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MEMORIA DESCRIPTIVA

E s te  in v e n to  se r e f i e r e  a  l a  p re p a ra c ió n  de f i b r a s  
t e x t i l e s ,  p e l í c u l a s ,  c L n ta s , a r t í c u l o s  m oldeados y s im i l a r e s ,  
a  b a se  e s e n c ia lm e n te  de p o l i o l e f i n a s  c r i s t a l i n a s ,  que son 
p a r t ic u la r m e n te  r e c e p t iv o s  p a ra  l o s  c o lo r a n te s  d i s p e r s o s  

5 . de t i p o  n o rm al y  t i p o  f e n ó l ic o  y que t i e n e n  g ra n  e s t a b i l i ­
dad a  l a  lu z .
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Más p a r t ic u la r m e n te ,  e s te  in v e n to  se r e f i e r e  a  l a  p re ­
p a ra c ió n  de f i b r a s  t e x t i l e s  y a r t í c u l o s  m oldeados <jue son 
e s t a b l e s  a  l a  lu z  y t i n g i b l e s ,  p o r e x t r u s ió n  de m ezc la s  de 
p o l i o l e f i n a s  c r i s t a l i n a s  con d e r iv a d o s  m e tá l ic o s  de á c id o s  

5 . c a r b o x i l i c o s  a l i f á t i c o s  p o l ib á s i c o s ,  como lo s  d im eros,
t r ím e r o s  o p o lím e ro s  de lo s  á c id o s  a l i f á t i c o s  in s a tu r a d o s  
que c o n tie n e n  18 átom os de ca rb o n o , o .s u s  m ez c la s .

Como p o l i o l e f i n a  c r i s t a l i n a ,  se em plea p re fe re n te m e n te  
e l  p o l ip r o p i le n o  c o n s t i tu id o  e se n c ia lm e n te  p o r m acrom olécu las 

10 . i s o t á c t i c a s  y o b te n id o  p o r l a  p o l im e r iz a c ió n  e s t e r e o e s p e c í -  
f i c a  d e l  p ro p i le n o .

O tra s  p o l i o l e f i n a s  que pueden u s a r s e  según e s te  in v e n to  
son l a s  o b te n id a s  por p o l im e r iz a c ió n  de d e f i n a s  de l a  f ó r ­
mula RCE^CHg, donde R es  u n  r a d i c a l  a lq u i lo  o a r i l o  o un  

15. átomo de h id ró g e n o , pomo e l  p o l i e t i l e n o ,  e l  p o l ib ú te n o - 1 ,  
e l  p o l i - 4 - m e t i l - p e n t e n o - l ,  e l  p o l i e s t i r e n o  y a n á lo g o s .

En p a te n te s  a n t e r i o r e s  a fa v o r  de l a  p e t i c i o n a r i a  y 
de o t r a s  so c ie d a d e s , se han  d e s c r i to  m étodos p a r a  m o d if ic a r  
l a  r e c e p t iv id a d  a  lo s  c o lo r a n te s  de l a s  f i b r a s  de p o l ip r o p i -  

20 . le ñ o , m ed ian te  l a  a d ic ió n  a l  p o lím e ro , a n te s  de l a  h i l a t u r a ,  
de v a r i a s  s u b s ta n c ia s  cap aces de m o d if ic a r  l a  t i i g i b i l i d a d  
de l a s  f i b r a s .

Se co n o cen  tam b ién  m étodos p a ra  m e jo ra r l a  r e c e p t iv id a d  
de l a s  f i b r a s  de p o l i o l e f i n a  a lo s  c o lo r a n te s  b á s ic o s ,y  d i s -  

25. p e rs o s  p o r a d ic ió n  de á c id o s  g ra s o s  de oadena l a r g a  o de



s a le s  m e tá l ic a s  de á c id o s  g ra s o s  s a tu ra d o s  o in s a tu r a d o s .  Más 
p a r t ic u la r m e n te ,  en l a  p a te n te  in g le s a  N° 9 0 4 .7 9 8 , a  fa v o r  
de l a  B r i t i s h  N ylon S p in n e rs  L t d . , se d escu b ren  co m p o sic io n es , 
t i n g i b l e s  con c o lo r a n te s  b á s ic o s  y con c o lo r a n te s  d is p e r s o s ,

5 . a  b ase  de p o lím e ro s  a l f a - o l e  f í n i c o s  c r i s t a l i n o s ,  más p a r t i c u ­
la rm e n te  p o l ip r o p i le n o ,  y que c o n tie n e n  de 2 a  10% ( p r e f e ­
re n te m e n te  de 3 a  7%) de d ím eros o t r ím e r o s  de á c id o  l i n o -  
l é i c o .

Además, en l a  p a te n te  f r a n c e s a  N° 1 .3 1 5 .2 9 8 , de l a  
10. Du P o n t, se r e v e la n  co m p o sic io n es  t i n g i b l e s  con c o lo r a n te s  

b á s ic o s  y con c o lo r a n te s  d is p e r s o s ,  que e s tá n  c o n s t i t u i d a s  
p o r p o l i o l e f i n a s  y 0 ,5  a 20% en p eso  de s a l e s  m e tá l ic a s  de 
á c id o s  g r a s o s  s a tu ra d o s  o in s a tu r a d o s  ( e s t e a r a t o s ,  l a u r a t o s ,  
o l e a to s ,  l i n o l e a t o s  de a lu m in io , c rém io , n íq u e l ,  c o b a l to ,

15 . cádm io, e t c . )  y p o s ib le m e n te  h a s t a  15% de a lú m in a  o de 
s í l i c e  c o lo id a l .

O b je to  d e l in v e n to  que a q u í se expone e s  en cam bio u n  
p ro c e d im ie n to  p a ra  p r e p a r a r  f i b r a s  y  a r t í c u l o s  m oldeados a 

b ase  de po lím ero s a l f a - o l e f í n i c o s ,  que t i e n e n  p a r t i c u l a r  r e c e p -  
2 0 . t i v i d a d  a  lo s  c o lo r a n te s  d is p e r s o s  de t i p o  norm al y f e n ó l ic o  

y a  lo s  c o lo r a n te s  r e a c t i v o s ,  a s i  como p a r t i c u l a r  e s t a b i l i d a d  
f r e n t e  a l a  l u z .  O b je to  de e s t e  in v e n to  so n  tam b ién  l o s  p ro ­
d u c to s  o b te n id o s  p o r e s te  p ro c e d im ie n to , o sea  lo s  a r t í c u l o s  
m oldeados, como f i b r a s ,  p e l í c u l a s ,  c i n t a s ,  e t c . ,  d o tad o s  de 

25 . c o lo re s  s ó l id o s .
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En e f e c to ,  hemos d e s c u b ie r to  so rp re n d e n te m e n te , y e s te  es 
un o b je to  d e l  in v e n to  que aqu í se  expone, que se o b tie n e n  a r t í c u ­
lo s  m oldeados, más p a r t ic u la rm e n te  f i b r a s  t e x t i l e s  y p e l í c u l a s ,  que 
t ie n e n  p a r t i c u l a r  a f in id a d  p a ra  lo s  c o lo ra n te s  d is p e rs o s  d e l t ip o  

5 . norm al o fe n ó l ic o  y g ran  e s t a b i l i d a d  a l a  lu z ,  ex tru y en d o  m ezclas 
de una p o l i a l f a o l e f i n a  c r i s t a l i n a  con 0 ,1  a 10% en p eso  de un com­
p u e s to  e le g id o  e n t r e  lo s  o b te n id o s  po r r e a c c ió n  de d ím ero s , t r í ­
m eros o p o lím ero s  á c id o s  de á c id o s  a l i f á t i c o s  in s a tu ra d o s  p r o v is ­
to s  de 18 átom os de ca rb o n o , o de su s  m ez c la s , con una s a l  de un 

1 0 . m e ta l de lo s  g rupos IB , I I I B , VIA, VIIA y V III  d e l S is tem a 
P e r ió d ic o  de M en d e le iev .

