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por "MEJORAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL NS 258.381" 
par "PROCEDIMIENTO PARA LA PRB-'ARACION DE PRODUCTOS RESINOSOS, 
PARTICULARMENTE ADECUADOS EN LA FABRICACION DE FIBRAS TEXTILES 
A BASE DE POLIMEROS SINTETICOS", a favor de la firma italiana 
MONTECATINI, Società Generale per l'Industria Mineraria e 
Chimica, domiciliada en MILANO (Italia), Largo G. Donegani 
1- 2 .

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a mejoras en la preparación 
de fibras textiles, películas, cintas y análogos, a base 
fundamentalmente de poliolefinas cristalinas, preparadas con 
ayuda de catalizadores estereoespecíficos, y de un compuesto 
básico de nitrógeno que actúa coma modificador tintóreo para
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dichas poliolefinas, haciéndolas así receptivas a los colo­
rantes.

En la pacense principal y sus certificados de adi­
ción se han descrito métodos para preparar fibras textiles 
que tienen nouable receptividad para los coloramtes, métodos 
que consisten en excruir mezclas de poliolefinas con compuestos 
básicos de nitrógeno obtenidos por condensación de epiclarohi- 
drina con aminas alifáticas y con diaminas, a par condensación 
de epiclorohidrina con diaminas y sucesiva alkilacion con 
haluros de alkilo, o por condensación de aminas bis-secundarias 
con epiclorohidrina y can derivadas de halógena.

Objeta de este invento es ahora un procedimiento 
para preparar fibras a base de poliolefinas, que tienen parti­
cular receptividad para los colorantes de la lana. Otro obje­
to de este invengo san los productos obtenidos por este proce­
dimiento, representados por fibras con calores sólidos.

En efecto, hemoa descubierto sorprendentemente, y 
este es un objeto del invento que aqui se expone, que se obtie­
nen fibras textiles de particular receptividad para las colo­
rantes si se extruyen mezclas de polímeros altos con 1 a 25% 
en peso de policondensados de nitrógeno básicos, obtenidos por 
policandensacion de epiclorohidrina con aminas bis-secundarias 
y con compuestos difenólicos.
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Los productos de policondensacion obtenidos de epi- 

clorohidrina, aminas bisecundarias y difenales son ya conoci­
dos (pacenté británica na 664.271).

La síntesis de los policondensados utilizadas para 
la modificación tintórea de las poliolefinas según esto inven­
to, se efectúa haciendo reaccionar epiclorohidrina con una 
mezcla constituida por una poliamino de C^-C^Q que contenga 
dos grupos NH en su molécula y por un compuesta difenólica, 
en proporción mola epiclorohidrina/poliamina 4- difenol de 
1:1 o con un exceso o defecto hasta el 10% en moles, ya sea 
de epiclorohidrina, ya sea de la mezcla poliamina-difenol.

Entre las diversas aminas bis-secundarias que pueden 
usarse, son particularmente convenientes: las dialkilalkilen- 
diaminas, la piperazina, la 2-metil-piperazina, la 2,5-dime- 
tilpiperazina y análogos.

Entre los compuestos difenolicos es muy convenien­
te el 2,2-bis-(paraoxifenil)-.iropano ¡^bisfenol A), pero pueden 
emplearse también el pirocatecol, el resorcinol, la hidroqui­
nona, el 4,4'-dioxidifenolmecano, etc.

En la mezcla de poliamina con difenol, c^da compo­
nente putL-de variar del 10 al 90%.

Los policondensados según este invento pueden 
obtenerse cambien haciendo reaccionar epiclorohidrina con 
una amina bis-secundaria y derivados diglicidílicos de dife-
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noies.

La adición de los policondensados de nitrógeno 
básicos a la poliolefina según este invento se efectúa por 
lo general mediante simple mezcla del policondensados con el 
polímero, mientras se agita. Sin embargo, la adición puede obtc 
nerse también par otros métodos, coma mezcla de las poliolc- 
finas con la solución de policondensados en un disolvente 
apropiado, seguida por evaporación del disolvente; a bien 
mediante adición del policondensados a la poliolefina al final 
de la polimerización.

Asimismo es posible aplicar el policondensado al 
artículo manufacturado, por ejemplo mediante inmersión del 
mismo en una solución o dispersión del policondensado y eva­
poración cansecuciva del disolvente. La adición puede efec­
tuarse antes o después del estiraje, por tiempos de unos 
segundos a algunas horas y a temperaturas variables entre 
la temperatura ambiente y 10SC por debajo del punto de reblan­
decimiento del polímero.

