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MEMORIA DESCRIPTIVA

Hste invento se refiere a un procedimiento para
mejorar las caracteristicas tintdreas de las fibras textiles
obtenides por extrusidon de mezelas que ocomprenden en esencisat
a) una poliolefine muy eristalina, preparads con catelizado-

res es‘oereoesPecificos, v
b) un compussto bdsico que contiene nitrdgano.

Este invento comprende ademas los productos mejorados
obtenidos por dicho procedimiento.

En memorias anteriores de la peticionaria se han

reveladd algunos procedimientos dirigidos a proporcionar
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fibras textiles dotadas de particular recep vh?dag a los

colorentes le las diversas cleses, especislmente pars los

colorantes icidos, por extrusidn de mezclas de las poliole=- h

finas cristalinas con 1 a 25% en peso, en relaeion al peso

de pdliolefina, de wn producto pdllmerlco basico que conten=-
ga nltrogmo. _ _

Tembién se han expuesto algunos métodos dirigidos.
a mejorar todavia més las cpracteristicas tintdreas (y en
particular la de la fijeza de los tintes) de las fibras
poliolefinicas tingibles asi obtenibles, pbr medio de un
tratemiento con compuestos diepoxidos, y en par vicular con
soluciones acuosas de éter etilenglicoldiglicidilico o de
éter digliciaflico.

Ahora hemos descubierto, sorprendentemente, y este
es el objeto del imvento que agui se eprx;e, que se obtienen
resultados notablemente mejores si las fibras obteridas de
les mezclas que e han definido antes se tratan, no ya con
los compueetos diepdxidos previamente formados, sino con las
correspondientes clorohidrinas y .con hidrato sédicé, que
formen el compuesto diepdxido en el momento del empleo 0,
todavia mejor, directemente, en 1a fibre. Los mejores resule
tados que se obtienen medimnte este procedimiento son proba~
blemente debidos al hecho de que se evita la pérdida de
producto activo que 'se origina durante el envejecimiento del
diepdxido preformedo. . '

Las diclorhidrinaes se emplean en solucidn scuwosa,
disueltas en disolventes orgénicés o en eptado anhidro.

El hidrato sddico se sfiade directamente al recipien=
te 0 apara’o en que se realiza el tratamiento de las fibras,

:i.nmediatam«m'l:e antes, o después, de la introduccién de las

" fibras en dicho recipiente.
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El tratamiento de los hilos se efectle antes y/o
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varien desde la -temperatura embiente hasta 102 por debajo del
punto de fusion del polimero. El hidrsto sddico se sfiade
a la solucion de diclorohidrina en la cantidad necesaria
estequiométricamente para su conversién en diepdxido. La
diclorohidring puede emplearss tanto en estedo puro como en
estado bruto.

A continuaseion se dan elgunos ejemplos para una
mejor comprension de este invento, pero sin que impliquen

« ! . o
réstriceion ninguna del alcance del mismo.

rIRMPLO 1,

Se prepara diclorohidrina del éter diglicidflico de

etilen#licol

(c.:H2 - (:H - CH, = 0 = CBy = CHpm O = CHj - (:H - ?Hg)
cl1 OH O C1

introdueciendo 64 g (1 mol) de etilenglicol y 0,4 cc de
trifluorur> borico en solucidn etéres al 45% en wn metraz de
tres cuellrs y 500 cc de capacidad, provisto de termdmetro,
agitador y refrigerador de reflujo. Se calienta hasta

90%C y se afiaden en el curso de 2 horas 185 g de epiclorohi-
drina. Se mantiene en reaccidn la masa a 90°C gurante