P a ra  e s te  uso se p r e f i e r e  e l  ác id o  l i n o l e i c o ,  p ero  tam­
b ié n  pueden em p learse  o t ro s  á c id o s , como e l  o l e i c o ,  e l  i s o - o l e i c o ,  
e l  e l á i d i c o ,  e l  a l f a - l i n o l e i c o ,  e l  r á p ic o ,  e l  e s t e a r ó l i c o  y e l  

^5* h e p ta d e c é n ic o , con l a s  l ig a d u r a s  d o b le s  en d iv e r s a s  p o s ic io n e s .
Los p ro d u c to s  o b te n id o s  p o r d im e r iz a c ió n , t r im e r iz a c ió n  

y p o lim e r iz a c ió n  de á c id o s  a l i f á t i c o s  in s a tu ra d o s  p r o v is to s  de 18 
átomos de ca rb o n o , más p a r t ic u la rm e n te  de ác id o  l i n o l e i c o ,  se

, expenden p o r l a  Emery I n d u s t r i e s  I n c . ,  de C in c in n a t i ,  O hio,
2 0 . EE.UU., con l a  m arca r e g i s t r a d a  "Empol" o "Emery"; e s to s  p ro d u c to s  

co m e rc ia le s  son en g e n e ra l  m ezclas de dím eros á c id o s  (á c id o  d ib á ­
s ic o  con 36 átomos de c a rb o n o ), t r ím e ro s  (á c id o  t r i b á s i c o  con 54 
átomos de carbono) y pequeñas c a n t id a d e s , s i  l a s  h ay , de ác id o  
m onobásico con 18 átom os de ca rb o n o .

2 5 . P a r t ic u la rm e n te  a p to s  p a ra  e l  uso según e s te  in v en to
son lo s  d e r iv a d o s  m e tá lic o s  d e l  p ro d u c to  "Empol 1014", que



p a re c e  e s t a r  c o n s t i tu id o  p o r  95/¿ de ác id o  l i n o l é i c o  d im é ric o ,
4% de á c id o  t r im ó r ic o  y 1% de á c id o  m onobásico^ ig u a lm en te  
a p to s  son  lo s  d e r iv a d o s  m e tá l ic o s  d e l p ro d u c to  "Empol 1024"
( 76% de d im ero , 24% de t r ím e r o ,  1% de á c id o  m onobásico) y 

5 . d e l  p ro d u c to  "Bmcry 3162-D" (90% de ác id o  tr ím e ro  y  10% de 
ác id o  d im oro ) 4

La s í n t e s i s  de l o s  com puestos u t i l i z a d o s  p a ra  l a  m o d if i­
c a c ió n  t i n t ó r e a  de l a s  p o l i á l í a o l c f i n a s  según e s t e  in v e n to  
se r e a l i z a  h ac ien d o  r e a c c io n a r  lo s  dam eros, t r ím e r o s  o p o l i -  

1 0 . meros á c id o s  de á c id o s  g ra s o s  a l i í á t i c o s  in s a tu r a d o s  p r o v is ­
t o s  de 18 átom os de ca rb o n o , y más p a r t ic u la r m e n te  de ác id o  
l i n o l ó i c o ,  con l a s  s a l e s  m e tá l i c a s ,  p re fe re n te m e n te  en p re s e n ­
c ia  de d i s o lv e n te s  o rg á n ic o s  o in o r g á n ic o s ,  a  te m p e ra tu ra s  
que v a r í a n  e n t r e  l a  am b ie n te  (^ ^ / 25°C) y e l  pun to  de e b u l l i -  

15. c ió n  d e l  d i s o lv e n te .
P a r t ic u la r m e n te  a p to s  son lo s  d e r iv a d o s  a lu n ín ic o s ,  c róm i­

c o s , c o b á l t i c o s ,  n iq u é l i c o s ,  c ú p r ic o s  y m anganésicos de d icho  ácid.oi 
! Como se ha dicho a n te s ,  l a s  c a n t id a d e s  de d e r iv a d o s  me­

t á l i c o s  de l o s  á c id o s  c a r b o x í l i c o s  a l i f á t i c o s  p o l ib á s i c o s  según 
20 . e s t e  in v e n to  pueden  v a r i a r  e n t r e  0 , 1  y  10% en  peso  e n  r e l a ­

c ió n  a  l a s  p o l i a l f a o l e f i n a s  c r i s t a l i n a s ,  en  e l  caso de 
m ez c la s  que se h ay an  de u s a r  p a ra  p r e p a r a r  f i b r a s  p o r e l  
p ro ce d im ie n to  de l a  h i l a t u r a  en f u s ió n ,  y l a  can tid ad , de 
e s to s  d e r iv a d o s  m e tá l ic o s  es  p re fe re n te m e n te  de 0 ,5  a  2% en 

25. p e so .



La a á ic ió n  d e l compuesto m e tá lico  a l a  p o l i o l e f i n a  de 
acuerdo  con e l  in v e n to  se e f e c tú a  g en e ra lm en te  por sim ple 
m ezcla d e l com puesto m e tá lic o  con la  p o l i o l e f i n a ,  m ie n tra s  
se a g i t a .

S in  em bargo, l a  a d ic ió n  puede r e a l i z a r s e  tam bién  por 
o t r o s  m étodos, t a l e s  como m ezc la r l a s  p o l i o l e f i n a s  con una 
so lu c ió n  d e l compuesto m e tá lic o  en u n  d is o lv e n te  a p ro p ia d o , 
seguido  p o r ev ap o rac ió n  de dicho d is o lv e n te ,  o a ñ a d ir  e l  
compuesto m e tá lic o  a l a  p o l io l e f in a  a l  f i n a l  de la  p o lim e r iz a ­
c ió n .

También es p o s ib le  a p l i c a r  e l  compuesto m e tá lic o  a l  
a r t í c u l o  m an u fac tu rad o , po r e jem p lo  m ed ian te  in m e rs ió n  de é s te  
en .u n a  s o lu c ió n  o d is p e r s ió n  d e l  compuesto m e tá lic o  y evaporan­
do luego  e l  d i s o lv e n t e .

En e l  caso  de l o s 'h i l o s ,  l a  a p l ic a c ió n  puede e f e c tu a r s e  
a n te s  o después do l e s t i r a j e ,  po r tie m p o s  que van desde unos 
segundos h a s ta  a lg u n a s  h o ra s , y a  te m p e ra tu ra s , que v a r í a n  
desde l a  am biente h a s ta  10°C por debajo  d e l  punto de re b la n d e ­
cim ien to  de l a  p o l i o l e f i n a .

Las m ezclas se g ra n u la n  y luego se e x tru y e n  en d i s p o s i t i  
vos de h i l a t u r a  en f u s ió n ,  p re fe re n te m e n te  d e l  t i p o  d e s c r i t o  
en l a  p a te n te  i t a l i a n a  N° 6 1 4 .0 4 3 , a fa v o r  de l a  p e t i c i o n a r i a ,  
y p re fe re n te m e n te  con h i l e r a s  d e l  t ip o  d e s c r i to  en l a  p a te n te  
i t a l i a n a  N" 6 0 0 .2 4 8 , a  fa v o r  de l a  p e t i c i o n a r i a ,  que t i e n e n  
a g u je ro s  con una r e l a c i ó n  lo n g itu d /d iá m e tro  s u p e r io r  a  1.



La g ra n u la c ió n  y l a  h i l a t u r a  se e f e c tú a n  actuando en 
a u s e n c ia  de o x íg e n o , de p r e f e r e n c ia  b a jo  a tm ó s fe ra  de g a s  
i n e r t e  (p o r  e je m p lo , n i t r ó g e n o ) .

La h i l a t u r a  de l a s  m ezclas se e f e c tú a  co n v en ien tem en te  
en p re s e n c ia  de una pequeña c a n t id a d  de u n  "ag en te  d is p e r s a n te  
s ó l id o " .

D urante l a  m ezcla , además de lo s  com puestos m e tá l ic o s  
de acuerdo  con e s te  in v e n to  pueden  a ñ a d ir s e  tam b ién  a l  p o l í ­
mero o p a c i f ic a d o r e s ,  p igm entos o rg á n ic o s  o in o rg á n ic o s  y 
com puestos que a c tú e n  como e s t a b i l i z a d o r e s  p a ra  e l  p o lím ero  
c o n tra  l a  a c c ió n  de l a  lu z ,  e l  c a lo r  y e l  e n v e je c im ie n to .

Después de l a  h i l a t u r a ,  l a s  f i b r a s  se som eten a  un  p ro ­
ceso de e s t i r a j e ,  con r e l a c i o n e s  de e s t i r a m ie n to  e n t r e  .
1 :2  y 1 :1 0 , a te m p e ra tu ra s  e n t r e  80 y 150°C y en d is p o s i t iv o  
e s t i r a d o r  ca ldeado  con a i r e  c a l i e n t e ,  v apo r o f lú id o  sem ejan­
t e  o p ro v is to  de p la c a  c a l e f a c to r a .

Las f i b r a s  pueden luego  som eterse  a u n  t r a ta m ie n to  de 
e s t a b i l i z a c i ó n  d im en sio n a l en c o n d ic io n e s  de en co g im ien to  
l i b r e  o im p ed id o , a 8 0 -l6 0 °C , t a l  como se d e s c r ib e  en l a s  
p a te n te s  i t a l i a n a s  Nc 56 6 .9 14  y N° 58 8 , 3 1 8 , a  f a v o r  de l a  
p e t i c i o n a r i a .

