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PATENTE
DE
INVENCION

por "FROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE FIBRAS TEXTILES
TINGIBLES", a favor de la firma italisna MONTECATINI
EDISON S.p.A., residente en MILAN (Itelia),

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refierc a una clags fle poliamidas
bésicas, o su preparacibn y a su aplicacify eomo modificadg
res tintéreos. las yoliamidas de este invento se caracte-

rizan por une cadena polimdrica que comprende unldades mono-

5e méricas, igueles o diferentes unas de otras, del ¥ipo :
/Rt R
l 1 i
N-A/ N=-X~N-A)
n m

en la que R ropresenta hidrdgeno, alquilo, arilo o cicloal-

10. quilo, X es un radical alifdtico bivalente o un radical ci-
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cloalifétic?, aromdtico o heterocfclico hiYalente; que pue-
de contener, ademfs de carbono ¢ hidrbgeno, también nitré-
geno en forma de grupos aminicos secundari9s 0 teyciarios
0 puede contener heterodtomos tales como O, Sy P, ¥ que
con uno de los R puede ser parte de un anillo heterocicli~-
co; A es un radical bivalente del tipo: —CH2~?H-CO

Y
(donde Y es igual a hidrdgeno o alquilo); R! es un radical
alifético; cicloalifdtico o aromdtico que contiene 30 d+to-
mos de carbono a lo sumo, y donde m y n son nfmeros por va-
lor de 1 a 99;"El invento se refiere ademds a la prepara-
cibn de estas poliamidas bdsicas y a su aplicacifn para te-
#ir fibras textiles a base de polimeros sintéticos altos.
Se conocen poliamides bdsicas que se obtienen de la poli=-
condensacién de deido isocincomerdnico con diaminas cuya
preparacidn se ha descrito en la patente italiana n®
692.162; a favor de la propia peticionaria,

Por otra parte, en la patente italiana n® 785.574
ge han descrito los métodos para la preparacién de polia-
midas bdsicas obtenidas por policondensacidn de wna N,N'=
bis-( omoga—~carboaleoxialquil )~piperacina con una diamina.

En una serie de articulos que aparccieron en
"Chimica e Industria! (Marzo de 1967, pdgina 271; mayo de
1967 pdeina 4533 Junio de 1967, pdgina 587; y agosto de
1967; pdgina 826) se han descrito ciertas poliamidas bdsi-
cas obtenidas por policondensacién de varios derivados de
diacrililo con diversas aminas.

Se conocia ya la preparacidn de poliamidas bdsi-

cas por reaccibn de un éster acrilico o metacrilico con
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o mds pollamlnas.

‘ La peticionaria ha descublerto ahora sorprendgnte—
mente, y esto consltituye uno de los objetos del invento,que
pueden obtenerse de manera ffcil y barate nuevas poliamidas
por reacci§n de wn éster acrilico o metacrflico con aminas
alifdticas, cicloaliffticas o aromdticas que contengan a 1o
menos 30 étomos de carbono (como, por cjemplo: metilemina,
otilamina, propilamina, ki laming, hox lamina, octilamina,
dodecilamina, octadecilamine, ciclohexilaming, anilina o
para-toluidina) y con una o més poliaminas.

En calidad de éster acrilicos se usan preferente~
mente los de nmoero bajo de dtomos de carbono, como:
acrilato de metilQ; acrilato de etilo y metacrilato de me-
tilo. No obstante, pueden userse también éstores acrilicos de
mayor nimero de £tomos de carbono, como, por ¢jemplo: acri-
lato de bﬁtilo, metacrilato de butilo, acrilato de 2-etil~-
hexilo y otros dsteres acrilicos semejantes.

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

R-NH-X-NH~R
en la que ‘

R es hidrégeno, alquilo; arilo o cicloalquilo ¥y

X es un radical alifdtico, cicloalifdtico, aromd -
tico 0 heterociclico bivalente; el cual puede con-
tener, adends de carbono e hidrfgeno, nitrégeno
en forma de grupos aminicos secundarios 0 tercia-
rios o heterodtomos tales como O; Sy P; ¥y que con
uno de 1los R puede ser parte de un anillo hetero-

efolico,
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Entre las diveréés-poliaminas que pueden

preferentemente Qe acuardo con este invgnto cabe sefialar:
lale‘tilendiamina, la hexame"tilendiamina, la} dietilentriami-
na, la tetraetilenpentamina, la piperacina, 1a'N-(2—amino~
etil)-pipgracing, 1a para-fenilendiamina, 1a_4,4'-get11en-'
dianilina, la N,N'—digetilhexametilendiamina, la N,N'-dibu-
tilhexametilendiamina, etc.

