FUESN

e gt o v - —

PR -

Case 0,028 |. vy Dolf §28, é}’S‘f‘

376896

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE FIBRAS TEXTILES
A BASE DE POLIMEROS ALTOS SINTETICQS", a favor de la firma
{teliana MONTECATINI EDISON S.p.A., residente en MILAN (Ita
1ia).
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_ MEMORIA DESCRIPTIVA

1"% Este invento se refiere a la preparacibn de £i -
.+ »  bras textiles; asfl como peliculas, tiras, objetos moldea -
dos y similares; a base fundamentalménte de polfmeros ole-
. finicos; particulargente receptivos para los colorantes de
Do las diversas clases, especialmente para los colorantes plag
-f. tosolubles (dispersos), Mds particularmente; egte invento

ge refiere a la preparacién de fibras textiles tingibles

por medlo de la extrusifn de mezclas de copolfmeros oleffni 1

cos con polfmeros de 3

10, 1) derivados vinflicos o isopropenflicos de hidrocarbu~
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ros aromfticos tales como el estireno, los viniltolue -
nos, el alfa—metll-estireno, etces

2) ni?riios alfa~beta~insaturados, tales comc aorilonitri-
1o, metacrilonitrilo; ete.s

3) hidrocarburos aromdticos y cicloaliffticos que contie -
nen un enlace doble vinilénieo; como el indeno; el acenaf
$ileno, el ciclohexeno, etc. ) ‘

‘ En la patente francesa n® 1.283,526, de Kureha
Kagel, se reivindica entre otras cosas el uso de wn copolfme-
ro de estireno/scrilonitrilo como modificante tintéreo del
propilenoce.

En la patente japonesa nd 1713/65 Ge la Nitto Spin-
ning, se han reivindicado, como aditivos para fibras polio-
lefinas tingibles, copolfmeros con tres componentes, cons -
tituidos por estireno; acrilonitrilo y un tercer monémero
vin{lico polar.(por ejemplo; vinilpiridina; vinilpirrolido-
na; ac?ilamida, éster acrflico, etc.). Estos cppolimeros
tienen, sin embargo, una serie de inconvenlientes por su mals
compatibilidad con el polipropileno; estos inconvenientes se
manifiestan sobre todo por cierta tendencia de estos copolf-

meros & trasudar hacla la superficie de la fibra, tanto du -

rente el curso de la elaboracidén de la fibra, como durante

la tinoidn.

' La peticionaris ha descublerto ahora sorprendente~
mente, y esto constituye el objeto del invento, que los cO =
polimeros que contienen, ademds del estireno (o sus deriva -
dos) y el acrilonit?ilo (o sus derivados), mondmeros no polg
res (como el indejo, el aoenaftileno; el ciclohexeno, etc.}

menifiestan compatibilidad mejorada con las poliolefinas y,
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en mezcla con ellas en la proporoidn de 1 a 20%; pero prefe-
rentomente de 2 a 10%; proporcionan fibras que no suscltan
los inconvenientes originados por la trasudacién del aditi-
Vo ¥ que mgestran excelente tingibilidad con toda clase de
volorantes, en particular con la de los colorantes plasté-
solubles. ‘

En calided de mondmeros no polares pueden usarse,
segin oste invento; indeno; mezclas de indeno/cumarona, ace
naft?leno; ciclohexeno; ciclopenteno, alfa-pineno; norbor-—
neno, etc.

Segin e ste invento; se usan las poliolefinas cong
tituidas esencialmente por macromoléculas isotdcticas obte~-
nidas por polimerizaoién a-presién baja con catalizadores
egtereoespecificas.

