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ADICION

por "MEJORAS EN EL ORJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL N® 239 0630
por "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FIBRAS, PELICULAS, CIMEAS Y
SIMITARES A BASE DE POLIOLEFINAS®, a favor de la firms itelia~
na MONTECAT INT, Societd Generale per 1' Industrie Mineraria e
Chimies, residente en MILANO (Italia), Largo Guido Donegeni 1
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MEMORIA DESCRIPT IVA

Este invento se refiere a la produceidn de com-
pogiciones termopléstioas a base de poliolefinas, muy recep=-
tivas para los colorantes y partioulermente aptas para ls
preparacién de f£ibres textiles.

Las poliolefinas en que se besan las composiciones
gegun este invento son de preferencie las obtenidas por poli-
merizacidn de baja presidn, en premencia de catalizadores
esterecespec{ficos, de wno o més mondmeros elegidos en el
grupo; que comprende el etileno, el propileno, el buteno y el
4=metil~pentenc-(1).
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En patentes enteriores a favor de la peticionaria
se hen descrito varios procedimiento para la preparacidn de
fibras a partir de poliolefinas solamente. ‘

Diches fibras tienen caracteristicas mmy buenss,
particularmente tenacided y resistencia & los sgentes quimi-
cos, pero presentan escasa receptivided para los colorentes.,

Se hen descrito ya métodos pers obtener fibres

receptives perse los colorantes, tanto por extrusidn de mezclss

de poliolefinas con otras substencies dotedas de caracter
polimérico, como por aplicacidn de tratamientos a la fibra
(procedimientos ae injerto, sulfonaciones y tratamientos and-
logos). |

El objeto del invento qize aqui se expone es wmn
procedimiento pars la preparacidn de composiciones a base de
poliolefinae, que tienen particular receptivided para los
colorantes de cualquier tipo y por comsiguiente son particu-
larmente aptes para la produccidn de fibras, que, ademds de
releventes caracteristicas mecénicas y quimicas, tipicas ae
las fibras de poliolefina, presentan muy buens tingibilidad.
También son objeto de este invento las composiciones que
aciu:[ se definen y los art{culos manufacturados obtenidos con
ellas, particularmente fibras textiles,

Dichas composiciones se obtienen mezclando a las
poliolefines 1 g 25% en peso de wna poliemida piridinics

obtenida por policondensacidn de &cido isocincomeronico

(acido 2,5-piridindicarboxflico) con me diemina alifétics.

La reaccidn para la preparacidn de les poliamidas
piridinicas qﬁe han de usarse, segun este invento, en mezcla.
con la poliplefina, se realiga de preferencias caientando a
220-280°C doido isocincomerénico (1 mol) con una amida
(1 mo1)(de preferencie, hexemetilendiemina) en presencis
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o no de disolventes y agentes de condensacidn. i |

La mezola de las poliamidas piridinicas oon una
o més polioclefinas se realizs mixturendo los productos antes
mencionados, a temperatura ambiente, en un asparato de tipo
Henschel, un aparato de tipo Werner, un molino de bolas o
un aparato snglogo; la mezclae asi{ obterida se granula en
fusion en un dispositivo provisto de tornillo y luego se
moldee por extrusidn, de preferencia en un dispositivo pare
hilatura en fueién, trebajando en amsencia de aire y de
prereréncia bajo un ges inerte.

Las mezclas pusden hilarse apropiadamente en pre-
sencia de wma pequeffia cantidad de wn “agente dispersante
8611d0", que facilita la dispersidn homogénee del proaucto,
ni-brog;nado, en le masa del polimero olef{nico y que se elige
de preferencia en el grupo que comprende; los zloohsles
cet{lico y estear{lico, el gcido estearico y el 4cido terefte-
lico, la benzoina, la furoina, el estearato de vinilo, los
ésteres mono- di- y tri-estearicos de pentaeritritol,
el eminoestearato de monoetsnol, la estearamida, la N-dietanol-
-lauramida, lssaminas alifdtices Cg-C 3y, los productos de
condensacidn del $xido de etileno con aleoholes, amines y
fenoles, le poliestearamids, el &cido poliacr:[lico, los
copolimeros de poliestireno y estireno y los polimeros terpe-
nicos.