Iggpoliamidas bdsicas se prepavan en presenc%a 0
en ausencia de disolventes y/o de agentes condensantes, por
reaccibn del dster acrilico o metacrflico en primer lugar
con la amina alifética; cicloalifdtica o aromftica provista
de 30 é§0mos de carbono a 10 sumo y sucesivamente con la po-
liamina, a ?emperaturas comprendidas entre la del ambiente
¥y 100-120¢C, y completando luego la policondensacibn por ca-
lentamiento a tomperaturas comprendidas entre 120 y 30090;3
ser posiblc con cmpleo tambidn del vacio para eliminar el
alcohol que se desprende en la poliocondensacidn,

Ia relacién molar entre el éster acrflico o meta-
erilico y e; total de las mismas es preferentemente de l:l.
No obstante, puede usarse también un exceso de uno u otro de
los reactivos, pero preferentemente un exceso del total de
aminas hasta el 304,

La amina alifética; cicloalifdtica o aromdtica pro
vista de 30 £tomos de carbono & lo sumo y la poliamine (o la
mezcla de varias aminas) puede hallarse en la mezcla reac -
cional en la proporcién mds emplia una rospecto a otra. En
efecto, respecto al total de aminas, cada amina puede variar
del 1% al 99% molar.

Las poliamidas bdsicas obtenidas scgin este inven—
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50 pueden usarge directsmente para la modificacién tintdrea
de las fibras textiles y asimismo de las peliculas, las ti-
ras, 1os objetos moldeados y similares a base de polimeros
oleffnicos constituidos fundamentalmenie por macromoléculas
isotdeticas y particularmente receptivos para los coloran -
tes de las clases de los colorantes dcidos, metalizados y
plastosolubles; .

Mds particularmente, las poliamidas de este inven-
t0 pueden mezclarse con poliolefinas, lo que da,por extru-
sién de dichas mezclas, fibras que muestran mejor afinidad
para los colorantes.

Fn wa patente anterior a favor de la propia pe-
ticionaria, se ha descrito como es posible incrementap la
receptividad para los colorantes de los articulos hechos de
poliolefinas cogstituidas fundamentalmente por macromolécu-
las isotdcticas, por mezeclas de los polimeros, antes del
moldeo, con rosinas de condensacidn caracterizadas por cl
grupo funcional -NHCO-,

Di?has resinas, prefereontcmento do grado bajo de
condensacidn, sc obticnen de la policondensacibn de amino-
deidos superiores, de la condensacifn dc diaminas con doi-
dos dicarboxflicos, de la condensacidn de amidas ciclicas,
como la épeilon-~caprolactama (poliamidas), o dc la reaccibn
de di-isocianatos con glicoles superiores (poliuretaﬂos)y
de la reaccifn de di-isocianatos con diaminas (poliuress).

También se ha deserito la modificacidn tintérea
del polipropileno por adicidn de poliamidas bdsicas obte-
nidas por policondensacibn de dcido isocincomerdnico con

diaminas.
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Sc ha descrito ademds la modificacidn tintérea
del polipropileno por adicidn de poliamidas bisicas obteni
bles por pol@condensacién de una,N;N'—bisw(omega-carboal~
coxialqguil)-piperacine con una diamina,

~ Por ﬁltimo; se conocia la modificacidn tintdrea
del polipropilenc por adicidn de poliamidas bdsicas obte-
nibles mediante reaccién de un &ster acrilico o metacrili-
co con una o nds poliaminas.

De hechg; la peticlonaria ha descubierto ahora
sorprendentemente, y esto constituyc ofro objeto del inven
t0, que lg elaborabilidad de las mezclas a base de poli-
proPilgno, on 1as'diversas operaciones téenicas ggranula-
ciones, extrusidn, estiramiento y acabado xtil), mejora
de modo importantc y se obtienen fibras bextiles particu-
larmente rccoptivas a los co}orantes de las clases dcides,
metalizadas y.plastOSolubles, si se usan mezclas que consg~
ton de 99 a 75% on peso, pero preferentemonte 98 a 904 on
peso, de una poliolefina constituida fundamentalmente por
macromoléculas isotdcticas y de 1 a 25% en peso, pero pro-
ferentemente 2 a 10% en peso, de una noliamida o copoliami
da bdsica preparsidegin el método que a continuacidn se
describe. .

Segln este invento, se usan lag poliolcfinas
constituidas principalmente por mecromoléculas isotdeticas
obtenidas por polimerizacifbn de presibn baja con cataliza-
dores estereocspecificos.

En calidad de poliolefinas cristalina sewa pre-—
ferentemente el polipropileno congtituido fundanentalmen—

te por macromoléculas isotdcticas, obtenido por la pqlime
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rizacidn estercocspecifica del propileno; © bien pueden
usarse los copolimoros cristalinos de proPilenq/etileno con
contenido prodominante de propileno.

