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por "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FIBRAS TEXTILES", a favor
de la firma italiana MONI ECATINI SOCIETA GENERALE PER
L'INDUSTRIA MINERARIA E CHIMICA, domiciliada en Milan (Italia).

MEMORT A DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la preparacién de fibras
textiles, pelfculas, d ntas, articulos moldeados y similaresg,
a base ésencialmente de poliolefinas cristalinas, gue son
particularmen te receptivds para los colorantes dispersos

de tipo normal y tipo fendlico y que tienen gran estabi li-

dad a la luz,
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Méds particularmente, este invento se refiere a la pre-
paracién de fibras textiles yAartigulos moldeados que son
estables a la luz y tingibles, por exirusién de mezclag de
polioléfinas crigtalinag con derivados metdlicos de 4dcidos
carboxilicos alifédticos polibésicos; como los dimeros;,
trimeros o polimeros'de los Acidos aliféticos insaturados
que oonbieneh 18 4tomos de carbono, §,sus mézclas,.

Como poliolefina cristalina, se emplea preferentemente
el polipropileno constituido esencialmente por macromoléculas

isotécticas y obtenido por la polimerizacibén estereoespeci-

- fica del propileno,

Otras poliolefinas que pueden usarse segln egte invemto
son las obtenidas por polimerizacidén de olefinas de la fér-

dtomo de hidrégeno, como el polietileno, el polibuteno-1,

donde R es un radical alquilo o arilo o un

el poli-4~metil-pent eno~1, el poliestireno y andlogos.

~ En patentes anteriores'a favor de la peticionaria y
de otras sociedades, se han descrito métodos para modificar
la receptividad a los colorantes de las fibras de polipropi-
leno, mediante la adicién al polimeroc, antes de la hilatura,
de varias substancias capaces de modificar la tingibilidad
de lag fibras,

} Se conocen también métodos para mejorar la receptividad

de lag fibras delpoliolefipa a los colorantes bdsicos y dis-—

persos por adicidén de 4dcidos grasos de ocadena larga o de
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sales metdlicas de 4cidos grasos saturados o insaturad s. lMés
particularmente, en la patente inglesa Ne 904,798, a favor

de la British Nylon Spimners Ltd., se descubren composiciones,
tingibles con colorantes bésicos y con w lorantes dispersos,

a base de polimeros alfa-olefinicos cristalinos, méds partiocu-
larmente polipropileno, y que contienen de 2 a 10% (prefe-
rentemente de 3 a 7%) de dimeros o trimeros de &cido lino-
16160, | |

Ademds, en la patente francesa N© 1,315,298, de la
Du Pont, se revelan composiciones tingibles con coloranfes
bdsicos y con colorantes dispersos, que estédn constituidas
por poliolefinas y 0,5 a ZO%mén peso de sales metdlicas de
éoidos,gfasos saturados o insaturados (estearatos, lauratos,
oleatos, linoleatos de aluminio, crémio;bniquel, cobalto,
céddmio, etc.) y posiblemente hasté 15% de altmina o de -
silice coloidal.
Objeto del invento que aqui se expone es en cambid un

proc edimiento para preparar fibras y articulos moldeads a
base de(poli@eros alfa-olefinicos, que tienen’particular~recep—
tividad a los colorantes dispersos de tipo normal y fendlico
y & los colorantes reactivos, asi como particular estabilidad
fremte 2 la luz., Objeto de este invento son también los pro-
ductos obtenidos por este procedimiento, o sea los articuloes
moldeadog, comc fibras, peliculas, cutas, etc., dotados de

colores sélidos.
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En efecto, hemos descubierto sofprendentemente, y este es
un objeto del invento que aqui se expone, que se obtienen articu-
los moldeados, mas particularmente fibras textiles y peliculas, que
tienen particular éfinidad parc los colorantes dispersos del tipo
normal o fendlico y gran_estabilidad‘a la luz, extruyendo mezclas
de .una polialfeolefinz cristalina con 0,1 a 10% en peso de un com-
puesto elegido entre los 6btenidos por reaccibén de dimeros, tri-
meros o polimeros Acidos de &cidos éliféticos insaturados provis-
tos de 18 &tomos de carbono, o de sus mezclas, con una sal de un
metal de los grupos IB, IIIB, VIA, VIIA y VIII del Sistema
Periodico de Mendeleiev.

Para este uso se prefiere el &cido linoleico, pero tam-

bién pueden emplearse btros Acidos, como el oleico, el iso-oleico,

el Qléidico, el alfa-linoleico, el répico, el estearélico'y el

3

heptadecénico, con 1qs ligaduras dobles e¢n diversas posiciones.
Los productos obtenidos por dimerizacién, trimerizacién

y polimerizacién de 4cidos alifé&ticos insaturados provistos de lé‘

Ztomos de carbono, més particuiarmente de acido 1inoléico,1se

»

expenden por la Emery Industries Inc., de Cincinnati, Ohio,

’

‘EE.UU., con la marce registrada "Empoln o nEmeryv; estos productos

comerciales son en general mezclas de dimeros Acidos (Acido diba-
sico con 36 Atomos de carbono), trimeros (&cido tribésico con S4
Adtomos de carbono) y pequefias cantidades, si las hay, de &dcido
monobAsico con 18 &tomos de carbono. |

Particularmente aptos para el uso segin este invento

son los derivados metﬁlicos del producto »Empol 1014w, gue
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parece estar constituido por 95% de &cido linoléico dimérico,

