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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FIBRAS TEXTILES", a favor
de la firma italiana MONTECATINI EDISON, S.p.A., residente
en MILAN (Italia) 31, Toro Bounaparte,

MEMORIA DESCRIPIIVA

. Este invento se refiere a la preparacién de fibras
textiles, asi como de peliculas, cintas, articulos moldeados
analogos, a base fundamentalmente de polimeros sintéticos y
particularmente receptivas para los cg&orantes que se usan de
ordinario para tefiir la lana.

Mds particularmente, este invento se refiere a la
preparacidn de fibras textiles tingibles, por extrusidn de
mezclas de poliolefinas con policondensandos basicos de niﬁrégenu
obtenidos por policondensacidn de epiclorohidrina con bis~diani.-

nas heterociclicas secundarias de 7 micmbros, de la férmula
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general (1)

donde R denota atomos de hidrdgeno o grupos algquilicos iguales
o diferentes, de preferencia con Cy~Cq 0.

Los policondensados de nitrdgeno segin este invento,
ademas de ser los polimeros de condensacién que contienen uni--
dades de las homopiperacinas, pueden ser también los copolimeros
de condensacidn que contiencn unidades de homopiperacinas y
unidades de otras bis-diaminas sccundarias, tales como las
piperacinas, las N,N'-~dialquilalquilendiaminas y similares.

Los polimeros sintéticos de acuerdo con este invento
comprenden en esencia las poliolefinas con estructura prevalen-
yomente isotactica, obtenidas por polimerizdcidén de baja presidn
con catalizadores estereespecificos.

Bn calidad de poliolefina cristalina, se usa prefe-

rentemente el polipropileno constituido en esencis por macro-
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moléculas isotacticas que se obtiene por polimerizacidn este-

€z

reoespecifica del propileno. Iguelmente aptas para la apli-
cacidn segin el invento que aqui se expone son las poliolefinas
eristalinas obtenidas de mondmeros de la férmula R~CH=CHy, dondc
R es un grupo alquilico o ardilico o un dtomo de hidrdgeno; por
ejemplo, polietileno, polibuteno-~l, polipen$eno-l, polihexeno~l,
poli-4-metilpenteno-1l, poliocteno~l, poliestireno y andlogos.

Se conocen métodos para obtener le modificacidn de
la receptividad de las fibras de polipropileno a los colorante:
gcidos, por adicidn al polimcro, antes de la hilatura, de diver
sas substancias que actuan modificendo la tingibilidad de las
fibras.,

Mas particularmentc, sc han doscrito métodos que
implican la adicion g la poliolefina de policondensados basicor
de nitrégeno a base de epiclorohidrine con algunas bis-diaminas
secundarias, asi como otros métodos.

Un objecto de cste invento es un procedimiento para
preparar fibras a basc de poliolefinas,guc tengan particular
reccptividad para los colorontcs para la lana, asi como los
productos derivados de este procedimicnto y representados por
fibras tecfiidas con matices de buenas propicdades de solide=z,

En cfecto, hemos descubierto sorprendentemente, y
dste ¢s un objeto dol invento que agui se expone, que se obtio-~
nen Tibras textilcs con particular afinidad para los colorante:r

mediante la cxtrusidn de mezelas de polimeros altos con 1 a 25%
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en pogo de policondensados dc nitrdgeno bAgicos, obtenidos por

O

policondenssaifn de opiclorohidrina con bis-ominas secundarias
heterociclicas de la formula general (1), on la que R denota
dtomos de hidrogeno 0 grupos alquilicos iguales o diferentes,
de preferencia coﬁJcl—Clz.

Los policondensados de nitrdgeno segin este invento
puedon ser, no solo polimeros de condensacidn que contengan
unidades de homopiperacinas de la férmula gencral (1), sino
también los copolimeros do condonsacidn que contengan unidades
de homopiperacinas y unidades de otras bis-diaminas secundarias,
como lg piperacina, las N,N'-dialquilalquilendiaminas, ete.