En general, las mezclas se granulan y luego se 
extruyen en dispositivos de hilatura en fusión, preferente­
mente del tipo descrita en la patente italiana nS 614.043, a 
favor de la peticionaria, y a ser pasible mediante hileras del 
tipo descrita en la patente española n' 253*337, a favor de 
la pecicianaria, las cuales tienen agujeros con relación
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1ongi t ud/d i ¿metro superior a 1.

La granulación y la hilatura áe las mezclas se 
efectúan actuando en ausencia de oxígeno, de preferencia bajo 
atmósfera de .gas inerte (por ejemplo, nitrógeno).

La hilatura puede efectuarse convenientemente en 
presencia de una pequeña cantidad de un "agente dispersante 
sólido", según la pacenté española ns 255.823, a favor de la 
peticionaria.

Durante la mezcla, ademas de los policondensados 
según el invento, pueden añadirse cambien al polímero estabi­
lizadores, opacií'icadores y pigmentos orgánicos o inorgánicos.

Después de la hilatura, las fibras se someten a una 
operación de estiraje, con relaciones de estiramiento entre 
1:2 y 1:10, a temperaturas entre 80 y 150SC y en dispositivos 
estiradores caldeados can aire caliente, vapor o un flúido 
semejante o provistos de placa calefactora.

Las fibras pueden someterse luego a un tratamiento 
de estabilización dimensional, en condiciones de encogimicnL- 
libre o impedido, a 80-160SC, tal como se describe en la pa­
tente española nS 236.606, a favor de la peticionaria.

Las fibras obtenidas por extrusión de las mezclas 
según este invento pueden ser monofilamentos o plurifilamentos 
y pueden usarse para preparar hilos continuos o de hebra o 
para preparar hilos engrosados o hebra.
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Los monofilamentos o plurifilamentos preparados se­
gún el invento pueden someterse a loo tratamientos con reac­
tivos capaces, si es preciso, de hacer completamente insola." 
en agua los policondensados de nitrógeno. Particularmente un­
tos para este fin son los trabamientos con compuestos monoepó- 
xidos y diepóxidos, can monoisacianatos y diisocianatos, con 
monoaldehidos y dialdehidos, con haluros, divinilbenceno y ar* 
logas, según se ha descrito en patentes anteriores a favor de 
lapeticionaria.

Estos tratamientos se efectúa antes o después d_
estiraje. Las fibras y los arras artículos manufacturados 
pueden someterse también a un tratamiento ácido como se descri­
be en la patente española n& 267.151, a favor de la peticio­
naria, que mejora la tingibilidad y la fijeza de las tinturas-

Las composiciones según este invento pueden usarse 
no solamente para preparar hilos, sino también para preparar 
películas, cintas, artículos moldeados y similares.

Las fibras y las articulas moldeadas obtenida 
según este invento tienen notable receptividad para las colo­
rantes ácidos, metalizados y dispersos.

Las fibras obtenidas por extrusión de las composi­
ciones según este invento manifiestan mayar estabilidad, 
sobre todo frente a la acción de la luz.
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Las tinturas se efectuaron durante 1̂ - horas, 

al punto de ebullición, en baños tintóreos que contenían 
2,5% de colocante en peso de la fibra y can una relación 
fibra/baño tintóreo de 1s40.

Las tinturas con colorantes ácidos y metalizados se 
efectuaron en presencia de 3% de acetato amónico (en pesa res­
pecto a la fibra) y de 1% de un agente tensioactiva, consti­
tuido par el producto de la condensación de óxido de etileno 
con un alkilfenal.

Treinta minutas después de iniciada la ebullición 
se añadió 2% (en peso respecto a la fibra) de una solución 
al 20% de ácido acético, para mejorar el agotamiento de los 
baños tintóreos.

Las tinturas con colorantes dispersos se efectuaron 
en presencia de 2% de agente tensioactiva respecto al peso 
de la fibra. Después de teñidas, las fibras se enjuagaron 
con agua corrien:e y resultaron intensamente coloreadas tanta 
en el caso de los colorantes ácidos como de los colorantes 
metalizados o dispersas.

La solidez del calor a la luz, la resistencia a la 
limpieza con tricloroetileno y la resistencia al frote resul­
taron enteramente satisfactorias.

En las detalles de la realización practica de este 
invento caben diversas modificaciones y variaciones sin salir-
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se del espíritu, del invento.

Los ejemplos que signen ilustran el invento sin 
limitar su alcance.

EJEMPLO 1.

En un matraz de tres tubuladuras y 1 litro de capa­
cidad, provista de agitador, termómetro y condensador de 
reflujo, se introdujeran los reactivas siguientes:

- 45,6 g (0,2 moles) de bisfenol A

- 86,1 g (1 mal) de piperazina anhidra

- 375 cc do metanal.

