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Este invento se refiere a mejoras en la produc-
cion de fibras textiles a base fundamentalmente de polio-
lefinas cristalinas preparadas con ayuda de catalizadores
estereoespecificos, y nmes particularmente en la prepara-
cion del compuesto nitrogenado béasico que ha de afadirse

a las polidefinas para hacer las fibras més receptivas
a los tintes.

En la patente principal y en los certificados
de adiciéon anteriores se han descrito métodos para pre-

parar fibras textiles dotadas de considerable receptividad
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para los tintes, métodos que consisten en extruir mezclas
de poliolefinas con compuestos nitrogenados basicos, obte-
nidas por condensacién de epiclorhidrina con aminas o dia-
minas alifatica3 o por condensacion de epiclorhidrina con
una diamina seguido por alquilacién con haluros de alqui-
lo.

Segun el invento que aqui se expone, se ha des-
cubierto ahora, sorprendentemente, que se obtienen fibras
textiles con partioular afinidad para los tintes extruyendo
mezclas de poliolefinas con 1 a 35" en peso de policonden-
aados nitrogenados que tengan caracter basico, preparados
haciendo reaccionar una o més diaminas secundarias con
epiclorhidrina y derivados halogenados.

Conp bis-aminas secundarias pueden utilizarse
diaminas secundarias alifaticas, aromaticas, cicloalifati-
cas o heterociclicas que contengan de 4 a 30 atomos de
carbono, y més particularmente piperasina; en lugar de
las diaminas secundarias, cabe usar también diaminas que
contengan dos grupos amino primarios ligados a atomos de
carbono terciarios (por ejemplo, la 1,6-para-mentandiamina),
que se comportan cono diaminas secundarias a causa de un
impedimento esténico.

Conp derivados halogenndos son aptos para el uso
segun este invento los derivados monohalogenados o dihalo-
genados de compuestos alifaticos o cicloaliiaticos que
contengan de 8 a 20 atomos de carbono o de compuestos
aromaticos.

La reaccién de preparacion del compuesto nitro-
genado que ha de usarse de acuerdo con este invento en

mezcla con la poliolefina, puede efectuarse en presencia de



10.

HOr

80.

30.

disolventes y de agentes de condensacion.

degln una caracteristica particular del invento,
la preparacion del compuesto nitrogenado que ha de afadirse
se efectua haciendo reaccionar 1 a 1,2 moles de poliamina
que contenga solamente 2 atomos Moéviles de hidrégeno, liga**
dos a atomos de nitrégeno diferentes, con C,1 a 0,9 moles
de epiclorhidrina y con 0,9 a 0,1 moles de compuesto halo-
genado.

La mezcla del producto nitrogenado con la polio-
lefina o las polidefinas se obtiene agitando dichos pro-
ductos a temperatura ambiente en mezcladoras del tipo
Hensohel o Aérner, en un molino de bolas o en aparatos
analogos.

La mezcla se granula luego fundiéndola en un
dispositivo de tornillo y a continuacion se extruye en un
dispositivo para hilatura en fusion, de preferencia en au-
sencia de aire y en presencia dé un gas inerte.

La hilatura de las mezclas puede efectuarse
convenientemente en presencia de una pequefia cantidad de
un "agente dispersante soélido"”, que facilita la dispersién
homogénea del producto nitrogenado en la nesa politaerica
y se elige de preferencia en el grupo constituido por el
alcohol cetilico y el alcohol estearilico, el acido
estearico y el &oido tereftalico, la benzoina, la furoina,
el estearato de vinilo, los asteres mono-, di- y trl-es-
tearicos del glicerol, el estearato de monoetanolamina, la
amida estearica, la N-dietanol-lauril-amida, las aminas
alifaticas de CO'CgQ; los productos de condensacion del
6xido de etilcno con alcoholes, aminas y fenoles, la

poliestearamide, el &cido poliacrilico, los copolimeros
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de poliestirenoy estireno, los polimeros de terpeno,
etc.