Los filamentos preparados por extrusidn de las
mezclas a que se refiere este invento pueden ser monofilamen=
tos ¥ plurifilemente y se utilizen pars la preparacién de
hilo continuo o en hebra o para la preparacién de hilo engro-

sado continuo ¢ en hebre.
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Los monofilamentos o ;plurifilamentos de este inven-
40 pueden someterse a tratamiento que mejoran todavie mas
la tingibilidad y principalmente la fijeza del tintej parte
culermente aptos para este fin son los tratamientos con
formaldehido, con diisociznatos, con monomeros cspaces de dar
estructuras tridimensionales; tales como el divinilbenceno,
el vinilacetileno y compuestos snélogos, 0 con compuestos
aiepoxi. Dichos tratamientos se efectian en les fibras antes
o después de estirarlas y este estiraje se efectia con rela-
ciones comprendidas entre 1-:2 y 1.310, a temperaturas compren-
dides entre 80 y 150%C, en dispositivos estiradoree calente-
dos ocon aire caliente, vapor o un £1dido andlogo.

Le hilatura de las composiciones a que se refiere
este invento se resliza de preferencia por extrusidn a través
de hileras cuyos sgujeroe tienen una relacién longitud/diame-
tro superior g 1.

‘Les fibres as{ obtenidas manifiestan noteble recep-
tividad para los colorantes écidos, metalizedos ¥y plastosolu~
bles; tienen también buena afinidad para los colorsntes basi-
cos ¥y de ting.

Asimismo muestran mejor fijeza, particularmente

frente a la luz.

Los ejemplos que siguen ilustran este :anento, pero
sin limitarlo.

En un metraz de 1 litro, provisto de termdmetro y
dispositivo Merkusson, que permite eliminar el agua formade
dursnte la reaccion, se 1ntroducen.: |

135 g ae dcido isocincomerdnico (1 mol)

167 g de hexametilendiemina (1 mol).

N P
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Se calienta la mesa a 220-230‘9(2 du‘ K}(ze varias

horas bajo un gas inerte.

Tg poliamida ss{ formada se vierte del matrag en
estado de fusidn, se enfrias y se pulverize; muestre un pm-
to de reblendecimiento de 1008C gproximadamente.

En uns mezcladora Henéchel se prepara a tempetpatura
embiente una mezcla constituida por:

3,800 kg de polipropileno

0,200 xg de poliemida. _

Las caracteristicas del polipropilenc emplesdo son
les sigzi_en'\:es:: 4 ] |

Lm7 =143 cenizas = 0,03%; residuo después de la
extraccidn con heptano = 95,74. '

- Se granula le mezola y luego se la extruye, por
medio de un aparato para hilstura en fusidn, del tipo des-
orito en la patente italisna n® 614.043, a favor de la peti-
cionaria, y provisto de hileras del tipo descrito en"is
patente italiena N8 600.246, a favor de 1a peticionaris,
en las condiciones "aiguientea.s

~ temperatura del tornillo, 2400¢

- temperatura del ocabezal de hilar, 24520

- temperatura de la hilera, 2402¢

- tipo de la hilera, 60/6,‘8 x 16 mm

- presién mixime, 58 kg/om?

- velocidad de arrollsmiento, 180 m/min.

Se estira el hilo en un dispositivo calentado por
vapor, a le temperatura de 130°C y con une relascidn de esti-
reje de 1:4,5.
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Inego se somete el hilo a una _estébﬂiﬁ%c
las dimensiones bajo encogimiento libre, a 1108C y durente
15 minutos, seginm 10 que se hs descrito en la patente ita~
lians nf 566,914 a favor de la peticioneris.

