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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a una clase de poliamidas
bdsicas, a su preparacidn y a su aplicacifn como médificado
res tintéreos. Las poliamidas de este invento se caracte-

rizan por una cadena polimérica que comprende ynidades mono-

Se néricas, lguales o diferentes unas de otras, del tipo @
Rt R
I ! f
NeA/ {NwXaN-4A)
n n e

.

en la que R representa hidrégeno, alquilo, arilo o cicloal-

10, quilo, X es un radical alifdtico bivalente o un radical ci-
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cloalifdtico, aromditico o heterocfclico bivalente, que pue~

de contener, ademfs de carbono e hidrfgeno, tambidn nitré~
geno en forma de grupos aminicos secundarigs 0 te?ciarios

o puede conbener heterodtomos tales como O, S ¥y P, ¥ que
con uno de los R puede ser parte de un anillo heterocicli=-
cos A es un radical bivalen?e del tipo: -CH2~?H—CO

(donde Y es igual a hidrdgeno o alquilo); R! es un radical
alifético; cicloalifdtico o aromdtico que contiene 30:3;6-
mos de carbono a 1o sumo; y donde m ¥y n son nfmeros p??‘va-
lor de 1 a 99. El invento se refiere ademds a la préﬁér;-
cibn de estas poliamidas bdsicas y a su aplicacibn péré to-
fiir fibras textiles a base de polimeros sintéticos éiﬁbs.
Se conocen polismides bdsicas que se obtienen de la poli-
cordensacibn de dcido isocincomerdnico con diaminaé‘cuya
preparagién se ha descrito en la patente italiana £9~f
692.162, a favor de la propia peticionaria,

Por otra parte; en la patentc italiana ne 785.574
se han descrito los métodos para la preparacibn de polia-
midas bdsicas obtenidas por policondensacifn de una N,N'=
bis-( omega~carboalcoxialguil )-piperacina con una diamina.

En une gerie de articulos que aparccieron en
"Chimice e Industria (Marzo dg 1967, pdgina 271; mayo de
1967 pdeina 4533 Julo de 1967, pdgina 5875 y agosto de
1967; pdgina 826) se han desorito ciertas voliemidas bdei-
cas obtenidas por policondcnsacidén de varios derivados de
diacrililo con diversas aminas.

Se conocia ya la preparacibn de poliamidas bdei-

cas por reaccidn de un dster acrilico o metacrilico con
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La peticionaria ha descubierto ahore sorprendente-

una o mds poliaminas;

mente, ¥ esto congtituye uno de los objetos del invento,que
pueden obtenerse de manera fdcil y barata nuevas poliamidas
por reacci?n de un dster acrilico o metacrilico con aminas
alifdticas, cicloalifdticas o argméticas que contengan a 1o
menos 30 gtomos de carbono (como, por ejemploz'metilamina,'
etilamina, p?OPilamina, butilemina, hexilamina, octilamina,
dodecilamina, octadccilamina, ciclohexilamina, anilina o
para-toluidina) y con una o mds poliaminas.

En calidad de éster acrilicos se usan preferente—
mente los de nﬁmer9 bajo de dtomos de carbono, como:r‘
acrilato de metilp, acrilato de etilo y metacrilato de me-
tilo. No obstante, pueden usarse también ésteres acrilicos de
mayor nfmero de dtomos de carbono, como, por ejemplo: acri-
lato de butilo, metzcrilato de bubtilo, acrilato de 2~etil-
hexilo y otros dsteres acrilicos semejantes,

En calidad de poliaminas puedon usarse las com -
prendidas en la f£érmula general

R-NH~-X-NH-R
en la que
R es hidrfgeno, alquilo, arilo o cicloalquilo y

X es un radical alifdtico, oiologlifético, aromd -
tico o hoterociclico bivalente, el cual puede con-
tener, ademds de carbono e hidrdgeno, nitrbgeno
on formz de grupos aminicos secundarios o tercia-
rios o heterodtomos tales como O, S y P, ¥ que con
uno de log R puede ser parte de un anillo hetero-

efclico.



10.

15,

20,

25,

Entre las diversas poliamines que pueden usarse
preferentemente de acusrdo con este invgnto cabe sefialar:
1alatilendiamina, la hexame?ilendiamina, 1§ dietilentriami~
na, la tetraetilenpentamina, la piperacina, la'N—(z-amino-
etil)—pipgracing, la pare-fenilendiamina, 1a14,4'-getilen~
dianilina, la N,N'-digetilhexametilendiamina, la N,N'—dibuf
tilhexametilendiamina, etc.

Tespoliamidas bdsicas se preparan en presencid;b
en ausencia de disolventes y/o de agentes condensantes;;ibm
reaceibn del éster acrilico 0 metacrilico en primer 1ugér
con la amine alifdtica, cicloalifdtica o aromdtica prBGista
de 30 dtomos de carbono a 10 sumo y sucesivamente con la po-
liamina, a ?emperaturas comprendidas entre la del ambiente
y 100-1202C, y completando luego la policondensacién por ca-
lentamiento a temperaturas comprendidas entre 120 y 3002C,a
ser posible con empleo también del vacio para elimiuar el
alcohol que se'desprende en la policondensacidn.