Las f i b r a s  o b te n id a s  p o r e x t r u s ió n  de l a s  m ezclas según 
e s te  in v en to  pueden  s e r  m onofilam en tos o p lu r i f i l a m e n to s  
y pueden u s a r s e  p a ra  p re p a ra r  h i l o s  c o n tin u o s  o de h eb ra  o 
p a ra  p re p a r a r  h i l o s  en g ro sad o s  o h e b ra .
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Las com posiciones de acuerdo  con e s te  in v en to  pueden 
u s a r s e ,  no so lo  p a ra  p re p a ra r  h i l o s ,  s in é  tam b ién  p a ra  p repa­
r a r  p e l í c u l a s ,  o in ta s ,  a r t í c u l o s  m oldeados y s im i la r e s .

Las f i b r a s  y lo s  a r t í c u l o s  m oldeados que se o b tie n e n  de 
acuerdo  con e s te  in v en to  poseen n o ta b le  r e c e p t iv id a d  p a ra  lo s  
c o lo ra n te s  d is p e rs o s  d e l t ip o  norm al y d e l  t ip o  f e n ó l ic o ,  y 
p re s e n ta n  tam bién  m ejor e s t a b i l id a d ,  más p a r t ic u la rm e n te  r e s ­
pec to  a l a  lu z .

En com paración con métodos sem ejan tes conocidos a n t e r i o r ­
m ente, e l  p ro ced im ien to  o b je to  de e s te  in v en to  o fre c e  n o ta b le s  
v e n ta ja s  económ icas por e l  b a jo  c o s te .d e  lo s  a g e n te s  m o d ifican ­
t e s  em pleados y de lo s  p ro d u c to s  de p a r t id a  n e c e s a r io s  p a ra  
su  s í n t e s i s .

La s o lid e z  de lo s  c o lo re s  o b te n id o s  a l a  lu z ,  a l  lav a d o , 
a l  lavado  con t r ic L o r o e t i l e n o  y a l  f r o te  os muy s a t i s f a c t o r i a .

E l método de m edición usado en lo s  ejem plos es e l  que 
se d e s c r ib e  a  cont in u a c ió n :

1 . M edición de l a  v o l a t i l i d ad de lo s  d e r iv ad o s m e tá lic o s
Las m ed ic iones se r e a l i z a r o n  b a jo  a i r e  y b a jo  n itró g e n o .
P a ra  l a s  m ediciones b a jo  a i r e ,  se d e te rm in aro n  l a s  p é r­

d id a s  do peso de m u es tra s  de 3 a 5 g en una copa de p o rc e la n a , 
d en tro  de un horno de m ufla a 200°C y a  300°C, por u n  método 
análogo  a l  d e s c r i to  p o r R.G. C h a rle s , I .  In o rg . N ucí. Chem.
9 , 145 (1959).



P a ra  la g  m ed ic io n es b a jo  n i t r ó g e n o , l a s  p é rd id a s  de 
peso se d e te rm in a ro n  a  250°C y a  300°C en e l  d is p o s i t iv o  
re p re s e n ta d o  en l a  f i g u r a  1  y que c o n s is te  en un tubo  de 
ensayo de v id r io  P y rc x .3 .

E l tubo  de ensayo so sum ergió en un baño de s a le s  fu n ­
d id a s  d esp ués de l a  in t ro d u c c ió n  de 0 ,5  a  1 g de l a  m u es tra  
en una copa de v id r io  co lo c ad a  en e l  fondo d e l  tubo  de en say o .

A ntes de su  in t r o d u c c ió n  en e l  baño de s a l e s  fu n d id a s , 
se puso e l  tubo  de ensayo b a jo  v a c io  y lu eg o  se l e . l a v ó  con 
n i t ró g e n o , r e p i t i e n d o  l a  o p e ra c ió n  v a r i a s  v e c e s . D uran te  
to d a  l a  p ru eb a  se mantuvo u n  n iv e l  de n itró g e n o  d e n tro  d e l 
tubo  de en say o .

A ntes d e l  t r a ta m ie n to  a  250° y 300°C b a jo  a i r e  o n i t r ó ­
geno , l a s  m u es tra s  se s e c a ro n  a  120°C h a s ta  peso c o n s ta n te .

2 . D e te rm in a c ión de l a  compa t i b i l i d a d  a base  de m ed ic ion es 
d e l coef i c i e n te  d e _ c r i s t a l i z a c ió n

Con ayuda de u n a  nueva t é c n i c a  b asad a  en m ed ic io n es d e l 
c o e f ic ie n te  de c r i s t a l i z a c i ó n  y d e s c r i t a  en un a r t i c u l o  de 
P . P a r r i n i  y  G. G o r r i e r i ,  "C o m p a tib ilid a d  de l a s  s u b s ta n c ia s  
p o l im é r ic a s  y no p o lim é r ic a s  con lo s  p o lím e ro s  c r i s t a l i n o s " ,  
que e s t á  en p re n s a , se determ inó  e l  g rado  de c o m p a tib il id a d  
de lo s  a d i t i v o s  m e tá l ic o s  con e l  p o l ip r o p i le n o .

E s te  método p e rm ite  d e te rm in a r  l a  c o m p a tib i l id a d  de lo s  
a d i t i v o s  m e tá l ic o s  con e l  p o l ip r o p i le n o  a b ase  d e l  hecho de que
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l a s  s u b s ta n c ia s  c o m p a tib le s  aum entan e l  tiem po de c r i s t a l i z a c i ó n ,  
m ie n tra s  que l a s  s u b s ta n c ia s  no c o m p a tib le s  lo  re d u c e n .

Se m ezcla p e r fe c ta m e n te  e l  a d i t i v o  con e l  p o l ip r o p i le n o ,  
y a  se a  m ed ian te  a g i t a c ió n  m ecán ica , ya sea  d iso lv ie n d o  e l  

5 . a d i t iv o  en un  d is o lv e n te  ap ro p iad o  que se a  i n e r t e  p a ra  e l  
p o l ip r o p i le n o .  So s e c a  l a  m ezcla y luego  se l a  m oldea en  
c a l i e n t e  en  una p re n s a  C a rv c r, form ando lám in a s  de 1  mm 
de e s p e s o r ,  que lu eg o  se  c o r ta n  en p ie z a s  y se in t ro d u c e n  
en d ila té m o n o s  que e s tá n  l l e n o s  do m e rc u rio , según l a  t é c n ic a  

10 . d e s c r i t a  p o r 1 . i a r r i n i  y G. C o r r i e r i  en M akromol. Chcm. 6 2 ,
83 (1 9 6 3 ) .

Las m edidas d i la to m ó r ic a s  p e rm ite n  d e te rm in a r  e l  volum en 
e s p e c i f i c o  de l a  m u e s tra  en  examen como fu n c ió n  d e l tiem po  
a  te m p e ra tu ra s  c o n s ta n te s ;  do l a s  c u rv a s  d e l volum en o s p e c í f i -  

15 . co como fu n c ió n  d e l tiem po se r e t r o t r a e  a  lo s  tiem p o s de
s e m i c r i s t a l i z a c i ó n ,  que son u n  ín d ic e  d e l  c o e f i c i e n te  de c r i s ­
t a l i z a c i ó n  d e l p o lím e ro .

La p r e s e n c ia  de s u b s ta n c ia s  c o m p a tib le s  aum enta l o s  
tie m p o s  de s e m i c r i s t a l i z a c i ó n ,  m ie n tra s  que l a  p re s e n c ia  de 

20 . s u b s ta n c ia s  in c o m p a t ib le s ,  o b ie n  l o s  d ism in u y e, o b ie n  lo s  
d e ja  i n a l t e r a d o s  r e s p e c to  a l o s  que se h a l l a n  p a ra  e l  p o l í ­
mero d e s p ro v is to  de a d i t iv o  en l a s  mismas c o n d ic io n e s .