Los hilos obtenidos por extrusion de las mezclas
segun este invento pueden ser monofilamentos o plurifila-
cientos y se usan para preparar fibras continuas o fibras
de hebra, o para preparar fibras engrosadas o fibras de
hebra engrosadas.

Los monofilamentos o plurifilacientos de este
invento son aptos para tratamientos destinados a hacer
insoluble en el agua el compuesto de nitrégeno basico.
particularmente aptos para este fin son los tratamientos
con formaldehido, diisocianatos, monémeros capaces de dar
estructuras tridimensionales, tales cono el divinilbence-
no, el vinilacetileno y analogos, o con compuestos diepo-
Xi.

Estos tratamientos se llevan a cabo antes o
después del estiraje; éste se efectia con relaciones com-
prendidas entre 1:2 y 1:10, a temperaturas comprendidas
entre 802 y 15020, y con dispositivo de estiraje caldeado
pon aire caliente o vapor o con un fluido similar o bien
estirando sobre placa caldeada.

N Le hilatura de las composiciones de este inven-
to se efectia de preferencia por extrusién con hileras
cuyos agujeros tienen una relacién de longitud a diametro
superior a 1. Las fibras obtenidas segun este invento
presenten notable receptividad a los tintes pertenecien-
tes a las olases de los colorantes acidos, los coloran-
tes metalizados y los colorantes dispersos. Poseen tam-
bién buena afinidad para los colorantes bésicos y los

colorantes de tina.
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Las fibras obtenidas por extrusién de las
composiciones de este invento manifiestan tatabién mayor
estabilidad, nes particularmente respecto a la luz.

Otros objetos y otras ventajas de este invento
se desprenden de la especificacién y de los ejemplos.

En los detalles para aplicar en la practica
este invento, cabe efectuar variaciones y cambios sin
por ello salirse del espiritu ni del alcance de este
invento.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento sin

implicar limitacion para su alcance.

EJEINIPLO 1.

En un matraz de 3 cuellos y 1 litro de capacidad,
provisto de agitador con valvula de mercurio, termémetro
y condensador de reflujo, se introducen 94,6 g (1,1 moles)
de piperazina anhidra, 300 cc de etanol y 40,5 g (0,2
oioles) de cloruro de ¢odecenilo (I-cloro-0,5,7,7-tetrametil-
-2-octeno). ~3ta mésela se hierve en reflujo durante
12 horas.

3e anaden 8 g de EEOH y, al cabo de 1 hora, se
introducen 92,5 g (1 mol) de epiclorhidrina.

Todo ello se mantiene a 3C-409C durante 1 hora
y luego se hierve enreflujo durante 10 horas, con adicién
durante las 5 udltimas horas de calentamiento, de 40 g de
NaOH en pequefias poroiones. Por filtracién en caliente
se separa cloruro sddico.

El filtrado se vierte en 1000 cc de acetona fria,
agitando. EIl precipitado blanco y pulverulento que asi

se obtiene se separa por filtracién y se seca en uma estufa
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a 10020 durante 3 horas, &1 producto obtenido funde a
160~17120 7 tiene un contenido de nitrégeno ce 16,52%.
 ¥n una mezclacora de tipo Henschel se prepara

a temperatura aubiente una mezcla des
~ polipronileno 38,400 kg
- policoncensado de nitrdgeno 1,600 kg.

El polipropileno ewpleado tisne las caraoterfis-
ticas siguientes:
M =132
contenido de cenizas = 0,025
residuo de la extracoidn heptdnice = 95,65,

3e granule la wezcla ¥ lucgo'se la extruye en

un digpositivo de hilatura en fusidn, en les conCiciones

siguientes:

tewperatura del tornillo 25040
temperatura del cabezal hilador 22020
temperaturg de la hilera 220§C

tipo de la hilera 60/0,8 x 16 mm
presién mgxima 45 kg/om®
velocidad de errollamisnto 250 m/minuto

8e estira la fibra en un Cispositivo calenﬁado
por vapor, a 130¢C y con una relacidén de estiraje de 135,

Luego se la gomete a estabilizacidn de lag di-
mensiones, en estado de enoogimiento libre, durante 10 mi-
nutos y a 105¢,

188 caracterf{sticas serimétrices del hilo es-
tirado y termoestabilizado son las siguientes:
~ tenacicad 5,1 g/den
- alargamiento 4.