La sintesis de los policondensados utilizados para
1a modificacidn tintdrea de las poliolefinas: conforme a este
invento sc cofcctun haciendo reaccionar epiclorohidrina con una
0 més bis-diaminas heterociclicas sccundarias de la férmuls
general (1), en la que R denota atomos dec hidrdgeno o grupos
alquilicos igualcs o difercnites, en proporciones molares de
epiclorohidring a bis-dicminas sccundarias de l:1, preferente-
mente.,

‘ Si, ademis do las bis-diaminas heterociclicas secun-
darias de la férmula gencral (1), sc utilizan también otras
bis-diaminas secundarias, la proporcidn molar de epiclorohidrina
al total dc bis-diaminas socundarias cs preforentemente de 1:il,
. Sin embargo, la proporcidn moler puecde experimentar

variaciones por cnecima o por dobajo de las rclaciones que se han

P_—



indicado.
En ecalidad de his-diaminas heterociclicas secundarias

comprendidas en la férmula (1), cabe citar como particularmente

aptas:
5, la 5,5,7~trimetil<homopiperacing
CH,, QEE\
NH NH
HC(CH5) CH, c(cHy),
.10, la 5,6,7-trimetil~homopiperacina

OH Cf,
e \N

NH

HC(CH3 ) — CH(e};’%) e CH( CH3)

H

15.

la 5,7~dimetil-homopiperacina



CH GH
/ 2 2
N N
HO( CH3) CH3 CH( CH3)

el

5. la 5;6-dimetil-7~-propilhomopiperacina

CH, CH
// 2 2
e N
H? . CH(CH&)—‘"*"—“**GH(CHB)
C3H7

10. y endlogas, cuya sintesis se informa en la solicitud de patentc
italiana N2 10.953, de la peticionaria.

Entre las otras bis-diaminas secundarias que pueden
usarse para preparar 1los copolimeros de condensacidn, cabe
sefialar:

15, la piperacina, la 2-metilpiperacina, la 2,5-dimetilpiperacina,
la N,N’-dimetiletilendiamina,/%?N'—dimetilhexametilendiamina
la N,N'-diciclohexilhexametilen~diamina y andlogas.

Los policondensados preparadecs segun este invento



10,

15.

20,

presentan las unidades estructurales siguientes:

-CH2 ~ ?H - CH2 -
OH

V2NN

donde R tiene el significado expuesto antes,

a las cuales (en el caso de los copolimeros de condensacidn)
pueden afiadirse también otras unidades estructurales, derivadas
de las otras bis-diaminas secundarias’”

Sobre los métodos semejantes conocidos hasta ahora,
el procedimiento de este invento permite obtener ciertas venta-
jas de orden econdmico, a causa del bajo coste de los modifica-
dores utilizados y de los materiales de partida que se necesitan
para su sintesis.

La mezcla de 1os policondensados basicos de nitrdgeno
con la poliolefina, segun el invento, se efectua en general por

gimple mezcla, con agitaéién, del policondensado y el polimero.
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La adicidén sin embargo, puede efectuarse por otros
métodos, tales como mezcla de las poliolefinas con una solucidn
del policondensado en un disolvente apropiado, seguida por eva-
poracidén de dicho disolvente, o por adicidn del policondensado
0 la poliolefina al final de la polimerizacidn.

Asimismo?@s posible aplicar el policondensado al arti-
culo manufacturado, por ejemplo mediante inmersidn de éste en
una solucidn o dispersidn del policondensado, seguida por eva-
poracidn del disolvente; la aplicacidn puede hacerse antes o
después del estiraje de los hilos, por tiempos que van desde
unos segundos hasta algunse horas, y a temperatura gue varia
desde la ambiente hasta 109C por debajo del punto de reblande—
cimiento de la poliolefina,

En goneral, las mezclas se granulan y luego se extruyen
con dispositivos de hilatura en fusidn, por hileras que tengan
preferentemente relaciones de longitud a didmetro superiores a 1.

La granulacidén y la hilatura de las mezclas se efectuan
actuando en ausencia de ox{geno, de preferencia bajo atmésfera
de gases inertes (nitrdégeno).