Ia relacidén molar entre el éster acrilico o meta-
crilico ¥y e} total de las wismas es preferentemente de 1:1.
No obstante, puede usarse también un exceso de uno u otro de
los reactivoe, pero preferentemente un exceso del total de
aminas hasta el 30%. '

Ia amina alifdtica, cicloalifdiica o aromdtica pro
vista de 30 4tomos de carbono & lo sumo y la poliamina (o la
mezcla de varias aminas) puede hallarse en la mezcla reac =
cional'en la proporcidén mds amplia une respecto a otra. Bn
efecto, respecto 2l total de aminas, cada amina puede variar
del 1% al 99% molar,

Las poliamidas bdsicas obtenidas soglin este inven~
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t0 pueden usarse directsmente para la modificacién tintérea

de las fibras toxtiles y asimismo de las peliculas, las ti-
ras, 108 objetos moldeados y similares a base de polimeros
olef{nicos constituidos fundamentalmente por macromoléculas
igotdeticas y particularmente receptivos para los coloran -
tes de lag clases de los colorantes dcidos, metalizados y
plastosolubles; '

Mds particularmente, las poliamidas de este inven-
to pueden mezclarse con poliolefinas, lo que da,por —
gién de dichas mezclas, fibras que muestran mejor afinidad
para los colorantes.

@n une patente anterior a favor de la propia pe-
tiecionaria, seo ha descrito como es posible incremenfar la
receptividad para los colorantes de los articulos hechos de
poliolefinas oopsfituidas fundementalmente por macromolécu~
las isptécticas, por mezclas de log polfmoros, antes del
moldeo, con rcsines de condensacidn caractorizadaslﬁbr el
grupo funcional -NHCO-, ’

Di9has reginag, preferentementc de grado bajo de
condensgacibn, se obtienen de la policondensacién de amino-
deidos superiores, de la condensecifn de diaminas con doi-
dos dicarboxflicos, de la condensacibn de;amidas ciclicas,
como la épsilon~coprolactema (polismidas), o de la reaccidn
de di-isocianatos con glicoles superiores (poliureteros)y
de la reaccidn de di-isocianatos con diaminas (poliureas).

También se ha demcrito la modificacidn tintdrea
del polipropileno por adicidn de poliamidas bdsicas obte-
nidas por policondensacién de dcido isocincomerédnico con

diaminas.
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Se ha deserito ademds la modificacibn tintérea
del polipropileno por adicidn de poliamidas bédsicas obteni
bles por policondensacidn de una N;N'-bis~(omega—carboal~
coxialquil)-piperacine con una diamina,

~ Por ﬁltimo; so conocia la modificacidn tintdrea
del polipropilenc por adicidn de poliamidas bédsicas obte-

nibles mediante reaccidn de un &ster acrilico o metacrili-

2 -
-

co con una o mds poliaminas. _

De hech?; la peticionaria ha descubierto aﬁbié
sorprendentemente, y esto constituyc otro objeto de};iﬁvqg
t0, que 1§ elaborabilidad de las mezmclas a base de péli-
propileno, cn las diversas operacionos tdenicas ggrénu1a~
cioncs, extrusibn, estiramiento y acabado bx¥il), mejora
de modo importante y se obbtienen fibras textiles péfticu-.
larmente receptivas a los colorantes de las claseé’écidas,
metalizadas y’plastosolubles; gl se usan mezclas quo-cong-
ton de 99 a ?5% on peso, pero preferentemente 98 a 904 eon
peso, de una poliolefina constituida fundementalmente por
macromoléculas isotdeticas y de 1 a 25% on peso, pero pre-~
ferentemente 2 a 10% en peso, de una poliamida o copoliami
da bdsica preparaiSegin ol mdtodo que a continuacidn se
describe. .

Segln este invento, se usan las poliolcfinas
constituidas principalmente por mecromoléeculas isotéqticas
obtenidas por polimerizacibén de presidn baja con cataliza-
dores estereocspecificos.

En calidad de poliolefinas cristalina secwa pre-
ferentemento ol polipropileno cong%ituido fundamentalmen=—

te por macromoléonlas isotdcticas, obtenido por la pqlimg
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rizacidn estercocspecifica del propilono o bicn pusden
usarse 1os copolifmeros crigtalinos de propileno/etileno con
contenido predominante de propileno.

Apropiadas para la aplicacibn de acuerdo con este
invento son on general las poliolefinas cristalinas obteni-
das de monémeros de la férmula R-CH = CH, (donde R es wn
grupo alqui;ico o arilico o un dtomo do hidréggno), como 6l
polietileno, e} polipropileno, gl polibuteno~l, el poli-4=
metilpenteno-l, el poliestireno, etc, -

‘ Lo mixturacifn de la poliamida bésica con la po-
liolefina, de acuerdo con este invento, se efcctua géneralm
mente por simple mixbturacidn conjunta de ambos materiales
en forme de polvo. o

Es posible; no obsténte; efoctuar la adicidn tem~
bién por otros métodos; como, por cjomplo, la mixtufécién
del polimoro olefimico con una solucién de la poliamida bd-
sica en un disolvento apro?iado, seguida por evaporacidn
del disolvente en cuestidn, o mediante adicibn de la polia-
mida bdsica durante la poligerizacién o al final de ella.
De acuerdo con esto invento, es también posiblo mezclar di-
rectamente oon la poliolefina el producto no policondensado
de 1a‘reacoi§n de los reactivos utilizadoé para preparar
la poliamida, dejando que la policondensacién se produzca
durante los tratamlientos t&rmicos a que sc somete el poli-
mero durante lag operaciones de granulgoidn e hilatura.