1 hora y luego se la enfria hasta temperstura ambients. la
diclorohidrina as{ obtenida, que tiene wun t{tulo de alrede~

dor del 72%, queds lista para el uso.
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In hilo obtenido por hilatr_ara'en fusion de un
mezcla que comprende 5% de propileho_pre-parado con catali-
zedores estereoespecificos (y que presenta [’)7_7 = 1,51,
contenido de cenizas = 0;028%3{ residuo despues de extrac-
‘¢idn con heptano = 95,6%) y 5% de condensado de octadecil-
a.mina/epiclorohidrina/piperazina, se inmerge durante 5 n;:i.nu—
tos a 2522 en una solucion acuosa al 5% de la diclorhidrina
de éter diglicidflico de etilenglicol a la que se han siadi-
d 13 g ds NaOH por litro de soluciéﬁ. Por medio de rodi-
llos exprimidores se deja en el hilo alrededor del T0% de
le solucisn y luego se aplica un tratamiento termico a
120%C durante 20 minutos. ¥l hilo tratado se somete a .

tincidn con los colorantes siguientess: -
- Amerillo de alizarina 2 & (I.C. smarillo mordiente 1) (dcido)

~ Rojo pera lene B (I.C. rojo dcido 115) (dcido)
= Rojo de alizarina § (I.C. rojo mordiente 3) °

- Azul de alizerina SE (I.C. azul acido 43) "

- Negro asido JVS (I.C. negro acido 1) "

- Amarillo Denesyn GIN (I.C. smarillo dcido 112) (metalizado)
= Rojo Lanagsyn 2 GL (1.c. rojo acido 216) "

- Pardo Lonasyn 3 RL  (I.C. pardo 30) "

- Amarillo Setacyl 3 G (I.C. amarillo disperso 20) (plastosol)
- Escarlata Cibacet BR (I.C. rojo disperso 18) "
- Azul brillente Setacyl B¢ (I.C. azul disperso 3) "

Les tinturss se efectuaron manteniendo el hilo en

befios que contenian 2,5% de colormmte en relacion al peso de

- £ibre, y con wma relacion fibra/baﬁor de 1:40.
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Las tinturas con colorantes dcidos o metalizados
se efectusron en presencia de 3/ de acetato amdnico (en rela~-
cién el peso de fibre) y 1% de un surfactante constitufdo por
el producto de condensacion de oxido de etileno con wn
alkilfenol. Transcurridos 30 minutos del principio de la
ebullicidr, se sfiadid 2% (con relacidn al peso de la fibra)
de una solucidn de écildo acético gl 10%, para mejorar el
empobreciniento de los bafios.

Les tinturas con colorantes plastosolubles se efec~
tueron en presencia de 2% (con relacidn al pes de la fibra)
de w surfactante.

Después de te#iidos, los hilos se lavaron con agus
corriente y aparecieron intensamente coloreadOS,.tagto cuando

se tifieron con colorantes &cidos o metglizados como cuando

ge tifieron con colorantes plestosolubles. La solidez de los

, tintes a la luz, el lavado y la friccidn resulto entersmente

satisfactoria.

EJEMPLO 2, |

E1 hilo del ejemplo ! me pasd por un bado que
contenfa 100 g/litro de diclorhidrine del éter etilenglicol-
diglicidflico y 26 g/litro de NaOH. La velocidad de alimen—
tacidn del hilo fue de 10 m/minuto; la temperaturs del befio,
de 30°C. Se dejd reposar el hilo en el bafio de spoxidascidn
durante 2 minutos. Luego se hizo pesar la mecha entre
rodillos dejendo en el hilo 2% de epoxido consideredo puro.
La mecha recogida ®e tratd en autoclave con vapor a 1202G,
durante 1 hora. Este hilo proporciond, con los colorantes

del ejemplo 1, colores intensos y sdlidos.
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mezcla que comprendfa 95% de polipropileno preparado con
catalizadores estereoespesificos (/7 / = 1,51; contanido de
eonizns = 0,026%; residuo de la exiracoién con heptano =
95,6%) y 5% de un condensado de octadecilamina/epielorohidri~
na/piperazina, se inmergif§ durante 5 minutos y a 40°C en

una solucién acuosa al 6% de la diclorohidrina del éter
etilenglicoldiglioidflieo, Se afiadié el hidrato s6dico

gorrespondiente al 80% de la centidad tefriea de diclorehi-
drina; por dltimo, se centrifugd, se traté en ealiente econ
egua v se seal. Bl hilo tratado aié tintes intensos y sé-
lidoms con los colorantes del ejemplo 1.