Les caracter{sticas serimétricas del hilo estireds
y estabilizado son las siguientes:

- tengcidad, 5,1 g/den
- alargamiente, 22¢,

Tuego se riza el hilo y se le corte en hebra de
wng longitud de 9 om, segin 1o gue se ha descrito en la pe~
tente italigna n® 580.411 a favor de la peticionaris.

La hebra asi obtenide se tifle con los colorsmtes
eiguientes': '

- Ansrillo de elizarina 2 (I.C. amarillo mordiente 1) (detas)
Rojo pere lens B (I.C. rojo dcido 115) | "
- Rojo de slizerine S (I.C. rojo mordiente 3)
- Azul de alizarina SE (I.C. azul deido 43)

]
2

2

- Negro acido JV8 (I.C. negro a'.eido 1) "
- Amerillo lenssyn GIN (I.C. emarillo £cido 112)  (metelizade)
- Rojo lenesyn 2 GL (I.0. rojo doido 216) | "
- Pardo lenasyn 3 RL (I.C. pardo Scido 30) "
- Amarillo setacyl X (I.C. amerillo disperso 20)  (plestisol)
- Egcarlata Cibe BR (i.c. rojo disperso 18) .

- Azul brillante setacyl B¢ (I.C. emerillo aisperso 3) .,

-~

Les tinturas se efectuan en bafos que ocontienen
2,5% del colorante, caloulado a base del peso de la fibre,

'oon una relacién fibra/befio de 1:4-0 ¥ nanteniendo la tompera,..

ture de ebullicidn durante 90 minutos.
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Las tinturss con colorantes acidos y metelizados se

efectian en presencia de 3 de acetato aménico (calamledo a
base del peso de la fibra) y ds 1% de un surfactente consti-
tuido por el producto de condensacidn del dxido de etileno y
un alkilfenol. Al cabo de 30 minutos del inicio de la ebu=
1licidn, se sfiade 2%, calculado a base del peso de la fibre,
de una solucidn de 4cido acético al 10%, para mejorar el
agotamiento de los befios. Las tinturss con colorentes plasti-
80l se efectusn en presencie de 2% de ourfe.ctahte‘. calculeado
e base del peso de la fibra.

Despuée de tefiidos, los hilos se lavan con sgue
corriente y queden intensamente coloreados, tanto econ los
colorantes &cidos y metalizados como com los colorantes plas.
tosolubles. La fijeze de las tinturas a la luz, al lavado Yy
al frote ha demostrado ser muy satisfactoria.

Otrs mejore més de la fijezs de las tinturas se

obtiene tratendo les fibras, antes de tefiirlas, con une solu-

o1én acuosa al 5% de éter digliciaflico de etilemglicol du~
rante 20 segundos a 259C y secsndolas luego en wna estufa o
To¢.

BJEYPLO 2,

Se prepara una polismida segin el procedimiento
descrito en la literature (Axisa Okada, al. Yuki Gosei Kegaku
Kyokai Shi 16, 2525, 1958; Axisa Okada, al. Yuki Goseci
Kegaku Kyoshi Shi,‘ 16, 458-60, 1958; Akisa Okada, Patente
Jeponese 9594 (1957)- (c.a. 1958, 142224, 15953 ¢, 17723 a)

por introduccidn en un matraz de 1 litro, provisto de termd-

metro y de dispositivo Markusson, que permite eliminar el agua
formada durente la reaccidn, de los reactivos siguientes:

e . — ——— -
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210 g de éster metflico del 4cido isocincomerdmico (1,1 mol)
131 g de hexametildiamine (1,1 mol)

3 g de metacresol.