Para la preparacién de hilos, se granulan las
@ezclas ¥ luego so extruyen por medlo de dispositivos apro-
piad?s de hilatura en fusibn, actuando en ausencia de oxi-

gono, pero preferentemente on atmbésfora de gases inertes
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Durante la wixturacifn puoden agregarse también

por ejemplo, nitrdgeno).

a los polfmeros agentes 0pa9ificantes, pigmeytos, coloran -
‘tes orgdnicos o inorginicos, estabilizadores, 1ubricantes;
dispersantes y otrog aditivos parecidos, .

Los“hilés, después de la hilatura, pueden some =
terse a2 wa oPerapi6n do estiramlento con una relacibn de
estiramiento de 1:2 a 1:20, a temperaturas comprendidééign—
e 80 ¥y 1508C y cn aparatos ostiradoros caldeados, yé;ééa
por aire calienie, ya sea por vapor o fldido somejantg"b
provigtos de placas calefactoras; o hilcn sc los puedéisbmo—
ter & una fuerte oricntacidn despuds de 1a extrusién proce-
diendo de acuerdo con lo que se ha descrito en patentes an~
teriores & nombre de esta peticionaria, '

Es proforible someter 1os hilog a un tratamisnto.
dimensional (esﬁabili?acién de las dimensiones) con retrac-
cibén libre o impedida, @ temperatura de 80 a 1602C y de
acuerdo con lo que sc ha descrito en patentes anteriores a
nombre de esta poticionaria.

@a hilatura pucde efectuarse utilizando hileras
corrientcs, de prefer§ncia hileras con agujeros que tengan
didmetro superior a 0?5 milimetros y relacibn de longitud/
didmetro superior a 1,1, pero preferentemente comprendida
entre 10 y 30,

Los agujeros de las hileras pueden tener scceidn
clrcular o no circular.

Tas composiciones tingibles de acucrdo con esto
invento forman también el forro interno o coxterno de fibras

do ndcleo con camisa 0 una parte de una fibra conjugada.
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Los hilog que se obtlenen actuando de acuerdo
con este invento pueden ser monofilamontes o plurifilamen~—
tos ¥ se usan para la preparacién de filamentos continuos
o de hebras, para la preparacibn de hilos o hebras engro-
sadas y para la proparacibn de estructuras sin tejer ("spun
bonded" y "non-wovens" en general),

Los monofilamentos o plurifilsmentos obtenidos
de acuerdo con estc invento pueden sometcrse & otros:ﬁpata-
mientos con reactivos capaces, si es precilso, de hacer que
las poliamidas bdgicag presentes en ¢l producto resulten
completamente insolubles en agua. Particularmente aptos
para este fin son los tratamientos con compuestos monoepo-
x{dicos y diepoxidicos, con monoisocianatos y diisociana-
tos, con monoaldchidos y dialdehidos, con halégenos,,con
divinilbenceno, etc.

Estos tratamientos pueden efecfuarse antes o des
pués de la operacidn de estiramiento. Ademds de servir pa-
ra la preparacidn de hilos, las composiciones de acuerdo
con cstc invento pucden usarse para la preparacidn de pe-
liculas, cintas, objotos moldeados y similares.

Ias fibras obtenidas de acuerdo con esgte invento
manificsten considerable receptividad para los colorantcs
pertenecientcs a las clases de los colorantes dcidos, me=-
talizados y plastosolubles y las fibras tefiidas demuestran
tener buena estabilidad, y en particulor buecha solidez a
la luz.

Tas fibras y los otros articulos manufacturados
pueden ademds sometersc a un tratamiento dcido que mejore

la tingibilidad y la solidez del color.
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El nétodo resulta aplicable pera la modificacién

tintérea de las fibras, no solo de 1osypolimoros olefinicos

sino_también do los polimeros fibrogonos de tipo diferente,
como, por ejemplo; polimeros acrilicos (como el poliacrilo-
nitrilo), polime?os vinflicos (como el cloruro de polivini-
lo), poliéstores, poliamidas, eto.

Ios operaciones tintéreas se cfectuaron por 1.1/2
horas gl punto de cbullicidn, en basios tinbbreos que ccnte-
nian 2,5% de colorante (écido; prometalizado o plastqébiu,
ble )respecto al peso de las fibras y con una relaciédn.de
fibra/bagio igual a 1:40. ﬂ

Tas btinturas con colorantes écidos‘y premefaiiza-
dos se e?ectuaron en presencia de 1% en poso, respeb%b‘a
la fibra, de un surfactante constituido por el producto de
la condensacifn de 6xido de etileno con un alquilféndio de
la sal sdédica’de la H-oleil-N-metiltaurida. Treinta pinu—
tog despuds de iniciarse 1a ebullicidn, se afiadib 2f,res -
pecto al peso dc la fibra; de una solucidn de deido acdti-~
co al 20%, para mejorar el agotamionto de los bafios.