La hilatura de las mezclas puede realizarse en prescn-
cia de una pequefia centidad de un "agente dispersante sdlido".

Durante la mezcla, ademds de los policondensados
objeto de este invento pucden afiadirsc también a los polimeros
opacificantes, estabilizadores orginicos e inorgdnicos, pigmentos

colorantes, etc.
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Las fibras, después de hiladas, pueden someterse a un
proceso de estiramiento, con relaciones de estiraje comprendidas
entre 1:2 y 1:10, a temperaturas de 80 a 1502 C y en dispositivos
de estiramiento colentados con aire ciliente, con vapor o con
un fliido semcjante o provistos de placa cakofactora,

Es posible someter las fibras a continuacidn a un
tratamiento de cstrbilizacidn dimensional en condiciones de
encogimiento libre o impedido, a 80-1602C,

Las fibres obtenidas por extrusidn de las mezclas
segin oste invento pueden ser filamentos simples o plurifila-
mentos y se usan para preparar hilos continuos o hebra o bien
para preparar hilos o hebya engrosados,

Los filamcntos simples}élunifilamentos preparados
secgun oste invento son aptos para tratamientes con rezactivos
capaces, si es prcciso, de hacor complotamente insolubles en
agun los policondensades de nitrégeno presentes en el articulo
manufacturado. Particularmonte iddneos pera esie fin son los
tratamiontos con compuestos monoepéxidos y diepdxidos, con
monoisocianatos v diisocianatos, con monoaldehidos y dialdehidos,
con haldgenos, con sales metdlicas, ete,

Eftos tratamiontos se efectuan antes o despuds del
cstiraje. Las fibras obtenidas segim cste invento tienen nota-
ble receptividad a los colorantes acidos, metalizados y disper—
sos. ILas fibras obtenidas por extrusidn de las composiciones de

este invento manificstan mayor ostabilidad, mds particularmente

frente a 1la luz,
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Las composiciones de acuerdo con este invento pueden
usarse también para preparar pelfculas, cintas, articulos moldea-
dos y similares, '

Ias fibras y otros articulos monufacturados pueden
asimismo someterse a un tratamiento &cido que mejora la tingi~
bilidad y la solidez.de las tinturas.

Los tintes se efectuaron dursnte 1,5 @ horas, a punto
de ebullicidn y en bafio tintdreo que contenia 2,5% (respecto al
peso de la fibra) de colorante (colorante disperso, dcido o
metolizado), con una relecidn de fibra a baiio tintdreo de 1:40,

‘ Los tintes con colorantes deidos ¥y metalizados se

efectuaron en presencia de 3% de acetato amdnico (respecto al

peso de la fibra) y de 1% de wn agente tensioactivo constituido

por el productc de la condensacidén de dxido de etileno con un
alquilfenol o de la sal sddica de la n~olcil~n-metil-taurina,
Treinta minutos despuds de iniciarse la cbullicidn, se afiadid
2% (respecto al peso de 1o fibra) de una solucidn al 20% de
deido acético, para mejorar ¢l agotamicnbto del bafio tintdéreo.
Los $intes con colorantes dispersos se ofcctuaron cn

prescncia de 2% dc agonte tensioactivo (respecto al peso de la

‘Fibra). -

Después de la tineidn, las fibras so lavaron con agua
corriontec y resuliaron intensamcnte coloreadas.
La fijoza de las fibras o la luz, el lavado, el lavado

con tricloroetilonc y el frote resultd sor completamente satis-

factoria.
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En los detalles de la rcalizacidn prictica de este
invento caben 2mplias modificacicnes y cambios sin salirse del
espiritu ni del slecance del invento.

Log ¢jomplos que siguen ilustran el invento sin limi-

tar su alcance.
EJEMPLO 1

En un matraz de tres cuellos y 1 litro de capacidad,
provisto de esgitador, tcrmémetro y condensador de roflujo, se
introduccn:

- 142,2 g (1 mol) de 5,5, 7~trimetil-homopipcracing
- 92,5 g (1 mol) de epiclorohidrina
- 250 cc do aleohol isopropilico.