Apropiadas para la aplicacidn de acuordo con este
invento son ecn gencral las poliolefinzs cristalinas obteni~
das de monfmeros de la férmula R~CH = CH2 (donde R_es u
grupo alqui}ioo o arilico o un dtomo do hidréggno), como el
polietileno, el polipropileno, el polibuteno-l, el poli-4-
metilpenteno-l, el poliestireno; ectc.

Ia mixturacidn de 1la poliamida bdsica con la po-
liolefina, de acucrdo con este invento; se efoctua general-
mente por simple mixturacidn conjunta de ambos materiales
en forma de polvo.

Es posible; no obstante; efectugr la adicidén tam-
bién por otros métodos; como; por ejomplo, la mixturacidn
del polfmero olefinico con una solucidn de la poliasmida bd-
sica en un disolvente apropiado, scguida por cvaporacidn
del disolvente en cuestibn, o mediante adicibn de la polia-
mida bdsica durantc la polimerizacifn o al final de ella.
De acuerdo con csto invento, es tambidn posiblo mezclar di-
rectamente con la poliolefina el producto no policondensado
de la reacci§n de los reactivos utilizados para preparar
la poliamida, dejondo que la policondensacifn sc produzca
durante los tratamiontos tdrmicos a quc sc somete el poli-
mero durante las oporaciones de granulgcién e hilatura.

Para la preparacidn de hilos, se granulan las
mezclas y luego se extruyen por medio de dispositivos apro-
piad9s de h@latura en fusién; actuando on ausencia de oxi-

geno,; pero preferentemente en atmdsfera de gases inertes
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Durante la mixturacibn pueden agrogarse también
a log polimeros agentes opacifioantes, pigmentos, coloren -
tes orgdnicos o inorgénicos, estabilizadores, 1ubricantes;
dispersantes y otrog aditivos parecidos,

Los hilos, después de le hilatura, pueden some -
terse & una oporacifn de estiramiento con una relacién de
estiramiento de 1:2 a 1:20, a temperaturas comprendidas en-
tre 80 y 150C y on aparatos estiradores caldeados, ya sea
por aire caliente, ya sea por vapor o fldido somejante o
provistog de placas calefactoras; o bien sc los puede somo~
ter a una fuerte orientacidn despuds de la extrusidn proce-
diendo de acuerdo con lo que se ha descrito en patentes an-—
teriores a nombre de esta peticionaria.

Eg proferible someter los hilos a un tratemiento
dimensional (estabiligaci6n de las dimensiones) con retrac-—
cibn libre o impedida, a temperatura de 80 a 160¢C y de
acuerdo con lo que se¢ ha descrito en patentes anteriores a
nombre de esta poticionaria,

pa hilatura puede efectuarse utilizando hileras
corrientcs, de prefergncia hileras con agujeros gue tengan
didmetro superior a 035 milimetros y relacidén de longitud/
didmetro superior a 1,1, pero preferentemente comprendida
entre 10 y 30.

Tos agujeros de las hileras pueden tener seccién
circular o no circular.

TLas composiciones tingibles de acuerdo con este
invento forman también el forro interno o cxterno de fibres

de micleo con camisa 0 una parte de uma fibra conjugada.
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Los hilos que se cbtiencn actuando de acuerdo
con este invento pueden ser monofilemontos o plurifilamen—
tos y se usen pare la‘preparacién de filamentos continuos
o de hebras, para la preparacién de hilos o hebras engro-
sadas y para la preparacibn de estructuras sin tejer (“spun
bonded" y "non-wovens® cn gencral).

Lios monofilamentos o plurifilsmentos obtenidos
de acuerdo con cste invento pucden someborse a otros trata-
mientos con reactivos capaces, 8i es preciso, de hacer que
las poliamidas bdsicas presentes en el 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-
tog, con monoaldehidos y dialdehidos, con halbgenos, con
divinilbenceno, etc.

Egtos tratamicentos pueden ofccduarse antes o deg
puds de la operacidn de estiramiento. Ademds de servir pa=
ra la preparacidn de hilos, las composiciones de acuerdo
con este invento pucden usarse para la preparacibn de pe-
liculas, cintas, objectos moldeados y similares.

Las fibras obtenidas de acuerdo con esgte invento
manificstan considerable receptividad para los colorantcs
pertenecientes a lag clases de los colorantes deidos, me-
talizados y plastosolubles y las fibras tefiidas demuestran
tener buena establlidad, y en perticular bucna solidez a
la luz.

Las fibras y los otros articulos manufacturados
pueden adends someterse a un tratamiento decido que mejore

la tingibilidad y 12 solidez del color.
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El nétodo rosulta aplicable para 1a modificacién
tintérea de las fibras, no solo de Llos polimoros olefinicos
sino'también de los polimeros fibrogonos de tipo diferente;
como, po? ejemplo; polimeros acrilicos (como el poliacrilo-

5e nitrilo), polime?os vinflicos (como el cloruro de polivimi-
lo), polidsteros, poliamidas, ete.