Las tinturas con colorantes plastosolubles se
efectuaron en presencia de 2% de surfactante y 3% de ace-
tato amdnico, respecto al peso de la fibra.

Despuds de la tincidn, los hilos se enjuagaron
con aguarcorriente Y aparccicron cntonces intcnsamente co-
loroados, tanto con los colorantes deidos y premetalizados
como con los colorantes plast9solubles.

Ia solidez a la luz, la resistoncia al lavado y
1la resistencia al frote del material tefiido resulteron

plenamentc satisfactorias.
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Como es 16gico, en los detalles de la realizacién
practica de este invento cabe introducir amplias variacio-
nes y cambios sin salirse por ello del espiritu ni del al-
cance de este invento.

Ejemplo 1

Se calenitaron a temperatura de iOOQC, por 2 horas,
con agitacibn y en atmbsfera de nitrégeno; 269 g (1 mol) de
octadecilamina y 172 g (2 moles) de acrilato de metilo, Se
afiadieron luego a esta mezcla 129 g (1 mol) de N-(2-aminoe-
tll)-plperaclna ¥ luego se calenté el conjunto a 10090 por
2 horas mas, a 120¢C por 2 horas, a 15090 por 1 hore y a
18090 por 1 hora todavia, mientras se eliminaban el metanol
formado durante la reacc16n. Iuego se efectué otro trata-
miento mds de 1 hora a 18090,,en vacio. .

Ta poliamida bdsica asi obtenida aparecié- como un
producto sblido Qe color amarillento, con una viscosiéad in
trinseca- =0, 08 &l/g; medida en solucidn al 0;5% de iso
propanol, y con un punto de fusiép 1209C; nitrégeno titula-
ble: hallado = 5,4% (calculado= 5,5%).

Eijemplo 2

En atmbsfera de nitrdgeno se calentaron a 1002C
por 2 horas y con agitacidn 185 g (1 mol) de dodecilamina
y 172 g (2 moles) de acrilato de metilo, A esta mezcla se
afiadieron luego 129 g ( 1 mol) de Nw-(2-aminoetil)-piperaci-
na y a cont%nuagidn se calentd toda la mezcle & 10020 por
? horas még, a 120eC por.z horas, a %5090 por 1 hora y a
1802C por 1 hora todavia, mientras se eliminaba todo el me
tanol formade gurante la reaccidn., Iuego se efectud otro

tratamiento a 1802C por una hora, en vacio.
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Ia poliamida bisica asi obtenida aparecid como -
wn producto semisélido, de color amarillo claro y con un in
dice de nitrlgeno titulable de 6,5% (calculade = 6,6%).

EJENPLO 3

En corriente de nitrbdgeno y con agiﬁacién; se caw-
lentaron a 1002C por 2 horas; 269 g (1 mol) de octadecila~
nina y 172 g (2 moles) de a?rilato de metilo. A esta mezcla
se afladieron luego 208 g (1,1 moles) de tetraetilenpentani-
na y se volvif a calentar el conjunto a 1002C por 2 ho?%é,
a 1209C por 2 horas, a 1509C por 1 hova y a 1802C pozt,,];‘ho-‘
re, mientras se eliminaba el meterdlformado durante 1e ‘veao~
cibn. Por ﬁl?imo, se efectud todavia un tratamiento de 1
horae & 1809C, en vacio, _

Ia poliamida bdsica asi obtenida sparecid enr for—
na de'un producto sdlido de color amari}lo; nitrdgeﬁd titu-
lable: hallado .= 10;0 % (calculado = 10,0%). '

EJENMPLO 4

Bn corriente de nitrbgeno y con agitacidn, se ca-
1en%aron; a 1008C por 2 horas; 80,7 g (0,3 moles) de octa-
decilemina y 51,6 g (0,6 moles) de acrilato de metilo. A
agts mezcla se afiadieron 129 g (1 mol) de N~(2-aminoetil)-
piperacina y 60,2 g (0,7 moles) de acrilato de metilo y lug
go se volvid a calentar el conjunto & 10020 por 2 horas, a
12090 por 2 horas, & 1502C por 1 hora y a 1802C por 1 hora
nds, mientras se eliminaba el metanocl formado durante 1a
reaccibn. Seguidamente se efectud otro tratamiento de 1 ho
ra a 1802 C; en vacio,

Ia poliamida bdsica asi obtenida aparecié en for-

ma de un sdlido de color amarillo claro ¥y con una viscosi-
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dad intrinseca /7 = 0,08 d1/g (medida en solucién al 0,5%

en isopropanol); el nitrbégeno titulable fué: hallado =9,85%;
calculado = 10,0 %.
EJBIPTO 5