Se calienta la mesa e 180-190°C bejo un gas inerte;
luego se la vierte en alcohol, se £iltra, se lava con wma mez-
cla de alecoho)l/éter (50/50) y el polvo esi obtenido se calien~
ta durante 5 horas a 270-2802C bajo presidn reducide (presidn
residual, 5 mm de Hg). ‘

La poliamide as{ obtenida muestra tm pmnto de fusidn
de 264%C,

Se prepara en una mezcladora Henschel, 2 temperatura

enbiente, una mezclae constituida por:

- 2,790 kg de polipropilenoc
- 0, 210 ks de p°118m1dﬂ.o

Las caracteristicas del pelipropileno empleado son
las siguientes:

["l 7 = 1,43; cenizes = 0,0¥%; residuo despuds de la

extraccién con heptano = 95, M.

Se grenula la mezcla y luego se le extruye, por medio
de un dispositivo pars la hilatura en fusién, del tipo deseri-
%0 en la patente italiana n® 614.043 a favor de la peticiona~
rie, y por medio de hileras del tipo descrito en la patente
italiana N® 600.248 g favor de la peticionaria, en las condi-

ciones siguientes:
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- temperatura del csbezal hilador, 240%C

- temperaturs del tornmillo, 2408C | 2 77 5 6 4
- temperatura de la hilers, 230%C

- %ipo de la hilera, 60/0,8 x 13_ mm

- prégie'n méxima, 61 kg/mnz

- velocidad de arrollamiento, 190 m/min.

Se estira el hilo en un dispositivo calentado por
vepor, a temperature de 130%C y con ums relacidn de estiraje
de 1:4,5.

Se somete el hilo & une estebilizacién de les Ai-
mensiones bajo encogimiento libre, a 1108C y durante 15 minu=
tos, segim 1o ciue esté descrito en la pa:i:e'nte italiena num.
566.914 a favor de la peticionaria.

las caracteristicas serimétricas del hilo estirado,
que ademss se ha estabilizado térmicamente, son las siguien-
tess

- tenacidad, 5,02 g/den
- alergamiento, 21,5%.

Iuego ®#e rize el hilo como hilo de hebre con una
longitud de 9 om, éegtin lo que se ha descrito en ls patente
italiana n® 580.411, a favor de la peticionaria.

F1 hilo scebado ds tintures intenses y sSlidas
con los colorantes del ejemplo 1.

Otra mejora més en la fijeza de las tonalidades
de los colorantes se obtiene tratando las fibras, entes de
le tineidn, o una solucidn acuosa el ¥ de dter aiglioi-
aflico de etilenglicol durante 20 segundos, a 259C, y
secéndoles luego en uma estufa a TORC,



5.

10.

20,

25,

EJENPILO 3.
Se prepara a temperatura ambien‘he'. en una mezole~
dora Henschel, wna mezele comstituida por:
2,:700 kg de polipropileno
0,300 kg de poliemide preparade segun el ejemplo 1.

Las ceracteristicas del polipropileno empleado

son las sigulentes:

[q| 7 = 1,43; cenizas = 0,03; residuo después de la ex-
t+racoidn con heptano = 95,7%.

Se granula la mezcla y luego se la extruye, por
medio de wn dispositivo de hilatura en fusidn del tipo
desecrito en la patente iteliana nf 614.043, a favor de la
peticionaria, y por medio de hileras del tipo desorito en
la patente italians n? 600.24.8, a favor de la peticionaria,

en las condiciones siguientes:

- temperstura del tornillo, 24020

- temperatura del cabezal hilador, 2402C
temperatura de le hilera, 230%C

- tipo de la hilera, 60/0,8 x 16 mm

- presidn méxime, 55 kg/cm2

- veloocidad de arrollamiento, 170 m/min.

