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por "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FIBRAS TEXTILES TINGI-
BLES®, a favor de la fifms iteliana MONTECATINI SOCIETA

GENERALE PER L'INDUSTRIA MINERARIA E CHIMICA, domiciliada
en MITAY (Italia). =~~~ - 0T
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Bste invento se refiere a un procedimiento. para
preparar fibras textiles y pelfculas a base de polfmeros
elfa-olefinicos oristalinos que son particularmente recep~
tivos para los colorantes &cidos.

Se han descrito ya procedimientos para prep arar
condensados de nitrégeno bfsico por reaccibn, en presencia
o ausencia de disolvenies y agentes de condensacién, de
un2 o més aminas alifiticas primarias que contienen de
34 30 Atomos de carbono, o de aminas secundarias que con~
tienen de 4 a 60 &tomos de carbono, con epiclorohidrina y
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sometiendo luego el producto, poeiblemente, & otra conden-
sacién con una o mfs sminas dis-secundarias alifiticas,
arométicas o heterocfclicas.

También se ha descrito la preparacién de fibras
textiles & base de mezclas de dichos policondengados y
poliolefingas cristalinas preparadas con cagtalizadores
egterecespeafficos, més particularmente polipropilenc.

El procedimiento para preparar las mencionadsas
fibras textiles implica, en generals

1) mezclar el policondensgado (de 1 a 25% del total de la

megela) con la polioleﬁna; por cualguiers de las
téenicas conocidas,

2) gremular la mezc¢la del punto 1) por medio de un dispo-
' sitivo provisto de hélice o tornillo, a le temperatura

de 170 a 300°C, con el fin de hacer que la mezcle sea
apta para ser slimentada & los tormillos de los dispo-
sitivos de hilatura (el uso de la mezcdle en polvo, en
efecto, vuelve escasamente homogénea e irregular le
alimentacién del tornillo y, de consiguiente, la
hilatura),

3) extruir el grnulad en un dispositive de bhilatura

" en fusibn, por hileras provistas de agujeros cuya rela-
cién de longitud a difmetro es de preferencia superior
a l, seguido por arrollamiento del filamento para
hilar,

4) estirar e hilar el filamento obtenido em 3.
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Son varios los policonder sados que, sometidos al
severo t ratamiento $&mico necesario en la granulacién y
la hilatura (etapas 2 y 3 enteriores), se alteran, mostran-
do un descenso de su peeo molecular y decoloraciéne

Abora se ha descubierto sorprendentemente, y este
es un objeto del invento que agqui se expone, que la descom-
posicién térmica de los policondesedos tingibles de nitré-
geno bisico puede evitarse eliminendo 1a etapa de gramule-
cibén de la mezda (etapa 2 anterior) y llevando a 1a hila~-
tura un gfémlo obtenido revistiendo con una cepa de poli-
condensad grinulos de poliolefina.

Bl revestimiento de los grémlos de polipropileno
puede efectuarse rociando el policondensad en forma de
polvo o solucidn, o inmergiendo el granulado en una solue
cién de pdlicondmsado o en el policondengsado fundido, o
por sistemas anélogos.

Pambién es posible revestir una cinta o pelfcula
de polipropileno con una cinta de policondensado, por lami-
nacién.

Las mezclas de polipropileno con policondensad s
de nitrégeno bisico & gque se refiere egte invento se hilan
con considerable regularidead.

Para preperar fibras textiles tingibles a base
de poliolefinas cristalinas, puede ser comveniente a veces
preparar, por révestimiento, una mezcla muy rice en poli-
condensados de nitrdgeno bigico y luego hilar 1los grinulos
may ricos en policondensados con la cantidad de grémmlos
poliolefinicos necesaria para obtener el deseado porcentaje
de policondensados en las fibras textiles,

Segfn el invento gue aqui ge expone, puede
mezeclarse de 1 & 50% de policondemsado con §9 a 504 de
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poliolefina, al principio; sin embargo, la cantidad de
policoniensado presente en la fibra final no debe ger
nunca superior al 25% em peso calculado en relacién a la
poliolefing. ,

El método que constituye un objeto de este in-
vento puede aplicarse a cualquier tipo de policondensado
de epiclorohidzd na y amina, més particularmente a policon-
dengados de nitrégenc bisico obtenidos had endo reacclonar
(en presencia o ausencia de disolventes y agentes de con-
densacién) una o més aminas elifiticas primarias, gque con-
tengan de 3 a 30 ftomos de carbono, o aminas secundarias,
qué contengan de 4 a 60 gtomos de carbono, con epiclorhi-
drina y sometiendo luego el producto de condensacién a otra

condensacién con una ¢ mis aminas bis-secundsriass alifiti-

cas, aromiticas oleterocfclicas, los cuales pdlicondensa~
dos son muy fitiles pars revestir los grénulogs de polipro-
plleno,