En corriente de nitrégeno y con agltacidn, se ca~
lentaron a 1002C por 2 horas 55,5 & (0,3 moles) de dodecil~
aming y 51,6 g (0;6 moles) de acrilato de metilo. 4 esta
mezcla se afiadieron 129 g (1 mol) de N~(2-aminoetil)-pipe-
racina y 60;2 g (0;7 moles) de acrilato de metilo y lﬁégb
se ca;entd el conjunto a 1008C por 2 horas, a 1202C por 2
horas, a 1502C por % hora y a 18020 por 1 hora més; mien—
tras se el%minaba el metanol formado durantg la reaccidn.
Por Gltimo, se efectud otro tratemiento de 1 hora a 1808C
en vacio, '

Ta poliamida bdeica asi obbenida avarecid en for-
me de un producto sblido, céreo y de color amarillo ciaro,
con una viscosidad intrinseca [fﬁt7 = 0,08 d1/g (medida en
una solucién.al 0;5% en isoproPapol); nmitrdgeno titulable:
hallado = 10,90%; calculado = 11,0%.

EJBIPIO 6

En corriente de n;trégenp y con agitacidn,se calentaron
a 100:}'0 por 2 horas 80,7 g (0,3 moles) de octadecilaemina y
60g(0,6 moles) de metacrilato de metilo.A esta mezcla se afia
dieron 129g(1 mol) de N-(2-aminoetil)~piperacina y 70g (0;7
moles) de mebacrilato de metilo ¥y luego se calentd el conjun
to otra vez por 2 hgras a 10090;por 2 horas a 1202C, por 1
hora a 1502C y por 1 hora a 1802C,mientras se eliminaba todo
el metanol formado durante ia reaccidn, Por dltimo se aplicd

en vacio otro tratamiento de 1 hora a 1802C.
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I poliamida bdsice as{ obienida aparecié en for-
me de un producto sbélido de color amarillo olaro y con una
viscosidad intrinseca 47\( 7 = o;os d1/g (medida en solueifn
al 0,5 = en isoPropayol); nitrdgeno titulable; hallado =
9,35%; caleulado = 9,4 %.

EJEMPIO 7 .

En corriente de nitrodgeno y con agltacidn, se ca~-
lentaron a 1002C por 2 horas 80;7 g (0,3 noles) de ootéieci
lamina y 51,6 g (0:6 moles) de acrilato de metilo. A esta
mezcla se afiedieron 64;5 g (0;5 moles) de N-(2-aminoetil)=
piPeracing, 94;5 g (0;5 moles) de telraetilpentamina & .
60,2 g (0,7 moles) de acrilato de metilo y luego se calen?é
el conjunto por 2 horas mds a 1002C, por 2 horas a 1202 C,
por 1 hora a 1502C y por .1 hora a 1809C, mientras se. elimi-
neba todo el metanol formado durante la reaccibn. Por dlti-
mo, se aplicd ‘todavia un tratamiento en vacio de 1 hora a
18080,

Ia poliamida bdsica asi obtenida aparecid en for-
na de un producto s6lido de color amarillo claro y con una’
viscogidad intrinsecs [7’?(__7= 0;10 d1/g (medida de solucidn
al‘O;S% en isopropano}); nitrbégeno titulable: hallado =
12,2%3 caloulado = 12,2%.

EJEMPLO_8

I corriente de nitrbgeno.y con agitacidn, se ca-
lentaron a 100¢C por 2 horas 80,7 g (0,3 moles) de octade-
cilamina y 51,6 g (0;6 moles) de acrilato de metilo. A es-
ta mezcla se afiadieron 60 g (1 mol) de etilendiamina y
60;2 g (0,7 moles) de acrilato de metilo y luego se calen-

6 el conjunto por 2 horas a 1002C, por 2 horas a 1209C,
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por 1 hora a 1502C y por 1 hora a 1809G; mientras se el@mi~
naba el metanol formado durante la reaccibn. Por dltimo,se
aplicd en vacio otro tratamiento de 1 hora a 1802C.

Ia poliamida bdsica as!{ obtenida aparecid en for-
ma de un producto sb6lido de color amarillo claro y con una
viscosidad intrinseca Z7¢£J7 = 0;06 dl/g (medida en soluci§n
al 0,5% en igopropanol); nitrégeno titulable; hallado = 8,4%;
caleulado = 8,6%, :

EJEMPLO 9

En corriente de nitrégeno y con agitacibn,.se ca-
lentaron a 19990 por 2 horas 53;8 g (0;2 moles) de oqfaden
cilamina y 34,4 g (0,4 moles) de ascrilato de metilo. 4 esta
mezcla se afiadieron 129 g (1 mol) de Nu(zmaminoetil)Qpire1
racina y 68,8 g (0,8 moles) de acrilato de,metilo y”luégo
se ca}enté el conjunto por 2 horas a 1002C, por 2 horas &
1202C, por 1 hora a 15020 y por 1 hora a 18090; nientras se
eliminaba el metanol formade durante la reaccibn. Por dlti-
mo, se aplicb en vacio otro tratamiento de 1 hora a 1809C,

La poliamida bdsica asf{ obtenida aparecid en for-
me de un producto sblido de color amarillo claro y con vis-
cosidad iyirinseca [7%J7 = 0;11 d1/g (medida en una solu~
oién al 0,5 % en igopropanol); nitrégeno titulable: halla-
do = 11;2 %; calculado: 11,3%.