Luego se encréspa lg fibra y se la corta en




hebra de 6 an de longitud

ba hebra as? obtenida se tife con los coleantes

siguientes:

- amarillo de alizarina 23 (I1.C. amarillo mordiente 1) (colo-

rante
acido)
- rojo para lana B (I.C. rojo acido 115) (" ")
- rojo de alizarina 3 (1.0. rojo mordiente 3) (" ")
- azul de alizarina SE (I.C. azul &cido 43) (" ")
- nogro acido IVS (1.C. negro acido 1) (" ")
- amarillo lanasyn GN (I.C. amarillo acido 112) (colorante &
metalizado)
- rojo lanasyn 2GL (I.C. rojo &cido 216) ( " t
- pardo lanasyn 3RL (I.C. pardo &“4f 30) i Yl va
- amarillo setacyl 3G (I.C. amarillo disperso 20) ( " L )
- escarlata cibacet BR (I.C. rojo disperso 18) ( " " ) %/I
- azul brillante setacyl (1.0. azul disperso 3) ( " " ).
El tinte se efectia al punto ;e ebullicién duran- i#

te 1 1/2 horas, en bafios que contienen 2,5% de colorante,
calculado a base del peso de la fibra, con una proporcién
de fibra/bauo de 1:40.

El tinte con colorante acidos y con colorantes

metalizados se efectla en presencia de 3% de acetato de

amonio (en relacién al peso de la fibra) y ly;, de un agente RZ_

tensioactivo constituido por el producto de condensacion -

del @ido de etileno con un alquilfcnol. s
30 minutos después del inicio de la ebullicion

se afade, para mejorar el agotamiento de los bafios, SP? >

(en relaciéon al peso de la fibra) de una solucién de &cido

acético al 10% e

-

El tinte con colorantes dispersos se efectla en
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presencia de 3i> de agente tensioactivo (en relacion al
peso de la fibra).

Después de te-idas, las fibras se enjuagan con
agua corriente. Presentan colores intensos entodos los
casos, es decir, después de tefiidas con colorantes acidos,
con colorantes metalizados o con colorantes disperaos.

La fijeza de los colores a la luz, al lavado y
al frote es completamente satisfactoria.

Otra mejora en la fijeza del color se obtiene
sometiendo las fibras, antes de la tincién, a untratamien
to con una solucién acuosa al 3, de éter diglicidilico de

etilenglicol, a 120SC y dureza 5 minutos.

EJEMPLO 2.

En un matraz de 3 cuellos yliitro de capaci-
dad, provisto de agitador con Valvula de mercurio, de
termémetro y de condensador de reflujo, 3e introducen
94,Sg (1,1 moles) de piperasina anhidra, 200 cc de
isopropanol y 57,7 g (0,2 moles) de cloruro de n-octade-
cilo.

3e hierve la mezcla en reflujo durante 36 horas,
se introducen 8 g de NeOHy, al cabo d el hora, se intro-
ducen 93,5 g (1 mol) de opiclorhidrina y 200 cc de isopro-
panol. Todo ello se agita a 30-4090 durante 1 hora y
luego se hierve en reflujo durante 10 horas a-adiendo,
durante las 5 ultimas horas de calentamiento, 40 g de
NeOH en pequefias porciones. Por filtraciéon en caliente
se elimina el cloruro soédico. EIl filtrado se evapora
calentando a 8009C en vacio. Se obtiene un producto resi-

noso amarillo, que funde a 188-196SC y tiene un contenido



10.

15.

30.

35.

3d.