§ 1

WA AT A

4% de dcido trimérico y 1% de dcido monobésico; igualmente
aptos son los derivados metélicos del producto "Empol 1024"
(769 de.dimero, 24% de trimero, 1% de dcido monobésicb) y
5. del producto "Emery 3162-D" (90% de dcido trimero y 10% de
dcido dimero). o
La gintesis de los oompuéstos utilizados para la modifi-
cacién tintérea de las polidlfadlcfinas segin este invento
se realiza haciendo rezccionar los &fmeros, trimeros o poli~
10. meros 4cidos de 4dcidos grasos éliféticos insaturados provis—
tos de 18 Atomos de carbono, y mAs par{idularmente de &cido
Iinoléiéo, con las sales metédlicas, preferentemente en presen;
cia de disolventes drgénicQs o inorgénicos, a temperaturas
que varian entre la ambiente (~w 2550) vy el puntb de ebulli-

15. 016n del disolvente,:

o Particularmecnte aptos son 1os.doriv&dos aluminicos, crémi -

cos, cobéltico;;‘niquéiicos, clpricos y.manganésicos‘dé dicho 4cidol
Como se ha dicho antes, las cantidades de derivados me-—

téiicds de los Acidos carboxilicos aliflticos polibésicos segin

20. este invento pucden variar entre 0,1 y 10% en pesb en rela-
‘cién & las polialfaclefinas oristalinas, en el caso de
mezclas que se hayan de usar para preparasr fibras por el
procedimiento de l& hilatura en fusidn, y la cantidad de
cstos derivados.metélicos es preferentemente de 0,5 a 2% en

25. Peso,
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La adicidén del compuesto metdlico -a la poliolefina de
acuerdo con el invento se efectua genéralmente por simple
mezcla del compuesto metdlico con la poliolefina, mienmtras .
se agita. '

Sin cmbargo, la adicién‘pueﬁc realizarse también por
otros métodos, tales como mezclar las poliolefinas con una
solucidn del compuesto metdlico en un disolvente apropiado,
seguido por evaporaci&n de dicho &l eolvente, o afiadir el
compuesto metdlico a la poliolefina al final de la polimeriza-
cién, .

También es posible aplicar el compuesto metdlico al

articulo manufacturado, por e jemple mediante inmersidn de éste

en une solucién o dispersidén del compuesto metdlico y evaporan~—,
do luego el disolvente.

En ei caso de los hilos, la aplicacidén puede efectuarse
antes o después del e stiraje, por fiempos que van desde unos |
segundos hasta algunas horas; y & temperaturas que varian
desde la ambiente hasta 10°C por debajo del punto de reblandé-
cimiento de la poliolefina, '
| , Las mezclas se granulan y luego se extruyen en dispositi—
vog de hilatura en fusidén, preferentemente del tipo descrito
en la patente italiana Ke° 6140043, a favor de la peticioneria,
vy preferentemente con hileras del tipo descrito en la -patente
italiana No 600.248, a favor de la peticionaria, qué tienen

agujeros con una rclacidn longitud/didmetro superior & 1.
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La grahulacién y la hilatura se¢ eicctuan actuand en
ausencia de oxigeno, de prefercncia bajo atmdsfera de gas
inerte (por e jemplo, nitrdgeno).

La hilatura de las m zclas se cfectua convenient emente
en presencia de una gpequeiia cantidad de un "agente diéporsante
sélido?, | o

burante la meczcla, ademds de los,compuéstos metdlicos
de acuerdo con este invento pueden afiadirse también al poli-
mero;opacificadofes,'pigmentos orgénicos o inar génicos y
compuestos que actuen como. estabilizadores para el polimero
contra la accién de la luz, el calor y el envejeoimiento,

Después de la hilatura, las fibras se someten a ua pro-
cego de estiraje, con relaciones de estiramiento entre
1:2 y 1:10, a temperaturas emtre 80 y 150°C y en dispositivo
estirador caldeado con aire caliente, vapor o fldido semejan-
te o provisto de placa calefagctora.

las fibras pueden luego someterse a un tratamiento de
estabilizacidén dimensional enooondieiongs de encogimiento
libre o impedido, a 80-160°C, tal como se describe en las
~patentes italianas N¢ 566.914 y No 588,318, a favor de la
peticionaria. '
| las fibras obtenidas por extrusién de las mezclas seglin
este invento pueden ser monof ilamentos o plurifilémentos
y pueden usarse para preparar hilos continuos o de kebra o

para preparar hilog e rogados o hebra,
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Las composiciones de acuerdo con este invento pueden
usarse, no solo para preparar nilos, siné también para wr epa-
rar peliculas, ocimbas, articulos moldeados y similares.

Tas fibras y los artfculos moldeados que se obtienen de

‘acuerdo con este invento poscen notable receptividad para los

colorantes digpersos del tipo normal y del tipo fenélico, y
presentan también mejorbestébiiidad, méds particularmente res-—
pecto a la 1uz. o ‘

En comparacidén con métodos semejantes conocidos anterior-
mente, el procedimiento objeto de este invento ofrece notables
ventajas econdmicas por el bajo coste de los agentes modifi can-
tes empleados y de los pro&ucfos de pertida ne cesarios para
su sinteéis." ' i |

Ta-solidez de los oo lores obtenidos a la luz, al lavado,
al lavado'con tricdl orocetileno y al frote cs muy satisfactoria.