Las fibfas se preparan por extrusién de los
grénulos revestidos segfn este invento, los cuales, antes
de la extrusidén, constan de la poliolefina y 1 a 25% de
peso de policondensa®d s de nitrégeno y, posiblemente, de
0,1 & 5% de un agente dispersante gflido, para el conden~
sado de nitrfgeno en la masa fundida, elegido em el grupo
constituido por los alcoholes cetflico y estearflieco, el
&cido estélrico, la benzoina, la Puroina, el esteerato de
vinilo, los ésteres monoestedriwm s, diestefrico y triestedri-
co de glicerol, el estearato de monoetanclaminag, la esteara-
mida, la §-dietanol-lauramida, las emines eliffticas de
0'6-030, los productos de condensacién del éxido de etl lemo
con slecholes, aminas y fenoles, la poliestearamida, el
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£oido poliacrflico, el poliestireno, los copolimeros de
estireno, los polfmeros de terpenc y enflogos.
La hiletura se efectua convenientemente en susan-

cia de oxfgeno, de preferencia bajo nitrbgeno.

5e Ias fidras obtenidas seglin este invento pueden
vser monofilementos o plurifilamentos y se emplean en la
preparacién de hilos continuos o de hebra, hilos sugrose-
dos o hebra.

Ios monofijamentos 0 plurifilamentos de este

10. invento pueden someterse a los iratamientos para lacer
completemente insoluble ¢n agua (sl es precdi m) el com~ |
puesto de nitrdgeno b 4sico. Con este £in son muy apro-
piados los tratamientos con formeldehido, diisocianatos,
compuestos diepfxidos o anflogoss

15, ' Estostratemientos se efectuan antes o después
del estiraje; este §ltimo se realiza con relaciones com-
prendidas entre 1:2 y 1:10, temperaturas comprendidas
entre 80° y 1509C y en dispositivos de estiraje calentads
con aire caliente, vepor o un f£lfido anflogo.

20, Las fibres asf obtenidas se some ten por dltimo
a tincién con colorsgntes &ddos y con colorantes dispersos; .
presentan tanbién buena afinidad para' los colorantes bésicos
¥y los colorantes de tina.

Ios grénulos segfn este invento son tamthién

25 " aptow paras la extrusién de pelfculas, cintas y similares.
L ]

En los detalles de la realizacién préctica de
eglte inventix cabe intro ducir diversas modificaciones y
cambios sin por ello salirge del egpiritu del invento ni
del alcancee
30. Ios ejemplos que siguen ilustran este invento

gin limitar su alcance.
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de cetalizad.res esterecespecificos y que tiene una
viscosidad intrfnsece /@7 de 1,45 (deterninade en
tetrahidronaftelenc & 13500), un residuo después de ex~
traccidn con heptano de 9% y un contenido &e cenizas

de 0 ’01¢0

El producto granulado ee r eviste, por inmersién,
con una solucidén metamol-bencénica de un policondensado
obtenido haciendo reaccionar 0,3 moles de n-octadecilami-
na con 1,3 moles ds epiclorohidrina y 1 mol de piperazina.

Ics gr&nulos revestidos se utilizan para hiler
en un dispositivo de hilatura en fusién, en lag condicio-

nes giguientess

temperaturs del t ornillo
temperatura del cabezal

temperatira de la hilera
tipo de hilera

presién méxime (en kg/ﬁnz)

velocidad de arrollamiento
(metros por minuto)

2500¢
2508
2508¢

192 agujeros de 0,8 de
& &metro y 16 mm de
longitud

100

500,

Las fidbras preparadas tal como s¢ ha descrito
tienen wn color clero‘, la vism sidad intrinseca residnal
de las fibras asd ende al 904 del valor iniclal.

las fibras asl obtenidas, después de estiradas
a 130°C con una relacidén de estiraje de 1:6, presenten las
caracter{sticas serimftricas siguientes:
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tenact dad (g/den) 5,8
alargamiento (%)~ 20,

Innedigtamente después de estiradas, las fibras
se humedecen con una solucién acucsa gl 5% de &ter digli-
cidflico de etilenglicol y luego se secem.