219549

En una mezcladora de tipo Henschel ce prepara a

de nitrégeno de 15-18,4.

temperatura ambiente una mésela de
- 45,300 kg de polipropileno y
- 1,800 kg de condensado de nitrégeno.

El polipropileno empleado tiene las caracteris-
ticas siguientes:

1,33

contenido de cenizas —0,025,0
residuo de la extraccion heptanica = 95,6,.

Se granula la mezcla y se la extruye en las

condiciones siguientes:

temperatura del tornillo 23030
temperatura del cabezalhilador 22030
temperatura de la hilera 22030

tipo de hilera 60/0,8 x 16 nm
presiéon méxima 44 kg/cnm
velocidad Ae arrollamiento 350 m/minuto.

Se estira la fibra en un dispositivo calentado
por vapor, a una temperatura de 13030 y con una relacion
de estiraje de 1:5.

Luego se la someto a untratamiento deestabi-
lizacibn de las dimensiones, al05SC, durante 10 minutos
y en condiciones de encogimiento libre.

Las caracteristicas 3erlmatriccs de la fibra
estirada y teraoestabilizadc son las siguientes:
tenacidad 5,8 g/den
alargamiento 25l

Luego se encrespa la fibra y se la corta en

hebra de 6 ande longitud, sobre la cual se obtienen, con
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loa colorantes del Ejemplo 1, colores intensos y gallaos.

EJEHPLO 3.

En un matraz de 3 cuellos y 6 litros de capa*™*
oidad, nrovisto de agitador con valvula de Mercurio, de
termometro y de condensador de reflujo, se introducen
430 g (5 moles) de piperasina anhidra y 304,5 g (1,3 moles)
de diclorometil-m-xileno suspendidos en S500 ce de etanol.
3e agita la mezcla a 20-309C durante 3 hora3 y luego se

10+ la hierve en reflujo durante 4 horas. Dorante las U lti-
mes 3 horas de calentamiento se avaden en pequefias porcio-
nes 120 g de NaOH.

Luego se enfria todo ello a 2080 y se auaden
324 g (3,5 moles) de epiclorhi.drina; Despuds de 1 hora

lio. de reposo a 30-5080, se calienta la mezcla a 8080 durante
10 horas. Durante las 5 ultimas horas se auaden en pe-
quefas porciones 140 g de NaOH.

Por filtracion en caliente se separa el cloruro
sodico y luego se elimina el disolvente por calentamiento

SO en vacio. Se obtiene un producto blanco, resinoso, que
fufidte a 63-7180 y tiene un contenidlo de nitrégeno de
16,75,

En una mezcladora & tipo Hcnschel se prepara
a temperatura ambiente una mezcla de:
-9,6 icg de polipropileno
- 0,400 kg de conGtensado de nitrogeno.

El polipropileno emplead.o tiene las caracteris-
ticas siguientes:
01-7 = 1,42

30. contenido de cenizas = 0,031,4
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residuo de la extraccion heptanica - 96,74.

i granula la mezcla y se la extruye en las con-

diciones siguientes:

temperatura del tornillo 2300

temperatura del cabezal hilador 220s0

temperatura de la hilera 32030

tipo de hilera 6070,8 x 16 nm

presién maxima 47 kg/cm® =

velocidad de arrollamiento 350 m/minuto.
3e estiran las fibras en un dispositivo calen- ,8,2

tado por vapor, a temperatura de 15090 y con una relacion 88

ce estiraje de 1:5. 8
Luego se las somete a un tratamiento de estabi- gl

lizacién dimensional a 10590, durante 10 minutos y en con-

diciones de encogimiento libre. 'lS
Las caracteristicas serimotriess de la fibra )

estirada y termoestabilizada son las siguientes: fa

tenacidad 5,3 g/den

alargamiento 3. N
Luego se encrespa la fibra y se la corta en

hebra de 6 an de longitud, sobre la cual se obtienen, con

los colorantes del Ejemplo 1, colores intensos y sélidos.