21l método de medicidén usado en los ejemplds es el que

sc describe a comt inuacidn:

1. Medicién dc la voletilidad de los derivados metélicos

" las mediciones se realizaron bajo aire N'g bajo‘hitrégeno.
Pare las mediciones bajo aire, se¢ determinaron las pér-
didas de¢ peso de muestras ﬁe 3 a5 g cen una copa de porcclana,
dentro de un horno de mufla a 200°C y a 300°C, por un método
andlogo al descrito por R.G. Chorles, I, Inorg. Nucl. Chem.
9, 145 (1959).
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Para las mediciones bajo nitrbégenc, las pérdidas dc
peso se doterminardn a 2509C y a 300°C en el dlspositivo
representado en la figura 1 y que consiste en un tubo de
ensayo de vidrio Pyrcx.3.

El tubo dec creayo se¢ sumergid cn un bafio de sales fun-

didas después de la introduccién de 0,5 & 1 g de la muestra

en una copa de vidrio colocada en el fondo del tubo de ensayo.
Anties de su intro duccidén en ¢l bafio de sales fundidas,
se puso cl tubo de ensayo bajo vacio y luego sc le. lavd con
nitrégeno, repitieﬁdo.la operacidén varias veces., Durante
toda la prueba se mntuvo un nivel de nitrdégeno dentro del
tubo de cnsayo.
Antes del trotamiento a 250° y 300°C bajo aire o nitré-

geno, las muestras se secgron a 1209C hasta peso constante.

2. Determinacidn dc- 1a compatibilidad a base de mediciones

del coeficiemstc de cristalizacién
~ Con ayuda de una nueva técnioca basada en mediciones del

coeficiente dc cristalizaciédn y descrita en un artfculo de

P, Parrini y G. Gorrieri, "Compatibilidad de las substancias

poliméricas y no poliméricas con los polimeros cristalinos",
que cstd en prensa, se determind el grado de compatibilidad
de los aditivos metdlicos con el polipropileno,
Estec método permite determinar la compatibilidad de los

aditivos metdlicos‘ean el polipropileno a base dcl hecho de que



ya sca mediante
De

las substancias compatibles aumentan el tiempo de cristalizacidn,

ag

mievt ras que las substancias no compatibles lo rcducen.

Se mezcla perfectamente el aditive con ¢l polipropileno,
gitacién meednica, ya sca disolviendo el
aditivo en uwn disolvente apropiado que sca incrte para cl
polipropileno. Sc sccae 1@ mozolé y luego se la ioldea en

calientc en una prensa Carver, formando léminas de 1 mm

4
de cspesor, que luego sc cortan en piezas y sc¢ introducen

83 (1963).

en dilatdmeros que cstén llenos dc mercurio, segin la técnica
descrita por P, Parrini -y G. Oorrieri en Makromol. Chem. 62,

La

s médidas dilatoméricas permiten detcrminar el volumen
especifico de la muestra cn cxamen como funcidn del ticmpo
a temperatupas cors tamtces; dc las curves del volumen cspecifi-

15. co como funcién del tiempo sc retrotrac a los tiempos de
semicristalizacibn, que son un indice del coeficiente de cris-
talizacién del polimero.

La pregencia de substancias compatibles aumenta los
20.

tiempos de semicristalizacidn, mientras que la presencia de

mero desprovisto de

substanciags incompatibles, o bien los disminuye, o bien los
de ja inalterados respecto & los gque se hallan para el poli-

Efcctuando

aditivo en las mismas condiciones.
tajes crecientcs de
25.

las nedicioncs de compatibilidad con porcen-
aditivo, c¢s posible trazar una curva
dc tiempo de scmicristalizacidn/concentracién, la cual puede

agimilarsc a una verdadera ocurva de compatibilidad,
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En los ejemplos se indican las curvas de compatibilidad
de los sistemas ensayados; se desprende de dichas curvas que
si el tiempo de cristalizacién aumenta, al aumentar la con-
centracién del aditivo, el aditivo puede considerarse compa-
tible; si, por el contrario, el aumento de la concentracién
del aditivo mo causa ningin aumento del tiempo de cristaliza-
cidén, debe considerarse que se ha alcanzado el limite supe-
rior de compatibilidad del aditivo con el pblipropileno
(mé&s alléd del cual el éditivb ya no es compatible).

En las figuras las ordenadas significan tiempos en
minutos y las abcisas %, en ellas la curva 1 se refiere siem-
pre al polipropileno desprovisto de aditivo, y las otras cur-

vas se. refieren a los derivados metdlicos.

+

3. Indice de fusidn.

El {ndice de fusidn se midib segﬁniASTM 1238-57, é la
temperatura de 250°C, con una'carga‘de 2.160 g, en léminas
de 1 mm de espesor y coanstituidas por polipropileno més
aditivo en cantidad tal que la mezcla final contenga 0,1%
de metal, ‘ | |

Las léminas se someten a la determinaciédn inmediata-
mente después de moldeédas o al cabo de 15 minutos a 3002C
en una prensa Carver. |

E1l fndice de fusién de la ldmina inicial se compara con
el fndice de fusibn de la lémina mantenida a 3002C durante

15 minutos. Sin aditivo met&lico, las léminas constituidas
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solamenfe por polipropileno tienen, después dé mentenidas
a 300°C durante 15 minutos, un fndice de fusidn de 15-16

(para un polimero de la misma hore da) «

4., Métodos tintdreos y colorantes

a) Purificacidn

Se pwrgan lag fibras con una solucidén de Diapon T
(Mortecatini ) (2 g/1) y carbomato sédico (1 g/l) a 60°C, durante
20 a 30 minutos; liuego se las lava cuidadosamente con agua

corriente,

b) Colorantes quq;antggv(claées olefinica y naprolénica)

Se preparan los colorantes amasdniolos con el mismo
peso de una golucién al 10% de Dispergal O (Montecatini);
lﬁego se apiade agua caliente para conmpletar el volumen.