E fec tu an d o  l a s  m ed ic io n es  de c o m p a tib i l id a d  con p o rc e n ­
t a j e s . c r e c i e n t e s  de a d i t i v o ,  e s  p o s ib le  t r a z a r  una cu rv a  

25. de tiem po de s e m ic r i s t a l i z a c ió n /c o n c e n t r a c ió n ,  l a  c u a l  puede 
a s im i la r s e  a  una v e rd a d e ra  cu rv a  de c o m p a tib i l id a d .
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En lo s  e jem p lo s se in d ic a n  l a s  c u rv a s  de c o m p a tib il id a d  
de lo s  s is te m a s  en say ad o s ; se desp rende  de d ic h a s  cu rv a s  que 
s i  e l  tiem po de c r i s t a l i z a c i ó n  aum enta, a l  aum entar l a  con­
c e n tra c ió n  d e l  a d i t i v o ,  e l  a d i t iv o  puede c o n s id e ra r s e  compa- 

5 . t i b i e ;  s i ,  por e l  c o n t r a r io ,  e l  aumento de l a  c o n c e n tra c ió n
d e l  a d i t iv o  no ca u sa  n in gú n  aumento d e l  tiem po de c r i s t a l i z a ­
c ió n , debe c o n s id e ra r s e  que se  ha a lcan zad o  e l  l im i t e  su p e ­
r i o r  de c o m p a tib il id a d  d e l  a d i t iv o  con e l  p o l ip r o p i le n o  
(más a l l á  d e l  c u a l  e l  a d i t iv o  ya no es  c o m p a tib le ) .

10 . En l a s  f i g u r a s  l a s  o rd en ad as s i g n i f i c a n  tiem pos en
m in u tos y l a s  a b c is a s  %, en e l l a s  l a  cu rv a  1 se  r e f i e r e  s iem ­
p re  a l  p o l ip r o p i le n o  d e s p ro v is to  de a d i t i v o ,  y l a s  o t r a s  c u r ­
vas se. r e f i e r e n  a lo s  d e r iv a d o s  m e tá l ic o s .

15

20

3 . In d ic e  de f u s ió n .
E l ín d ic e  de fu s ió n  se  m id ió  según ASTM 1238-57 , a l a  

te m p e ra tu ra  de 2 5 0ac , con una ca rg a  de 2 .1 6 0  g , en lám in as 
de 1 mm de e sp e so r  y c o n s t i t u id a s  p o r p o l ip r o p i le n o  más 
a d i t iv o  en c a n tid a d  t a l  que l a  m ezcla  f i n a l  co n ten g a  0,1% 
de m e ta l .

Las lám in as  se  som eten a la  d e te rm in a c ió n  in m e d ia ta ­
m ente después de m oldeadas o a l  cabo de 15 m in u tos a 3002C 
en una p re n s a  C a rv e r.

E l ín d ic e  de f u s ió n  de l a  lám ina  i n i c i a l  se  compara con 
e l  ín d ic e  de fu s ió n  de l a  lám ina m an ten ida  a 3 0 0ac d u ran te  
15 m in u to s . S in  a d i t iv o  m e tá l ic o ,  l a s  lám in as  c o n s t i tu id a s
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so lam en te  p o r p o l ip r o p i le n o  t i e n e n ,  después de m an ten id as 
a 300°C d u ra n te  15 m in u to s , un  ín d ic e  de f u s i ó n  de 15-16 
(p a ra  un  p o lím ero  de l a  misma h o rn a d a ) ;

5* 4* M étodos t i n t ó r e o s  y col o r a n te s

a) P u rif i^ a n ió n

Se pu rgan  l a s  f i b r a s  con una s o lu c ió n  de Diapon. T 
(M o n te c a tin i  ) (2 g / l )  y ca rb o n a to  só d ico  ( l  g / l )  a  60°C, d u ra n te  

1 0 . 20 a 30 m in u to s ; luego  se l a s  la v a  cu idadosam ente  con agua 
c o r r i e n t e .

b) Colo r a n te s  quej a n t e s  ( c l a s e s  o l e f í n i c a  y n a p ro lé n ic a )  
Se p re p a ra n  lo s  c o lo r a n te s  am asándo los con e l  mismo 

15 . peso de u n a  s o lu c ió n  a l  10% de D is p e rg a l  0 (M o n te c a t in i) ;  
luego  se añade agua c a l i e n t e  p a ra  co m p le ta r  e l  volum en.

L as t i n c i i n e s  se e f e c tú a n  con. una p ro p o rc ió n  de 
f ib r a /b a ñ o  t i n t ó r e o  de 1 /3 0 ; se c a l i e n t a  e l  agua a  40°C y 
se añaden 6% de D is p e rg a l  0 y 2% (en  peso  r e s p e c to  a  l a  

20 . f i b r a )  de u n a  s o lu c ió n  a l  56% de ác id o  a c é t i c o ,  p a ra  t e n e r  
u n  pH de 3 ,5  a  4 .

Se inm ergen  l a s  f i b r a s  en  e l  baño t i n t ó r e o  y a l  cabo de 
. 15 a  20 m in u to s se añade e l  c o lo ra n te  y se c a l i e n t a  e l  baño 

t i n t ó r e o  h a s ta  e l  pun to  de e b u l l i c i ó n  en  e l  cu rso  de 45 m inu- 
25 . t o s ;  juego  se l e  m an tiene  d u ra n te  60 a 90 m in u to s a l  pun to  de
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e b u l l i c ió n .  Las f i b r a s  t e ñ id a s  se lav an  con u n a  so lu c ió n  a l  
2% de D isp e rg a l 0 d u ran te  20 m in u to s , a 95°C, y luego  se 
en ju ag an  con agua c o r r i e n t e .

Se em plearon lo s  c o lo ra n te s  s ig u ie n te s :
C lase  o l e f í n i c a (p ro d u c id a  p o r V erona-B ayer)
-  a m a r il lo 13863

-  a n a ran ja d o 13904
-  a n a ran ja d o 13955
-  an a ran ja d o 2352
-  b u rd eo s 14096
-  b u rd eo s 13906
-  a z u l 14110
-  a z u l  oscu ro 13954

C lase n a p rc ló n ic a  (p ro d u c id a  p o r l a  -A llied  C hem ical)
-  a m a r i l lo  b r i l l a n t e  n ap ro ló n ic o  GM
-  an a ran ja d o  b r i l l a n t e  n a p ro ló n ic o  EM
-  e s c a r l a t a  n a p ro ló n ic o  RBM
-  v io la d o  b r i l l a n t e  n ap ro ló n ic o  3EM

20. -  a z u l  b r i l l a n t e  n a p ro ló n ic o  BM
-  a z u l  oscu ro  n a p ro ló n ic o  2BM
-  v erde  n a p ro ló n ic o  BM.



c) C o lo ra n tes q u e ja n te s  ( c la s e  M ayfon, p ro d u c id a  p o r O tto  B.May)
Los c o lo r a n te s  Mayfon se expenden en p a s t a ,  l i s t o s  p a ra  

e l  u s o . Las t i n t u r a s  se e f e c tú a n  con una p ro p o rc ió n  
f ib ra /b a ñ o  t i n t ó r e o  de 1 :3 0 ; se c a l i e n t a  e l  agua a  40°C,

5 . se a c i d i f i c a  con 2% de ác id o  a c é t ic o  ( s o lu c ió n  a l  56%) y se 
in tro d u c e  l a  f i b r a .  Luego se añade e l  c o lo ra n te  y se aumen­
t a  l a  te m p e ra tu ra , en e l  cu rso  de 45 m in u to s , h a s ta  50-60°C .

Se m an tiene e l  baño t i n t ó r e o  a  e s t a  te m p e ra tu ra  d u ra n te  
30 m in u to s , se a g re g a  1 ,5  a 3% de ác id o  fó rm ico  (en  s o lu c ió n  

10 . a l  80%) y se p ro s ig u e  l a  t i n c i ó n  d u ran te  60 m in u to s .
Las f i b r a s  t e ñ id a s  se la v a n  con u n a  s o lu c ió n  a l  2% de 

D isp e rg a l  0 d u ra n te  20 m in u to s , a  95°C, y se en ju ag an  con 
agua d e l g r i f o .

En l a s  p ru eb a s  se em p learo n  lo s  c o lo r a n te s  s ig u ie n te s :
15 .

- 'a m a r i l l o  de oro  Mayfon 386
-  a m a r i l lo  de oro ñ ay fo n  123
-  a n a ra n ja d o  Mayíon 8
-  r o jo  Mayfon 13

2 0 .
d) c o lo r a n tes  d i s p e r sos

Las t i n t u r a s  se e f e c tú a n  con una p ro p o rc ió n  de f ib r a /b a ñ o  
t i n t ó r e o  de 1 :3 0 ; se c a l i e n ta  e l  agua a  40°C, se in tro d u c e  
l a  f i b r a  y se añade l a  d i s p e r s i ó n  d e l c o lo ra n te  en ag u a . Se 

25. c a l i e n t a  e l  baño t i n t ó r e o  h a s ta  e l  punto  de e b u l l i c i ó n  y se 
l e  m an tiene  a e s t a  te m p e ra tu ra  d u ra n te  60 m in u to s .



L as f i b r a s  t e ñ i d a s  se la v a n  con u n a  s o lu c ió n  que c o n t ie ­
ne 1 o c / l i t r o  de un a g e n te  t e n s io a c t iv o  (A ion ioo  SCI, de l a  
M o n te c a tin i)  d u ra n te  20 m in u tos a 40"C y luego  se e n ju a g a ro n  
con agua  d e l g r i f o .

