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PATSENTE
DE o
INVENCION

por "UN PROCZDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE FIBRAS TEXTX-.
LESY, a favor de la firma italisna MONTECATINI EDISON 3;p.4.,
residente en MILAN (Italia), Foro Buonaparte 31

-

1ZMORIA DESCRIPIIVA

Este invento se refiere a la preparocidn de fibras
textiles, asi como de peliculas, tiras, articulos moldeados,
etec., a base esencislmente de polimeros olefinicos, particu~
larmente receptivas para los colorantes de las diversas

5 clases. Mds especialmente, c¢ste invento se refiere a la
preparacidn de fibras textiles tingibles, por extrusidn de
composiciones de polimeros olefinicos con polimeros nitroge-
nados bdsicos de condensacidn de ¢piclorohidrina y con un
tercer componente que favorece la mezcla de los polimeros

10. nitrogenados con las poliolefinas,
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Er. una patente anterior, depositada a nombre de
la misma peticionaria (patente espafiola ne 255.823), se ha
reivindicado la preparacién de fibras textiles tingibles
a partir de megzclas poliolefinicas que contienen modificea--
dores tintéreos bdsicos y una tercera substancia que tiene
la funcidn de "agente dispersante sélido" pare el modifica~
dor en el sistema.

Los aditivos que han de usarse seglin la patente
anterior mencionads son substancias de peso molecular general-
mente inferior & 1000; en particular; en dicha patente se
indicaban compuestos alifdticos con alquilos de cadena
larga, como alcoholes, dcidos, aminas, ésteres, amidas
ademds, algunos polimeros bajos, como los productos de con-
densacibén de 6xido de etileno con alcoholes, con aminas y
con fenoles, y asimismo la metilendistearamida, el Acido
poliacri{lico, los copolimeros de poliestireno y estireno,
los polfmeros terpénicos, ete. .

La patente mencionada antes se referia en parti-
cular 2 mezclas de poliolefinas y poliiminas. Sin embargo,
miy recientemente han ido adquiriendo importancia como modi~-
ficadores tintbéreos del polipropileno los policondensados -
de epiclorohidrina con compuestos aminicos.

La peticionaria, muy sorprendentemente; ha descu—~

bierto ahora, y esto constituye el objeto del invento, que
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ciertas substancias de naturaleza polimdrica facilitan la

mezcla de los polimeros o copolimeros (formadores de fibfa)

gue tiecnen un contenido prevalente de propileno con los

polimeros nitrogensdos de condensacidén de eplclorohidrina,
fstas substancias "dispercantes", caracterizadas

por un peso molecular mayor de 1000, pero preferentemente

mayor d¢ 5000, oc toman del grupo constituido por:

1. Polimeros y copolimeros olefinicos (en particular,

polietileno, polimeros propilénicos dc peso molecular bajo

¥y, mds capecificamente, polimeros propildnicos con estereo-

blogues y macromolédculas atdcticas, caracterizados por solu—.

bilidad c¢n n-hoptano, copolimeros de etileno/Fcido acrilico/a~

erilatos, e¢tc.).

2. Poliamidas (en particular, polilaurillactama. policapro-

lactama, polihexametilenadipamida y policondensados de dcidos

alifdticos dimecrizados/polialquilenpoliaminas con un peso

molecular entre 2000 y 10,000),

3. Polidsteres (en particular, metacrilato de poliisobu-

tilo, metacrilato de polimetilo, copolimeros de metacrilato

de metilo/metacrilato de butilo, copolimeros de metacrilato

de butilo/metacrilesto de isobutilo, ctc.; sebacato de polieti~

leno, sebacato de polipropileno, adipato de polietileno,

ete.).

4, Poliétercs (en particular, éter polivinilisobutilico

y éter poliviniletilico).
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5. Resinas cpdéxidas modificadas (en particular, productos
de la reaccidn de resinas epdxidas a base de epiclorohid?inas
¥y fenoles bivalentes que conticnen grupos terminales oxXirde-
nicos, con compucstos aminicos).
6. Polimeros vinilicos nitrogenados (en particular,
poli~2~vinilpiridina, poli-2-metil-5=-vinilpiridina, copoli-
meros de 2~vinilpiridina/2-metil~5-vinilpiridina, copolimeros
de estireno/2-vinilpiridina, etec.).