Se estira el hilo en un dispositivo calentado por
vapor, a 130%C, con una relscidn de estiraje de 1'34,5,

Luego se somete el hilo a estebilizacidn de les
dimensiones bajo encogimiento 1lidbre, a 1102C y durante 15 mi-
nutos, segim 1o que se ha expuesto en la patente italieme
N® 566,914, a favor de la peticionaria.
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Las caracteristicas serim§tricas del hilo estirado

L}
y termoestabilizado son las siguientes:
- tenacidad, 5,3 g/den
- glargamiento 23%
5 _
Luego se riza el hilo y se le corta en hebra de
9 om de longitud, segin lo descrito en la patente itsliana
n? 580,411, o favor de le peticionaria.
El hilo acabado da tonalidedes intensas y fijas
10. con los colorantes del ejemplo 1.

Otra mejore més de le fijeza de las tinturas se
obtiene tratando las fibras, entes de le tincién, con une:
solucidn acuoss el 5¢ de éter digliciaflico de etilenglicol

durante 20 segundos a 252C, seguido por tefido en una estufa
\‘50 -8 700-
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NROT A

Descrito el objeto de le invencidn, se declars nuevas
les siguientes reivindicaciones con prioridad italiena nimsro
9567/61 del 23 de Mayo de 1961.

1. Mejoras en el ohjeto de la patente principal n®
239 063 por procedimiento para preparar fibras, pelimules,
cintes y similares a base de poliolefinas, caracterizadas
por el hecho de éue las poliolefinas se mezclan con 1 a 254
en peso de wna poliamids piridfnica obtenida por policondensacidn
de dcido isocincomerdnico con una 0 més dieminas elifdtices.

2. WMejoras en conformidad con lo definido en la
relvindicacidn 1, caracterizadas por el hecho de que la poli-
-glfe~o0lefine es polipropileno isotictico.

3. Mejoras en conformidad con lo definido en las
reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que la
poliamida piridfnice se obtiene por policondensacidn de dci-
do isocincomerdnico y hexemetilendiamina.

4, Mejoras en conformidad con les reivindicaciones
1 @ 3, caracterizadas por el hecho de gue la poli-zlfa-olefina,
para preparar fibres text;les e bese de las mismas, se mezola
en wna mezcladora de oualquier tipo con 1 a 25% de su peso de
une polismida piridfnice obtenida por policondensacidn de
gcido isocineomerdnico con una o més diamines, se granuls la
mezcle y se la moldea por extrusidn e través de wna hilers
cuyos agujeros tienen de preferencie una relacidn longitud/
dismetro meyor de 1, y les fibras asi obtenidas se estiren
¥y Be estebilizan térmicamente.
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5. Mejoras en conformidad con lo definido en la

reivindieacion 4, caracterizado por el hecho de que la mezcla
de poli-alfa~olefina y poliamida piridinica se extruye a
temperatura comprendida entre 220 y 250%¢C,

6. Mejoras en conformidad oon lo definido en las.
reivindicaciones 4 y 5, caracterizado por el hecho de que
laes fibras se estiran a temperaturas entre 80 y 1508C y con
relaciones comprendidas entre 1:2 y 1:10.

7. Mejoras en conformidad eon lo definido en las
reivindicaciones 4 a 6, caracterizadas por el hecho de que
las fibras estiradzs se establlizen por medio de un trata=
niento termico a tempersturas alrededor de 14080, bajo enco-
gimiento libre.

8. Mejoras en conformidad con lo definido en las
reivindicaciones 4 a 7, caracterizado por el hecho de que
le poli-alfa~olefine es polipropileno isctdetico.

9. Mejoras en conformidad con lo definidoc en las
reivindicaciones 4 a B8, caracterizadas por el hecho de que
la poliamidas piridfnica se obtiene por policondensacidn de
gcido imocincomerdnico y hexemetilendiamina.

10. Mejoras en el objeto de la patente principal n®
239 063, por procedimiento para preparar fibras, pelfculas,
cintas y similares a base de poliolefinas.

Segin se describe y reivindica en la presente memorie
ciue consta de 13 hojas, foliedas y escritas a ma'.quina, por una
sola de sus caras.

Madrid, a 22 de Mayo de 1962

MORTECATINI, Societd Generale per 1'Industris

Mineraria e Chimica

P.8e
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