5 . En l a s  p ru eb a s  se u t i l i z a r o n  l o s  c o lo r a n te s  s ig u i e n t e s :

C o lo ra n te s  de po l i s e t i l o  (ACNA)
-  a m a r i l lo  ER
-  e s c a r l a t a  GR 

10 . -  r o s a B
-  a z u l  FB

C o lo ra n te s  d i s p e r s o s  n o rm a le s
-  a m a r i l lo  s c t a c y l  3G ( I .C .  a m a r i l lo  d is p e r s o  20) (G eigy)

1 5 . — e s c a r l a t a  c ib a c e t  BR ( I .C .  r o jo  d is p e rs o  18) (C iba)
-  a z u l  b r i l l a n t e  s c t a c y l  BG ( I .C .  a z u l  d is p e r s o  3) (G eigy)
-  a m a r i l lo  b r i l l a n t e  d u ra n o l 6G ( I .C .  5 8 .9 0 0 ) ( I . C . I . )
-  a n a ra n ja d o  s ó l id o  d i s p e r s o l  G ( I .C .  11 .0 0 5 ) ( I . C . I . )
-  an a ra n ja d o  d i r e c to  a r t i s i l  2 R ( I .C .  11 .0 0 5 ) (Sandoz)

2 0.
c) C o lo ra n te s  b á s ic o s

Los c d o t a n t e s  b á s ic o s  c a t ió n ic o s  se a p l i c a r o n  con una 
r e l a c i ó n  f ib r a /b a ñ o  t i n t ó r e o  de 1 :3 0 .

Se a c i d i f i c ó  e l  baño con 2% (e n  peso  r e s p e c to  a  l a  
25 . f i b r a )  de s o lu c ió n  a l  56% de de id o  a c é t i c o ;  luego  se añ ad ió  

1% de D is p e rg a l  0 y se i n t r o d u je r o n  l a s  f i b r a s .
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Se añ ad ió  e l  c o lo ra n te  y se c a le n tó  e l  baño t in tó r e o  
h a s ta  e l  punto  de e b u l l i c i ó n .  Luego se p ro s ig u ió  l a  t i n c ió n  
a  e s t a  te m p e ra tu ra  d u ra n te  60 m in g tos .

Las f i b r a s  te ñ id a s  se la v a ro n  con una s o lu c ió n  que 
5 . c o n te n ía  1 c c / l i t r o  de A ionico  SCI, d u ran te  20 m inutos y 

a 40°C.
En l a s  p ru eb as  se u t i l i z a r o n  lo s  c o lo ra n te s  

s ig u ie n te s :
-  v e rd e  N e o r lin  JIOb (CIBA)

10. -  c r i s t a l e s  de v erd e  m a la q u ita  (ACNA)
-  a z u l  A strazo n  G (BAYER)
-  r o jo  b r i l l a n t e  Sevron 4¿ (DU PONT)
-  ro jo  A strazo n  6B (BAYER)

15  ̂ 5) E v a lu a c ió n  de l a  f i j e z a  d e l  c o lo r .
La f i j e z a  d e l c o lo r  se determ inó según l a s  normas 

s ig u ie n te s ;(M a n u a le  U n ite x , 3^ e á . ,  1959, M ilán ):

-  f i j e z a  a l  lavado  A Norma U n itex -9
20. -  f i j e z a  a l  lav ad o  B " U n ite x -10

-  f i j e z a  a l  lavado  con t r i c l o r c -
e t i l e ñ o  " U n ite x —14

-  f i j e z a  f r e n te  a l  sudo r " U n itex -1 3
-  f i j e z a  f r e n te  a l  f r o t e  " U n ite x -15
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6) Dete r m in a c ió n  de l a  e s t a b i l i d a d  a  l a  d e g ra d ac ió n 
t e r m o-oxidan te  de l a s  f i b r a s  de po l i p r opile n o

La r e s i s t e n c i a  de l a s  f i b r a s  a  l a  d eg ra d ac ió n  te rm o - 
-o x id a n te  se e x p re sa  como e l  c o e f i c i e n te  ( in d ic a d o  p o r 

5 . VR) e n t r e  e l  tiem po  n e c e s a r io  p a ra  l l e g a r  a l  punto  de 
f r a g i l i d a d  de l a  f i b r a  en examen y e l  tiem po n e c e s a r io  
p a ra  l l e g a r  a l  punto de f r a g i l i d a d  de una f i b r a  p a tró n ,  
cuando ambas f i b r a s  se d e p o s i ta n  en una e s tu f a  de v e n t i l a ­
c ió n , m an ten id a  a  l a  te m p e ra tu ra  d esead a .

Se em plea una e s tu f a  te r m o - re g u la b le ,  p r o v i s t a  de c i r ­
c u la c ió n  de a i r e .

15.

20.

D e sc r ip c ió n  de l a s  m o d a lid ades de e n sayo y e v a lu a c ió n  de 
l o s  r e s u l t a d o s
a) Se p re p a ra n  19 f i b r a s  de 30 cm de a l t u r a  y con una cu e n ta  
t o t a l  de 200 d e n ie r s .  Se f i j a n  e s t á s  f i b r a s ,  p o r un  e x t r e ­
mo, a un  gancho y p o r  e l  o t ro  extrem o a  u n a  p e sa  de 0 ,6  g, 
p o r medio de ún  h i l o  de a lg o d ó n , a f i n  de e v i t a r  c u a lq u ie r  
c o n ta c to  d i r e c t o  e n t r e  l a  f i b r a  en examen y e l  m e ta l de l 
gancho o de l a  p e s a .

b) 19 f i b r a s  de l a  m u es tra  de en say o  y 19 f i b r a s  p a tró n
se c u e lg a n  en  l a  e s tu f a  te rm o -re g u la d a  a 110°C.

Las f i b r a s  de l a s  d iv e r s a s  m u e s tra s  deben s i t u a r s e  en 
l a  e s tu f a  de m anera e s ta d ís t ic a m e n te  d eso rd en ad a , p a ra  anu­
l a r  e l  e f e c to  de l a s  d i f e r e n c ia s  e n t r e  l a s  d iv e r s a s  p a r t e s  de
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l a  e s tu f a .  P o r e s t e  m o tiv o , se catrga en e l  horno más de una 
f i b r a  por m u e s tra . La p re s e n c ia  contem poránea do l a  mues­
t r a  de ensayo  y de l a  m u es tra  p a tró n  e s  u na  g a r a n t í a  c o n tra  
u n  com portam iento no p e rfe c ta m e n te  r e g u la r  de l a  e s tu f a  con 

5 . e l  tiem p o .

c) Se d e te rm in a  e l  tiem po  n e c e s a r io  p a ra  l a  c a íd a  de l a  
p e sa  f i j a d a  a un  extrem o do l a s  f i b r a s .  Como l a  c a íd a  de l a  
p esa  es  cau sad a  p o r l a  f r a g i l i d a d  de l a  f i b r a ,  e l  tiem po

10. que a s i  se d e te rm in a  e s  e l  tiem po medio n e c e s a r io  p a ra  l l e g a r  
a l  punto de f r a g i l i d a d  de l a  m u es tra  en  examen.

d) La r e l a c ió n  d e l tiem po medio p a ra  a lc a n z a r  e l  punto  de 
f r a g i l i d a d  de l a  m u e s tra  en examen re s p e c to  a l  de l a  f i b r a

15. p a tró n  e s  e l  v a lo r  VR.

e) La m u es tra  p a tró n  c o n s is te  en  un  h i lo  co n tin u o  de p o l i ­
p ro p ile n o  con una cu e n ta  do 1 0 /d en  f i la m e n to ,  que co n tien o  
una m ezcla e s t a b i l i z a d o r a  c o n s t i t u id a  p o r u n  t i o ó s t e r  y  un

20. com puesto fe n ó l ic o  y que e s t á  o p a c if ic a d o  con TiO^.
E s ta  m u es tra  p a t r ó n  l l e g a  a l  punto  de f r a g i l i d a d  a 

110°C en e l  cu rso  de u n as  200 h o ra s .
En l a s  p ru e b a s  de h i l a t u r a  que se exponen en lo s  ejem ­

p lo s  que s ig u e n , se empleó p o l ip r o p i le n o  do l a s  c a r a c t c r í s -  
25. t i c a s  s ig u ie n te s :



-  v i s c o s id a d  i n t r í n s e c a  (d e te rm in a d a  en
t e t r a h i d r o n a í t a l e n o  a  135°C) 1 ,56
(c o r re s p o n d ie n te  a  un  in d ic e  de f u s ió n  =12)

-  co n te n id o  de c e n iz a s  0,015%
re s id u o  después de l a  e x t r a c c ió n  con h ep tan o  96,2% .