Todos estos aditivos se usan cn proporeién entre
0,1 y 15% en peso respecto al peso total de la composicidn.

Los modificadores tintdreos cuya mixibilidad con
al polipropileno (o seca con el polimero formador de fibra)
mejora por la adicidn de los aditivos de este invento son
mds especificamente los polimeros y copolimeros de conden-—
sacidn de cpiclorohidrina con compuestos aminicos, en espe-
cial los indicados en las patentes italianas Ne¢ 611,258,
Ne 643.990, Ne 682,346, N¢ 799.544 y Ne 809,045 y en las
patentes espafiolas N 333.693, N¢ 279.549 y Ne 326,707,
todas aellas a favor de la peticioneria. Estos compuestos
se hallan presentes e¢n la proporcidn de 1 a 25% en peso
raspecto a8l peso de la composicidn.

La mezela de los modificadores tintdreos con el
polimero, segin el invento, se efusctua vn general por simple
mixturacién, agitando, de los aditivos al polimero pulverulche

to Tormador de fibra.
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Sin embargo, también es posible efectuar la mezcla
por otros métodos, como la mixturacidn de los polimeros con
una golucidén de los modificadores en un disolvente apropiado,
seguida por evaporacién del propio disolvente; o también nor
mixturacién de los aditivos al polimero al final de la poiime-
rizaciébn.

Este dltimo polimero es un polimero o copolimero
con contenido predominante de propileno de peso molecular
mayor de 80,000, pero preferentemente comprendido entre
130.000 y 600,000,

Los polimeros de peso molecular mayor son aptos
para el uso, pero después de degradacién. El polfmero forma-
dor de fibra preferido es un polipropileno constituido esen-
cialmente por macromoléculas isotédcticas; también pueden usar-
se copolimeros cristalinos ricos en unidades propilénicas com-
binadas.

El invento, puede sin embargo, aplicarse también
a polimeros y copolimeros vinflicos y acrilicos formadores
de fibra cuando sus propiedades tintéreas estén modificadas por
la adicién de cantidades ( de 1% a 25%) de policondensados
nitrogenados de epiclorohidrina.

Pars la preparacibn de las fibras textiles, las
mezclas se granulan y luego se extruyen en un dispositivo de
hilatura en fusidn, actuando en ausencia de oxigeno y, pre-

ferentemente, bajo atmbésfera de gas inerte (por ejemplo,
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nitrégeno).

Durante 12 moezels del polimero con los policonden-—
sados, pucden afiadirss a2 la combinacidn sguntes opacificado—
res, pigmentos tintdrsos, cstabilizadores orgdnicos o inorgd-
nicos, lubricentus, ote.

Las fibras, despuds de laz hilatura, se someten a
un proceso de¢ eéstiraje con rolaciones de ustiraje entre 1:2
¥y 1:10, 2 tempuraturas ontre 80 y 1502C, en dispositives
estiradores caldeados con asire enlicnte, vapor o un fluide
seme jante o provistos de placa calefactora.

Es por lo tanto posible someter lass fibras a2 un
tratamionto do vstabilizacidn dimensional, con encogimiunto
libre o impedido, 2 temperatura entrc 802 y 1602C, scgun lo
que se describe en la patente cspaiiola N2 236,606, deposi-
tada a vombro dc la peticionaris, para fibras poliolefinicas.

Las fibras, antes o duspuds del estirsmiento,
pueden someterse a un tratamiento quimico de acabado con
aldehidos, diisocisnatos, compuestos monoupdéxidos y diepdzi-
dos y otras substancias semejantes, scgmin cuanto se reivin-
dica en las patentes anteriores de la peticionaris,.

Los filamentos obtuenidos por extrusidn de las come-
posiciones pruparadas segun este invento pueden ser monofi-
lamentos o multifilamentos y s¢ utilizan para preparar hilos
continuos o do hebra o para preparar hilos engrosados o

hebras ongrosadas.
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Las composiciones segin este invento pueden usarse
también para la preparacién de pelfculas, tiras, articules
moldeados ctec.

Las fibras obtenidas segin este invento muestvan
considerable receptividad para los colorantes, y en particu-
lar para los colorantes de las clases 4cidas, para los cblo—
rantes metalizados o para los colorantes plastosolubles.