Se somete la mezmela a reflujo durante 10 horas y en
¢l curso de las 1ltimos 8 horas de c:lentamicnto se afinden
41 g de NaOH en prstillas., 8c¢ calicnta ¢l conjunto durante
4 horns mas, se separa por filtracidn ol cloruro sdédico y se
¢liming el disolventc por destilacidn. F1 matcrial resinogo
que se obtiene despuds de scear ticne color amarillo claro,
un punto de rcblandecimicento de T709C aproximadomente y poreen-

taje de N = 13,8 (calculado, 14,1).

45 g dcl policondensado obtonido se muclen hasta polve
fino y se mezclan, o la tcmperatura ambicnte y en una mezcladora

de tipo Henschel, con 0,951 kg do polipropilemo, 3 g de estearo-
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to ealeico y 1 g de T10,.

FEl polipropileno utilizado tiene las caracteristicas
siguientes:
[epsilon] = 1,54 (determinado en tetrahidronaftaleno a 1359C)

5, contenido de cenizas = 0,012% '

residuo despuds de extraccion con heptano = 97,2%.

Se granuld“en una extrusora la mezcla obtenida, bajo
atmésfera exenta de oxigeno y a 2202C,

El granulado obtenido se hila con un dispositivo de

10, laboratorio pare hilatura en fusidn, en las condiciones siguien-

tes:
 Temperatura de hilatura 250eC
tipo de la hilera 10/0,8 x 18 mm,

Después de estiraje y de tratamiento con éter etilen~
15, glicoldiglicidilico acuoso al 3%. seguido por calentamicato a
1409C durante 10 minutos, la fibra manificsta las caracteristi-

cas sigulentes:

~ tongeidad (en g/den) 5,3
- alargemiento (%) 25,
20. Las fibras domuestran ser tingibles con colorante

4eidos, al cromo, metalizados y disporsos.
BIEMPLO 2

En un matraz de tres cuelles y 1 litro de capacidad, pro-

25, visto de agitador, tormdmetro y condemsador de reflujo, se introdu-
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cen:
- 71,1 g (0,5 moles) de 5,5,7-trimetil-~homopiperacina
-~ 92,5 g (1 mol) de 2piclorohidrina
~ 250 ce de alcohol metilico.

Se son:te el conjunte a reflujo durnnte 3 horas y
luego se enfria hasta 202C y se afinde una solucidn de:
- 43 g (0,5 moles):. de piperscina en 110 cc de zleohcl metilico

Se vuelve a someter el conjunto a reflujo durante
10 horas, y durante las Wltimas 8 horas de calentomiento se
afiaden 41 g de NaOH en pastillas. 8¢ colienta durante 4 horas
nds, se filtra la solucidn para separar el cloruro sddico y se
elimina del filtrado el disolvente, por dsstilacidn. Fl produc-
to resinoso obtenido tiene, después de secado, color amarillo
¢laro, temperatura de reblandecimiento ds 502C aproximadimente
y porcentaje de N = 16,0 (ealculado, 16,4).

36 g del policondensado obtenido, molido hasta polvo
fino, se¢ mezclan a la temperatura cmbiente y en una mezcla-
dora del fipo Henschel, con 0,960 kf dc polipropileno, 3 g de

estearato caleico y 1 g de Ti0,,.

El polipropileno utilizado musstra las caracteristicas

siguientes:

[epsildén] = 1,54 (determinado en tetrahidrodiaftaleno a 1359C)
contenido de cenizas = 0,012%

residuo después de la extraccidn con heptano = 97,2%,

La mezcla obienida se granula en una extrusora, bajo

con
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atmésfora exenta do oxigeno y a 2209C,
El grenvlado obtonido sc hila con un dispositive de

leboratorio para hilatura en fusidn, on las condiciones siguicue-

tes:
-~ temperatura de hilatura 2502
- tipo de 12 hilatura 10/0,8 x 16 mm,

ik

Despuds del estiraje y de tratemionto con una solucidn
acuosa al 3% de dster diglicidilico do ctilenglicol, scguido por
calentamiento a 1402C durant: 10 minutos, la fibra manifiesta

las caracteristicas siguientes:

- ‘tenacidad (en g/din) 5,12.
- alargamionto (%) 28.

