CASE 0.234

NS
A )
C. 5y
673
by

PATEERETE
DE
IRVEKRCION

: : por “UN FROCEDINIZNTO PARA PREPARAR FIBRAS TEXTILES TINGIBLISH,

| a favor de le firms ital iena MONTHCATINI, Societd Generale per
l'Induétria Mineraria e Chimica, domiciliada en HITLANO (Italia){
Largo G. Donegani 1-2.

L}
]

PEMORIA DESCRIPTIVA

Lste invento se refiera a un procedimiento pars pre=-
parar fibras textiles 2 base de polimeros slfa-olefiniceos
crigtalinos que son pafticularmsnte receptivos para los co~
lorantes dcidos.

5. Se ha descrito recientemente un procedimiento
parse preparar policondensados de nitrbgeno bédsico por
reaccidén (en presencia o ausencia de disolventes y agentes
de condensacién) de una o mds aminas alifdticas, primarias
de C,~C., o secundarias de C,~Cgq, con epiclorohidrina

3730
10. y, eiguisndo a esta primera condensacidn, otra condensacidén
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con una o m4s aminas bis-secundarias alifdticas, arométi~
cag 0 hneterociclicas. ‘ ‘

Se ha descrito también la preparacién de fibras
textiles a partir de mezclas de dichos policondensados
y poliolefinas cristelinas preparades con ayuda de cata~
lizadores estereoespecf{ficos, mds particulasrmente poli-
propileno. ) _

Bl procedimiento.adoptado peara obtener estas

fibras textiles comprends, en general:

1s Mezclar el policondensado (de 1 & 25% respecto al
total de la mezcla) con la poliolefina, por cuslquiera de

los sistemas tecnolbgicos conocidos.

2. Gramalecién de la mezcla obtenida segin 1), efec—
tuada en un dispositivo de tornillo 2 temperaturas &

170 & 3008C, con el fin de hacer apta la mezcla para
alimentarls a los tornillos o hélices de los dispositi-
vos de hilaturaj en efecto, el empleo de la mezela en
polvo hace que sea poco homogénee y reguler la alimenta-

cién de los tornillos y, por consiguilente, la hilaturs.

3. Extrusién del granulado en un cispositivo de hila=
turs en fusidn, haciéndolo pasar por hileras con aguje=~
ros de una relacidén longitud/didmetro superior, de prefe=

rencia, & 1 y arrollamiento del filamento hilado.
4. Sgtiraje e hilaturs del filamento obtenido en 3.

Son varios los policondensados que, sometidos
al severo tratamiento térmico necesario para la granula-

cidn y la hilatura (etapas 2 y 3 anteriores), se alteran,
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mostrando un descenso de su peso molecular § decoloracidn.
Ahora se ha descubierto sorprendentemente, y este

es un objeto del invento'que aquf se expone, que la descon~
posicién térmica de los policondensados tingibles de nitrdégeno
bdsico puede evitarse eliminando la etapa de granulacién de la
mnezcle y sinterizando en cambio 12 mezcla del policondensado con
las poliolefinas a temperaturas entre 20 y 17020..

As? es posible obtener las mezclas én forma de gré~
nulos que pueden alimentarse & los tornillos dé hilatura de
meners regular y homogénea y no se disgregan con facilidad.

Para obtener estos grdnulos sinterizados, puede recu~
rrirse a cualquier dispositivo, continuo o discontinuve, apto
para la sinterizacidn.

Parg preparar fibras textiles tingibles a base de
policlefinas cristalinas puede ser conveniente a veces pre—
parar una mezcla muy rica en policopdensado de nitrbgeno
bésico y luego sinterizar esta mezcla e hilar los grédnulos
muy ricos en policondensad con la cantided de policlefins
granular necesarie paera lograr el porcentaje deseado de poli~-
condensados en las fibras textiles.

Seglin el invento que aquf se expone, puede mezclerse
del 1 al 59% de policondensado con 99 a 50% de poliolefina.

E]1 método que es objeto de este invento puede epli-
carse mds particularmente a la mezcla de poliolefinss y poli-
condensados de nitrdgeno bédsico que se obtiene heciendo reac-
cloner, en presencia o ausencia‘de disolventes y de agentes de
condensaci 6n, uné o mds eminas alifdticas, primarias de 03-030
o secuencias de 04'060’ con epiclorohidrine y sometiendo luego el
producto de condensacién a otre condensacidén con une o mds emi-

nas bis-secundarias slifdticas, aromdtices o heterociclices, y
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mée partiocularmente 2 les mezclas de polzprop;leno con policon=
densados de octodecilamina con epiclorohidrina y piperzazine.