Sobre estas fibras se obtienen colores intensos
y 86lidoe con los colorantes siguientes:

amarillo s6lido 26 (colorante &cido)
rojo para lana B ' . L
azul de alizarina ACP & W

negro 4cido IVS ) . # 8

rojo lanasyn 2GL (colorénte metalizado)
amarillo setacyl 3¢ ‘ "(colorente disperso)”
escarlata cibacet BR Coom " B
azul de acetoquinona RHO # #

- -

W02
777777 86" grenule polipropileno preparado con ayuda de
catalizadores estercespecificos y que tiene une viscosi-
dad intrinsecs Zw de 1,6 (@eterminada en tetrshidronafta-
leno a 135°C, un residuo después de extraccién con heptanc
de 96% y wh contenido de cenizas de 0,009%.
El producto granulado se revigte por rociado con

un policondensado en polvo obtenido por reaccidén de 0,5
moles de n~octadecil-amina ocon 1,5 moles de epiclorohidri-

ne y con 1 mol de piperazina.
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Los grinulos revestidos se utilizan para hilar

en un dispositivo de hilatura en fuslén, en las condicio-
neg gigulentess

temperatura del tornillo 255¢C

temperatura del cabezal 2508¢

temperatura de la hilera . 2508¢

tipo de hilera ) 192°% 0,8 x 16 mm
presién méxima (en kg/cmz) 100

velocidad de arrollamiento :

(en m/min) . 500,

Las fibras preparadas tel como se ha deserito
tienen un color claro y le viscosidad intrinseca residnal
de las fibras corresponde al 85% del valor inicial.

' Las fibras asi obtenidas, despubs de estiradas
8 13090 en presencia de vapor con una relacidn de estiraje

de 1:6, presenten las carscterfsticas serimétricas siguien-
tes:

tenacided 6 g/dem

alargamiento ' 22%.

Inmediatemente después de estiradas, las fibras
se humedecen con una solucién acucea al 5% de éter digli-
cidflico de etilenglicol y luego se secans

Sdb re estas £ibras se obtienen colores intensos
y 61idos con los colorentes siguientes:
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aparillo sflido 26

rojo para lana B

azul de aligarina ACP
negro &cido IVS )
rojo lanasyn 2L
emarillo gtacyl %
esoarlata cibacet BR
&zul de acetoquinona RHQ

BEMPIO 3.

B R T s

¥

«

(colorante &cido)
) . .

il #

a -
(colorante metalizado)
‘(colorante disperso)’

" "
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8e granula polipropileno preperado con ayuda de
cetallzadres estereoespecificos y que tiene wna visco=-
sided intrfasece /4] 7 de 1,3 (determinada en tetrahidro-
neftalenc & 135905, un residuo despubs de la extraccibn
con heptano de 95% y un contenido de cenizas de 0,01%.

El producto granulado @e reviste por inmersién
con une solucién metanol-bencénica de un policondensado
obtenido had endo reaccionar 0,4 moles de n-dodecilamina

con 1,4 moles de epiclorchidrina y con 1 mol de piperazina.

Ios grénulos revestidoas se utilizan paera hilar
en un dispositivo de hiletura en fusién, en las condicio-

nes siguientes:

temperatura del tornillo
temperatura del. cabezal
temperatura de la hilera
{tipo de hilere .
presién mixima (en m/cma)

velocidad de arrollamiento
(en n/min)

2459¢

2408¢

24080

192°x 0,8 x 16 mn
300

500,
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Lag fibras preparadas como se ha descrito tienen
un eolor claro y la viscosidad intrfnsecs residual de las
fibras corresponde a 88% del velor iniecial.

Las fibras asi obtenidas se estiran & 130°0 en
presencia de vepor, con una relacién de estiraje dé 1s5,8,

y presentan entonces las caracter{sticas serimétricas si-

guientess
tenacidad 5,7 &/den

alargeniento 22%.

Inmediatemente despuls de estiradas, las fibras
se humedecen con una solucién amosa el 5% de &ter digli-
eidflioo de etilen~glicol y luege se secaii.