FJEMPLO 10

Se mezclaron conjuntamente 80 g de una poliamlda
bé51ca, obtenida tal como se ha descrito en el Ejemplo 1,
con 920 g de polipropilenc ({ndice de fu516n, 22,5; ceni-
zZas = 0;009%; residuo en la extraccifn con heptano: 97;2%).

Iuego se extruyd esta mezcla a 2209C y el granu-



5.

10.

15,

20.

25,

- 16 ~

384115

1lado obtenido se transformd en fibras en condiciones opera—

tivas giguientes @

Hilaturag ¢

Temperatura del tornillo 2300 €

Temperatura del cabezal extrusor 2302 C

Temperatura de la hilera 2352 C

hilera @ de 60 agujeros de 0,8 mm
de didmetro cada wno ¥y

_ 16 mm de longitud "

presidn mdxima o 50 kg/mnz_

velocidad de arrollamiento s 400 m/hip])

Bstiramiento ¢

Temperatura 1302 C
medio vepor
relacibn de estiramiento : 135 e

Las fibras obtenidas mostraron buena afinidad pa~

ra. 1los colorantes siguientes ¢

Rojo para lana B (rojo deido 115 del c.I.)
Azul de alizarina SE (azul deido 43 del C.I.)

Rojo Ianasyn 2GL (rojo dcido 216 del C.I.)
Pardo Ianasyn 3RL (pardo 4cido 30 del C.I.)

Las fibras tefiidas mostraron buena solidez a la

luz y buena solidez al lavado y al frote.
RJEBIPLO 11

Se mezclaron 70 g de la poliamida bdsica obteni-
da seglin el Ejemplo 2 con 930 g de polipropilenc que tenia
wn frdice de fusidn de 22;5; un contenido de cenizasg de
0;009% y un residuc después de extraccidn heptdnica de 97;2%.

Se extruy$ la mezcla a 2202¢ y ol gramulado oOb-

tenido se transformb en fibras en las condiciones operati-
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vas siguientes ¢

Hilatura

Temperatura del tornillo 2352 C
Temperatura del cabezalextrusor 24'.09 C
Temperatura de la hilerg 2402 C

60 agujeros de 0,8 mm de

Hilera constituida por ¢
didmetro y 16 mm de lon-

_ gitud ‘
velocided de arrollamiento : 400 m/minuto
Egtiramiento s '
Temperatura 1302 C
medio ¢ vapor
relacidn de estiramiento s 1:5

Las fibras obtenidag mostraron buena afinidad pa-
ra los colorantes resefiados en el Ejemplo 10. Ias fibras
tefiidas resultaron de buena solidez a la luz y buena resis-
tencia al lavado y frote.

EJRIPLO 12

Se mezclaron 50 g de una poliamida bdsica obteni-
da segln el BEjemplo 3 con_9§0 g de polipropileno que tenia
wn Indice de fusibn de 22,5, un contenido de cenizas de
O;§O9 % y un residuo después de extraccidn heptdnica de
97,2 %-

Se extruyd esta mezcla a 2209C y el granulado ob-
tenido se transﬁormé en fibras en lag condiciones nwperati-
vas siguientes ¢
Hilatura ¢ '

Temperaturs del tornillo _ 2408 C
Temperatura del cabezal extrusor s 2409 ¢

Temperatura de la hilera ¢ 2459 C
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hilera constituida por @ 60 agujeros de 0 8 mm
didmetro y 16 mm. "de

3 . longitud

presidn mdxina 51 ke/cm?

velocidad de arrollamiento 400 m/min.

Bgtiramiento ¢

Temperatura 1302 €
medio vapor i
relecibn de estiremiento . 1:5

~

Lag fibras obtenidas mostraron buena afinidad pa-
ra los coloranites resefiados en el Bjemplo 10. Tas fibras
tefiidas mostraron buena solidez a la luz y buena resisten—

cla gl lavado y al frote.

EJRUPIO 13 o

Se mezclaron 50 g de una poliamida bésica (0bteni~
da por rea0016n de 80,7 & (0,3 moles) de octadecilamina,
111,8 g (1,3 moles) de acrilato de metilo y 129 g (1 mol)de
N—(2—aminoeﬁ11)-pipergqina) con 950 g de polipropileno (de
fndice de fusibn = 22,5; cenizas = 0;009 %: y residuo des-
puds de extraccidn hepténica = 97;2%).

Se extruyé esta mezcla a 22090 y el granulado ob~
tenido se transformé en fibras en las condiciones operati-

vas siguientes @

Hilatura

Temperatura del ‘tornillo 2302 C

Temperatura del cabezal extrusor: 2300 C

Temperatura de la hilera : 24082 C

Hilera constituida por @ 60 agujeros de 0,8 mm
didmetzo y 16 mm de
longitud

Presidn ndximas 50 kg/cm2
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Velocidad de arrollamiento 400 m/mimato.

Estiramlento 3

Temperatura 130¢ C
medio vapor
relacién de estiramiento 1z 5.