Las tinciines se éfeptuan con una proporcibén de
fivra/bafioc tintéreo de 1/30; se calienta el agua a 40°C y
se afiaden 6% de Dispergal O y 2% (en peso respecto a 1a
fibra) de una solucidén al 56% de~é¢ido acético, para tener
un pH de 3,5 a 4. ‘

Se inmergen las fibras en el bafio tintdreo y al cabo de

. 15 2 20 minutos se afiade el colorante y se calienta el bafio

25,

tintéreo hasta el punto de ebullicidn en el curso de 45 minu-

tos;'luego se le mantiene durante 6C a2 90 minutos al punto de
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. enjuagan.con ague corriente.

ebullicidén. Ias fibras teflidas se lavan con una solucidén al

%, de Digpergal O durante 20 minutos, & 95°C, y luego se

Se emplearon los colorantes siguieunt es:

Clase olefinica (producida por Verona-Bayer)

- amarillo 13863
-~ anaranjado 13904
- énaranjado 13955
—~ anaranjado 2352
- burdeos 14096
- burdeos - 13906
- agul 14110
- azul oscuro 13954

Clase naprolénice (producida por la ‘Allied Chemical)
- amarillo brillante naprolénico GM |

- anaranjado brillante naproiénico RM

- escarlata naprolénico RREM

- violado brillante ﬁaprolénico 3R

- azul brillante naprolénioo BM

~ azul oscuro neprolénico 2BM

-~ verde naprolénico BM.
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-¢) Colorantes qug}anbes“(clase Mayfon,-producida por Otto B,May)

' Los coloramtes Mayfon se expenden en pasta, listos pmra
el uso. Las tinturas se ecfectuan con una proporcién
fibra/bafio tintéreo de 1:30; se calienta el agua a 4056;
se acidifica con 2% de 4cido acético (solucidn al 56%) y se
introduce la. fibra. ILuego se afiade cl colorante y se auvmen-
ta la temperatura, en el curso de 45 minutos, hésta 50~-60°C.,

Se¢ mantiene el bafio tintbéreo a esta temperatura durarte
30 minutos, se agrega 1,5 2 3% de dcido férmico (en solucidn ‘
al 80%) y se prosigue la tincidén durante 60 minutos.

Las fibras tefildas se lavan con una solucién al 2% de

~Dispergal O durante 20 minutos, a 95°C, y se enjuagan con

agua del grifo,

En las pruebas se emplearon los colorantes siguientes:

— amarillo de oro Mayfon 386
- amarillo de oro Mayfon 123
- anaranjado Mayfon 8

- rojo Mayfon 13

d) colorantes dispersos

© TLas timturas se efectuan con una proporeidn de fibra/bafio
tintbéreo de 1:30§ se calienta el agua a 40°C, se introduce
la fibra y se aflade la dispersidn del colorante en agua. Sc
calienta el bafio tintdreo hasta el punto de ebullicidn y se

le mantiene a esta temperatura durante 60 minutos,
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Las fibras teflidas se lavan con una solucidén que comtiew

ne 1 cc/litro de un agentc tensioactivo (Ailonico SC1, de la

Montecatini) durénte 20 minutos a 40°C y luegolse enjuagaron

con agua del grifo.

En las pruebas se utilizaron los colorantes . siguientes:

Colorantes de polisetilo (ACNA)

—

amarillo ER
escarlata GR
rosa B

azul FB

Colorantes dispersos normales

amarillo setacyl 3G (I.C. amarillo disperso 20) (Geigy)

escarlata cibacet BR (I.C. rojo disperso 18) (Giba)

'azul brillante sctacyl BG (I.C. azul disperso 3) (Geigy) R

amarillo brillahte duranol 6G (I.C. 58.900) (I.C.I.)
anaranjado sélido dispersol G (I.C. 11.,005) (I.C.I.)

anaranjado directo artisil 2 R (I.C. 11.005) (Sandoz)

e) Coloramtes bégicos

. Los colobantes bAsicos catidnicos se aplicaron con una

relacidén fibra/bafio tintdéreo de 1:30.

Se acidificd el bvafio con 2% (en peso respecto a la

fibra) de solucidn al 569 de &cido acético; luego se aiiadié

1% de Dispergal O y se introdujeron las fibras.
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Se afiadié el colorante y se calenté el bafio tintéreo
hasta el punto de ebullicidn. Imego se prosiguid le tincidn
a esta temperatura duramte 60 mingtos. '

Las fibras tefiidas se lavaron con una solucidn que
contenfa 1 cc/litro de aiomico $C1, durante 20 minutos y
a 40°C. |

En las pruebas se utilizaron los colorantes
siguientes: -

- verde Neorlin JIOb (CIBA)

- cristales de ‘verade malaguita (ACNA)
- azul Astrazon G‘(BAXER)

-~ rojo brillante Sevron 4G (DU PONT)
- rojo Astrazon 6B (BAYZR)