..................

mezcl a que comprendfa 954 de polipropileno preparsdo con
catalizadores estereoespecﬁieos(z;?_? = 1,51; sontexido
de cerizas = 0,028%; residuo de la extraccién con heptano =
95,6%) y 5% de condensado de dicloroetano/hexametilendiami-
na, se inmerglf durante 10 minutes y & 20°C en solueién
acuogn al 3% de la diclorohidrina del &ter etilenglicoldi-
glieidflico, Imego se afladié el hidrato afdieo equival ente,
como en el ejemplo 3, se centrifugd, se aplicé un tratamiento
témico en sutoelave & 12090 durante 1l hora, se lavé eon
agua y se sec, El nilo tratado dié tintes intensos y sélidos
con los colorantes del ejemple 1.
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Th rilo obtenido por hilstura en fusidn 'de%a
mezcle que comprendia 95% ae poliprcpileﬁo preperado con
catalizadores estereocespecificos ([’n] = 1,5,3 contenido de
cenizas = 0,028%; residuo de ls extfacdién con hepteno = |
95,6%) y 5% de condensado de octadecilamine/epiclorohidrina/
hexametilendiamine, se inmergid durente 30 minutos y &

608%C en uma solucidn ecuose sl ¥ de la diclorohidrine del
eéter etilenglicoldiglicidflico.

Iuego 86 afiadid el hidrato sddico como en el ejem-
plo 4; se tratd con aire caliente a 130§G durente 20 minutos,
ge lavd con ggua y se secd. EL hilo ’cra.fado dio. tintes

intensos y ©6lidos con los colorantes del ejemplo 1.

EJEVMRLO 6.

Un hilo obtenido por hilatura en fusidn de une
mezcle gque coraprend{a 9%t de polipropileno preparado con
catal izadorus estereoespecificos ([’I'J = 1,51; contenido
de cenizas = 0,028%; residuo de la extraccion con hepteno =
95,6%) y 5% de poli-2-vinilpiridins cristalina isotdetica
de [ M 7 = 0,22, se inmergid durante 40 minutos ¥ a 40%C en
wne solucidn acuosa al 104 de 137 diclorohidrina del eter eti-
lenglicoldiglicidailico.

Iueso se afiadid el equivalente. estequiométrico ée
hidrato sédico y por Ultimo se cmntrifugd, se tratd en aire |
caliente a 130%C durante 30 minutos, se lavd con agua y se
seco. Bl hilo tratado dio tintes intensos y solidos con

los colorantes del ejemplo 1.
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En wn matraz de tres cuellos y de 3 litros de ca~
paoidad, provisto de termémetro de refrigerador de reflujo
y de embudo de llave, se vertieron 2000 ce de monoclorogli=-
cerol y 5 cc de una solucién etérea al 45% de trifluoruro
bériod. Se calentd la mezcla & 95-1009C y s8¢ ailadieron 610 ce
de epiolorhidrina en el curse de unas 2 horas de maners que ge
mantuvriera constante la temperatura. Ierminadas las adiciones,
se mantuvo el matraz a 95-1009Q durente 2 horas mis y se des-
ti18 en vacfo el exceso de monocloregliecerol.

Inego se recoglé la diclorohidrina

C!.H‘,E-OH-01@!2-0--01"12-(31:[-(JH2

¢ t t '
Cl 0):4 OH Ol

a 150-165°C y 3 mm de presién. El rendimiento de diclere-
hidrina pura fue superior al 80%.