Ias opcraciones tintéreas se ofcctuaron por 1.1/2
horas gl punto de cbullicidn, en bafios tinﬁ&reoé que conte-
nian 2,5% de colorante (4ecido, prometalizado o plastosolu~

10. ble )respecto al peso de las fibras y con una relacifn de
fibra/bafio igual a 1:40,

TIas tinturas con colorantes dcidos y premetaliza—
dos se e?ectuaron on presencia de 1% en poso, rospecto a
la fibra, de un surfactante constituido por el producto de

15. la condensacifn de 6xido de etileno con un alquilfendl o do
la sal sdédica do la N-oleil-N-metilteurida. Treinta minu-
t08 despuds de iniciarse la ebullicibn, sc afiadib 2%;res -
pecto al peso de la fibra; de una soluoifbn de decido acédti-
co al 20%, para mejorar el agotamiento de los bafios.

20, Lag tinturas con colorantes plastosolubles se
efectuaron en presencia de 2% de surfactente y 3% dec ace-
tato aménioo; regpecto al peso de la fibra,

Despuds de la tincidn, los hilos se enjumgaron
con agua corriente y aparecicron ocntonces intensamentc co-—

25; 1oroados; tanto con los colorantes deidos y premetalizados
como con log colorantes plastgsolubles.

La solidez a la luz, la resistencia al lavado y
la resistoncia al frote del materdial tefiido resultaron

plenamentc satisfactorias.
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Como es 1lbgico, en los detalles de £: realizacidn
préotica 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 calentaron a temperatura de 10090, por 2 horas,
con agitacibn y en atmésfere de nitrdgeno, 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-
til)-piperacina ¥ luego se calenté el conjunto a 1002C por
2 horas més, a 1208C por 2 horas, a 1508C por 1 hora y a
18090 por 1 hora bodavma, mientras se eliminaban el metanol
formado durante la reaccién.'Luego se efectud otro trata-
miento més de 1 hora a 1802C, en vacio,

Ia poliamida bdsica asi obtenida avarecié como un
producto sdlido de color amarillento, con una v1scos1dad in
trinseca. =0,08 dL/g, medida en 501u016n al 0,5% de iso
propanol, y con un punto de fu8163 1209C; nitrbégeno titula-
ble: hallado = 5,4% (calculado= 5,5%).

Ejemplo 2

En atmdsfera de nitrdégeno se calentaron a 100eC
por 2 horas y con agitacién 185 g (1 mol) de dodecilamins
y 172 g (2 molea) de acrilato de metilo, A egta mezcla se
afisdieron luego 129 g ( 1 mol) de N-(2-aminoetil)-piperaci-
na y a cont%nuaglén se calentd toda la mezcla a 1009C por
2 horas més, a 1202C por 2 horas, a 150¢C por 1 hora y a
1802C por 1 hora todavia; mientras se eliminaba todo el me
tanol formado durante la reaccidn. Luego se efectud otro

tratamiento a 1802C por una hora, en vacio.
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Le poliamida bisica asf obtenida aparecid como
u producto semisélide, de color amarillo claro y con un in
dice de nitrdgeno titulable de 6,5% (calculado = 6,6%).
EJEMPLO 3

En corriente de nitrdgeno y con agitacidn, se ca-
lentaron a 1002C por 2 horas; 269 g (1 mol) de octadeclla-
mina y 172 g (2 moles) de acrilato de metilo. A esta mezcls
se afiadieron luego 208 g (1;1 moles) de betraetilenpentami-
na y se volvid a calentar el conjunto a 1002C por 2 horas,
a 120¢C por 2 horas, a 1502C por 1 hora y a 1802C por 1 ho~-
ra, mientras se gliminaba el metangl formado durante la reac-—
cifn. Por dltimo, se efectud todavia un tratamiento de 1
hora a 18090;‘en vacio,

Ia poliamida bdsica asi obtenida aparecid en for-
ma de un producto s6lido de color amarillo; nitrégeno +itu-
lable: hallado = 10;0 % (calculado = 10,0%).

EJENMPLO 4

~ En oorriente de nitrégeno y con agitacidn, se ca-
lentaron, a 1009C por 2 horas; 80,7 g (0,3 moles) de octa-
decllamina y 51;6 Iy (0;6 moles) de acrilato de metilo. A
esta 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
g0 se volvif a calentar el conjunto a 1002C por 2 horas, a
12090 por 2 horas, a 1502C por 1 hora y a 1802C por 1 hors
mds, mientras se eliminaba el metanol formado durante la
reaccibn, Seguidamente se efectud otro tratamiento de 1 ho
ra a 1802 ¢, en vacio.