5) " Evaluacidén de la fijeza del color,

La fijeza del color se determiné segin las nar mas

siguientes: (Manuale Unitex, 38 ed., 1959, Mildn):

- fijeza ol lavado 4 - Nofma Unitex-9
- fijeza al lavado B " Unitex-10
- fijeza al lavado con triclorc- _
etileno ~ " Unitex-14
- fijeza frente al sudor w Unitex=13

- fijeza frente al frote =& ) Unitex—15
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6) Determiracidén de la estabilidad a la degradacién

térmo—oxidagge'de lag fibrag: de pg}ipﬁdbiiendA"

 La resistencia de las fibras o la degradacién termo~
—oxidante se expresa como el coeficiente (indicado por
VR) entre el tiempo necesario para llegar al punto de
frégilidad de la fibra en examen y el tiempo.neoesario
para llegar al punto de fragilidad de una fibra patrén,’
cum do ambas fibras se depdsitan en wna estufa de ventila-
cién, mantenida a la temperatura deseada,

Se emplea wna estufae termo-regulable, provista de cir-

culacidn de aire.

P

los resultados

aj . Sé'preparan,19 fibras de 30 cm de m}fura y con una cuenta
total de 200 deniers. Se fijan estas fibras, por un extre-
mo, a un gancho y por el otro extremo & gé@ pesa de 0,6 g,
por medio de un hilo de algoddén, a fin déwévitar cualquier
contacto directo emtre la fibra en examen y el metal del

gancho o de la pesa.

b) 19 fibras dc la muestra de ensayo y 19 fibras‘patrén
se cuelgan en la Qstufa termo<regulada a 110°C. v

Las fibras de las diversas muestras deben situarse en
la estufa de menera estadisticamente desordenada, para anu-

lar 1 c¢fecto de las diferencias entre las diversas partes de
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la estufa., Por cste motivo, sc cérga en el horno més de una
fibra por muestra. ILa presencia coms empordnea de la mues-

tra de ems ayo y de la muestra patién es una garantia contra o
un comportamientc no perfectamncnte regular de la estufa con

¢l tiempo,

c) Se determina el ticmpo necesario para la caida de la
pésa fijada a vn cxtremo de las fibras, Como la caida d¢ 1a
pesa es causada por la fragilidad de la fibra, el tiempo

que asi se determina es el tiempo.modio anccesario para llegar

al punto de_fragilidad dc la muestra en cxamen.

d) Le relacidn del tiempo medio para alcanzar c¢l punto de
fragilidad de la muestra en cxamen respecto al de la fibra

patrédn es el valor VR,

e) La muestra patrdén consiste en un hilo continuo dg poli-
mropileno con una cuenta de 10/den filamento, que conticne
vna mezcla estabilizadora coms tituida por un tioéster y un
compuesto fenélico y que Qsté opacificado con TiOZ.

¢ Esta muestra patrén llega al punto de fragilidad a
110°C en el curso de unas 200 horas.

En las pruebas de hilatura quc s¢ exponen en los ejem—

plos que siguon,’se empled polipropileno dec ias oaracferis-

ticas siguientes:
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~ viscosidad intrinseca (determinada en _
tetrahidronaftaleno .2 135°C) ' 1,56
(correspondiente a un indloe de fusibn 12)

- contenido de cenizas 0,015%

= residuo después de 1la extra0016n con heptano 96 ,2%.

Ep~iqs detalles de la‘reéligacidn prictica de este
invento caben @iversas'modiiiogciéﬁes y variantes, sin que
ello implique salirse del~esp£ritu ni del émbito del invento.

Los eJemplos que siguen 1lustran el invento sin 1li- -

- mitar su alcance.

BJENPLO 1.

100 g del producto comercial Empol 1014 (95% de dimero,
4% Qe trimero N l de Acido - linolélco monobéslcc) en 600 cc

- gde acetona se mezclan, mlentras .ge agita vogorosamente, on

44 § de tetrahidrato de acetato de niquel en 600 oc de metanol.

' Sé forma inmediaﬁamen$e un precipitado, que es separam
do por flltracién, 1avado con. acetona ¥ oon. metanol y luego
secado.

Se obtiene un polvo de color verde claro, que tlene la

,férmula probable (c 2902N1) , que se reblandece a f-'
 220-250°0 y que es préctlcamente insoluble’ en 1os dlsolventes

‘751g11entes. agua, metanol, etanol x1leno, trlﬁloroetlleno,

»dlmetllformamlda, cloroformo, éter, benceno y heptano,
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Bl andlisis muestra un contenido de nfquel de 9,8% (cale
sulado para 018H2902N1’= 9,5).
Tas pruebas de volatilizacién dan los resultados si-

guientes:
perdida de peso i
.bajo aire , bajo nitrégeno
a 2500C . a 300°C a 250°0 a 300°C
al ¢abo de 1 hora 8,35 11 2,4
al cabo de 2 horas 10,9 17,2 3,2 7,6

De las pfuebas de compatibilidad con el polipropileno
se desprende que el derivado niquéliééles compatible hasta
el 2% (fig. 2), Una mezcla del derivado niquélico con

polipropileno (contenido de niguel = 0;1%) muestra las si-

.guientes variacioneg del Indice de fuéién;

indice de fusidn de la ldmina inicial = 6,25
fndice de fusién de la lédmina después
de 15 minutos a 300°C = 9,25

(15-16 en ausencia de derivado
met4lico). '

El derivado niquélioco tiene por lo tanto una accidén

retardadora de la degradacién en las condiciones de proceso.
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75 g de derivado niquélico se mezclan con 4,7600 kg de

polipropileno, 30 g de tiodiglicolato de dldodec01lo, 15 g

10.

