g (0,4 moles) de octade- 

cilamina. La amina se mantiene a ?0°C. Se agregan 24 g (0,4 mo­

les ) de ácido acético g lac ia l para formar la sal amina.

Inmediatamente después se agregan 37 g (0,4 moles) de 

epiclorhidrina. A continuación se calienta la mesa a 110^0 du­

rante 90 minutos.

Después de enfriar a 40°C, se agregan 300 cc de mete- 

nol. Se añaden 86 g (2 moles) de etilenimina anhidra y se 

refluye la mezcla durante 6 horas. Luego se la enfría a 30°C 

y se añaden 44,9 g (0,8 moles) de hidróxido potásico; después 

de re f lu ir  durante 2 horas, se elimina e l  disolvente por des­

t i lac ión  en vacío y e l  producto de condensación así formado se 

extrae con n-heptano.

ni condensado se obtiene como una substancia cerosa só­

lida al eliminar e l  disolvente por destilación en vacio, con 

un rendimiento de 83% sobre los productos empleados.

Se prepara una mezcla de 130 g del condensado produ­

cido como se ha descrito antes y 28p0 g de polipropileno pre­

parado con ayuda de catalizadores estereoespecíficos y dotado 

de viscosidad intrínseca de ^,42 (determinada en tetrahidronaf-
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taleno a 133°C), residuo después de extracción neptánica de 

93,4/o y cont ..nido de cenizas de 0,026/3.

La mezcla se nila con un dispositivo de hilatura en 

fusión en las condiciones siguientes: 

temperatura del to rn il lo  extrusor 230^0

temperatura del cabezal 220°C

temperatura de la hilera 210°C

tipo de le h ilera 

presión

velocidad de arrollamiento

60/0,6 x 16 
, p

22 kg/cm 

230 m/minuto.

Las fibras obtenidas, estiradas a 130°C en presencia 

de vapor, con una razón de estira je  de .1:6, presentan las 

características seriméiricas siguientes:

tenacidad 4,0? g/den

elongación 22/j

En estas fibras se obtiene tonalidades de buena inten­

sidad y f i je z a  con los colorantes siguientes: 

amarillo sólido 2 G (ácido) 

rojo para lana B ( " )

azul de alizarina ACF (ácido) 

negro ácido IVS ( " )

ro jo  lanasyn 2 GL (metalizado)

amarillo setacyl 3G (plastosoluble) 

escarlata cibacet BR ( " )

azul de ce i oquinona RHO ( " )

E J E m P L 0 19.

106 g (0,4 moles) de octadecilamina y 100 cc de meta- 

nol se introducen en un matraz de 3 cuellos y 1 l i t r o  de capa­

cidad provisto de agitador de válvula de mercurio, termómetro 

y condensador de re f lu jo .
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Después de calentar hasta que está disuelta la amina, 

se agregan lentamente 37 g (0,4 moles de epiclorhidrina y se 

calienta lá mezcla a 60°0 durante 2 horas. Luego se enfría la 

mezcla a 30°C, se añaden 36 g (2 moles) de etilenimina anhidra 

y se refluye e l todo durante 4 horas. Después de enfriar a 

30°G, se agregan 22,43 g (0,4 moles) de hidróxido potásico y 

se refluye la mezcla durante 2 horas.

L'l cloruro así formado se f i l t r a  en caliente y se 

elimina e l  disolvente por oestilación en vacío.

El rendimiento calculado a dase de los productos es de

957?.

Se prepara una mezcla de 130 g del condensa do prepara­

do como se ha descrito antes y 2830 g de polipropileno prepa­

rado con ayuda de catalizadores estereoespecíficos y dotado de 

viscosidad intrínseca 1,3* residuo después de extracción heptá 

nica de 97,5,3 y contenido de cenizas de 0,059/;.

Esta mezcla se hila en un dispositivo de hilado en

fusión en las condiciones siguientes; 

temperatura del to rn il lo  extrusor 230°C

temperatura del cabezal 22p°Ú

.temperatura de la h ilera 200°C

tipo de la h ilera 60/0,8 x 16

presión 27 kg/cm^

velocidad de arrollamiento 270 m/minuto

Las fibras obtenidas, estiradas en presencia de vapor 

a 1?0^C, con relación de estira je  de 1:5,3, presentan las 

características serimé.tricas siguientes 

tenacidad 3,81 g/den

elongación 26/?