5 .
En lo s  d e t a l l e s  de l a  r e a l i z a c i ó n  p r á c t i c a  de e s te  

in v e n to  caben d iv e r s a s  m o d if ic a c io n e s  y v a r i a n t e s ,  s i n  que 
e l l o  im p liq u e  s a l i r s e  d e l  e s p í r i t u  n i  d e l  ám bito d e l in v e n to .

Los e jem p lo s  que s ig u e n  i l u s t r a n  é l  in v e n to  s in  l i -  
m ita r  su  a lc a n c e *

EJEMPLO 1.
100 g d e l  p ro d u c to  co m e rc ia l Bmpol 1014 (95% de d im ero ,

4% de t r ím e r o  y  1% de ác id o  l i n o l é i c o  m onobásico) en  600 ce 
1 5 . de a c e to n a  se  m ezc lan , m ie n tra s  se a g i t a  v o go ro sám en te , oon 

44 g de t e t r a h id r .a to  de a c e ta to  de n íq u e l  en 600 oc de m e ta n o l.
Se form a in m ed ia tam en te  u n  p r e c ip i t a d o ,  que e s  se p a ra ­

do p o r f i l t r a c i ó n ,  lav a d o  c o n .a c e to n a  y oon metano!; y luego  
se c a d o .

Se o b t ie n e  u n  p o lvo  de c o lo r  v e rd e  c l a r o ,  que t i e n e  l a  
fó rm u la  p ro b a b le  (C^gHg^OgNj)^, 9.^^ se  re b la n d e c e  á  
220—25Q°C y qué e s  p rá c tic a m e n te  in s o lu b le  en l o s  d i s o lv e n te s

25

S ig A ie n te s :  ag u a , m e ta n o l, e t a n o l ,  x i l e n o ,  t r i ó l o  r o e t i l e n o ,  
d im e tilfo rm a m id a , c lo ro fo rm o , é t e r ,  benceno y  h e p ta n o .



E l  a n á l i s i s  m u e s tra  un  co n te n id o  de n íq u e l  de 9,8% ( c a l e
bu lad o  p a r a  C^gHggOgNi = 9 ,5 ) .

L as p ru e b a s  de v o l a t i l i z a c i ó n  dan 16s r e s u l t a d o s  s i ­
g u i e n te s :

5 .

_____ _p_ e r  d i  d a ___d e___ p e s o ______ ____
.b a jo  a i r e  b a jo  n i t ró g e n o

a  250°C a  300<>C a  250°C a  300°C
1 0 . ----------------- ----------------------------- — ----------------------

a l  cabo de 1 h o ra  8 ,3 5  11 2 ,4  6
a l  cabo de 2 h o ra s  1 0 ,9  1 7 ,2  3 ,2  7 ,6

De l a s  p ru e b a s  de c o m p a t ib i l id a d  con e l  p o l ip r o p i le n o  
15 . se d esp ren d e  que e l  d e riv a d o  n iq u é l ic o  e s  c o m p a tib le  h a s ta  

e l  2% ( f i g .  2 ) .  Una m ezcla  d e l  d e riv a d o  n iq u é l ic o  con 
p o l ip r o p i le n o  (c o n te n id o  de n íq u e l  = 0,1% ) m u e s tra  l a s  s i ­
g u ie n te s  v a r i a c io n e s  d e l  ín d ic e  de f u s ió n :

20 . in d io e  de f u s ió n  de l a  lám in a  i n i c i a l  = 6 ,2 5
ín d ic e  de f u s ió n  de l a  lám in a  d esp ués

de 15 m in u to s a  300°C = 9 ,2 5
(1 5 -1 6  en a u s e n c ia  de d e riv ad o  
m e tá l i c o ) .

E l  d e riv a d o  n iq u é l io o  t i e n e  p o r  lo  t a n to  u n a  a c c ió n  
25 . r e t a r d a d o r a  de l a  d e g ra d a c ió n  en l a s  c o n d ic io n e s  de p ro c e s o .
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75 g de d e riv a d o  n iq u é l ic o  se m ezclan  oon 4 ,7 6 0 0  kg de 
p o l ip r o p i le n o ?  30 g de t i o d i g l i c o l a t o  de d id o d e c o i lo , 15 g 
de e s t e r a t o  c á l c io o ,  7 ,5  g de u n  com puesto, f e n ó l io o  y 10 g 
de TiOg? & l a  te m p e ra tu ra  am b ien te  y en una  m ezc lad o ra  H ens—

5 . o h e l .  *
La m ezcla  a s i  o b te n id a  se g r a n u la  en  u n a  e x t r u s o r a  

b a jo  a tm ó s fe ra  d e s p r o v is ta  do ox igeno  y  a  230°C.
E l  g ra n u la d o  o b te n id o  se h i l a  en  u n  d i s p o s i t iv o  de h i la ,  

t u r a  án  f u s ió n ,  en la s .  c o n d ic io n e s  s ig u ie n te s ?
10.

c o n d ic io n e s  de h i l a t u r a s
-  te m p e ra tu ra  d e l t o r n i l l o 230°C
-  te m p e r a tu r a  d e l  c a b e z a l 230°C
— te m p e ra tu ra  de l a  h i l e r a 230°C

15. t i p o  de h i l e r a 6 0 /0 ,8  x  16 mm
— p r e s ió n  máxima (e n  kg/cm  ) 75
-  v e lo c id a d , de a r r o l la m ie n to  (en  m/min) 500

c o n d ic io n e s  de e s t i r a j e :
20 . te m p e ra tu ra 130°C

medio v ap o r
r e l a c i ó n  de e s t i r a j e 1 :4 ,5
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D espués d e l  e s t i r a j e ,  l a  f i b r a  p r e s e n ta  l a s  o a r a c t e r i s ^  
t i c a s  s ig u ie n te s :

-  t e n a c id a d  (e n  g /d e n ) 5 ,0 5
5*. -  a la rg a m ie n to  (%) 29

l a s  f i b r a s  o b te n id a s  t i e n e n  buena r e c e p t iv id a d  a  l o s  
c o lo r a n te s  de l a s  c la s e s  o le  f í n i c a s  y n a p r o lé n io a s ;  ta m b ié n  son  
r e c e p t i v a s  a  lo s  o o lo r a n te s  d i s p e r s o s ,  y más p a r t ic u la r m e n te

10. a  lo s  c o lo r a n te s  de p o l i s e t i l o .
La s o l id e z  de l o s  c o lo r a n te s  o b te n id o s  se expone en  l a  

t a b l a  que s ig u e :

15 . C o lo ra n te S o l id e z
a l  lavado a l  su -

a m a r i l lo  b r i l l a n t e  n a -  
p ro lé n ic o  GM

B
4 5 5

d o r______
4 /5  5 5

a n a ra n ja d o  b r i l l a n t e  
n a p ro lé n ic o  RM 4 /5  5 5 4 /5  4 /5  5
a n a ra n ja d o  o l e f i -  
n ic o  13955 4 /5  5 5 4 5 5
a n a ra n ja d o  d e f i ­
n í  co- 2532 5 5 5 4 /5  5 5
a z u l  b r i l l a n t e  
n a p ro lé n ic o  RM 5 5 5 4 /5  5 5
a z u l  o sc u ro  o l e f i -  
n ic o  13954 5 5 5 4 /5  5 5
a z u l  o sc u ro  n a p r o lé -  
n ic o  2BM 4 /5  5 5 5 5 5

a l  t r i -  a l  í r o -
_clor o e t i l e n o  t e _____ _
4 5 5 5

4 /5  5 5 5

4 5 5 5

4 /5  5 5 5

4 5 4 /5  5

4 /5  5 5 4 /5

4 /5  5 5 5
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5 .
EJEMPLO 2*

En u n  v a s a  de v i d i i o  P y ré x  de 3 l i t r o s  ée in t ro d u c e n
500 oc de acetona, y sé  d is u e lv e n  en é s t a  1ÓÓ g de Empol 1014

c o b a lto  d i s u e l t o s  en  500. g de m etano^ . Se form a in m ed ia tam en te  
un  p r e c i p i t a d o ,  que se s e p a ra  f i l t r a n d o  en u n  f i l t r o  BtLchner, 
se  la v a  con a c e to n a  y con m e tan o l y so seca*

y se re b la n d e c e  a  195-205°C .
E l  a n á l i s i s  m u e s tra  un  co n te n id o  de c o b a lto  de 12,3% 

(c a lc u la d o  p a ra  ó^gH^gOpCo = 9 , 53% ).

s u lfó x id o  de d im e t i lo ,  d im e ti la c e ta m id a , d im etiífo rm am id a^  
x i le n o ,  agua m e ta n o l, e t a n o l  y a c e to n a .