15,

de esterato célcloo, 7,5 g de un- compuesto fenélloo ¥ 10 g

-

de T102, a la temperatura ambiente y en una mezoladora Hens—

?

chel,
La mezcla asi obtenida se granula en una extrusora

bajo atmbsfera desprov1sta de oxigeno y a 230°C,
El granulado obtenido se hila en un dlsposltlvo de hila-

tura dn fuslén, en las condid ones mgulentes.

condiciones de hilaturas

~ temperatura del tornillo | 2300¢C
- temperatura del cabezal . 230°¢C
- temperétura‘de la hilefa 230°C
Z 4ipo de hilera - - . 60/0,8 x 16 m
. ;'presién mixima (en kg/omg) . A?SI
= velocidad de arrollamiento (en m/mln) 500

20,

condiciones de estirajes

- temperatura ; ‘ 130°¢C

me dio S ’ vapor

relaclén de estlrage ' 1:4,5
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'Después del estiraje, la fibra presenta las caracteris-

ticas siguientes:

-~ tenacidad (en g/den) : - 5,05

- alargamiento (%) 29

Lag fibras obtenidas tienen buena receptividad a los
colorantes de las clases olefinicas y naprolénioas; también son

receptivas a los o lorantes dispersos, y mls particularmente

.2 los colorantes de polisetilo,

- La solidez de los colorantes obtenidos se expone en la

tabla que sigue:

Golorante A Solidez e
) ' al lavado al su- al tri- al fro-

amarillo brillante na- B ~dox cloroctileno te

prolénico GM 4 5 5 4/5 5 5 4 5 5 5

anaranjado brillante '

naprolénico RM 4/55 5 4/54/55 4/55 5 5

anaranjado olefi- : REETE

nico 13955 : 4/5 5 5 4 5 5 4 5 5 5

anaranjado olefi- '

nico- 2532 | 5 5 5 4/55 5 4/55 5 5

azul brillante

naprolénico BY 5 5 5 4/55 5 4 54/5 5

azul oscuro olefi- . o

nico 13954 5 5 5 455 5 4/55 5 4/5

azul oscuro naprdléa _ .
nico 2BM 455 5 5 5 5 4/55 5 5
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.:solar, la fib "8, aespués de 450 horas

) Expu sta a la lu

de expos1cién real, canserva el 75¢ qe su tenaoldad 1n101al.

La fibra sin nlngﬁn modlflcador se vuel vo frégll al cabo de

.150 horas de exp031016n..’

EIEMPIO 24

En un vasd de vidfio'nyéi de 3 litros se intfdducen

500 oc de acetona ¥y se dlsuelven en Esta 1OO g de Empol 1014
(producto comercial a)nstltuldo por 95% de dimero, 4% de
trimero y 1% de dcido llnolélco monobésico).

8c agita la soluéidn y se le afiaden 45 g de acetato de
cohalto disueltos en SOQ é de mefanol; Se forma inmediatamen te
un precipitado, que se éépara filtrapﬁomen un filtro Blchner,
se lava con aceteona y 56n metanol y so seoca, ,
' El derivadd cobdltico asi ob%enido, que tiené la férmle
probabic (C 29O2 Co) 47 @S wn polvo de oolor avellana claro
y se reblandece a_ 195- 20500.

El anéllsls muestra un contenido de cobalto de 12,_,7
51890500 = 9,53%) . |
El producto es 1nsoluble en dloroformo, trlolorootlleno,

(calculado para G

su1f6x1do de dime t11o, dlmctllacetamldai dimétilformami da;
xileno, agua metanol, etanol y acetona.

En un molino de bolas, se¢ mezclan a temperatura ambiente
1,2 g dcl derivado cobédltico odn:98,8 g de polipropileno,

La mezcla asi obtenida se hile en un dispositivo de

- hilatura para laboratorio (oilindro, pistén e hilera calenta-
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dos), empleando una hilera de 4 agujeros de 0,8 mm de didme-
tro y 16 mm de longitud.

Tas fibras obtenidas tienen buena tingibilidad y excelen-
te solidez con los ocolorantes de las clases.olefinioas y napro-

lénica; son también receptlvas a los colorantes dlspersos, ¥

mis particularmente a los colorantes de paelisetilo,

EJBIPTO 3.

5,7 g del producto comercial Empol 1014 se dlluyen oon
20 cc ‘de etanol y se neutralizan con 0,8 g de NaOH en 50 cc
de H,0, Agitando, ée.aﬁade csta soluoidn a 6,48 g de

2

sulfato d¢ aluminio : 18 H.0, disucltos en 100 cc de agua.

’
' Se obtiene un proilpltado blanco, que se separa por fil-
tracién, se lava p:lmeramonto con agug‘y luego con acetona -
y finalmente sec seca. o é '
- Se obtlene asi una mauerla séllde blanoa y pulverulenta,
que contlene 4,15 de aluminio y que se:reblandeoe a unos 200°C.
El anéllsls muestr% un contalldo de dlumlnlo de 4 1p
188 29 5) ALOH = 4, 470*').
2 g de este derlvado aluminlco se mezclan eon 96 75 g

(calculado para (C

de pollproplleno, 0,6 g do tlodlglloolato do dldoﬁooollo,
o, 3 & de estearato oélclco, 0,15 g de un compuesto fenéllco
W 0 2 g de T102, a temaeratura amblenbe y. en un mollno de

bolas,. ) ) . . oo
Ta mezcla obtenida se hila en un dispositivo de hilatura
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para laboratorio (cilindro, pistén e hilerélcalentados),
empleando una hilera de 4 agujeros de 0,8 mm de diémetro y
16 mm de longitud,

Lag fibras obtenidas tienen buena capagidad de fincidn
y excelente solidez con los colorantes de la clase Mayfon;
también son receptivas a los célorantésAdispersost y mds parti-

cularmente a los colorantes de polisetilo.