Las fibraes demuestran ser tinsibles con los colorantcs

acidos, al cromo, metalizados y disporso
EJEMPLO 3

En vn matraz de tres cuellos y 1 litros de capagidad,
provisto do aglézdor, tormémetro y coﬂdenéaéor dz rcflujo, se
introducens:

- 142,2 g (1 mol) de 5,5, T=trinctil~-homopip racina
- 138,75 g (1.5 : moles) de epiclorohidrina
~ 230 cc do alcohol etilico al 96%,
Lucgo sc¢ aflade a gotas, en .1 curso de una hore,

una solucidn d- 43 & (0,5 molos) de piperacina en 110 cc de

“e -
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alcohol ctflico al 96% y se somste el conjumto a reflujo durante
10 horas, sfiadizndo durantes las dltimas 8 horas 61,5 g de
Fa0H en pastillas,

S¢ vuslve o calentar el conjunto durante 4 horas ¥y
lusgo se filtra para separar ¢l cloruro sédico y se eclimina del
Filtrado, por dustilacidn, cl disolvente. El producto obtenido
es, después 4o sccado, una resina de color amarillo claro, con
punto de reblendecicisento de 602C aproximadamente y porcentaje
de ¥ = 15,2 (calculado, 15,6).

38 g 4wl policondensado obtenido, molido hasta polvo
fino, se mezclan en una mezcladora de Lipo Hensehel a la tempe-
ratura ambionte, con 0,958 kg de poliprovnilcno, 3 g de estearato
céleico y 1 g de TiOz.

El polipropileno utilizado monificsta las caracteris-

ticas siguientes:

[épsilon] = 1,54 (dotorminado en tetrohidronaftaleno a 135¢C)
contenido de cenizas = 0,012%
residuo después de la extraccidn con hentono = 97,2%,

La mezcla obtenida sc granuls on una extrusora, a
2209C y bajo atmdsfera carente de oxigeno,

El granulado obtenido ge hila cn un dispositivo de

laboratorio para hilatura en fusidn, en las condiciones si-

guientes:
- tempergiura de hilzburs 2509¢C
- tipo de hilera 10/0,8 % 16 mm.
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Despues de ostiraje y de tratamitnto con una solucidn

acuosa al 3% de éter diglicidilico de etilenslicol, seguido por
calentamiento a 1402C durante 10 minutos, la fibra muestra las

caracteristicas siguientes:

- tenacided (en g/den) 5,6
~ glargamiento (%) 23,

Ia fibra resulta ser tingiblzs con colorantes dcidos,
e

al cromo, metalizados y dispersos,
EJEMPLO 4 .

En un metraz de tres cuellos y 1 litro de capacidad,
provisto de agit-dor, termdmetro y condecnsador de reflujo, se
introducen:

- 56,1 g (0,2 moleg) de I,N'-diciclohexilhexametilendiamina
- 37,0 g (0,4 moles) de cpiclorohidrina
-~ 170 cc de alcohol ipopropilico.

Se somn:te el conjunto a reflujo durante 3 horas, se
le enfria hasta 209G y se lc afinde una solucidn de:

- 142,2 g (1 mol) de 5,5,7-trimctilohomopiperacina en 160 cc
de alcohol isopropilico.

Se afiadcn a gotos, en el curso de una hora 74 g
(0,8 moles) de opiclorchidrina y se somcto ol conjunto a
reflujo durante 10 horas, aiiadiendo, durante las Ultimas 8 horas,

49,5 g d¢ NaOH on pastillas.
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Se vuclve a calontar o1 conjunto durante 4 horas y

luego se filtra pare saparaf el cloruro sédico y se elimina del
filtrado el di=olvente, por destilacidn,

El producto obtcnido es, desouds do secado, una
rcsina de color amarillo cl:iro, temperztura de reblandecimiento
de 50eC y porcentajc de N = 12,2 (caleulado, 12,6).