8e prepar{ entonces una solucién acuosa al 40%
de esta diclorhidrina y se la traté con solucién de NaOH
en cantidad equivalente a la teérica.

En la solucién asf obtaenida se pasé una mecha
del hilo del ejemplo 1l y, despubs de exprimirla entre rodi-
1los de modo que quedari en el hilo alrededor del 2% de
éter diglioidflioco puro, se la traté con una eorriente de
alre caliente a 130°C durante 15 minutos. Los colores obie-
nidos con los colorantes 4cidos y los metalizados después
del tratamiento ep6xido resmltaron sflidos y brillentes.
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Descrito el objeto de la invencién se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad italiana niime~
ro 11056,61 del 15 de Junio de T%1,

1, Procedimiento pare mejorar les cara;:ter{sti-
cas tintéreas de fibras textiles obtenidas por extrusidn de mez~-
clas que comprenden enesencia poliolefines cristelinas 7 com~
puestos poliméricos basicos que contienen nitrdgeno, carac-
terizado por el hecho de que se someten las fibras a la
accidn de une diclorohidring y de wn egente alcalino capasz
de formar con dicha clorchidrina el diepdxido correspondien~
-

2e  Procedimiento en conformidad con lo definido en
le reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de que com-
prende el. someter las fibras al mismo tiempo =z la accidn de
la diclomrohidrina y del agente alcalino.

3.  Procedimiento en conformidad con lo definido en la
reivindicacidn 1, caracterigado por el hecho de que comprends
el sometor las fibras a la accidn de la diclorohidring ¥y del
sgente alcalino en dos etapass sucesives.

&, Procedimiento en conformidad con lo definido en las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de
que el tratamiento de las fibras se prolonga por un periodo
que pueda variar desde escasos segundos a 2 0 3 horas.

5>+  Procedimiento en conformidad con lo definido en
las reivindicaciones precedentes, caracterizado por sl hecho de
que comprende efectuar el tratamiento de las fibras g tempe-

raturas que varian desde lz smbiente la de 108C por debajo
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del punto de reblandecimiento de la polloleflna? §9

6. Procedimiento en conformidad con lo deflnido en
las reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de
que la poliolefina cristalina es polipropileno muy crista~
lino.

“. Procedimiento en conformidad con lo definid en las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de
que la d:.clorohidrina es la diclorohidrina del éter etilen-
glicoldiglicidilico.

€. Procedimiento en conformidad con lo definido en
laes reivindicaciones 1 a 6, caracterigado por el hecho de que la
diclorohidrina es la diclorohidrina del éter diglicidilico.

¢. Procedimiento en conformidad con lo definido en las
peivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de
que en ccncepto de agente alcalino se emplea hidrato sddico.

10. Procedimiento en conformidad con lo definido en las
reivindicaciones precedentes, ceracterizado por el hecho de
que la diclorohidrine se emplea en estado anhidro o en solu-
¢idn en tgua 0 en un disolvente orginico.

11. Procedimiento en conformidad con lo definido en
les reivindicaciones precedentes, carecterizad por el hecho de
que el compuesto bisico que contiene nitrdgeno y posee
cerdcter polimérico se elige de preferencia en el grupo
que comprende: los condensados de octadecilamina/epicloro-
hidrina/piperazina y octadecilemina/spiclorohidrina/hexa-
metilendiamina, las piridinas polivinilicas cristeli-
nas isotéeticas y los condensados poliméricos a base de
derivados dihalogensdos y diaminas.

12. Procedimiento en conformidad con lo definid en

las reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de

que el tratamiento de las fibras se realiza de meners conti-



-

5.

11

nua o discontinua, antes o después de estirarlas.

13. Procedimiento para mejorar las caracteristicas tintd-

reas de fibras textiles.

3egin se describe y reivindica en la presente memoria

que consta de 11 hojas, foliadas y escritas s miguina por una

golg de sus caras.

Madrid, & 14 de Junio de 1%2
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