EJEMPIO 4.

26,3 g del producto oomercial.Empol 1024‘se.diluyen
con 30 cec de etanol y se neutralizan“con 3365 g de Né0H;
disueltos en 50 cc¢ de agua., Se afade esta solucidn, en el
curso de 5 minutos y agitando, a una solucién aoﬁosa de
ace‘ba‘to de manganeso (35,4 g de aoetato de- manganeso en

300 cc de agua).,

‘ Se agita el conjunto durante 1 hora, con 1o que se
forma un precipitado que es separado por filtracién, lavado con
agug y secado. '

El derivado metdlico es un polvo blanco rosad, que. se
reblandece entre 70 y 130°C. E1 andlisis manifiesta un o nte-
nido de manganeso de 8,01% (ocalculado para C 8H2902Mn = 8,95%)

El producto es insoluble en agua, metanol, etano, aceto-
na,'cloroformo y xileno.

l,% g del derivado manganésioo se mezclan oon 97,55 g

de polipropileno, 0,6 g de tiodigliocolato de didodecoilo,
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0,3 g de estearato cdlcico, 0,15 g de un compuesto fenélia

y 0,2 g de Ti0 a temperatura ambiente y en un molino de

2’
bolas,

Lo mezcle asi obtenide se hila er un dispositivo de
hilatura para laboratorio (cilindro, pistén e hilera caldea-
dos), ocon una hilera que tiene.4 agujeros de 0,8 mm de
didmetro y 16 mm de longitud.

Las fibras obtenidas tienen buena capacidad de %incién
N exoelente solidez con los oolorantes de las clases olefinlca

Y naprolénloa, también son reoeptxvas a los a:lorﬂntes disper-

s0s, ¥ nds partloularmente a los oolorantes de pollsetllo.

DIEMPIO 5.

En un vaso de vidrio Pyrex de 1 litro se introducen
200 cc_de agua y 3;4 g de monohidrafo de acetato cuproso.
Tuego se afiade, agitando, una solucién de 100 cc de agua,
10,3 g de Empol 1024 y 1,7 g de NaOH,

Se forma inmediatamente. un precipitad , que es separado
por filtracidn, lavado con agua.y secado, '

El derivado de cobre es un sélido azul, que se reblan-—
dece @ unos 200°C. |

| Se prepara una mezcla a base de 1 g del derivado de

cobre y 99 g de polipropileno,

La mezcla obtenida se hila en un dispositivo de hilatura

para laboratorio (cilindro, pistén e hilera caldeados), emplean—
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do una hilera con 4 agujeros de 0,8 mm de diémetro'y 16 mm de
longitud. .

- Las fibras obtenidas son receptivas a los colorantes de
las clases olefinica y maprolénica y también a los colorantes

dispersos, mids particularmente a los colorantes de polisetilo,

EITMPIO 6.

~En un vaso de vidrio Pyrex de 1'litro se intxroducen
200 ¢c de agua y 4,2 g de monohidrato de acetato orémico.
Luégo se afiade, agitando, una solucién constituida por 100 cc
de egua, 10,3 g de Empol 1024 y 1,7 g de NaOH,
Al cabo de algin tiempo se forma un precipitado, que es
separado por filtracidn, lavado ocon agua y secado,
El derivado crémico es un sélido de color verde azulado,
que empieza a reblandeberse alrededor de los 160°(C,
Se prepara una mezcla a base de 1 g del derivado crdmico
¥y 99 gAde polipropileno. “‘
| ‘La mezcla obtenida se hila en un dispositivo de hilatu- -
ra para laboratorio (cilindro, pistén ¢ hilera caldcados),

empleando una.hilera de 4 agujeros que tienen 0,8 mm de

-didmetro y 16 mnm de longitud.

Las fibras asi obbtenidas son receptivas a los colorantes
ge las clases olefinica y naprolénica y a los colorantes

dispersos, méds partiailarmente a los colorantes de polisetilo,



P A ‘ ) . Iv gl Fa iy ; I
oy ' ;199
5 - 28 - (‘ﬁ\ j; a (I
LT el : 3 @ N, oy =y
LT e St . 3 "_A,,..w\ S