La poliamida bdsica asi obtenida aparecié en for-

ma de un s6lido de color amarillo claro ¥y con ung viscosi-



104

15.

20

25.

- 13 -

41598 %

dad intringeca 17/7 = 0,08 d1/g (medida en solucién al 0,5%
en isopropanol); el nitrbgeno titulable fué: hallado =9,85%;

calculado = 10,0 %.
EJEMPTLO 5 ‘

En corriente de nitrdgeno y ?on agitacién, se ca~
lentaron a 100¢C por 2 horas 55,5 g (0,3 moles) de dodecil-
amina y 51;6 g (0;6 moles) de acrilato de metilo. A ssta
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 luego
se ca}enté el conjunto a 1002C por 2 horas, a 1202C por 2
horag, a 1502C por 1 hora y a 1802C por 1 hora mds, mien-
tras se el@minaba el metanol formado durante la reaccibn.
Por dltimo, se efectud otro tratamiento de 1 hora a 1802C
en vacio.

La poliamida bdsica asi obtenida aparecid en for-
ne de un producto s6lido, céreo y de color amarillo claro,
con una viscosidad intrinseca fo£7 = 0,08 d1/g (medida en
une solucién al 0,5% en isopropanol); nitrégeno titulable:
hallado = 10,90%: caleulado = 11,0%.

EJBIPLO 6

En corriente de nitrégeno y con agitacidn,se calentaron
a 100?0 por 2 horas 80,7 g (0,3 moles) de octadecilamina y
60g(0,6 molep) de metacrilato de metilo.A esta mezcla se afig
dieron 129g(1 mol) de N-(2-aminoetil)-piperacina y 70g (0;7
moles) de metacrilato de metilo‘y luego se calentd el conjun
to otra vez por 2 hgras a 10090,p9r 2 horas a 1202C, por 1
hora a 1502C y por 1 hora a 1802C,mientras se eliminaba todo
el metanol formado durante la reaccidn. Por dltimo se aplicé

en vacio otro tratamiento de 1 hora a 180¢C.
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Ia poliamida bdsice as{ obtenida aparecid en for-
ma de un producto sblido de colgr amarillo claro y con una
viscosidad intrinseca Z?ﬁ;7 = 0,06 d1/g (medida en solucién
al 0;5 = en isoPrOPa?ol); nitrégeno titulable; hallado =

5. 9,35%; caleulado = 9,4 %.
EJEMPIO 7 ‘

En corriente de nitrdgeno y con agitacibn, se ca-
lentaron a }OOQC por 2 horas 80;7 g (0,3 moles) de octadeci
lamina y 51,6 g (0;6 moles) de acrilato de metilo. A esta

10. mezcla se gﬁad%eron 64;5 g (0,5 moles) de N=(2-aminoetil)-
piperacina, 94,5 g (0;5 moles) de teiraetilpentamina y
60;2 g (0;7 moles) de acrilato de mgtilo y luego se calenﬁé
el conjunto por 2 horas mds a 1002C, por 2 horas a 1202 C,
por 1 hora a 1508C y por .l hora a 1809C, mientras se elimi-

15. napa todo el metanol formado durante la reaccidén. Por Glti-
mo, se aplicd todavie un tratamiento en vacio de 1 hora a
180¢eC,

Ia poliamida bdsica asi obtenida aparecif en for-
ma de un producto sélido de color amarillo claro y con una

20, viscosidad intrinseca Zﬂ1;7= 0,10 d1/g (medi@a de solucidn
al‘o,s% en isoyropano}); nitrdgeno titulable: hallado =
12,2%; caleulado = 12,2%,

EJEMPTO 8
| EN corriente de nitrégeno.y con agitacibn, se ca-

25, lentaron a 1008C por 2 horas 80;7 g (0;3 moles) de octade-
cilemina 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-
t6 el conjunto por 2 horas a 1002C, por 2 horas a 12090;