Sobre egtas fibras se obtienen colores intensos
y 86lidoe con los colorantes signientesvz

emarillo slido 26 (colerante &cido)

rojo pars lana B ' ® .o

azul de alizarina ACP ‘ @ U

negro fcido IVE o # i

rojo lemesyn 26T (sclorante metalizado)
emarillo stacyl 36 "(colorante disperso)”
escarlata cibacet BR oo " g

azul de acetoquinona RHO f R

~ -
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Descrito el invento-se declaran nuevas y de propia
invencidn las signientes reivindicaciones, con prioridad
de la :demanda de patente italiena K® 22810/61 del 21 de
dciembre de 1.%1. "

5e

1. Un procedimiento para prepaxrar fibras textiles
~ %ingibles, por extrusién de masae fundids y estiraje, & base
fundementsimente de poliolefinas cristalinas y 1 & 254
en peso de policondensados de nitrégeno blsico obtenidos

10. por resccidn, en presencia o ausencia de disolventes y
' sgentes de condensacién, de una o més eminas sliféticas,
primarias de 03 130 © gecundarias ae,o"‘-cso, con epiclo-
rohidrina, seguida.posiblemente por otra reaccién con wma
0 més aminag bis-secundaries alifiticas, arométicas o
15, heterocfclicas, ceracterizado por el hecho de que la poli-
olefina se usas en forma de grénmulos, estos grinulos se
revigten de una capa superficial de policondemsado y los
grinulos revestidos se extruyen formando fidvras que lmego
ge estiran y se someten a tratamiemtos insolubilizedores

y & tincién.

2. TUn procedimiento conforme a lo definido en ls
reivindicacién 1, ceracterizado por el hecho de que el reves- '
timiento se efectua a temperatura de 20 a 170°C, por

25+ rociadc del policondensado en forma de un polve o solucidn,
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0 por inmersién del granulado poliolefinico en una solucién

de policondensado o en condensado fundido, o bien por
lamingcién de pelfculas 0 por sistemas semejantes.

3+ Un procedimiento conforme g lo definido en la
reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que ge mre-
para una mezcla muy rica en policondensado de nitrégeno y

‘luego, antes de hilar, se afisde la cantidad de poliolefina

granulada necesaria pars alcengar ei porceritaje deseado
de policondensado en las fibras,

4. Un procedimiente conforme a lo definido en las
reivindicacionees precedentes, caracterizado por el hecko de
que en la preperacién de las mezclas para hilsr se emplea
tembién tine cantidad de 0,1 a 5%, ¢ alculado con referencis
al total dg la mezcla, de un compuesto gue actua como
agente digpersante sélido para el policondensadoc en la
masa fundida. ‘

5« Un procedimiento conforme a lo definido en la
reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que en
oohcepto de poliolefina cristalina se usa polipropilenc.

6. Un procedimiento eonforme a lo definido en la
reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que los
condensado s de nitrégeno se preparan por feaccién de 1 mol -
de una o mfs aminas sliffticas, primarias de 03-030 °
secundarias de 04'060’ con 1 a 3 moles de epiclorohidrina
y con 8,1 a 10 molés de amina bis-secunderia alifftica,

aromftica ¢ heterocfclica.



7. Un procedimiento conforme & 1o definido en las rei-
vindicaciones 1 y 6, caracterizado por el hecho de que
en concepto de aminas alifdticas se usan la n-dodecilamina,
la hexadecilamina, la octadecilamina, la dioctadecilami-

5% na, la dioctilamina y sus sales,

8. Un procedimiento conforme a lo definido en las
reivindicaciones 1 y 6, caracterizado por el hecho de que ea

concepto de amina bise-secundaria se usa piperazina,;

10§ 9. Un procedimisnto conforme a lo definido en las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado por el hsch§ de
que la hilatura se realiza de preferencia por extrusién
con hileras cuyos agujeros tienen una relacidén de longitud
a didmetro superior a 1.
1?‘ 10, Un procedimiento conforme a lo definldo en
las reivindicaciones precedeates, caracterizado por el
hecho de que las fibras extruidas se estiren con relg-
ciones comprendidas entre 1:2 y 1:10, a temperaturas
, comprendidas entre 80 y 1502C y con dispositivos de esti-
204 raje calentados con aire callente, vapor o un fldido,

semejante.

11, Un procedimiento conforme a lo definido en
las reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho
25, de que las fibras se someten, antes o despuss de estirarlas,
a tratamiento con formaldehido, isocianatos o compuestios
diepdmidos, que hacen completamente insolubles en agua los

~ compuestos de nitrdgeno de las mezclas.
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12. Un procedimiento para preparar £ibTas textiles
tingibles. )

Segln se describe y reivindica en la presente
memorie que conste de 14 péginas foliadas ¥ escritas &

Se miquina por wna sola de sus ceras.

Madrid, a 20 de diciembre de 1.962.

MONTECATINI 8 (C IETA GENERALE PER

L'INDUSTRIA MINERARIA B CHIMIOA.

Ps &
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