En estes fibras se obtienen tonos dotados de buena
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intensidad y f i jeza con los colorantes del Ejemplo 18. 

E J E M P L O  20.

En un matraz de 3 cuellos y 1 litro  de capacidad, pro­

visto de agitador de válvula de mercurio, termómetro y condensador 

de reflu jo, se introducen 74 g (0,4 moles) de dodecilamina y 

100 cc de metanol.

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

y se calienta la  masa a 60°C durante 2 horas. Luego se enfría a 

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

se refluye durante 4 horas. El todo se enfría a 36°C y se añaden 

22,45 g (0,4 moles ) de hidróxido potásico. Después de re flu ir  

durante 2 horas, el cloruro así formado se f i lt r a  en caliente y 

se elimina el disolvente por destilación en vacío. 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 y dotado de vis­

cosidad intrínseca de 1,3 residuo después de extracción heptáni- 

ca de 97,5% y contenido de cenizas de 0,059%.

Esta mezcla se hila en un dispositivo de hilatura en 

fusión en las condiciones siguientes:

temperatura del tornillo extrusor 230**C

temperatura del cabezal 220°c

temperatura de la hilera 200°C

tipo de la hilera 60/0,8 x 16

presión 25 kg/cm^

velocidad de arrollamiento 280 m/min.

Las fibras obtenidas, estiradas en presencia de vapor a 

150°C con una razón de estiraje de 1:5,3, presentan las caracte­

rísticas serimétricas siguientes:

tenacidad 3*7 g/den

elongación 28%



En estas f ib ra s  se producen tonos de buena intensidad 

y tenacidad con los colorantes del Ejemplo 18.

E J E ^ ? L 0 21.

En un matraz de 3 cuellos y 1 l i t r o  de capacidad, pro­

v is to  de agitador de válvula de mercurio, termómetro y conden­

sador de r e f lu jo ,  se introducen 104,2 g (0 ,2  moles) de d iocta- 

decilamina, se ca lien ta  la masa a su punto de fu ­

sión y se añaden lentamente 18,5 g (0 ,2  moles) de ep icb rh id r i-  

na. Luego se ca lien ta  la masa a 95°C durante 3 ñoras, se en­

f r í a  a 30-40°C y se añaden 200 cc de etanol a l 93/3 y 86 g (2 

moles) de et i lén im ina . Después de r e f lu i r  durante 4 horas, se 

evapora e l  d iso lvente por d est ilac ión  en vac ío . Se obtiene un 

condensado en estado ceroso só lido , con un rendimiento del 98%

Se prepara una mezcla de 150 g del condensado, prepa­

rado ta l  como se ha descrito  antes, y 2850 g de po lip rop ileno  

preparado con cata lizadores es te reoespec íf icos  y dotado de vis 

cosidad in tr ínseca  de 1,4 residuo después de extracción

heptánica de 93,4p y contenido de cenizas de 0,026,3.

Esta mezcla se h i la  en un d ispos it ivo  de h ila tu ra  en 

fusión en las  condiciones s igu ientes: 

temperatura del t o r n i l lo  extrusor 

temperatura del caoezal 

temperatura de la h i le ra  

t ipo  de la h i le ra  

presión

velocidad de arrollam iento

Las f ib ra s  obtenidas, estiradas a 150°C en vapor con 

una razón de e s t i r a je  de 1:5,3, presentan las ca rac te r ís t ica s  

serim étricas s igu ien tes :

230°C

220°C

210°0
60/0,8 x 16 

21 kg/crn^

230 m/minuto,

tenacidad 3,12 g/den
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elongación 23,̂

En estas fibras se producen tonos intensos y sólidos 

con los colorantes del Ejemplo lo.

E J i't'í LO 22.