por 1 hora a 1509C y por 1 hora a 1802C, mientras se elimi-
naba el metanol formado durante la reaccidn. Por dltimo,se
aplicd en vacio otro tratamiento de 1 hora a 180¢C.
La poliamida bdsica asi obtenida aparecid en for-
5: ma de un producto sélido de color amarillo claro y con una
viscosidad intrinsecs [7%J7 = 0;06 d1l/e (medida en soluci?n
al 0,5% en is?prOpanOl); nitrbgeno titulable; hallado = 8,4%;
caleulado = 8,6%,
EJEMPLO 9
10, En corriente de nitrdgeno y con agitacién, se ca-
lentaron a 1008C por 2 horas 53,8 g (0,2 moles) de octade-
cilamina y 34,4 g (0;4 moles) de acrilato de metilo. A esta
mezcla se afiadieron 129 g (1 mol) de N-(2-aminoetil)-pipe-
racina y 68,8 g (0;8 moles) de acrilato de'metilo ¥y luego
15, se ca}enté el conjunto por 2 horas a 100¢C, por 2 horas a
1209C, por 1 hora a 150¢C y por 1 hora a 1809C, mientras se
eliminaba el metanol formedo durante la reaccién. Por dlti-
mo, se aplicl en vacio otro tratamiento de 1 hora a 1809C,
La poliamida bdsica asi obtenida aparecid en for-
20, me. de un producto sélido de color amarillo claro y con vig—
cosidad intrinseca [7%;7 = 0;11 d1/g (medida en una solu~
cién al 0;5 % en isopropanol); nitrdgeno titulable: halla-
= 11;2 %; calculado: 11,3%.
EJEMPLO 10
25, Se mezclaron conjuntamente 80 g de una pOllamlda
b351ca, obtenida tal como se ha descrito en el Eaemplo 1,
con 920 g de polipropileno (indice de fuszén, 22,5; ceni=
zas = 0;009%; residuo en la extraccidn con heptano: 97;2%).

Iuego se extruyd esta mezcla a 2202C y el granu-



10.

15.

20.

25.

- 16 -

1ado obtenido se transformé en fibras en condiciones opera=-

tivas siguientes ¢

Hilatura
Temperatura del tormillo 2302 C
Temperatura del cabezal extrusor 2302 C
Temperatura de la hilera 2352 C
hilera : de 60 agujeros de 0,8 mm
de didmetro cada uno y

. 16 mm de longitud
presién mdxima @ _ 50 keg/om?
velocidad de arrollamiento : 400 m/min,

Bstiramiento ¢

Temperatura 1302 C
medio vapor
relacidn de estiramiento ¢ 1:5

TIes fibras obtenidas mostraron buena afinidad pa-~

ra los colorantes sigulentes

Rojo para lana B (rojo deido 115 del C.I,)
Azul de alizarina SE (azul 4cido 43 del C.I.)

Rojo Ianasyn 2GL (rojo 4cido 216 del C.I.)
Pardo Lanasyn 3RD (pardo £cido 30 del C.I.)

Las fibras tefiidas mostraron buena solidez a la

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

Se mezclaron 70 g de la poliamida bésica obteni-
da segin el Ejemplo 2 con 930 g de polipropileno que tenia
un {rdice de fusibn de 22,5, un contenido de cenizas de
0,009% y un residuo después de extraccién heptdnica de 97;2%.

Se extruy$ la mezcla a 2200¢ y ol granulado ob-

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

Hilatura
Pemperatura del tornillo 2352 ¢
Temperatura del cabezal extrusor 2409 C
5 Temperatura de la hilerg 2402 C '
Hilera constituida por @ 60 agujeros de 0,8 mm de
didmetro y 16 mm de lon-
‘ gitud .
velocidad de arrollamiento : 400 m/minuto
Estiramiento ¢
10, Tempergtura 130¢ C
medio @ vapor
relacidn de estiramiento : 1:5

Las fibras obitenidag mostraron buena afinidad pa-
ra los colorantes reseiiados en el Ejemplo 10. Las fibras
15, tefiidas resultaron de buena solidez a la luz y buena resis-—
tencia al lavado y frote.
EJEVPLO 12
Se mezclaron 50 g de una poliamida bdsica obteni-
da segin el Bjemplo 3 con 950 g de polipropileno que tenfa
20, un Indice de fusién de 22,5, un contenido de cenizas de
0,009 % y un residuo despuds de extraccidn hepidnica de
97,2 %.
Se extruyé esta mezcla a 2209C y el granulado ob-

tenido se transformd en fibras en las condiciones nperati-

25, vas Siguigntes :
Hilatura @
Temperatura del tornillo 2409 ¢
Temperatura del cabezal extrusor 240 C

Temperatura de la hilera : 2452 C
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hilera constituida por 60 agujeros de 0;8 mm
didmetro y 16 mm de

_ Llongltud

presibn ndxima 51 kg/cm®

velocidad de arrollamiento 400 m/min.

Estiramiento ¢

Temperatura 130¢ C

medio vapor

relacidn de estiramiento 1:5

Las fibras obtenidas mostraron buena afinidad pa-
ra los coloranbes resefiados en el Ejemplo 10. Las fibras
tefildas mostraron buena solidez a la luz y buena resisten-
cia al lavado y al frote.

EJEMPLO 13

Se mezclarog 50 g ge una poliamida bdsica (ob?eni-
da por reaccitn de 80,7 g (0,3 moles) de octadecilamina,
11,8 g (1,3 moles) de acrilato de metilo y 129 g (1 mol)de
Nn(2«aminoetil)-pipergpina) con 950 g de polipropileno (de
fndice de fusifn = 22,5; cenizas = 0;009 %; y residuo des-
puds de extraccidn hevtdnica = 97;2%).