En u n  m olino de b o la s ,  se m ezclan  a  te m p e ra tu ra  am bien te  
1 ,2  g d e l  d e riv a d o  c o b á l t ic o  oon 9 8 ,8  g de p o l ip r o p i l e n o .

La m ezcla  a s i  o b te n id a  so h i l a  en un  d i s p o s i t iv o  de 
h i l a t u r a  p a ra  l a b o r a to r io  ( c i l i n d r o ,  p i s tó n  e h i l e r a  c a le n ta -

(p ro d u c to  c o m e rc ia l c o n s t i tu id o  p o i  95% de d im ero , 4% de 
Í 0 .. t r ím e r o  y 1% de ác id o  l i n o ló i c o  m o n o b ásico ).

§e a g i t a  l a  so lu o ió n  y se le  añaden  45 g de a c e ta to  de

15 . É l d e riv a d o  c o b á l t ic o  a s i  o b te n id o , que t i e n e  l a  fó rm u la  
p ro b a b le  ( ^ 3 ^ 2^02 C o)^ , e s  un  p o lvo  de o o lo r  a v e l la n a  c la ro

20* E l p ro d u c to  e s  i n s o lu b le  en c lo ro fo rm o , t r i c l o r o e t i l e n o ,

25



d o s ) , em pleando una h i l e r a  de 4 a g u je r o s  de 0 ,8  mm de diáme­
t r o  y 16 mm de lo n g i tu d .

Las f i b r a s  o b te n id a s  t i e n e n  buena t i n g i b i l i d a d  y e x c e le n ­
t e  s o l id e z  con lo s  o d o r a n t e s  de l a s  c la s e s  o l e í i n i o a s  y n a p ro -  

5 * Ió n ica ^  son tam b ién  r e c e p t i v a s  a  lo s  c o lo r a n te s  d i s p e r s o s ,  y 
más p a r t ic u la r m e n te  a  l o s  c o lo r a n te s  de p o l i s e t i l o .

10.

20 ^

EJBÍPLO 3 .
5 ,7  g d e l  p ro d u c to  c o m e rc ia l  Empol 1014 se d ilu y e n  con 

20 oc de e ta n o l  y se n e u t r a l i z a n  con 0 ,8  g de NaOH en  50 cc 
de HgO. A g ita n d o , se añade e s t a  s o lu o ió n  a  6 ,4 8  g do 
s u l f a to  de a lu m in io  * 18 H^O, d i s u e l t o s  en 100 cc de agua .

Se o b tie n e  u n  p r e c ip i ta d o  b la n c o , que se s e p a ra  p o r f i l ­
t r a c i ó n ,  se la v a  p rim eram en te  con a g u a .y  luego  con a c e to n a  
y f in a lm e n te  se s e c a .

Se o b tie n e  a s i  u n a  m a te r ia  s ó l id a  b la n c a  y p u lv e r u le n ta ,  
que c o n tie n e  4,1% de a lu m in io  y que se r e b la n d e c e  a  u n os 200PC.

E l a n á l i s i s  m uestra, un  co n te n id o  de a lu m in io  de 4,1% 
(c a lc u la d o  p a r a  (C^gHg^O^)^AlOH == 4 ,47% )¿

2 g de e s t e  d e riv a d o  a lu m íh io o  se m ezclan  pon 96 ,7 5  g 
de p o l ip r o p i le n o ,  0 ,6  g do t i o d i g l i c o l a t o  de d id o d e c o íío ,
0 ,3  g de e s t e a r a to  c á lc ic o ,  0 ,1 5  g de un com puesto f e n ó l ic o  
y  0 ,2  g de T iO ^, a  te m p e ra tu ra  am bien te  y. en u n  m olino de 
b o l a s .

La m ezcla  o b te n id a  se h i l a  en u n  d i s p o s i t iv o  de h i l a t u r a

)



p a ra  l a b o r a to r io  ( c i l i n d r o ,  p i s tó n  e h i l e r a  c a le n ta d o s ) ,  
empleando una h i l e r a  de 4 a g u je ro s  de 0 ,8  mm de d iám etro  y 
16 mm de lo n g i tu d .

Las f i b r a s  o b te n id a s  t i e n e n  buena capacidad , de t i n c i ó n  
y e x c e le n te  s o l id e z  con lo s  c o lo r a n te s  de l a  c la s e  Mayfon; 
tam b ién  son r e c e p t iv a s  a  lo s  c o lo r a n te s  d is p e r s o s ,  y más p a r t i ­
cu la rm en te  a  lo s  c o lo r a n te s  de p o l i s e t i l o .

EJEMPLO 4.
2 6 ,3  g d e l  p ro d u c to  c o m e rc ia l Empol 1024 se d ilu y e n  

con 30 cc de e ta n o l  y se n e u t r a l i z a n  con 3^65 g. de NaOIL 
d i s u e l to s  en 50 cc de ag u a . Se añade e s t a  s o lu c ió n , en  e l  
cu rso  de 5 m inu tos y a g i ta n d o , a  u n a  s o lu c ió n  ac u o sa  de 
a c e ta to  de manganeso (3 5 ,4  g de a c e ta to  de manganeso en 
300 cc de a g u a ) .

Se a g i t a  e l  co n ju n to  d u ra n te  1 h o ra , con lo  que se 
form a u n  p r e c ip i ta d o  que es  separado  p o r f i l t r a c i ó n ,  lavado  con 
agua y secad o .

E l  deriv ad o  m e tá lic o  e s  un  po lvo  b la n c o  ro s a d o , q u e .s e
re b la n d e c e  e n t r e  70 y 130°C. E l  a n á l i s i s  m a n i f ie s ta  un  o o n te -
n id o  de manganeso de 8,01% (o a lc u la d o  p a ra  C¡ ^HL-O-Mn = 8 ,95% ),lo  2 '

E l  p ro d u c to  e s  in s o lu b le  en ag u a , m e tan o l, e ta n o , a c e to  
n a , c lo ro fo rm o y x i le n o .

1 ,2  g d e l  derivado  m anganésico se m ezclan  oon 9 7 ,5 5  g 
de p o l ip r o p i le n o ,  0 ,6  g de t i o d i g l i o o l a t o  de d id o d e o o ilo ,



0 ,3  g de e s t e a r a t o  c á lc i c o ,  0 ,1 5  g de u n  com puesto fe n ó lio o  
y 0 ,2 ,g  de T iO ^, a  te m p e ra tu ra  am bien te  y en  un m olino de 
b o la s .

La m ezcla  a s i  o b te n id a  se h i l a  en u n  d i s p o s i t iv o  de 
5 .  h i l a t u r a  p a ra  l a b o r a to r io  ( c i l i n d r o ,  p i s t ó n  e h i l e r a  c a ld e a ­

d o s ) , con una h i l e r a  que t i e n e . 4 a g u je r o s  de 0 ,8  mn de 
d iám e tro  y 16 mm de lo n g i tu d .

L as f i b r a s  o b te n id a s  t i e n e n  buena  c a p a c id a d  de t i n c i ó n  
y  e x o e le n te  s o l id e z  con lo s  o d o r a n t e s  de l a s  c l a s e s  o l e f í n i c a  

1 0 . y  n a p ró lé n ic a í . tam b ié n  son  r e c e p t i v a s  a  lo s  o o lo r a n te s  d i s p e r ­
s o s , y más p a r t ic u la r m e n te  a  lo s  c o lo r a n te s  de p o l í s e t i l o .

EJEMPLO 5 .
En u n  v aso  de v id r io  P y re x -d e  1 l i t r o  se in t r o d u c e n  

1 5 . 200 cc de agua  y 3 ,4  g de m o no h id ra to  de a c e ta to  c u p ro so .
Luego se a ñ a d e , a g i ta n d o ,  una  s o lu c ió n  de 100 cc de ag u a ,
1 0 ,3  g de Empol 1024 y 1 ,7  g de NaOH.

Se form a in m ed ia ta m en te  un p r e c i p i t a d o ,  que e s  sep arad o  
p o r  f i l t r a c i ó n ,  lav ad o  con agua y se c a d o .

20 . E l d e riv a d o  de cobre e s  un  s ó l id o  a z u l ,  que se r e b la n ­
dece a  u n o s 200°C.

Se p re p a ra  u n a  m ezcla  a  b a se  de 1 g d e l  d e riv a d o  de 
co b re  y 99 g de p o l ip r o p i l e n o .