En los detalles de la realizacién préctica de
este invento eabe introducir amplias variaciones y modifica~
ciones sin salirse no obstante del espiritu y el alcance
protector de este invento, Los ejemplos que siguen se_daﬁ

meramente con fines ilustrativos y no limitativos.

EJEMPLO 1

Se prepard una composicidn a base de:

- 9,200 Kg. de polipropilenc (indice de fusibn = 25,7;
cenizas = 0,006%; residuo de la extraccién
con heptano = 97,2%)

- 0,300 Kg. de policondensado de N,N'~di-ciclohexilhexame~
tilendiamina/epiclorohidrina/piperacina
(0;2:1,2:1 moles) con viscosidad inherente = 0,36
(solucién cloroférmica al 0,5%, a 259C)

-~ 0,500 Kg, de polietileno de peso molecular 1500 y punto
de fusibn entre 98 y 100eC, )
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Se granuld la mezcla en una extrusora, bajo atmbs-
fera de nitrdgeno y a 2002C. Imego se transformd el grani-

lado en fibras en las condiciones operativas siguientes:

- hilatura: temperatura del tornillo 220¢C
temperatura del cabezel 22000
temperatura de la hilera 230eC

L2 hilera tenia 60 agujeros de 0,8 mm de did-

metro y una longitud de 16 mm.

Presidn mdxima (kg/cmz) 50
Velocidad de arrollamiento
(metros/minuto) 400

-~ estiraje: temperstura 130¢eC
madio vapor
relacidn de estiraje 1:3

- acabado quimico: antes del estiraje, se puso la fibra
en contacto con una solucidn acuosz Al
5% de dter diglicidilico de etilenglicol,
a la temperatura ambiente, y lucgo sc¢ la
calentd a 1209C por 30 minutos,
Las fibras mostraron bucena receptividad y solidesz

del color para los colorantes siguientes:

~ amarillo de alizarina 2G (1.C. zmarillo mordientec 1)
- rojo para lana B (£.C. rojo dcido 115)
- azgul de lizarina SE (I.C. azul dcido 43)

amarillo lanasin GLN (I.C. mmarillo dcido 112)
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- rojo lanasin GL (I.C. rojo dcido 216)
- pardo lanasin 3RL (I.C. pardo dcido 30)
~ amarillo latil 4RL (I.C¢.8, amarillo dispersg
23
~ burdeos latil B (I.C.5., violado disperso
26)
5, ~ gzul brillante setacil BC (I.C. azul disperso 3).
Las fihras se obtuvieron d: manera regular y mostra-
ron scecciones transversales uniformes.
EJEMPLO 2
Se prepard una mezcla .& base de:
10. ~ 9,200 kg de polipropileno (indice de fusidn = 25,73

cenizas = 0,006%s residuo de 1z extraccidn con
97,2%)

- 0,300 kg de policondensado de N,N'-diciclohexilhexameti-

hepteno

il

lendiomina/epiclorohidrina/piperacina (0,2:1,2:1
15. moles), con [ ] = 0,36
- 0,500 kg de polilaurinolactama, con [’7] = 0,75.

Sc¢ granuld cste composicidn en una extrusora, bajo
atmésforas de nitrdgeno y a 200¢C, sl granulado obtenido se
transformdé lucgo en fibras e¢n 1las condiciones operativas

20,  siguientes:
- hilatura: temperatur2s del tormillo 2208C

temperatura del cabuzal 2259C
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Temperatura de la hilera 2200C,
Lo hileras teni= 60 sgujeros de 0,8 mm de

difmetro y 16 mm de longitud

Presidn méxima (kg/cm?) 41
Velocidad ds 2rrollamiento
(metros/minuto) 400
~ temperatura de estiraje 130eC
medio vapor
rvlacidn de estiraje 1:3

~ acabado quimico: santes del estirajc sec puso la fibra cn
contacto con una solucidn acuosa al 5%
de éter diglicidilico de etilenglieol,
a la temperatura ambicnte, y luego s¢ la
calentd a 1308C por 30 minutos.
Las fibras mostraron bucna receptividad y regular
s0lidez de¢ color para los color ntes resefiados en ¢l Ejem~
plo 1. TLas fibras se obbtuvieron de mencra regular y mos-

traron secciones transversales uniformos.