Las fibres se preparan extruyendo 1os grénulos sipte-
rizados segin el invento, y‘las mezclas se hacen con poliolefi-
nas y 1 8 25% en peso del policondensa® de nitrégeno y, si se de-
sea, 0,1 2 5% de un "agenie dispersante sélido% pars Gispersar el
condensado de nitrégeno en la masa fundida, agente que se elige
en el grupo constituido por : los alcoholes cetilico y estear{li-

co, el 4cido estearico, la benzoina, la furoins, el estearato de

_vinilo, los &steres monoestearico, diestedrico 0 triestedrico de

glicerol, el estearato de monoetanoclamina, la amide estedrica,
las aminas aliféticas de 66 a 030, los productos de condensa=
cifén del 6xido de etileno con,alcohbles, aminas o fenoles, la
poliestearamida, el 4cido poliacrilico, el poliestireno, los
copolimeros de estireno, los polimeros de terpeno, etc.

La sinterizecién y la hileturs segfn este invento
se efectian convenientemente bajo nitrdgeno exento de oxige-
noe .

las fibras obtenidas de acuerdo con este invento
pusden ser monofilamentos o plurifilamentos y se emplean
vare preparar fibras continues o hebras o para preparar
hilos o0 hebras engrosedos.

Los monofilamentos o plurifilamentos segin este
invento pueden someterse apropiademente 8l tratamiento para
la insolubilizacidén en agua del compuésto de nitrégeno
bdsico; particularmente. dtiles pera este fin son los tra-
temientos con formaldehido, diisocianatos, compuestos
diepbxidos © agentes de reticulacidn transverssl, tales

como & divinil-benceno o0 andloges.

tigtos tratemientos se efectdan antes o después
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del estiraje, y el estiraje se reslizz con relacioné; éam-
prendides entre 1:2 y 1:10; & temperaturas comprendidas
entre 808 y 1502C y en dispositivos de estiraje calentados
con &ire caliente, vapor ¢ un fldido znédlogo.

Las fibras asl obtenidas se someten & tinte con
colorantes 4cidos o con colorantes plastosolubles. Tambidn
presentan buena afinided para los colorantes bdeicos y de
tina.

Los grédnulos sinterizados segin este invento son
aptos tembién pars extruir peliculas, cintas y similares.

En los detalles de la realizacién préctice de
sgte invento, cabe efectuer diversas variaciones y cembios
gin separarse del espiritu ni del alcance de este invento.

Los ejemplos que siguen ilustran el inventc sin

limiter su alcance.

EJEEKPLO 1.

Se prepara uns mezcla & base de 100 kg de pbli—
Propileno, preparado con ayuda de catalizadores estereoes-
pecificos y.que tiene ungs viscosidad intrinsenca éfhx_7’de
1,45 (determinade en tetrahidronaftaleno & 1352C), un resi-
duo después de extraccidén con heptano de 96% y un contemido
de cenizas de 0,01%, y de 5 kg de un policondensadoc prepe=-
redo por reacaién de 0,3 moles de n-octadecilamina con
153 moles de epiclorchidrina y 1 mol de piperazina.

Luego se sinteriza la mezcla en un dispogitiveo
apto para formar comprimidos; la permeanencie de la mezcla
en el dispositive de sinterizacidén es de 1 segundo y en
este dispositivo la temperatura alcanza los 908C.

Los grénulos sinterizados sé uszn pars hiler en

un dispositivo de hilatura en fusibn, en las condiciones
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siguientes: ¢ Q:V ;; 8 g
temperatura del tornille 250¢C
temperatura del cabezal 2608C
temperatura de la hilera 2608C
tipo de la hilera 192 agujeros de 0,8 mm de
didmetro y 16 mm de altura
presién méxima (en kg/bm3) : 100
velocidad de arrollamiento (m/min) 500

Los hilos preparados tal como se he deserito
tienen un color claro; su viscosidad intrinseca es del
90% del valor inicial.

Los hilos obtenidos,despuds de estirados a
130¢C en presencia de vapor con uns relacién de estiraje

e 1:6, presenten las ceracteristicas serimétricas siguien—

tes:
tenacidad 6 g/den
alargamiento 20%.

Tnmedistamente despuds de estirado, el hilo se
humedece con una soluciép acuosa al 5% de &ter diglicidi-
lico de etilenglicol y luego se sece.