' EJEMPIOS 7 a 11,
Estos ejemplos se exponen oon el fin de mostrer que no

todos los compucstos metaloorgéniooé pueden usarse‘defacuefdo"
con.este 1nvento‘ A . Mii:'b,. ﬁ B : ‘ ‘.
5 .f: o Se ro;1e cn a. com903101ones onstltuldas por pollpropl—
leno y derlvados metéllcos conocldos en la llteratura técnlca
y que puodr.n hallarso en el mcroadoa L '
Tos derlv@dos mctéllcos se ﬁsan en {21 canti dad qdé sC
obtenga O l de metal én la oompos1016n final. o
0, . Bn 14 tabla que sigue se indi can los compuestos metdli-
. - cos usados y les oaracteristlcas de las composiciones de
compuestos metélicos y pollproplleno. v
- De los datos expucstos en csta tabla sc desprende que
los a aditivos utilizados en 1os ejemplos 7 a 9 no son aptos de
'15. acuerdo con este 1nv9nto,'pues-caUSan»thuble degradacién del
4polipropi1ego y dan fibrag de color griségep, que bor congi-
guicnte no son aceptables para usos textiles.
Los aditivos utilizados en los ejemplos 10 y 11 no son
_ aptos pnrque las flbras de polipropilen0~6btenidas no soOn re-—
20, 'ceptlvas a 168 colorents de tlpo quolunﬁo (clascs olefinica

y naprolénica).
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REIVINII.CACIONES

Descrito el invento se declaran nuevas y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridad de
la deménda de patente italiana N° 1924/64 del 28 de enero
de 1964,

1. Un procedimiento para preparar fibras #extilcs
peliculés,~cintas,y articuloé moldeados,'que se ocaracteriza por
extruirse mezclas que o mprenden una polialfaolefina'crista~
lina y 0,1 a 10% (preferentemente 0,5 a 2%), en pesgoy de un
compuesto metdlico obtenido por reaccién de dfmerog, trimeros
o polimeros écidos de dcidos alifdticos insaturados que con-
tienen 18 &tomos de carbono, més particularmente del ééido
1linoléico, o mezclas de ellos, ocon una sal de un metal de los
grupos IB, IIIB, VIA, VIIA y VIII del Sistema Peribdico de

Mendeleiev,

2. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
en el que la poliolefina oristalina es el polipropileno consg—

tituido fundamentalmente por macromoléculas isotédcticas.

3, Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,

en el que el compuesto metdlico es un derivado de niquel de
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e kps dcidos citados.

*
(XX ’ . . -
. 4., Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién ,_

. 15 en el que el compuesto metdlico es el derivado cobdltico de
5.°*310s 4dcidos citados. ‘

*eP?TL 6 T
.

e 5., Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién
*
*

1, en el que el compuestoe metdlico es el derivado crdémico de

.
.
®e

los A&cidos citados,

10. ‘
6. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén
1, en el que el compuesto metdlico es el derivado aluminico de
los dcidos citados.
15, 7. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién

1, en cl due el compuesto metdlico es el derivado de ma.ngéneso

de los 4cidogs citados.

8. Un proccdimiento de acuerdo con la reivindicad én
20. 1, en el gque el compuesto metdlico c¢s ¢l derivado de cobre de

los &cidos citados,

9. Un procedimiento para preparar - fibras
textiles,
25.
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Segin se describe y reivindica en la presentc memoria
descriptiva que cousta de 33 paginmas foliadas y escritas a
médgquina por una gola de sus ocaras. |

Madria, a @ 1 BME 1983

Pe s |

JAIME ISERN
B. D.




LIONTERITING, T00l2ls - Lenmersle por ‘
] ]/712/5//'11 /‘///!/'if/i 74 [/f////f[i - G Mys

T Uy
( | u 1 \

R %i::ﬂ Jd//pé’ ?/_Q/y

e
e o /‘” -
7 S

M%u—’a - em e e,




MONTECATIN, fi[/é’/d’ benersle per
] f/iﬂé/j/f/i V. /7£7/'i/!/i & [lmics

0320

11004
1000

300

MINUTES

800- :,:
- 700

" 6004

- /5004

om T, T 1

FIB.2

&g
R

bt o, R e
; \/ C/é/ //7€ .-Zo"v?/:/?
37~ 4 7:,_ — E.,. e !

/ R o
e —
":“«----!»': s g ¥ e b o 4 [ -




0.320

LAUITLELRITIIV, Jﬂ/t’la" JERErsie per

| J fﬁ/z/_‘;//w /’//ﬂmyfxi z Z}fz/ﬂ/m

s F

MINUTES

- 500

£500- |
1400.
1300
200-
BIHE
1000-
9001

8004

500 .

Y/

001

o

/0

2
£ W
fk §

FIG.3 C‘ 2 e ,Z.-ﬂe(/?

ﬂ....

|l

it

|~£

5 .

e

=




7 Induslriz Minerari 2 Lhimiz

ITONT ELRATING, TO0LPLG LERErdIE per |
6 M5

My &

0.520°

5“” s : ! 1 -t _—
o ol 1 o
é ‘ f“ [ LRI

. &b bR

FiG. 4 Y A "

PN S

g,
ar‘.'e‘n},?

B A

/ﬁ ,/ﬂw “““““““ S e
chrdi::»wm T

40

.} e o

-




oLy

/IONT ELRTINI, Z0018l LFmel /e pir
] ./?/.0?/5//'/5 /‘/ nerarts £ Lhinics

15

1600
1&00a
12004

1000;v

- HINUTES

8004

600

“ 200

oM 01

Fib.5

/%?af/

7?’/9

c)z’?//ﬁe ,fo//z

“_‘“‘




-.0.320

TTONTELATING JULELS LOIaale L8

- lndlstriy Mineroyis & Lhimica

)

€hyas Wy 6

[

01

- 4
- 8¢

Fib.6

‘ €% OEME
Soard , '
Clire Zrecs

- o ‘_"\\ ."/v—ww
22 P
s

Sp——

e
o T
. JRUREEL S
T SR— PR

SRDTRR

o—-
—

9 -




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