Se extruyd esta mezcla a 2200C y el granulado ob-
tenido se trans:ormﬁ en fibrag en las condiciones operati-

vas siguientes :

Hilatura @

Temperatura del tornillo 2300 C

Temperatura del cabezal extrusor: 2302 C

Temperatura de la hilera : 240¢ C

Hilers constituida por ¢ 60 agujeros de 0,8 mm
didmetyo y 16 mm de
longitud

Presidn ndximal 50 kg/cm2
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Velocidad de arrollamiento 400 m/minuto.

Bstiramiento

Temperatura 1302 C
medio vapor
54 relacifn de estiramiento 1z 5,

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

10, EJEMPTO 14
Se mezclaron 40 g de una poliamida bdsica (obteni
da por reaccibn de 55,5 g (0,3 moles) de dodecilamina;lll;B
g (1,3 moles) de acrilato de metilo y 129 g (1 mol) de
Nw(2~aminoetil)~pip?racina) con 960 g de polipropileno(in-
15 dice de fusibn = 22,5; cenizas = 0;009%; residuo despuds
de la extracclién hepitdnica = 97;2 %).

Se extruyé la mezcla a 2200C y ol granulado obte=

nido se trapsformé en fibras en las condiciones operativas

siguientes

20. Hilatura
Temperatura del tornillo 2352 C
Temperatura del cabezal extrusor 2358 C
Temperatura de le hilera 2408 C
Hilera de : 60 agujeros de 0,8 mm
25. do Soagiig ¥ 26m
presidn méxima 52 kg/cm?
velocidad de arrollamiento 400 m/min.

Batiramiento ¢

Temperatura 1302 ¢
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medio

relacidn de estiramiento
Lag fibras obtenides mostravon buena afinidad pa-
ra los colorantes resefiados en el Ejemplo 10. Las fibras
5. asi tefiidas resultaron de bueﬁa golidez a la luz y buena
registencia al lavado y al frote.
EJEMPLO 15
Se mezclaron 50 g de poliamida bédsica (obtenida
por reaccidn de 80,7 g (0,3 moles) de octadecilamina;l30 g
10. (1,3 moles) de metacrilato de metilo y 129 g (1 mol) de
N-( 2-aminoetil )=piperacina) con 950 g de polipropileno que
tenfa un Indice de fusidn de 22,5; un contenido de cenizas
de.0;009% ¥y vn residuo después de extraceidn heptdnica de
97, 2.
15, Se extruyd la mezela a 2100 C y el granulado ob-
tenido se transformé en fibras en las condiciones operati-

vas siguientes :

Hilatura
Temperatura del tornillo 230¢ ¢
20, Temperatura del cabezal extrusor 2352 €
Temperatura de la hilera 2402 C '
Hilera } de 60 agujeros de 0,8 mm
de didmetro y 16 mm de
longitud _
presibén ndxina 50 kg/om®
25, velocidad de arrollamiento 400 m/minuto
Estiramiento @
temperatura 130¢ C
meddi o vapor

relacibn de estiramiento 1:5.
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Tag fibras asf obtenidas moetweron buene afinidad

para los colorantes resefiados en el Ejemplo 10. Las fibras
tefiidas resultaron de buena solidez & la luz y buena resis-
fencia al lavado y al frote.
EIBIPLO 16
Se mezclaron 40 g de una poliamida bdeica (obte;
nida por regccién de 80,7 g (0,3 moles) de ootadecila@ina,
111,8 g, (1,3 moles) de acrilato do metilo; 64,5 g (0,5 mo=
les) de N—(2-aminoetil)-piperacina y 94;5 g (0;5 moles) de
tetraetilenpentamina) con 960 g de polipropileno que tenia
un Indice de fusibn de 22,5; un contenido de cenizas de
0;009% ¥y un residuo después de extraccifbn heptdnica de
97,26, Se extruyd esta mezcla a 22000 y el granulado obte=
nido se transformé en fibras en las condiciones operativas

siguientes :

HEilatura ¢

Temperatura del tornillo 240¢ C

Tempsratura del cabezal extrusor 2402 C

Toemperatura de la hilera 2452 C ‘

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

Presibn mdxina 50 kg/cm®

Velocidad de arrollamiento 400 m/min,

Estiramiento ;

Temperatura 1302 C

medio vapor

relacibn de estiramiento 1:5

Las fibras obtenidas mostraron busna afinidad

para los colorantes reseflados en el Ejemplo 10. las fibras
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teiildas resultaron de buena sclidez a la luz y buena resis-
tencia al lavado y al frote.
EJRMPLO 17

Se mezclaron 50 g de una poliamida bésica (obbent -
da.por regccién 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
etilendieming) con 950 g de poliprofileno que tenfa un {ndi-
ce de fusidn de 22,5, un contenido de cenizas de 0,009% y un
residuo después de extraccibn heptdnica de 97;2%.