En el curso de 1 hora se añadieron a gotas 111 g 
(1,2 moles) do cpiclorohidrina y luego se calentó el conjunta 
a 653C durante 10 horas. En el curso de las últimas 8 horas 
de calentamiento se agregaron 48,5 g de NaOH.

Se separo el cloruro sódico por filtración y se 
eliminó del filtrado el disolvente par destilación. Luego se 
secó el palicondensado por completa mediante calentamiento 
a 100-11 Ose en vacio (1-2 mm de Hg) durante 2 horas.

La resina así obtenida se molio y se tamizó. Resul­
tó un pal'T con punto de fusión de 130-140SC.
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El análisis indicó:

N hallado 13,6% (calculado, 14,07%).

45 g de producto obtenido se mezclaron con 0,951 kg 
de polipropileno, 3 g de estearato calcico y 1 g de TiOg, a la 
temperatura ambiente, en una mezcladora del tipa Henschel.

El polipropileno utilizado tenia las característi­
cas siguientes:

- /ñ_7 = 1,54 (determinado en tetrahidronaftaleno a 135SC)

- contenido de cenizas = 0,012%

- residuo después de la extracción con heptano = 97,2%.

La mezcla asi obtenida se granuló a 220SC en una 
extrusora, bajo atmósfera exenta de oxígeno.

El granulado obtenido se hiló en un dispositivo de 
hilatura en fusión, en las condiciones siguientes: 
condiciones de hilatura:

temperatura de la hélice 250SC
temperatura del cabezal 2503C
temperatura de la hilera 2509C
tipa de hilera 60/0,8 x 16 mm (4)
presión máxima (kg/ern̂ ) 71
velocidad de.arrollamiento (m/minuto) 520
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condiciones de estirajes

temperatura 120SC
medio vapor
relación de estirajo 1:3.

Después de estiradas y tratadas con una solución 
acuosa al 6% de éter diglicidílico de ctilenglicol, seguida 
por calentamiento a 140SC durante 10 minutos, las fibras pre­
sentaron las características siguientes:

- tenacidad (g/den) 5,5

- alargamiento (%) 29.

Escás fibras san tingibles con colorantes de las 
clases de los calorantes ácidos, los calorantes crómicos, los 
colorantes metalizadas y los colorantes dispersos.

Í.4-) La expresión 60/0,8 x 16 mm indica una hilera con 
60 agujeros, cada una de los cuales tiene 0,8 mm de 
diámetro y 16 mm de longitud.

EJEMPLO 2.

En un matraz de tros tubuladuras y 1 litro de capa­
cidad, provista de agitador, termómetro y condensador de
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reflujo, se introducen los reactivos siguientes:

- 34,2 g (0,15 moles) de bisfenol A

- $7,8 g (1,02 moles) de piperazina anhidra

- 350 cc de metanol.

En el curso de 1 hora se agregaron a gotas 106,4 g 
(1,15 moles) de epiclorohidrina y luego se calienta el conjun­
ta a 65SC durante 10 horas. En las últimas o horas se añaden 
4-6 g (1,15 moles) de NaOH.

So separa por filtración el cloruro sódica y se eli­
mina de la solución, destilando, el metanol.

Lut.go se seca el palicandensado por completo calen­
tándolo a 100-11OSC en vacío (1-2 nm de Hg) durante 2 horas.
Se obtiene una resina que, después de molida y tamizada, rosal- 
ra un polvo can punto de fusión de 135-142SC.

El análisis da los resultados siguientes:

- N = 14,7 % (calculado, 15,1%).

40 g del producto obceñido se mezclan con 0,956 kg 
de polipropileno, 3 g de estearato calcica y 1 g de TiO^ a la 
temperatura ambiente, en una mezcladora del tipo Henschel.
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El polipropileno utilizado tiene las características 
siguientes:

-/ü-7 = 1,54

- contenido de cenizas = 0,012%

- residuo después de la extracción con heptano = 97,2%.

La mezcla obtenida se granula en una extrusara, bajo 
atmósfera exenta de oxígeno y a 220SC.

El granulado así obtenido se hila en un dispositivo 
de hilatura en fusión, en las condiciones siguientes:

condiciones de hilatura:

temperatura de la hélice 2509C

temperatura del cabezal 2509C

temperatura de la hilera 250SC

tipo de hilera 60/0,8 x 16 mm

presión máxima (en kg/cm^) 69

velocidad de arrollamiento (m/minuto) 520



condiciones de estiraje:

temperatura 12080
medio vapor
relación de estiraje 1:3.

Después de estiraje y tratamiento con una solución 
5, acuosa al 6 % de éter diglicidilico de etilenglicol, seguido 

por calentamiento a 14-OBC durante 10 minutos, las fibras tie­
nen las características siguientes:

-tenacidad (g/den) 5,15

- alargamiento (%) 32.