Lag fibras obtenidas demostraron buena afinidad
para los colorantes resefiados en el Ejemplo 10. Las fibras
tefiidas resultaron de buena solidez a la luz y buens regis—
tencia al lavado y al frote.

EJEMPLO 14 .
Se mezclaron 40 g de una poliamida bédsica (ﬁbteni
da por reaccibn de 55,5 g (0,3 moles) de dodecilamfng;lll,B
g (1,3 moles) de acrilato de metilo y 129 g (1 moljrae
N—(2—aminoeti1)-pip?racina) con 960 g de polipropizgﬁb({n_
dice de fusibn = 22,5; cenizas = 0,009%; residuo después
de la extraccién hevpidnica = 97,2 %).

Se extruyd la mezela a 2209C y el granulado obte-

nido se trapaformé en fibrag en las condiciones operativas

glguienteg ¢

Hilaturs :

Temperatura del tornillo 2352 ¢

Temperatura del cabezal extrusor 2359 C

Temperature de la hilera 2402 C

Hilera de : 60 agujeros de 0,8 mm
de didmetro y 16 mm
de longitud

presidn méxima 52 kg/om®

velocidad de arrollamlento 400 m/min.

Egtiramionto :
Temperatura 1302 €
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nedio vap or

relacibn de estiramiento : 1L:5

-

Las fibras obtenides mostraron buena efinidad pa-~
ra los colorantes resefiados en el Ejemplo 10, Las fibras
agl tefildas resultaron de buena solidez a la 1luz y buene
registencia al lavedo y al frote.

EBJEMPTO 15

Se mezelaron 50 g de poliemida bieica (obtgnidé
pb? reaccidn de 80,7 g (0,3 moles) de'octadecilamina,ijé‘g
(1,3 moles) de metacrilato de metilo y 129 g (1 mol) dé
Ne(2-aminoetil )=piperacina) con 950 g de poliprOpilené'que
tenfa wn fndice de fusidn de 22,5, un contenido de cenizas
de'o;oog% vy un residuo después de extraccién heptdnica de
97, 2%, -

Se extruyb la mezcla a 2102 C y el granulﬁgo ob-
tenido se traps?orm6 en fibras en las condiciones Opefati-

vas siguientes ¢

Hilatura :

Temperatura del tornillo 2302 C

Temperatura del cabezal extrusor 2352 C

Temperaﬁura de la hilera 2402 C

Hilera de 60 agujeros de 0;8 mn
de didmetro y 16 mm de

] longitud

presidn ndxima 50 kg/cm?®

velocidad de arrollamiento 400 n/minuto

Estiramiento :

‘temperatura 1300 C

medio vapor

relacibn de estiramiento 135,
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Tas fibres asi obtenidas mostraron buena afinidad
para losg colorantes resefiados en el Ejemplo 10, Lag fibras
tefiidas resultaron de buena golidez a la luz y buena resig-
tencia al lavado y al frote,
EJEMPLO 16
Se mezclaron 40 g de una poliamida bdsica (obteT
nida por regccién de 80;7 g (0;3 moles) de octadecila?ina,
111;8 g, (1,3 moles) de acrilato de met%lo; 64;5 g (0,5 mo-
les) de N—-(2-aminoetil)-piperacina y 94,5 g (0;5 moles) de
tetraetilenpentamina) con 9§O g de polipropileno que .tenia
un indice de fusibn de 22,5, un contenido de cenizas de |
0,909% y un residuo después de extraccidn heptdnica de
97,2%%. Se extruy$ osta mezcla a 22020 y el granulado obte=
nido se transformd en fibras en las condiclones operativas

giguientes

Hilatura ¢

Temperatura del tornillo 2402 C

Temperaturs del cabezal extrusor 2408 C

Temperatura de la hilera 2452 C '

Hilera : de 60 agujeros de 0,8 mm
de didmetro y 16 mm de

longitud

Presibn nédxima 50 kg/cm®

Velocidad de arrollamiento 400 m/min.

Estiramiento :

Temperatura 1302 C

medio vap or

relacifn de estiramiento 1:5

Tas fibras obtenidas mostraron busne afinidad

para log colorantes resefiados en el Ejemplo 10. las fibras
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tefildas resultaron de buena solidez a2 la luz y buena resis-

tencia al lavado y al frote.
EJRMPLO 17

Se mezclaron 50 g de una poliamida bésica (ob?eni—
da por reaccién de 80,7 g (0;3 moles) de octadecilamina,
11,8 g (1,3 moles) de acrilato de metilo y 60 g (1 mol) de
etilendiamina) con 950 g de poliprogileno que tenia wn Indi-
ce de fusifn de 22,5, un contenido de cenizas de 0;009%-¥ un
residuo después de extracecidn heptdnica de 97;2%- : |

Se exiruy$ esta mezcla a 2202C y el gramlado Ob-
tenido se transformd en fibras en las condiciones operati -

vas siguientes:!

Hilatura:

Temperatura del tornillo 2352 ¢

Temperatura del cabezal extrusor 235% -

Temperatura de la hilera 2408 C _

Hilers : de 60 agujeros de 0,8 mm
de didmetro y 16 mm de

_ longitud

presidn mdxima 50 ke/em?

velocidad de arrollam’ento 400 m/minuto.