En calidad de poliolefina cristalina se usa con
preferencia el poliproPilenovcoﬁstituido fundamentalmente
por mecromoléculas isotdcticas obtenidas por polimerizacién
esterecespecifica dei propileho.r
| En general, para 1a'aplioac16n segin este inven-
t0 son aptas las poliolefinag cristalinas obtenidas de 0o~
némeros de la férmula R-CH=CH, (donde R es un grupo alqui-
lico o erflico o wn £tomo de hidrégeno), como el polietile-
no, PoliprOPileno, polibuten9-1; polipentego~i-; polihéxg-
no=l, poli~4j-metilpenteno~l=-, poliocteno-l, poliesgtireno,
ete. 7

_ Ia mezcla de los copolfmeros con el polfmero ole
finico, seglin este invento, se efectua generalmente por
simple mixturacidn de.ambos materiales en forma de polvos,

Sin embargo, tembién es posible efectuar la adi-
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cién por otros métodos, como mixturacién del folimero olef{i-
nico con una solucién del copolimero en un digolyente apro-
piadg, seguida por evaporacidén del disolvente, o, en otro
cago, afiadiendo el copolimero olefinico dupante la polimeri-
zacifn o al final de ella. ‘

Para la preparacién de hilos (filamentos); se gra
nulan las mezeclas y luego se extruyen en equlipo apto para la
hilatura en fusidn; actuando en ausencia de oxigeno; prefo~
rentemente en atmbsfera de gases inertes (nitrégeno). Duran-
te la mixturaci6n; pueden mezclarse también a los poifmeros
agentes opa?ificantes, pigmegtos, coloran?es orgdnicos o
inorgégicos, estaiilizadores, lubricantea, agentes digper -~
santes, etc.

Despuds de la hilatura; los filamentos pueden so~-
meterse a estiramien?o con felaciones de gstiraje comprendi
das entre 1:2 y 1:20, a temperatura de 80 a 15090; en dispo
gitivos estirados caldeados con alre ca;iente, vapor u otro
fluido o provistos de placa calefactora, o puedeg someterse
a una fuerte orientacién después de la extrusidén, segin cuan
$0 se ha descrito en patentes anteriores a nombre tambidn
de la peticionaria.

Es posible someter estos filamentos 0 hilos a es=~
tabilizacién de las dimenslones con aneogimiento libre o im
pedido, a temperaturs de 802 a 1602C, segﬁn cuanto se ha
descrito en las patentes italianas n¢ 566,914 y n¢ 588.318

a favor de la peticionaria, respecto & 1los hilos poliolefi-

. nicos,

Ie hilatura puede efectuarse utillizando las hile-

rag convencionales, preferentemente hileras con agujeros de

., W
Yo
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didmetro supgr;or a 0;5 mn y relacibn de longltud/didmetro

superior a 1,1, pero preferentemente de 10 a 30. Los aguje~
rog de las hileras pueden tener seccidn transversal de per-
£il circular'o de perfil no circular.

_ Tas composiciones tingibles segin este invento
pueden, por otro lado, constituir la parte interna o el re-
vestimiento extorno de una fibra conjugada (de dos componen
tes),

Tos hilos que se obtienen por extrusidén de las
mezclas seglin este invento pueden ser monofilamentos o plu-
rifilamentos y se usan pera la preparacién de hilo continuo
o f£locos para la preparacién de hilos engrosados y fibras
engrosadaéhy para ;g preparacibn de estructuras no tejidas
("gpun~bonded" y "non-wovens" en general).

Ademds de la preparacién de hilos; las composicig
nes segin este inwegto pueden usarse tembién para la prepa-
racifn de pelfculas, cintas y objetos moldeados o productos
similares.

Ias fibras obtenidas segin este invento manifies-

tan considerable receptividad para los colorantes, en parti_

cular para los colorantes plastisolubles (dispersos), y las
fibras tefiidas con dstos estdn dotadas de excelente solidez
a la luz y reslistencia al lavado y al frote,

En la realizacibn préctica de este invento cabe
aplicar muchas y ampllias variaciones a los detalles sin por
ello salirse del espiritu ni del alcance del invento.