Sobre estas fibras se obitienen colores de buena

intensidad y fijeza con los colorantes siguientes:

epmarillo =61ido 2G ' (colorantes écidos)
rojo para lans B _ " “
azul de alizarina ACF " "
negro fcide Jv8 " u
rojo lsnasyl 2GL : (coloraente metalizado)
amarillo setacyl 3G ' (colorante plastosoluble)



escarlata cibacet ER (colorante plastosoluble)
azul de ecetoquinona RHO " "

EJEMPLO 2.

Se prepara unz mezcla & base de 100 kg de poli=-

propilenc, obtenido con ayuda de catalizadores esterecespe-

g cificos y que tiene una viscosidad intrinsece /4] _7 de.
1,60 (determinads en tetrahidronsftaleno a 1358C), un resi-
duo después de la extraceién con ieptano de 94% y un conte-
nido de cenizas de 0,010%, y de 5 kg de policondensedo pre=

10. parado por reaccidn de 0,5 moles de n-octadecilamina con
1:5 moles Qe epiclorohidrina y 1 mol de piperazina.

Iuego se sinteriza la mezcla en un dispositivo para
la preparacidén de comprimidos; la permanencia de la mezcla
en el dispositivo sinterizador es de 1 segundo; en este dispo-

150 sitivo 12 mezcla alcanza 1002C.

Los grénulos sinterizados se emplean pars hilar
en un dispositivo de hilatura en fusidn, en las condiciones
siguientes:
temperatura del tarnillo 260eC

0. temperatura del cabezal 265¢C
temperatura de la hilera 2650C
tipo de hilera 198 x 0,8 X 16 mm
presién méxima 100 kg/om?
velocidad de arrollamiento 500 m/minuto.

254

lag fibras ssf{ preparadas tiemen color claro y
su viscosidad intrinseca residusl asciende al 85% del valor
inicial.

Después de estiradas a 1302C en presencia de

vapor, con ung relacién de estiraje de 1t5, las fibras
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obtenidas presentan las ceracteristicas serimétricaes si=-

guientes:
tenacidad 6,5 g/den
glargamiento 22%.

Innediatamente después de estirada, la fibra se
hunedece con una golucidn acuosa a8l 5% Ge dter diglicidilico
de etilenglicol y luego se seca.

Sobre estas fibras se obtienen colores de buens

intensidad y fijeza con los colorantes siguientes:

amarillo =6lido 26 (colorante 4cid )

rojo pare lans B ' "o "

azul de alizarina ACP " #

negro 4eido JVs e #

rojo lanasyn 2GL (colorante metalizado)
amarillo setacyl 3G (colorante plastosoluble)
escarlata cibacet ER ' " “

azul de acetoquinona ' u "

BIJsEPLO 3.

Se prepara una mezcla g base de 100 kg de poli-
propileno, preparado con ayuda de catalizadores estereoes-
pecificos y que tiene una viscosidad intrinseca de 1,3
(determinada en tetrahidronaftalenc & 1352C), un residuo
después de la extraccién con heptano de 95% y un contenido
de cenizas de 0,029, y de 5 kg de un policondensado prepa-
rado por reaccién de 0,4 moles de n-~dodecilamina con 1,4
moles Qe epiclorohidrina y 1 mol Qe piperazina.

Luego se sinteriza la mezcla en un dispoeitive
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para la preparacidn Ge pellas; la permanencis de la mezcla
en el Jispositivo sinterizador es de 1 segundoj en este

dispositivo 1la mezcla alcanza la temperatura de 80eC.

Los grédnulos sinterizados se usan para hiler en

5’ un dispositivo de hilatura en fusién, en las condiciones

siguientes:
temperatura del tornillo ' 240¢C
temperatura del cabezal 245¢C
tomperatura de 1la hilera 245¢¢C

10. tipo de hilera 198/0,8 x 16
presién néxime 100 kg/'cm2
velocidad de arrollamiento 500 m/minuto.