Se prepara una mezcla de 150 g del condensado del 

Ejemplo 19 y 2830 g de polipropileno del Ejemplo 19; y se la 

h ila  con un dispositivo de Miado en fusión en las condiciones 

siguientes:

temperatura del to rn i l lo  extrusor

temperatura del cabezal 

temperatura de la h ilera 

tipo de la h ilera

presión 27 kg/cm'

velocidad de arrollamiento 2?0 m/minuto.

Inmediatamente antes del arrollamiento se humedece e l  

h ilo  con una solución acuosa al 15;/ de éter ó ig l ic id í l i c o  del

230°C

220°C

200°C

60/0,8 x 16 
.2

e t i len g l ic o l .

Luego se le estira en vapor con una razón de estira je  

de 1: 5,3- 'En les fibras obtenidas se producen tinturas intensas 

y sumamente sólidas (contra, e l  lavado en húmedo y e l  fro te ) 

con los colorantes del Ejemplo 1ó.

E J E H P L 0 23.

Los productos siguientes se introducen en un matraz de 

3 cuellos y 6 l i t r o s  de capacidad, provisto de agitador de vá l­

vula de mercurio, termómetro y condensador de re flu jo : 

octadecilamina 1345 g

epiclorhidrina 923 g

alcohol e t í l i c o  a l 95/j 2270 g

Se calienta le masa a unos 85°C, mientras se agita, 

durante 8 horas y se agregan luego 580 g de hexametilendiamina.
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El calentachento se prosigue durente 4 horas. Una porción del 

alcohol se sapera destilando a presión ordinaria (unos 1200 g ) .  

El alcohol restante se elimina, secando en un secador de vacío 

a óO°C bajo una presión residual de 3-10 mm. Se obtiene un 

producto sólido, que se muele y se tamiza. El análisis demues­

tra un contenido de nitrógeno de 7y03p.

Se prepara una mezcla compuesta de 10p del condensado 

anterior y 90p de p o l ia c r i lo n itr i lo  con un peso molecular de 

/1, 300. 10 kg de esta, mezcla se dispersan en 32 kg de dimetil- 

formamida a temperatura ambiente. La dispersión se transforma 

luego en una solución para hilatura pasándola por un cambiador 

de calor con has de tubos disolventes mantenido a 100- 120 0̂ , 

y por último, se la hila en seco a 80°C.

Las fibras obtenidas se someten a estiramiento en va­

por a 1p0-1b0°ü con una razón de es tira je  de 1:5. Luego se 

someten a un tratamiento con agua a 100°C (para estab ilizar 

las fibras en sus dimensiones) y por último arrizado mecánico, 

vaporización a 105°C durante 1 hora, apresto, corte y secado.

Las fibras así obtenidas presentan las características 

serimétricas siguientes:

-tenacidad 3,2 g/den

elongación 27%

Con los colorantes siguientes se obtiene tonos inten 

sos y sólidos:

amarillo sólido 2U (ácido)

ro jo  para lana B 

azul de alizarina AGF 

negro ácido IVS 

rojo lanasyn 2GL 

amarillo setacyl 38 

escarlata cibacet BR 

azul de cetoquinona RHO

( " )

( " )

( " )

(metalizado) 

(plastosoluole) 

(

( )
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fucsina básica.
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k J E X P L C 24.

Se introducen en un matraz de 3 cuellos y 2 l i t r o s  de 

capacidad, provisto de agitador de válvula de mercurio) termo- 

metro y condensador de re f lu jo , los compuestos siguientees:

n-dodecilamina 185 6

epicloruidrina 183 g

alcohol e t í l i c o  al 933 370 g

Se refluye la mezcla a 73-80°C durante ó horas, con 

agitación. Se agregan 60 g de etilendiamina. Se prosigue e l  

calentamiento durante 4 horas. Se añade una solución acuosa 

al 3O3 de hidróxido sódico para neutralizar e l  ácido c lo rh íd r i­

co formado en la reacción. El cloruro sódico formado se decan­

ta de la solución. Por último, todo e l  alcohol presente se se­

para por destilación a presión ordinaria y se completa e l  se­

cado en un secador de vacío a 60°C a la presión residual de 

3-10 mm.
hl producto sólido obtenido se muele y se tamiza; e l  

análisis demuestra, un contenido de nitrógeno de 10, 73.