50 g énl policondensado obtonido, molido hasta polvo
fino, se mezclan, a la temperaturs ambisnte y en una mezcladora
de tipo Henschel, con 0,946 kg de polipropileno, 3 g de esteara-
to calcico y 1 g do TiO,.

El polipropilenc utilizado manifiesta las caracteris-
ticas siguientes:

[dpsilon] = 1,54 (determinado en totr-hidronaftaleno a 1358C)
contenido de cenizas = 0,012%
residuo despuds de oxtraccidn con heptsno = 97,2%.

La mezcla obtenida se gronuls ¢n una extrusora a
22000 y bajo atmésfora carente de oxigono,

El granulzdo obtenido se hila c¢n un dispositivo de

laboratorio para hil=tura en fusidn, on las condicionss siguien~

tes: o
- tomperatura de hilatura 25080
~ tipo de hilera 10/0,8 x 16 mm,

Despuss &s estiraje y de tratauicnto con una solucidn
acuosa al 3% do éter diglicidilico do otilenglicol, seguido por

calentamiento a 1408C durante 10 minutos, la fibra muestra las
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carzcteristicas siguientes:

-~ tenacidad (en g/den) 4,9
- alargemicnto (%) 31.

La fibra resulta sor dtingible con ¢olorantes dcidos,

al cromo, metalizados y dispersos,
EJ EIJIPI)O 5 wil

En un matraz de tres cuellos ¥y 1 litro de capacidad,
provisto de 2gitader, termémetro y condensador de reflujo, se
introducen:

142,2 g (1 mol) de 5,6,7~trimetil-homopiperacina
92,5 g (1 mol) do cpiclorohidring
250 cc de alcchel isopropilico.

Se sometc la mezcla a reflujo durante 10 horas y
durente las dltimas & horas de calentuomicnto se afiaden 41 g Go
NaOH en pastillas,

Se calionto el conjunto dursnti 4 horas mas y lusgo
se filtra para scparar el cloruro gddico y se elimina del fil-
trado el disolvente, por destilacidn. 71 policondensado obteni~
do, después de s¢co, aparecc como ung regina de color amarillo,
con temperatura-dc rsblandecimicnto d: unos 8C£C y porcentaje

45 g dol policondensado obtenido, molido hasta polvo

fino, so mezclan con 0,951 g de polipropileno, 3 g de estearato

4 1 1 s . « .
caleico y 1 g de Ti0, por mixturacidn a la temperatura ordinaria
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en una mezcladora de tino Henschel,
ELl polipropileno utilizado monifiesta las carscteris-
ticas siguientes:
[épsilon] = 1,54 (determinado en tetrahidronaftaleno e 1359C)
contenido ds cenizas = 0,012%
residuo despuds 4e¢ la extraccidn con hontano = 97,2%.
La mczcla oblonida se gramula on una extrusora, a
22020, bajo abtméufora carente de oxdizeno.
Bl granulado obtenido se hila en un dispositivo de

laboratorio para hilatura en fusidn, en las condiciones sigulen-

tes:
- temperzturas de hilatura 2509¢C
- tipo de hilera 10/0,8 x 16 mm.

Después dc estiraje y de tratamiento con éter
etilenglicoldiglicidilico acuoso al 3%, scguido por calenta—
miento a 1402C durante 10 minutos, la fibra muestra las carac-

toristicas siguiontes:

- tenacidad (en g/den) 4,5
- alargamiento (%) 35.

Las fibras resultan ser tinglblds con los colorantes

acidos, al cromo, metalizados y disporsos.
BJEMPLO 6

En un matraz de dres cuellos y 1 litro de capacidad,
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provisto de agitador, termémetro y condensador de reflujo, se
intreducens

-~ 128,1 g (1 mol) de 5,7-dimstil-homoplperacina

- 92,5 g (1 mol) de epiclorohidrina

- 235 cc de alcohol isopropilico.