Se extruyd esta mezcla a 2202C y ¢l granulado ob-
tenido se ﬁrangformé en fibras en las condiciones operati -

vas siguientes?

Hilaturas

Temperatura del tornillo 2352 C

Temperatura del cabezal extrusor 2352 C

Temperaturse de la hilera 2402 C

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

presibén mixima 50 kg/om?2

velocidad de arrollam’ento 400 m/minuto.

Egtiramientos:

Temperatura 1302 ¢

medio vapor

relacidén de egliramiento 1:5

Las fibras obtenidas mostraron buena afinidad para
los colorantes resefiados en el Ejemplo 10,

Las fibras tefiidas resultaron de buena solidez a
la luz y buena resistencia al lavado y al froto.

BJEMPLO 18
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Se mezclaron 40 g de una poliamida bdsica (Obtenidg
por reaccibn de 53,8 g (0;2 moles) de octadecilamina; 103,2
g (1;2 moles) de gcrilato de metilo y 129 g (1 mol) de N-
~(2~aminoetll)-piperacina) con 960 g de polipropileno que
tenfa un indice de fusidn de 22,5, un contenido de cenizas
de 0;009% ¥y wn residuo despuds de extraccidn hepidnica de
97, 2%.
Se extruyé esta maezela a 2202 C y el granulado
resultante se transﬁormé en fibras en las condiciones ope-
rativas s;guientes :

Hilatursa ¢

Temperatura del tornillo 2352 C

Temperatura del cabezal extrusor 2402 C

Temperatura de la hilera 2452 C

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

longitud
presibn médxina : 50 ke/cm?
velocidad de arrollamiento : 400 w/min.

Egtiremiento 2

Temperatura 1302 C
nmedio vapor
relacibn de sstiramiento 1:5

Lag fibres obtenidas mostraron buena afinidad pa-
ra los colorantes resefiados en el Ejemplo 10. Las fibras
teffidas resulbaron de buena golidez a la luz y buena resis~
tencia al lavado y al frote.

RETVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de=

claran nuevag y de propia invencibn las siguientes reivin~
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dicaciones, como divisiohales .de la solicitud de patente
espafiola n? 384. 115 depositada el 30 de Septiembre de
1970, con prioridad de la solicitud de patente italiama

n 22.830 4/69 del 2.10,69,

1. Procedimiento para la preparacidn de fibras
textiles tingibles, caracterizado pbr:
a) hilarse en fusién la composicidén constituida por una
poliolefina cristalina y 1 a 25% de poliamidas bésicas
del tipo en que su cadena polifiedca comprende unidades

monoméricas (iguales 0 diferente entre si) de férmula

¥ R B ]
- A n('llr-x-lxlr’-A.Jﬁ_‘jt

R representa hidrégeno o alquilo, arilo o cicloal-

general

donde

quilos

X es un radical bivalente alifdtico, cieloalifético;
aromdtico 0 heterociclico que, ademds de carbono
e hidrdégeno, puede contener nitrdgeno en forma de
. grupos aminicos secundarios o terciarios o hetero
4dtomos tales como O, S y P, y que con unoc de los
R puede ser parte de uvh anillo heterociclico

A es w radical bivalente del tipo —CHZ-?H-CO

Y
(donde Y = hidrdgeno o alquilo);

R' es un radicael alifético, cicloalifético o aromé-

tico que contiene a 1o sumo 30 Atomos de carbono
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y donde m y n son nimerog per valor de 1 a 99,
y eventualmente, hilarse en fusién la composicidén cons-
titulda por la citada poliolefina crigfalina con
el producto de reaccidn, no policondensado, de los
reactivos utilizados en la formaecidén de las polia-
midas y preferentemente constituido por el producto
derivado del tratamiento entre un éster acrilico o
metacrilico con una aming alifética; cicloalifética
o aromitica de 30 4tomos de carbono a lo sumo, y

con una o mis poliaminas del tipo

R-~HV ~X~NH~R
(donde R y X tienen el mismo significado ex-

presado antes), ¥

b) estirarse el hilo obtenido y cstabilizarse térmica-

nente,

2, Procedimiento, segin la reivindicacién 1,
caracterizado en que la poliolefina cristalina es poli-
propileno cogstituido fundamentalmente por macromoléculas
isotécticas o copolimeros cristalinos de etileno/propilenc

con contenido prevalentemente de propileno.

3. Procedimiento para la preparacién de fibras

textiles tingibles.

Segln se describe y reivindica en la presente
memeria descriptiva que consta de 25 hojas foliedas ¥

escritas a méquina por una sola cara,

Madrid, a 16 Junio 1973
Do e JAIME ISERN

nf;::::?‘ﬁﬁli_ —

Firmadot JOSE F. NIETO
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