SIEMPLO 3

Se¢ prepard una composicidn a base de:

- 9,300 kg de polipropilevno (indice de fusidn = 25,7;

cenizas = 0,006%; residuo de 1a oxtraccidn con
heptano = 97,2%)
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~-0,300 kg d¢ policondensado de¢ N,N'~diciclohexilhexameti~
lendiamina/epiclorohidrina/piperacina (0,2:1,2:1
moles), con D7 ] =0,36

- 0,400 kg do scbac=to de polietileno de peso molecular

5. 8000.

Se granuld esta composicidn ¢n una extrusora, bajo

atmésfura de nitrdégeno y a 200eC, £1 producto granulado se

transformé luego ocn Tibras en las condiciones operativas

siguicntes:

10, ~ hilaturas temperatura del tornillo 2202C
temperatura del cabezal 2209C
temperature ds la hilers 215eC

La hilera tenia 60 agujeros de 0,8 mm de

difmutro y 16 mm de lomgitud

15, Presidn méxime (kg/cm®) 45
Velocidad de =2rrollamicnto
(metros/minuto) 400
~ estiraje: tomperatura 130¢ecC
medio vapor
relacidn de eatiraje 1:3
20. - acabado quimico: antes del estiraje se puso la fibra

en contacto con una solucidn acuosa

al 5% de dter diglicid{lico de etilengli-
col, a la temperaturs ambicnte, y luego
se la calentd o 120eC por 30 minutos.

25, Ias fibras mostraron buena receptividad y regular
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golidez de color pare los colorantes ruseliados on el Biemm
plo 1. S¢ obtuvieron de mansra regular y mostraron seccio-

nes transversales uniformes.
EJEMPIO 4

Se prepard una composicidn a base de
~ 9,300 kg dv polipropileno (indice de fusidn = 25,73
cenizas = 0,006%; rcsiduo de la extraceidn con
97, 2%

- 0,300 kg de policondensado de N,N'--diciclohexilhexametilen—

heptano

di=mina/epiclorohidrina/piperacina (0,2:1,2:1
moles), con [’7] = 0,3
- 0,400 kg de Ster poliQinilisobutilico de peso molecular
32.000.
Sé granuldé vsta composicidn on una extrusora, bajo
atmdsfera de nitrdgeno y a 2009C. &1 producto granulado se
transformé lucego ¢n fibras dn las condiciones operativas

giguientes:

~ hilatura: temperatura dol tornillo 2200eC
temperatura del caboezal 22580
temperatura de la hilera 215¢C

In hilera tenia 60 asgujeroz dc 0,8 mm de didme-
tro y 16 mm de¢ longitud
Prosién mixima (kg/cm®) 48
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- estirajes temperatura 130eC
medio vapor
relacibn de estiraje 1:3

- acabado quimico: antes del estiraje se puso la fibra en
54 contacto con unz solucién acuosa al 7% de
éter diglicidilico de etilenglicol, 2 la
temperatura ambiente, y luego se la ca.len—
t6 & 120¢C por 30 minutos.
Las fibras mostraron buena receptividad y regular
10. solidez de color para los colorantes del Ejemplo 1. Se obtu-

vieron de manera regular y mostraron secciones transversales

uniformes,
EJEMPLO 5
15. Se preparé una composicién a base de:
- 9.300 Kg. de polipropileno (indice de fusién = 2%,7;
cenizas = 0,006%; residuo de la extraccibén con
heptano = 97,24)
-~ 0,300 Kg. de policondensado de N,N'-diciclohexilhexametiien—
20. diamina/epiclorohidrina/piperacina (0,2:1,2:1
moles) con.17?17 = 0;36
- 0,500 Kg. del producto de reaccién de la mezcla por 30' a
2002C de 13,5 partes de n-octadecilamina con 95
. partes de una resina de epiclorohidrina/bisfenol
25.

A con un epoxi-equivalente de 950.
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Se grenuld cata composicidn en una extrusora, bajo
atmdsfera de nitrdgeno y a 200¢C, El producto granulado se
transformd lucgo en fibras en las condiciones operativas

siguientess

~ hilatura: temperatura del tornillo 220uC
temperatura del cabezal 215¢C
temperstura de la hilera 2202C

Ia hilera tenia 60 amgujoros de 0,8 mm de difme--

tro y 16 mm de longitud.