Se somete.la mezela a reflujo durante 10 horas y
durante las dltimes 8 horas de calentamiento se afiaden 41 g de
NaOH en pastillas. .

Se vuelve a calentar el conjunto durante 4 horas mds,
se filtra para separar el cloruro sddico y se elimina del dil-
trado el disolvente, por destilacidén. X1 policondensade obteni-
do es, despuds de seco, una resina de color amarillo claro,
punto de reblandecimiento de T752C aproximadamente y porcentaje
de N=14,8 (ecalculado, 15,2),

42 g del policondensado obtenido, molido hasta polvo

»

fino, se mezclan con 0,954 kg de polipropileno, 3 g de estearato
cdleico y 1 g de Tioz, por mixturacidn a la temperatura ordina-
ria en una mezcledora de tipo Henmschel.

s,

El polipropilenc uwtilizado manifiesta las caracteris-
ticas sigulentes:
[épsilon] = 1,54 (determinade en tetrahidronaftaleno a 1359C)
contenido de cenizas = 0,012%
residuo despuds de oxtraccidn con heptano = 97,2%.

La mozela obtenida se granula on una extrusora, &

2202C y bajo atmdsfera carcnte de oxigeno.
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El granulado obtenide ge hila en un dispositivo de

laboratorio para hilaturs en fusidn, en las condiciones siguien-

tes:
~ temperatura de hilatura 2502C
- tipo de hilera 10/0,8 x 16 mm.

Después de estiraje y de tratamiento con una solueidn
acuosa al 3% de éter diglicidflico de etilenglicol, seguido por
calentamiento a 1402C durante 10 minutos, la fibra muestra las

caracteristicas siguientes:

-~ tenacidad (en g/den) 5,25
-~ alargamiento (%) 24.

Las fibras resultan ger tingibles con los colorantes

dcidos, al cromo, meotalizados y dispersos.
BIEMPLO 7

En un netraz de tres cuelleos y 1 litro de capacidad,
nrovisto de agitador, termdmetro y condensador de reflujo, se
introducen: e
- 68,1 g (0,4 molcs) de 5,6-dimotil-T-propil-homopiperacina
- 74,0 g (0,8 moles) de epiclorchidring
~ 90 cec de alecohol isopropilico.

Se somete la mezela a reflujo durante 3 horas, se la
enfria hasta 252C y se le afiade una solucidn de:

~ 34,4 g (0,4 moler) de piperacina en 90 cc de alcohol isopro-
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pilico.

Se somete el conjunto a reflujo durante 10 horas y en
las ﬁltimas 8 horas de calentamiento me aflfaden 33 g de NaOH en
pastillas. Se calienta durante 4 horas todavie y luego se
filtrar para separar el cloruro sbédico y se elimina del filtrado
el disolvente, por destilacidén., EL producto obtenido es,
una vez 8eco, unam;esina de color amarillo, tomperatura de reblan~
decimiento de 609C aproximadamente y porcentaje de N = 14,8 (cal-
eulado, 15,2).

40 g del policondensado obtanido,'molido hasta polvo
fino, se mezclan, a la temperatura ordincria y en una mezcladora
de tipo Hemschel, con 0,956 kg de polipropileno, 3 g de estearato
cdleico y 1 g de Ti0,.

El po}ipropileno utilizado manifiests las caracteris-
ticas siguientes:

[épsilon] = 1,54 (determinado cn tetrahidronaftalenc a 1352C)
contenido de cenizas = 0,012%
residuo después de extraccién con hentanc = 97,2%,

La mezcla obtenido se granulz en una extrusora, a
220¢C y bajo atmésfers car.nte de oxigono.