-300 g del condensado ssi obtenido se disuelven en 9y5 

kg de dimetilformamida a óO°C. Se enfría la solución a presión 

ordinaria y se agregan 2,7 kg de copolímero de a c r i lo n it r i lo  

con metilmetacrilato en la proporción de 93:5, con un peso mo­

lecular de 70,500. Se transforma la dispersión en una solución 

para hilatura pasándola por un cambiador de calor con haz de 

tubos disolventes a 100-120°C; luego se h ila  en seco a 80°C.

Les fibras se estiran sobre una plancha caliente a 

150-160°C, con una razón de es tira je  de 1:5.

Las fibras presentan las características siguientes:



tenacidad 3?12 g/den'

elongación 21%

Se obtienen tonos intensos y sólidos en estas fibras 

con los colorantes del Ejemplo precedente.

B JE  MP L 0 25.

Se prepara una solución de 5 kg del condensado del 

Ejemplo 24 en 400 kg de dimetilformamida a 60°C.

Se enfría 1a solución a temperatura ordinaria y se dis 

persan en e lla  95 kg de copolímero de a c r i lon it r i lo -a c r i la to  

de e t i lo  con una razón de 98:2. El,peso molecular del copoli- 

mero es de 67,300. Se transforma la dispersión en una solución 

para hilatura pasándola por un cambiador de calor con haz de 

tubos disolventes a 100-120°C. Luego se h ila  en seco a 80°C.

Se estiran las fibras en presencia de vapor a 160^0 

con una razón de estira je  de 1: 5.

Las fibras presentan las características siguientes: 

tenacidad 3^01 g/den

elongación 23%

Se obtienen en estas fibras tonos sólidos e intensos 

con los colorantes del Ejemplo 23.

La invención, dentro de su esencialidad, puede ser de­

sarrollada en otras formas de realización que difieran en de­

ta l le  de la indicada a t í tu lo  de ejemplo, a las cuales alcan­

zará igualmente la protección que se recaba. Podrá, pues, rea­

lizarse  con los medios y aparatos más adecuados, por quedar 

todo e l lo  comprendido dentro del espíritu de las re iv ind icado

nes
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Descrito, e l  objeto de la invención se declara nuevas 

y de propia invención, las siguientes reivindicaciones, con 

prioridades italianas núms. 8902/59 del 26 de mayo de "¡959, 

prov. 23523 del 10 de Diciembre de 1959, prcv 4/1179 del 22

5. de lebrero de 1960 y prov. 22 329 del 22 de Octubre de 1959;

existiendo en ellas unidad de invención:

1. Procedimiento para la preparación de productos 

' resinosos particularmente adecuados en la fabricación de f i ­

bras tex t i les  a base de polímeros sintéticos en e l cual se 

10. condensa epiclorhidrina con una amina, por lo menos, dotada de

más de 9 átomos de carbono o una sal de la misma.

¡ 2. Procedimiento en conformidad con la reivindicación

1 en e l  cual las razones molares de los componentes del pro­

ducto de condensación y las condiciones de condensación son las 

15. que conducen a un producto resinoso dotado de solubilidad en

, agua in fer ior  a l 0, 01,j en peso.

3. Procedimiento en conformidad con cualquiera de las 

reivindicaciones 1 y 2, en e l  cual la amina es una amina p r i ­

maria dotada de 3 a 30 átomos de carbono o una amina secunda-

20. r ia  dotada de 4 a 60 átomos de carbono.

4. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 1 a 3; en e l cual se efectúa en presen­

cia de un agente condénsente.

5. Procedimiento en conformidad con la reiv indica-

25. ción 4, en e l cual e l  agente condénsente es un hidróxido o car-
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bonato de un metal.alcalino o un producto de condensación de 

óxido de etileno con un alcohol dotado de 10 a 14 átomos de 

carbono.

6. Procedimiento en conformidad con cualquiera 

de las reivindicaciones 1 a 5y e l  cual se efectúa a tempera­

tura dentro de le gama de 0° a 100°C.

7. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 1 a ó, e l  cual se efectúa en presencia 

de un disolvente inerte.

8. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 1 a 7 en el cual 18 amina es una monoami- 

na.

9. Procedimiento en conformidad con la re iv ind ica­

ción 8 , en e l cual la razón molar de epiclorhidrina a monoami- 

na está dentro de la gema de 1:1 a 3: 1.

10. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 8 y 9 en e l  cual la amina es una monoami- 

na a l i fá t ic a .

11. Procedimiento en conformidad con la re iv indica­

ción 10, en e l  cual e l  producto de condensación obtenido se 

hace reaccionar ulteriormente con una amina polifuncionál.

12. Procedimiento en conformidad con la re iv indica­

ción 9 y 11 en e l cual la razón molar de poliamina a monoami- 

na está dentro de la gama de 0, 1:1 a 10: 1.

13. Procedimiento en conformidad con la re iv indica­

ción 10, en e l  cual e l  producto de condensación se trata u l­

teriormente con una imina.

14. Procedimiento en conformidad con la re iv indica­

ción 13 en e l cual la imina es una imina a l i fá t ic a .

15. P roced im ien to  en con form idad  con l a  r e i v i n d i c a -



ción 14, en e l cusí la amina a l i fá t ica  es etileim ina.

16. Procedimiento en conformidad con cualquiera de las 

reivindicaciones 13 a 13, en e l  cual la razón molar de imina 

a l i fá t ica  a epiclorhidrina está dentro de la gama de 0, 1- 10: 1,3.

1y. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 10 a 16, en e l cual la monoemina e l i fa -  

tica es n-dodecilamina, n-octadecilamina, dioctilamina, dioc- 

tedecilamina o hexadecilamina.

18. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 8 y 9, en e l  cual la monoamina es una 

amina aromática.

19. procedimiento.en conformidad con la re iv indica­

ción 1/, en e l cual la amina aromática es anilina.

20. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 1 a 6, en e l  cual la amina es una polia- 

mina.

21. Procedimiento en conformidad con la reiv indica­

ción 20, en e l cual e l  producto resinoso de condensación obte­

nido se alquila o a r ila .

22. Procedimiento en conformidad con la reivindica- 

'Ción 21, en e l  cual laóLguilación o arilación se efectúa por 

tratamiento del producto resinoso de condensación con un c lo ­

ruro de alquilo o un cloruro de s r i lo .

'23. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

les reivindicaciones 21 y 22, en e l cual e l  grupo alquilo o 

a r i lo  es la u n lo ,  c e t i lo ,  octadecilo o bencilo.

24. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 20 a 23, en e l  cual la razón de poliamina 

a epiclorhidrina es de 1,2:1 a 1, 3: 1.

23. .Procedimiento en conformidad con la reivindica-
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ción 24, en e l cual la razón molar üe grupo alquilo o a r i lo  

a epicl oraidr ma está dentro de la gama, de 0, 1:1 a 2: 1.

2b. Procedimiento en conformidad con cualquiera de - 

las reivindicaciones 11, 12, T/ y 20 a 23) en e l cual la po- 

liamina es una poliamina a l l fá t ic a .

2?. Procedimiento en conformidad con la re iv indica­

ción 2b, en e l  cual la polismina 3l i fó t ic a  es etilendiamina, 

nexametilendiamina, tetraetilenpentamina, 1,2-propilendiamina 

o dipropilendiamina.

28. Procedimiento según viene reivindicándose en e l 

que se obtiene una composición hilable que comprende un p o l í ­

mero formador de fibra y un producto resinoso de condensación 

ta l  como e l definido en cualquiera de I 3S reivindicaciones

9, 12, 14 a 18, 19, 23 a 27.

29. Procedimiento en e l que se obtiene una composición 

hiladle ta l como la definida en la. reivindicación 28, en e l  

cual existe un agente dispersante de sólidos,

30. Procedimiento en e l que se obtiene una composi­

ción hilable en conformidad con cualquiera de las re iv indica­

ciones 28 y 29) en e l cual e l  polímero formador de fibra es 

un polímero o copolímero cr is ta lino de una d e f in a .