10. Las fibras resultan tingibles can las clases de
colorantes acidas, crómicos, metalizados y dispersos.

EJEMPLO__3.

En un matraz de tres tubuladuras y 1 litro de capa­
cidad, provisto de agitador, termometro y condensador de 

15. reflujo, se introducen los reactivos siguientes:

- 33 g (0,3 moles) de hidroquinona

** 36,1 g (1 mol) de piperazina anhidra

** 360 cc de metanol.
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Se añaden a gotas, en el curso de 1 hora, 120,^$ 
(1,3 moles) de epiclorohidrina y luego se calienta el cor?., 
junto a 65sc durante 10 horas. En las últimas 8 horas de 
calentamiento, se añaden 52 g (1,3 males) de NaOH.

5, Se separa par filtración el cloruro sódico, se
extrae de la solución filtrada el metanol, par destila^: ó*?,, 
y se seca el policandensado calentándolo a 100-11030 er.i 
vacia (1-2 mm de Bg). El producto resinoso así obtenido, 
después de molido y tamizado tiene aspecto pulverulei?,^.

0. El análisis da los resultados siguientes:

N = 14,1% (calculada, 14,58%)

41 g del producto obtenido se mezclan con 0,955 
de polipropileno, j g de estearato calcico y 1 g de TiO^, 
a la temperatura ambiente, en una mezcladora del tipo Herís- 
che 1.

El polipropileno utilizado tiene las caract^" - . 
cas siguientes:

-¿X.7 = 1,54

- contenido de cenizas = 0,012%

20. - residuo después de la extracción can heptana = 97,2%.
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La mezcla obtenida se granula en una extrusora a 
220SC, bajo atmósfera exenta de oxígeno.

El granulado obtenido se hila en un dispositivo 
de hilatura en fusión, en las condiciones siguientes:

condiciones de hilatura:

temperatura de la helice 2508C

temperatura del cabezal 

temperatura de la hilera 

tipo de hilera 

presión maxima (en kg/cm^)

250S(

2508C

60/0,8 x 16 mm 

52

velocidad de arrollamiento(m/minuto) $20

condiciones de estiraje 

temperatura 

medio

relación de estiraje

120BC

vapor

1:3.

Después de estiraje y tratamiento con una solución 
acuosa al 6% de eter diglicidílico de etilenglicol. 
por calentamiento a 1408C durante 10 minutos, las fibras pre­
sentan las características siguientes:



- tenacidad (g/den) 5,01

- alargamiento (i'-) 37%.

L:<s fibras resultan tingibles con las clases de 
calorantes ácidos, crómicas, metalizados y dispersos.
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N O T A

Descrito el objeto de la invención, se declara 
nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad ita­
liana ns prov. 4666 del 14 de Hayo de 1965:

1. Un procedimiento para preparar fibras textiles 
películas, cintas, artículos moldeados y similares, carac­
terizado porque consiste en mezclar las poliolefinas con 1 a 
25% de policondensados de nitrógeno básicos, obtenidos por po- 
licondensacián de epiclorohidrina con diaminas bis-secundarias 
y con compuestos difenólicos, extruir la mezcla en estado de 
fusión y estirar las fibras.

2. Un procedimiento como se define en la reivindi­
cación 1, caracterizado en que en concepto de poliolefina se 
usa polipropileno constituido fundamentalmente por macromolé- 
culas isotácticas.

3. Un procedimiento según las reivindicaciones 1 
y 2, caracterizado por usarse, en concepta de policandensado-
de nitrógeno básicas, policondensados de epiclorohidrina can 
bisfenoles y can aminas bis-secundaria3, elegidas entre la 
piperazina y las dialkilalkilendianinas.



4. Un procedimiento según las reivindicaciones 
precedentes en el que se usan, como policondensados de nitrcg 
básicos, policondensados de epiclorohidrina con diaminas bis-- 
-secundarias y con bisfenoles, tales como el pirocatecol, el ;r.' 
sorcinol, la hidroquinona, el 4,4'-dioxidifenilo y el 4,4'- 
-dioxi-dimetilfenilmetano.

5. Un procedimiento según las reivindicaciones pr * - 
cadentes, caracterizado en que las poliolefinas se mezclan 
policondensados obtenidos por reacción de epiclorohidrina con 
piperazina y con 4,4 -dioxidifenildimetilmetano.

6 . Un procedimiento para preparar fibras textil - 
películas, cintas, artículos moldeados y similares.

Según se describe y reivindica en la presente meaari 
que consta de 18 hojas, foliadas y escritas a máquina por un*** 
sola de sus caras.

Madrid, a ] 3 MAY, 1966
p.a.

J A M E  i S E R U

P A C E L A
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