Prosién méxime (kg/cm®) 43
Veloeildad de arrollamicnto
(metros/minuto) 400
- estirajes temperatura 130e¢
nedio vapor
rélacibn de estiraje 1:3

-~ acabado quimico: antes del estirsje se puso la fibra cn
contacto con una solucidn acuosa al 5% de
Ster diglicidilico de etilenglicol, 2 la
temperatura ambivnte, y luego se la calun~
to a 1202C por 30 minutos,
Las fibras mostraron buens receptividad y regular
solidez de color para los colorantes del Ejemplo 1. Sc obtu-

vieron d¢ mancra regular y mostraron sccciones transversales

uniformes,
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£JEMPLO 6

S¢ prepord una composicidén a base ded
~ 9,400 kg d¢ polipropileno (indice de fusidn = 25,73
ceenizas = 0,006%; residuc de 1= exiraccidn ccn
97,2%)

- 0,300 kg de policondensado de N,N'-dieciclohexilhexsmetilen-

1

heptano

dismina/epiclorohidrina/piperacina (0,2:1,2:1
moles) con [M] = 0,36
- 0,300 kg d¢ poli-2~vinilpiridina, concfj7] = 0,65 (medido
en dimetilformamida a 259C),
Se gresnuld csta composicidn en una extrusora, bajo
atmdésfera de nitrdgeno y a 2002C. Il producto granulado sc
transformdé lucgo en fibras en las condiciones operativas

siguientoes:

- hilatura : temporatura d¢l tornillo 220¢e¢
temperatura del cabozal 2209¢
temperatura de 1a hilora 22592¢C

Ia hilers teniz 60 agujeros de 0,8 mm de

difmetro y 16 mm de longitud

Presién mixima (kg/cm?) 44
Velocidad de arrollsmiento
(metros/minuto) 400
- ¢stiraje: temperatura 130eC

medio vapor
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relacidn de estiraje

1:3
~ acabado quimico: antes del estiraje se puso 19 Tibra

en contacto con una solucidn acuosa al

r'd

5% de éter diglicigilico de etilenglicol,
5. A la temperatura smbiente, y lusgo se la
) calentd a 1202C por 30 minutos.
Las fibras mostraron buena receptividad y regular
solidez de color para los colorantes del Ejemplo 1. Se obtu~

vieron de manc¢ra regular y mostraron secciones transversalcs
10. uniformes.,
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REIVINDICACIONS

Dezcrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencidn las sisuientes reivine
dicaciones con prioridad de Ia solicitud de patente italiana

ne 22205 A/67 del 31.10.67

1., Un procedimicnto para la preparacidn de fibras tex-
tiles, puliculas, tiras y similares, tingibles en esencia con
colorantes dcidos, metalizados o plastosolubles y obtenidas por
extrusidén d¢ composiciones constituidas por:

a) polimsros y copolimuros olefinicos cristalinos, como
substencias formadoras de fibrag

b) policondensados nitrogenados de ¢piclorohidrina con
aminas, como modificadores tintdreos,

caracterizado por afiadirse a la composicidn de a) con b) un

tercer compobente ¢) de cardcter polimdrico, con peso mole~

cular supcrior a 1000 y tomado dul grupo constituido por

las poliamidas, los polimeros y copolimeros olefinicos de

peso molecular bajo, los polidstercs, los polidteres, las

resinas @pdxidas modifieadas y los polimeros de vinilpiri-

dinas, tercer componente c¢) que f2voreecc 1la mezela del

modifie~dor tintdreo b) al material formador de¢ fibra a).
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2. Un procedimiento como se define on lg reivin-
dicacidn 1, carnacturizado por usarse, en concepto de polimero
olofinico eristalino, polipropilcno constituido esencizlmente
por macromoldculas isotdcticas y preparado con catalizadorgs

estereoespecificos.

3. Un procedimiento scgin la reivindicacién 1, carac-
terizado por usarse el tercer componente en proporcidn dz 1% a

15% en peso respecto al total de la composicidn.

4. Un procedimiento segun la reivindiceacidn 1, carac-
terizado e¢n que los policondensados de nitrdgeno participan en
las composiciones en proporcidn de¢ 1 a 25% en peso respecto

al total de 1= composicién.

.

5. Un procedimicnto para la prepsracién de fibras

textiles,

Segun se describe y reivindica ¢n la presentc memo-

ria descriptiva que consta de 18 hojas foliadas y escritas

firmados JOSE RODRIGUEL
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