EJE HPIO 4. tr
En un matraz de 3 cuellos y 2 litros de capaci-

dad, provisto de agitador con Valvula de mercurio, de %

termémetro y de condensador de reflujo, se introducen

173 g (2 moles) de piperazina anhidra y 105 g (0,6 molos)

de bicloruro de p-xilileno suspendidos en 800 cc de etanol. l8§I

La mezcla se agita durante 3 horas a 30-3090 y luego se "y



hierve en reflujo durante < horas,
Durente las 2 Ultimas horas de calentamlento,
se ailaden en pequeiias porciones 48 g de .a0H. Luego se

anfria el conjunto hasta 20¢0 y se a.aten 129,6 g (1,4 moles)

(e}
)

de epiclorhidrina. Despuds ée egitar a 3040 g duraente 1 hors,
de hierve en reflujo durante 10 hores., £n el curso de las
dltimas 5 horas Ce calentamiento, se aliaden en pqusiias
porciones 56 g de NaCH, Se Tiltra la solucidn y se elimina
el disolvente por calentamicnto en vacio. 3e obbtiene un

10. vrocucto blenco, resinoso, que tHieane un punto de fusién

de 106-1149C y un contenido de nitrdgeno de 17,74,
En una mezeladora de tipo Henschel se prepara
a teaperatura awbiente una mezcla det
5,760 kg de polipropileno
0,240 kg de condensado de nitrdégeno.
El polipropileno empleado tiene las caraotelfis-
ticgas siguientess
[T = 1,42
" contentdo de cenizas = 0,031/
20, residuo de la extraccién hepﬁénica = 96, The

3e granula la wescla y luego se la extruye en

las condiciones siguientes;

teuperatura del tornillo 23090

tewperatura del cabezal hilacor 220¢0

St

29 tipo de hilera 60/0,8 x 16 mn
em?

R

presidn mdzima 41

o e

velocldad de arrollamliento 250 m/hinuto,
3e estipra la fibrag en un Gisgpogitivo calentado
por vapor, a teuperatura de 13C2C y con ung relacidn de P

30
3¢, estiraje de 1:5,
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Tuego se la somete 2 un btrataviento de estabi-
lizacidn diwensional, eﬁ conticliones de encogimiento 1li-
bre, a 105¢C y durante 10 ainutos.

La fibra estirada v bterwoestebilizads tiene
las cartcteristicas gerinétricas siguientea:

- tenacidad 5,5 g/den
~ alargawiento 22p.

Iuego se'encrespa la fibra y se la corts en
hebra de 6 co Ge longitud, sobe¢ la cual se obbienen, con

los colorantes del Bjeaplo 1, colores intensos y slidos,

EJELPLO S

73

En un watraz ¢e & cuelles y 2 litros Ce capaci-
Adad provisto de agitador con vdlvula de mercurio, de ter-
uémetro y ¢e condensador e reflujo se introducen 172 g
(2 moles) de piperazina enhicra, 84,4 g (0,4 moles) Qe
i,lO-diclorodecano y 400 ce de iscpropanol. dJe hierve la
inezela en reflujo durante 24 horas, se giiaden 32 g de
IfadH y, al cabo de 1 hora, se introducen a 202C 148 g
(1,5 moles) de epiclorhidrina y 400 co de isoér0panol.

Se mantlene la wmezcla a 30-459C durantc 1 lhore

y luego se la hierve en reflujo durante 10 horas, aliadlendo,

durante lag dltimas 5 horeg de calentawionto, 64 g de NeOH
en pequeflas porciones.
Se separa por Tiltracidn el cloruro sddico ¥
se elimina el disolvente por calentawicnto en vacfo.
En una mezcladora de tipo lienschel se prepara
a temperatura awsbiente una mezcla & base des

4,800 kg de polipropileno 'y

0,200 kg de coundensado de niv rogeno.

.
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8l polipropileno empleado presenta las carac-

ter{sticas siguientes:

AT =1,:2

contenido de cenizas = 0,034

residuo de la extraccidn heptdnica = 96, 7.