Bstiremiento:

Temperatura 1302 C

medl o vapor

relacibn de estiramiento L5

Las fibras obtenidas mostraron buena afinided para
los colorantes resefiadosg en el Ejemplo 10.

Lag fibras tefiidas resultaron de buena solidez &
la luz y buena resistencia al lavado y al froto.

EJBIPIO 18



5e

10.

15.

20,

25.

.
. P
e v o, “ o w p
v han S 4 93 -
v . - 3

’e*? “f
En\{?ﬁ in‘a

Se meZClarog 40 g Qe une poliamida bdsica (obtenida
por ;eaccién de 53,8 g (0,2 moles) de octadecilamina; 103,2
g (1,2 moles) de acrilato de metilo y 129 g (1 mol) de N-
~(2-gminoetil)~piperacina) con 969 g de polipropileno que
tenfa wn indice de fusidn de 22,5, un contenido de cenizas
dero,009% ¥ wn residuo después de extraccidn heptdnica de
97, 2%. _

Se exiruyl esta maezcla a 2202 C y el granuledo

resultante se transﬁormé en fibras en las condiciones ope-

rativas slguientes ¢

Hilatura 3

Tempsratura del tornillo 2352 C

Temperatura del cabezal extrusor 240e C

Temperatura de la hilera ‘ . 245¢ C

Hilera @ de 60 agujeros de 0;8 mm

de didmetro y 16 mm. de

. 1ongi§pd ‘

presidn méxina : 50 ke/en?

velocidad de arrollamiemto : 400 m/min.

Egtiramiento ¢

Temperatura 1302 ¢

medio vapor

relacibn de estiramiento ERE

Lag fibres obtenidas mostraron buena afinidad pa-
ra los colorantes resefiados en el Ejemplo 10, Las fibras
tefildas resultaron de buena solidez a la luz y buena resis-
fencia al lavado y al frote.

RELVINDICACIONES

Degcrito el objeto del presente invento, se de-

claran nuevas y de propia invencibn las siguientes reivin-

~eT
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dicaciones: con prioridad de la solicitud de patente ita-

liana mim. 22.766 A/69 del 1-10-G9.

1.~ Procedimiento para la preparacion de polia-
midas basicas del tipo en que su cadena polimérica compren~

de unidades monomericas (iguales o diferentes entre si) del

tipos

R \ R

OV -4 EN-X-N-43)

»
4

donde
R represents hidrdgeno o alguilo, arilo o ciclo-
alquilos
X es un radical bivalente alifdtico, cicloalifs.-
tico, aromatico o heterociclico que; ademés de
carbono o hidrdgeno, puede contener nitrdgeno
en forma de grupos aminicos secundarios o ter-
ciarios o heterodtomos tales como O, S y P, ¥
que con uno de los R puede ser parte de un ani-
110 heterociclico
A es un radical bivalente del tipo —CH2—?H—CO
Y
(donde Y = hidrdgeno d alguilo) ;
R' es un radical alifdtico, cicloalifético o aro-
matico que contiene a lo sumo 30 Stomos de car-
bono, y donde m y n son numeros por valor de 1
a 99,
caracterizado en que un éster acrilico o metacr{lico se ba-

3 0 ’ . >
ce reaccionar en primer lugar con una amina alifatica, ci-
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cloalifdtica o aromdtica de 30 4tomos de carbomo a 1o sumo;
¥ sucesivamente con una o mds poliaminas del tipo
R-N ~X-NE~R
(donde R y X tienen el mismo significado expresado antes)
en presencia de un disolvente y/o de un agente condensador;
a temperatura comprendida entre 202 y 12090; ¥ en que se
completa la policondensacidén a temperatura entre 1202 y
300¢C, eliminando en vacio el alcohol desprendido durahté
la policondensacidn. '
2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn i,ca—
racterizado en que el dster acrilico o metacrilico se ‘toma
del grupo que ?cmprende el acrilato qe metilo, el metacri-
la?o de metilo, el acrilato de etilo, el acrilato de buti-
1o, el metacrilato de butilo y el acrilato de 2-etilnexilo.
3.~ Procedimiento segén la reivindicacibn 1,ca-
racterizedo en que la amina con 30 diomos de carbopo a lo
sumo ge toma del grupo que coirprende la octilamina, la do-
decilamina y la octadecilamina. '
4= Procedimiento; segin la reivindicacién 1,ca-
racterizado en que la poliamina se toma del grupo que com~
prende la gtilendiamina; la hexametilendiamina, }a dietil~-
entriémina, la te%raet%lpentgmina; la piperacina, la N—(QT
-aminoetil)-piperacina, la N,N'-dibutilhexametilendiamina,
¥ la N;N'-di—meti1hexameti1endiamina.
5.~ Procedimiento para la preparacifén de poli-
amidas bisicas.

Segin se describe y reivindica en la presente
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nenoria descripiiva que consta de 26 hojas folladas y es -~

critas a mdquina por una solae cara.
Madrid, & 30 Septiembre 1970

-
Pecte JAIME ISERN
P p.

Firmado: JOSE £,

MLA.
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