A continuacidn se expone una gerie de ejemplos pg
ro ilustrar todavia mds el invento, pero sin limitarlo.
EJEMPTO 1.~
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Se prepard un terpolfmero de estireno/meriicnitri-

Estireno 250 g
Acrilonitrilo 125 g
Indeno 125 g
Agua 800 ce
Sulfato sédido de laurilo 10 g.
Na,8,0g 28
NaHSO3 : lg

Iuego se calentd esta mezcla a 802 por 2 horas;
con agltacién constante; v se le afiadieron todavia 2 g de
Na,S,05 7 1 g de NaHS04. A continuacidn se prosiguid el ca-
lentamiento a 802C por 4 horas mds. El terpolfmerc asf obte
nido se precipitd con CaClz; se £iltrd, se lavd y se secé.

400 g del terpolfmero obtenido, que tenia [77;7—
= 0,40 (medida a 259C en una solucidn clorofébrmice al 0,5%),
se mezclaron con 9600 g de polipropilenc ({ndice de fusién =
25;2; cenizas = 0;006%; regiduo de la extraccifén heptdnics
= 97;2 %)e Se extruyé esta mezcla a 2208C y el granulado re=

sultente se transformé en fibras en las condiciones siguien-

tess

Hlatura

Temperatura del tornillo extrusor 230eC
Temperatura del cabezal de extrusidn 2359C
Temperatura de la hilera . - 2352(

ILa hilera tenia 60 agujeros de 0,8 mm de didmetro
cada uno y 16 mm de longitud capilar:
Prosibén mdxima ' 50 g/ om?
Velocidad de arrollamiento 400 m/minuto
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Estireniontos
Temperatura (en ambiente de vapor) 1308¢
Relacidn de estiramiento 13 5.

Las fibrag as{ obtenidas mostraron buena receptivi~

dad para los colorantes dispersos sigulentes ﬁ

1) Amarillo Iatyl 4RL Supplement C,I, Dis-
perse Yellow 23

2) Amerillo Tersetile 5RL ' Supplement C.I. Dis—
porse Yellow 7

3) Anaranjado Foron GFL Supplement C.I, Dis~
perge Orange 20

4) Rosa brillante Terasil FG Supplement C.X. Dig~
porse Red 55

5) Burdeos Iatyl B Supplement C.I, Dige
perse Violet 26

6) Azul brillante Setacyl BC C.I. Disperse Blue 3

Ias fibras tefildas mogtraron buens solidez a la

luz y resistencia al lavado y al frote.

EJEMPL.O 2.~

Se preparé wn terpolimero de estireno/acrilonitri-
lo/indeno como en el Ejemplo 1, a partir de la composicidn

sigulente de mondmeros 3

estireno 350 g
acrilonitrilo 75 8
indeno 75 &

300 g de este copolfmero, que tenia [7?:7 = 0,55,
se mezclaron con 4700 g de polipropileho ({ndice de fusidn

25,23 conizas = 0,006%; residuo de la extraccifn heptdnica
97y2% )s
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Se extruy$ luego esta mezcla a 2202C y el granulg
do resultante se transformé en fibras en las condicions. si=

guientes ¢

Hilaturas -
Temperatura del tormillo extrusor 2352 C
Temperatura del cabezal extrusor 240¢ C
Temperaturs de la hilera ?409 C
Hilera 60 agujeros (0,8/16 mm)
Presién mfxima 51 ke/em?
Velocldad de arrollamiento 400 m/minuto
Estiramiento
Temperatura (en ambiente de vapor) 1302C
Relacidn de estiramiento 1:5

Las fibras obtenidas mostraron buena receptividad
para los colorantes dispersos como log citados en el Ejemplo
1. Tas fibras tefilidas resultaron sflidas a la luz y resis -
tentes al lavado y al frote.

EJEMPLO 3.~

Se prepard un terpolimero de estirepq/aorilonitri—
lo/acenaftileno utilizando el procedimiento que se ha des -
crito en el Ejemplo 1. La proporcidn porcentual en peso de
los mondmeros utilizados fué la siguientes
estirenos 50 / acrilonitrilos 25 / acenaftileno s 25,

Ia copolimerizacidn se efectud en presencia de lau-
rilmercaptano (0.5 % respecto al total de 1os mondmeros).