Ygspuds de esgtiradas & 1309C en presencia de vapor,
15, con una relacidén de estiraje ds 1:5, las fibras obtenidas

presentan las caracteristicas serimétricas siguientes:

tenacidad 5,5 g/den
alargamiento 18 %o
20. Inmediatamente despuds de estiradas, las fibreas

se humedecen con una solucién acuosa al 25% de &ier
diglicid{lico de etilenglicol y se secan.
Sobre estas fibras se obtienen colores de buene

intensidad y fijeze con los colorantes sigulentes:

e emarillo sélido 26 (colorante doid )
azul de alizarina ACF " "
negro #cido IVS " "
rojo lanasyn 2GL (colorante metalizado)

30. amarillo setacyl 3G (colorante plastosoluble)



escarlate cibacet ER (colorante plasiosoluble)

azul de acetogquinona RHQ t fn
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Descrito el objeto de la invencidn, se declara nuevas

las siguientes reivindicaciones, con prioridad italisna némero
22809/61 dsl 21 de Diciembre de 1961:

1+« Un procedimiento para preparar fibras textiles
tingibles, por extrusién de la masa fundida seguida por estira-

jo, 8 base de mezclas de poliolefinas cristalinas con

1 & 25% en peso de policondensados de nitrdgeno bdsico,
obtenidos por reaccidn, en presencia o ausencia de disol-
ventes y agentes de condensacidn, de un2 o més aminas ali-
fdticas, primarias de 03-630 0 secunderias de 04'060’ con
epiclorohidrina y sometiendo el rroducto, después de

esta primera condensacidn,; a otra reaccién con una o més
aminss bis~secundarias alifédticas, arométicas o heteroci-~
clices, caracterizado por el hecho de que la mezcla de poli-
olefinas y policondénsados se sinteriza antes de hilarla.

2. Un procedimiento conforme a lo definido en la
reivindicacién 1, ceracterizado por el hecho de que la sinteri-
zacién se efectda 3 temperaturas entre 20 y 1702C.

3. Un procedimiento conforme 2 lo definido en las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de gque
se prepara uns mezcla sinterizads muy rica en policondense=
dos de nitrbgeno, y, antes de hilarla, se lz mezcla con
la cantidaed depoliolefina granulada que es necesaria pars
logrer el desesdo porcentaje depolicondense® en la mez-
cla.

4. Un procedimiento conforme & lo definido en las rei-

vindicaciones precedentes, ceracterizado por el hecho de
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que en la preparacidén de las mezclas para hilar se empléa
también une pequefia proporcid, del 0,1 al 5% del total

de la mezcla, de un compuesto que actia como agente Gis-
persante s6lidc para el condensad de nitrbgeno en la masa
fundidae.

5 Un procedimiento conforme a lo definido en las
reivindicaciones precedentes, carccterizado por el hecho de
que 88 usan polipropileno en concepto de policlefina cris-
taling. A

6. Un procediniesto conforme a8 lo definido en 1as
reivindicaciones precedentes, carecterizedo por el hecho Ge
que los productos de condensacién de nitrégeno bésico se
preparan haciendo reaccion2r 1 mol de una o mds =minas
alifdticas, primarias de 03 - 030 0 sscundarias de 04 - Cg0»
con 1 a 3 moles de epiclorohidrine y con 01 & 10 moles de
una amine bis—sécundaria alifdtica, aromdiica o heteroci~
clica.

7. Un procedimiento conforme a lo definido en las rei-
vindicaciones 1 a 6, carzcterizado por sl hecho de que en.
concepto de eminas alifftices s& usan la n-dodecilamina,
la hexsdecilamina, la octadecilamibe, le dioctadecilamina,
la dioctilamine ¢ sus sales.

8. Un procedimiento conforme a lo definidoe en las rei-
vindicaciones 1 y 6, caracterizado por el aecho de que en con-
copto de amina big-secunderia se emplea piperazine.

9. Un procedimiento conforme a lo definido en las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de que
la hilétura se efectda dec preferenciz por extrusién mediante
hileras cuyos égujeros tienen uns relacidn de longitud 2z dide-
metro superior a 1.

10.  Un procedimiento coniorme g lo.definido en las rei-

vindicaciones precedentes, caracterizedo por el hecho de
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que las fibras extrufdas se estirar con relaciones compren-
didas entre 1:2 y 1:10, & temperatura comprendida entre
80 y 1508C y con dispositivos estirasdores calentedos por
aire caliente, vapor o un fldido semejanza.

5e 11. Un procedimiento -conforme & lo definido en las
reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hscho de
que las fibras se someten, antes o después dsl estiraje,
a tratamientos con fqrmaldehido, igocianatos 0 compuestos
diepdxidos, que vuelven completamente insoluble en agua

10. el compuesto de nitrdgeno de la mezocla.

12. Un procedimiento para preparar fibras textiles
tingibles.
Segin se describe y reivindica en l= presente memoris
que consta de 13 hojas, foliadas y escritas a méquina por une
15, sola de sus caras.

tadrids & 20 de Diciembre de 1962
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