La m ezcla  o b te n id a  se h i l a  en  un  d i s p o s i t i v o  de h i l a t u r a  
25 . p a ra  l a b o r a to r io  ( c i l i n d r o ,  p i s t ó n  e  h i l e r a  c a ld e a d o s ) ,  em plean—
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do una h i l e r a  con 4 a g u je r o s  de 0 ,8  mía de d iá m e tro  y 16 mm de 
lo n g i tu d .

L as f i b r a s  o b te n id a s  son r e c e p t i v a s  a  l o s  c o lo r a n te s  de 
l a s  c la s e s  o l e f i n i c a  y n a p r o lé n ic a  y ta m b ié n  a  l o s  c o lo r a n te s  

5 . d i s p e r s o s ,  más p a r t ic u la r m e n te  a  l o s  c o lo r a n te s  de p o l i s e t i l o .

EJEMPLO 6 .
En u n  v aso  de v i d r i o  P y re x  de 1 l i t r o  se in t ro d u c e n  

200 cc de agua y  4 ,2  g de m o no h id ra to  de a c e ta to  cróm ico .
10 . Luego se a ñ a d e , a g i ta n d o ,  u n a  s o lu c ió n  c o n s t i t u i d a  p o r  100 cc 

de ag u a , 1 0 ,3  g de Empol 1024 y  1 ,7  g de NaOH,
A l cabo de a lg ú n  tiem p o  se form a un  p r e c i p i t a d o ,  que es 

sep arad o  p o r f i l t r a c i ó n ,  lav ad o  oon agua  y seca d o .
E l  d e riv a d o  cróm ico e s  u n  s ó l id o  de c o lo r  v e rd e  a z u la d o , 

1 5 . que em pieza a  r e b la n d e c e r s e  a l r e d e d o r  de lo s  160^0.
Se p re p a ra  u na  m ezcla  a  b a se  de 1 g d e l  d e riv a d o  cróm ico 

y  99 g de p o l ip r o p i l e n o .
La m ezcla  o b te n id a  se h i l a  en un  d i s p o s i t iv o  de h i l a t u ­

r a  p a ra  l a b o r a to r io  ( c i l i n d r o ,  p i s t ó n  e h i l e r a  c a ld c a d o s ) ,
20 . em pleando u n a  h i l e r a  de 4 a g u je ro s  que t i e n e n  0 ,8  mm de 

d iám e tro  y 16 mm de lo n g i tu d .
L as f i b r a s  a s i  o b te n id a s  son r e c e p t i v a s  a  l o s  c o lo r a n te s  

de l a s  c l a s e s  o l e f i n i c a  y n a p r o lé n ic a  y  a  l o s  c o lo r a n te s  
d i s p e r s o s ,  más p a r t i c u la r m e n te  a  lo s  c o lo r a n te s  de p o l i s e t i l o .
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EJEMPLOS 7 a  11 .
E s to s  e jem p lo s  se exponen oon e l  f i n  de m o s tra r  Quo no 

to d o s  lo s  com puestos m e ta lo o rg á n ic o s  pueden  u s a r s e  de a c u s id o  
con e s t e  I n v e n tó ;

5 . Se r e f i e r e n  a ó ó m p ó 'á ic io n e s  c o n s t i t u i d a s  p o r  p o l ip r o p i ­
len o  y d e r iv a d o s  m e tá l ic o s  c o n o c id o s  en í a  l i t e r a t u r a  t é c n i c a  
y que pueden  h a l l a r s e  en e l  m ercado;

Los d e r iv a d o s  m e tá l ic o s  se  u s a n  en i a l  c a n t id a d  que se 
o b te n g a  6,1% de m e ta l en l a  óom posió ión  f i n a l .

10 . En l a  t a b l a  que s ig u e  se in d ic a n  lo s  com puestos m e tá l i ­
cos u sa d o s  y l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  de l a s  co m p o sic io n es de 
com puestos m e tá l ic o s  y p o l ip r o p i l e n o .

De l o s  d a to s  e x p u e s to s  en e s t a  t a b l a  se  d esp ren d e  que 
l o s  a d i t i v o s  u t i l i z a d o s  en  l o s  e je m p lo s  7 a  9 no son  a p to s  de 

1 5 . a c u e rd o  con este* in v e n to ,  pues- cau san  n o ta b le  d e g ra d a c ió n  d e l  
p o l ip r o p i le n o  y dan f i b r a s  de c o lo r  g r i s á c e o ,  que p o r  c o n s i­
g u ie n te  no son  a c e p ta b le s  p a ra  u s o s  t e x t i l e s .

Los a d i t i v o s  u t i l i z a d o s  en  l o s  e jem p lo s  10 y  11 no son 
a p to s  p o rq u e  l a s  f i b r a s  de p o l ip r o p i le n o  o b te n id a s  no són r e -  

20 . c a p t iv a s  a  l ó s  c o lo r a n te  de t i p o  q u e la n tc  ( c l a s e s  o l e f í i i i c a  
y n a p r o I ó n ic a ) .
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REIVINDICACIONES

D e sc r ito  e l  in v en to  se d e c la ra n  nuevas y de p ro p ia  
in v en c ió n  l a s  s ig u ie n te s  r e iv in d ic a c io n e s ,  con p r io r id a d  de 
l a  demanda de p a te n te  i t a l i a n a  N° 1924/64 d e l  28 de enero  
de 1964.

5 .
1 . Un p ro ced im ien to  p a ra  p re p a ra r  f i b r a á  t e x t i l e s  

p e l í c u l a s ,  c in t a s  y a r t í c u l o s  m oldeados, que se c a r a c te r i z a  p o r 
e x t r u i r s c  m ezclas que comprenden una p o l i a l f a o l e f i n a  c r i s t á -  
l i n a  y 0 ,1  a 10% (p re fe re n te m e n te  0 ,5  a  2%), en peso¿ de un

10 . compuesto m e tá lico  o b te n id o  por r e a c c ió n  de d ím eros, t r ím e r o s  
o p o lím ero s  á c id o s  de á c id o s  a l i f á t i c o s  in s a tu r a d o s  que con­
t i e n e n  18 átom os de carb o n o , más p a r t ic u la rm e n te  d e l ác id o  
l in o ló i c o ,  o m ezclas de e l l o s ,  con una s a l  de un  m e ta l de lo s  
g rupos IB , I I I B ,  VIA, VIIA y V III  d e l S is tem a P e r ió d ic o  de

15 . M endele iev .

2 . Un p ro ced im ien to  de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  1 
en e l  que l a  p o l i o l e f i n a  c r i s t a l i n a  es  e l  p o l ip r o p i le n o  cons­
t i t u i d o  fundam entalm ente p o r m acrom olóculas i s o t á c t i c a s .

20.
3 . Un p ro ced im ien to  de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  1 

en e l  que e l  compuesto m e tá lic o  e s  un  d eriv ad o  de n íq u e l  de
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+ * 4 *

„ . . l p s  á c id o s  c i t a d o s .
+ + * .* 4 . Un p ro c e d im ie n to  de acu erd o  con l a  r e iv in d i c a c ió n  ^

J*.. 1 ; en e l  que e l  com puesto m e tá lico  es  e l  d e riv ad o  o o b á l t ic o  de 
5.***I&s á c id o s  c i t a d o s .

* 5 . Un p ro c e d im ie n to  de acu erd o  con l a  r e iv in d ic a c ió n
* *1 , en e l que e l  com puesto m e tá lic o  es  e l  d e riv ad o  cróm ico de 

l o s  á c id o s  c i t a d o s .
10.

6 . Un p ro c e d im ie n to  de acu erd o  con l a  r e iv in d ic a c ió n  
1 , en e l  que e l  com puesto m e tá lic o  e s  e l  d e riv a d o  a lu m ín ic o  de 
l o s  á c id o s  c i t a d o s .

1 5 . 7 . Un p ro c e d im ie n to  de acu erd ó  con l a  r e iv in d ic a c ió n
1 , en  e l que e l  com puesto m e tá lic o  es  e l  d e riv ad o  de manganeso 
de lo s  á c id o s  c i t a d o s .

8 . Un p ro ce d im ie n to  de acu erd o  con l a  r e iv in d ic a c ió n  
20 . 1 , en e l  que e l  com puesto m e tá lic o  es  e l  d e riv a d o  de cobre de

lo s  á c id o s  c i t a d o s .

9 . Un p ro ce d im ie n to  p a ra  p re p a r a r  f i b r a s
t e x t i l e s .

25
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Según se d e s c r ib e  y r e i v i n d i c a  en l a  p r e s e n te  memoria 
d e s c r ip t i v a  que c o n s ta  de 33 p á g in a s  f o l i a d a s  y e s c r i t a s  a  
m áquina p o r una s o la  de su s  c a ra s .

M ad rid , a ^ 1
P a . *

JAÜME tSERN
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