500 g del copolimero asi obtenido, que tenia [7?;7
= 0 54, se mezelaron con 9500 g de polipropileno (Indice de
fusidn = 25,2; cenizas = 0,006%; residuo de la extraccidn
heptdnica = 97;2%).
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Luego se extruyé este mezcla a 2102C y se la trans
formé en un granulado, que se utilizé para preparar fibras

actuando en las condiciones siguientes:

Hilaturas
Temperatura del tornillo extrusor 2302C
Temperatura del cabezal extrusor 2358C
Temperaturs de la hilera- 23540
Hilera 60 agujeros (0;8/16 mm )
Egtiramiento:
Temperaturs (en atmésfera de vapor) 13020
Relacidén de estlramiento ' 15

lag fibras as{ obtenldas mostraron busna receptlivie
dad para los colorantes dispersos citados en el Ejemplo 1.
Las fibras tefiidas resultaron sélidas a la luz y resistentes
al lavado y al frote. t
EJEMPLO 4.-

Se preparé un terpolimero de estireno/acrilonitri-
lo/acenaftileno utilizando el procedimiento que se ha descri
t0 en el Ejemplo 1. La relacidn porcentual en peso de los mo
némeros fué la sigulente t
estirenos 70 /acrilonitrilos2? /écenaftileno;S.

' Ia copolimerizacibn se efectud en presencia de
0,5% de laurilmercapiano respecto al total de mondmeros.

500 g del copolimero asi obtenido, que tenfa [?7;7
= o 95, se mezclaron con 9500 g de polipropilenc ({ndice de
fusibn = 25,2; cenlzas = 0,006%; residuo de la extraccidn
heptdnica = 97,2 %).

Se extruyd esta mezcla a 2202C ¥y luego se la trang

formd en granulado. Este granulado se wutilizé para preparar
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fibras actuando en las condiciones sigulentes de hilatura:
Hilaturas i
Temperatura del tornillo extrusor 230¢2 ¢

Pemperatura del cabezal extrusar 235¢ ¢

Temperatura de la hilera ‘ 2350 ©

Hilera : 60 agujeros(0,8/16 mm)
Egtiramiento:

 Temperature (en atmésfera de vapor) 1302 ©
Relacidn de estiramiento 1:5

Las fibras obtenidas mostraron buena receptividad
a 1los colorantes dispersos citados en el Ejemplo 1, Ias fie-
bras tefildas resultaron sflidas a la luz y resistentes al
lavado y al frote,
BJIEMPTO 5o~

Se preparé un tervolfmero de estireno/acrilonitri-

16/ciclohexano actuando en las condiciones siguientes @

Estireno 250 g
Acrilonltrilo 125 g
Ciclohexeno 125 ¢
Agua, 1000 ce
Sulfato sbdico de lawrilol0g
Na25208 28
NaH803 lg

Se calentd esta mezcla a 802C por 2 horas y con
agltacidn, Iuego se efiadieron todavia 2 g de NasSo0g ¥ 1 &
de NaHSOy y se prosiguié el calentamiento por otras dos ho~
ras. A continuacién se afiadieron 2 g mds de Na,S,08 7 1 8
de NaHSO3 ¥ se continud calentando por 2 horas ?odavia. Bl
terpolimero asi obtenido se precipité con CaCly, se £iltrs,
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so lavé y por dltimo se secd.
500 g del terpolimero obtenido, que tenia [%1;7—

= 0 75, se mesclaron con 9500 g de polipropiliiuno (f{ndic» de
fugibn = 25,2; cenizas = 0,006%; residuo de la extraccibn
heptdnica = 97,2%).