31. Procedimiento en e l que se rea liza  una composi­

ción hilable en conformidad con la reivindicación 30) en la 

cual la po lio le fina  crista lina es po lie t ileno , polipropileno 

o polibuteno.

32. Procedimiento en e l  que se obtiene une composi­

ción hilable en conformidad con las reivindicaciones 28 y 29

en le cual e l  polímero formador de fibra es un polímero o co- 

polímaro de a c r i lo n it r i lo .  .

33. P ro c ed im ien to  en e l  que se o b t ie n e  una com posi-
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ción hiladle en conformidad con cualquiera de las re iv indica­

ciones 28 a 32, en e l cual existe del "t a l 23.̂  en peso de pro­

ducto resinoso de condensación.

34. Procedimiento según viene reivindicándose en e l 

cual para la producción de un artículo oblongo de moldeo se 

forma una composición que comprende un polímero formador de 

fibra con un producto resinoso de condensación en conformidad 

con cualquiera de las reivindicaciones 9, 12, 14 a 18, 19, 23 a 

27.

35. Procedimiento en conformidad con la reivindica­

ción 34, en e l  cual la composición se h ila  para formar una f i ­

bra .

38. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 34 y 33, en e l cual e l  polímero formador 

de fibra es un polímero o copolímero cr is ta lino  de una d e f i ­

na.

37. Procedimiento en conformidad con la re iv in d ica -- 

ción 3ó, en e l  cual e l  polímero de una d e f in a  es p o l ie t i l e -  

no, polipropileno o pdibuteno.

38. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 34 y 33, en e l  cual e l  polímero formador 

de fibra es un polímero o copolímero de a c r i lo n it r i lo .

39. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 34 a 38, en e l cual la composición contie­

ne de 1 a 23% en peso de producto resinoso de condensación.

40. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 34 a 39, en e l  cual la composición contie­

ne una cantidad peaueha de un agente dispersante de sólidos.

41. Procedimiento en conformidad con la re iv ind ica­

ción 40 en e l cual la composición tiene de 0,1 a 5/3 en peso de



agente dispersante.

42. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 33 a 41, en e l  cual la fibra se estira 

para dar una razón de longitud de fibra estirada a longitud 

de fibra no estirada entre 2:1 y 10: 1.

43. Procedimiento en conformidad con la reiv indica­

ción 42, en e l cual e l  es tira je  se efectúa a temperatura den­

tro de la gama de 80°C a 130°C.

44. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 35 a 42, en e l  cual las fibras obtenidas 

se someten a tratamiento con un agente que vuelve acuoinso-' 

luble e l  producto resinoso de condensación.

45. Procedimiento en conformidad con la reiv indica­

ción 44, en e l cual e l  agente es formalóehído, un isocianato, 

diisocianato o un compuesto diepoxi.

46. Procedimiento en conformidad con cualquiera

de las reivindicaciones 34 a 45) en e l  cual e l  articul.o moldea­

do se trata ulteriormente con una materia colorante.

47 Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 3ó, 37, y 39 a 46, en e l cual la compo­

sic ión  que comprende un polímero cr is ta lino  de una de fin a  

y producto resinoso de condensación puede formar un artículo 

moldeado por reblandecimiento y extrusión.

48. Procedimiento en conformidad con la re iv indica­

ción 47, en e l  cual la composición se hila en fusión para fo r ­

mar una fib ra .

49. Procedimiento en conformidad con cualquiera de 

las reivindicaciones 38 a 46, en e l cual la composición que 

comprende un polímero o copolímero de a c r i lo n it r i lo  y producto 

resinoso de condensación se dispersa en un disolvente para
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hilatura y se extruye. *** v  v  ^  g

?0. Procedimiento para la preparación de productos 

resinosos particularmente adecuados en la fabricación de f i ­

bras tex t i les  a base de polímeros sin téticos.

Según se describe y reivindica en la presente memoria 

que consta de cuarenta y cuatro hojas foliadas y escritas a 

máquina por una sola cara.

Madrid, a 25 de Mayo de 1960.

MONTECATINI, SOCIETÀ GENERALE PER L'INDUSTRIA MINERA-

RIA Tp-Ù CHIMICA

tr : sb 

R/rm.
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