Se granula la nmezela y luego se la extruye en

las condiciones siguientes
teuperatura del tornillo
temperatura del cabezal hilscor
tewperatura de la hilera

tipo de la hilera

presién méxima

velocidad de arrollamiento

250¢0

20090

22020

60/0,8 x 16 mm
40 kg/cmz.

250 m/minuto.

8e astira 1la fibra en un dMsposgibive calentado

por vapor, & 130¢0 vy con una relacidn de estiraje de

1s5.

Luexo se la somete a un tratamiento de cstabili-

zacidn de las dimensiones, en condiciones de encogimiente

libre, a 1052C y durante 10 minutos.

Las Fibpas estiracas y terwcestavilizadas presen-

tan las carsoterfsticas seriwdtricas sigulentes:

- tenacidad 5,1 g/cen

- alargauiento 21..

Luego se encrespa la fibra y se la corta en

hebra de 6 cm de longltud, sobre la cusl se obtienen, con

los colorantes del Ejemplo 1, colores intensos y sdélidos.
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Degerito el invento, se declaran mievas y de
propia invencidn, las siguientes reivindieaciones, con
prioridad itgliana n? 13.894/61 del 27 de julio de 1961;

1. Hejorss en el objeto ce la »atente princi-
pal, n? 268 381, por "Procedimiento para la preparacién de
productos resinosos particularuente alecuados en la fabri-
cacidn de fibras textiles a hase de poliweros sintéticos™,
caracterizadas por el heciio Ce que se extruyen mezclas de
peliolefinas cristalinas con 1 a 255 en peso ce cotpuestos
nitrogenados bdsicos obtenidos haciendo reaccionar, en
pregencia ¢ ausencia Ge (isolventes y agentes condensarites,
Giawinas secundarias con eviclorhidrina y coupuestos haio~
genacos,

2., iejoras en conlornidac con lo definido en
la reivindicacidn 1, caracterizadas por 61 hecho de que
en concento de poliolefina cristalina se ewplea pollpro-
pileno.

3. lLejoras en conforwmidad con lo definido en
la reivindicacién 1, carscterizadas por el hecho de que
los condensados de nitrdgeno bdsico se preparan heciendo
reaccionar pipérazina con epiclorhidrina ¥y cloruro de
Adodecenilo,

4. Yejoras en conforwidad con 1o definido en
1a reivindicacién 1, cavacterizado por ¢l hecho de que

10s condensados nitrogenadios bdsicos se preparan hacien-
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e do reaccionar piperazing con epielorhidrina y cloruro de
( - octadecenilo,

- ~

3 5. “ejoras en conformiGad con lo definido en

la reivinGicgeidn 1, carscterizeco npor el hecho de que

5 los condensados de nitroreno hdsico se preparan haciendo

regocionar piperazina oun spiclorhiiring y dlelorometil-

~m=-xileno,

8, lejoras en conforuwidad con lo definido en
la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de que
1c, los compusstos de nibrégeno bdaico se preparan haciendo
vxxtj reaccionar pilperazina con epiclorhidrina y bicloruro de

p=xilileno.

7. Iejoras en confomidad con lo‘definido en
ls reivindicacién 1, carucberizado por el hecho de que
1. los compuestos de nitrdgeno bdsico se preparan haciendo
reaccionar piperazina con epiclorhidrina y 1,10-diclo-
. TOdeCcano .
8. lejoras cn el objeto <e la patente princi-
pal, n® 258 381, por "Procediwmiento para la preparacién
20. de pro&uctos resinosos particularuente adscuados en la
fabricacidn de fibras textiles a base de polimeros sinté-

ticos,
Segin se Gescrihe y veivindica en la pregente me-

moria descriptiva, que consta de dieciseis hojeas, foliadas y
25. escritas a mdquina por una sola Ge sus ceras.

Madrid, a 26 de julio de 1962,

De 8» ' o
JNME 1325 e
8- .
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