Ta mezcla 6bteniﬁa se extruyd a 2202C. y el granu~
lado obtenido se trapsformd en fibras en las condicilones de

hilatura sigulentes ¢

Hilatura:
Temperatura del tornillo extrusor 2302 ¢
Temperatura del cabezal extrusgor 2402 C
Temperatura de la hilera 235Q c
Hilera ¢ (60 agujeros, de 0,8 mm
de didmetro y 16 m de
longitud capilar)
Prosidn méxima 50 ke/cm®
Velocidad de arrollamiento 400 m/min,
Egtiramiento:
Temperatura (en atmbésfera de vapor) 130¢ ¢
Relacidn de estiramiento L:5

las Pibras obtenidas mostraron buena receptividad
& los colorantes dispersos cltados en el Ejemplo 1.
Tas fibras tefiides resultaron sflidas a la luz y

resistentes al lavado y al frote.
REIVINDICACIONES

Degerito el objeto del presente invento, se decla~ .

ran nuevas y de propia invencidn, las.siguientes reivindica-
ciones, con prioridad de la solicitud de patente italiana
ne 13333>A/59 del 26 de febrero de 1969.

l.~ Procedimiento para la preparacidén de fibras
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textiles a base de polimeros altos sintéficos; caracteriza=
do por mezclarse una poliolefina cristalina con 1 a 204 de
copolfmeros de a) derivados vinflicos o isopropenflicos de
hidrocarburos aromdticos; b) nitrilos alfa;beta-insatura -
dos; y ©) hidrocarburos arom{ticos o cicloalifdticos que
oontienen un enlace doble vinilénico; por hilarse luego di-
che mezcla en fusidn, estirarse los filamentos resultantes
y estabilizarse éstos mediante caloxr.

2+~ Procedimiento, segin la reivindicacién l;
caracterizado en que los copolimeros contienen unidades mo-
noméricas de derivados vinflicos o isopropenilicos de hidro
carburPS aromdticos, glegidos de wn grupo que comprende &g
tireno, viniltoluenos, alfa~metilestireno o similares.

3.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 1;
caracterizado en que los copolimeros contienen umidades mo-
noméricas de nitrilos alfaébeta-insaturados; elegidos en -
tre acrilonitrilo; metacrilonitrilo y similares.

4.- Procedimiento, segdn la reivindicacidn 1;
caracterizado en que los copolimeros contienen unidades
monomdricas de hidrocarburos aromdticos o cicloaliféticos;,
que contiene un do?lé enlace vinilénico; elegi@o.entre in-
deno, acenaftileno, mezclas de indeno/cumarona, ciclohexe-
no, ciclopenteno,ralfa~pineno, norborneno y similares,

5.~  Procedimiento, segin las reivindicaciones
precedentes, caracterizado en que las poliolefinas cristg-
linas estdn representadas por polietileno, polipropilego,
que consta esencialmente de macromoléculas isotdoticas, co
polimeros de propileno/etileno.

6e= Procedimiento segin la reivindlcacidn 1 a
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5, caracterizado por efectuarse la hilatura en ausencia de

ox{geno,
7.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1

a 6; caracterizado en que la relacidén de estiramiento estd
comprendida entre 2 y 20; mientras que la temperatura de es-
tiramiento estd comprendida entre 80 y 1502C,

8.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin
dicaciones anteriores 1 a 7; caracterizado por someterse las
fibras estiradas a tratamiento +8rmico para estabilizgcién
de las dimensiones, con encogimiento libre o impedido, a
temperatura comprendida emtre 80 y 1602C.

9.~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivin-
dicaciones 1 & 8; caracterizado por tefilrse las fibras con
colorantes dispersos.

10.- Procedimiento para la preparacidn de fibras
textiles a base de polfmeros altos éintéticos.

Segin se describe y reivihdica en la prosente me-
morie descriptiva que consta de 13 hojas folladas y eseri -
tas a mdquina por una sola cara.

Madrid, a 25 de febrero de 1970.

p.a. JAIME ISERN,
L 3 5

—

mado: JOSE F. Nel@,
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