Bl granulado obtcnido se hila con un dispositivo de
laboratorio para hilatura en extrueidn, en las condiciones si-
guientes:

- temperatura de hilatura 2508¢C

~ tipo de hilera 10/0,8 x 16 mm,
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Despuéds de cotimaje g tratamionfo con una soluecidn
acuosa al 3% de éter diglicidilico dc etilenglicol, secguido
por calentomiento a 140¢C durante 10 ninutos, la fibra muestra
las caracteristicas siguiontes:

- tenzcidad (en z/den) 5,21
- alargamiento (%) 28.
Ias fibras resultan ser tingibles con los colorantes

dcidos, al cromo, motalizados y dispersos.
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Descrito ¢l objeto éel presente invento,
se declaran nucvas y de propia invencidn laz siguicntes
reivindicaciones, con prioridad de le solicitud de patente

itaoiana Ne prov. “14391 del 11 de Febrero de 1966,

1. Procedimicnto para preparar fibras textiles,

peliculas, cintas, articulos moldeados y similares, carac-

terizado por comprender la mezcla de poliolefinas con 1 a 25%

de un compuesto elegido en el grupo constituido por: a) un
policondensado bdsico de nitrdgeno, obtcnido por policconden-
sacidn de opiclorohidrina con una bis-dicmine hetero-

ciclica secundariz de 7 miembros, de la férmula general (1)

N N
/ " R
<

AT
R// \NH oo
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15.

donds R denotc dtomos de hidrdgeno o grupos alqui-
licos igmales o diferontes, con 1 & 12 dtomos de
carhono,
v b) un copolimero de condeneacidn que contiene unidades de
un compucsto comprendido en la férmulsz general (1) y unidades

de piperacina o de ung N,H'~dialquilalquilendiaming.

2. Preocediriento, segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por prepararse mezclas rcceptivas e los coloran-
tes dispsersos, dcidos y mebalizados, gue comprenden de 99 o 75%
de una poliolefing y de 1 a 25% de un compucsto elegido en el
grupo constituido por: a) un policondensado bdsico de nitfogeno,
obtenido por polivondensacidn de epiclorohidrina con una bis—
~diamina heterociclica secundaria de 8 miombros, de lo férmula

general (1)

R
R N J
\C/ \\P
¥ b R
=
e \mz o/

Np
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donde R denota diomos de hidrdgeno o grupos
alquilicos iguales o diferentes. con 1 a 12 4tomos
de carbonog
¥ b) un copolimero dc condensaeidn que contiene unidades de
un compuesto comprendido en la férmula genercl (1) y unidades

de piperacina o de una H,N'-~dialquilalguilendiamina.,

3. Procedimiento: , segin cualoviora de las reivin-
dicaciones 1 o 2, caracterizadc por usarse, en calidad de
poliolefinas, une poliolefina de estructurs prevalentemente
isotdetica, elegida en el grupo constituido por el polipro.
pileno, el polietileno, el polibuteno~l, el polipenteno-1, ol
polihexeno-l, ¢l poli~4-metipenteno-l, ¢l poliocteno y el poli-~

egtireno.

4, Procedimiento segin cuslouicrz de las reivin-

dicaciones 1, 2 y 3, caracterizado por usarse, como policon-

densados bisicos dec nitrdgeno, los policondensadoz de epicloro-
nidrina con unc.-bis-~diamine hetercciclica secundaria de 7
miembros, elogida on el grupo constituido por la 5,5,7-trimetil-
homopiperacina, la 5;6,7—trimetil~homopiperacina, la 5,7=dinetil~

~homopiperceina y la 5,6-dimetil-7-propil-horopiperacina,

5. Procedimiento segin cualquiers de las reivin-
dicaciones 1 2 3, caracterizados por usarse, como policondense-~

dos bédsicos de nitrdgeno, los copolimeros de condensacidn de



epiclorohidrina con bis~diaminas heterocislices secundarias de
7 miembros, comprendidas. en lo férmulc general (1), y piperacina

6 una N,N'-dizljuilalquilendiamina,
6, Procedimicnto para preparar fibras textiles.
5 Segdn se describs y raivindica en la presente
nenoria descriptiva que consta de 27 hojas foliadas y escritas
a mdguina por una scla cara.
Madrid, & 11 Febrero 1967

‘ SAIME ISERS
1737 o

Firmadaor LUIS REY PADIA
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