CASE 4766/E

PATENTE

DE
INVENCION

por wPROCEDIMIENTO EARA TEﬁIR EN LA MASA FUNDIDA POLIAMIDAS
HILAﬁLESu, a favor de la firma sulza CIBA SOCIETE'ANONYME,
domiciliada en BASILEA (Suiza). ’
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Para tefiir poliamidas lineales en la masa de fusiédn,
la estabilidad de los colorantes a emplear debe ser muy ele-
vada, de manera gue se han utllizado hasta ahora para este fin
principalmente pigmentos inorganicos. Sih embargo estos pig-

5. mentos tienen la desventaja de que su color no es tan inten-
so. Ademds se obtiene con ellos, tdﬁos de color bastante
turbios sobre las fibras. Se tiende pues a_sustituir los
pigmentos inorglnicos tanto como Eﬁa posible por pigmentos
orgénicos. Hasta ahora son conocidos pocos colorantes orgé-

10. nicos, gue sean estables en presencia de masas fundidas de



poligmide. Incluso son initiles para este objeto los coloran-
tes de tina usados a base de antraquinons, ya que se reducen
mediante les mesas fundidas de poliamides.
Se ha observado sorprendentemente, que frente a las
S5e mases fundidas de poliamida son estables e indicados prefe-
rentemente pars el tefiido de poliami&aa hilebles en la mase

fundids, los colorantes de antraquinonas de la formula

10.
(1) A ' B A ’

-

15. en la que,

embas A significan radicales de antraquinona, ¥
B significa wn radieal arilo, por lo menos
biciclico, no copulable.

20. Como poliamidas hilsbles, son indicadas para el presente pro-
cedimiento las superpoliamidas, por ejemple las preparsdss so-
bre epsilon-caprolactania (nombre del producto "Perlon"), so-
bre acido omega~amigo-undecano (nombre del producto "Rilsan"),
sobre hexametilenodiaming y acido adipfnico (nombre del pro-

25, ducto "Nylon") o sobre materias primes a.na'.loé;ua. Ademés son
vaain'lisr;lo- aplica.bles sobre poliamidaé‘mutas, | por ejemplo,
sobre epsilon-caprolactenia y hexametilenodiamina y &eido
edipinico. Se utilizen las polismides convenientemente en forma

triturada, como los llamados recortes.
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Los coloranies a emplear de acuerdo con la inven-
cion contienen por lo menos un radical arilo bic:[clico,«po.r
ejemplo un redicel naftaleno, antraceno, fluoranteno, pireno
o especialmente oriseno. Como radiceles de entraquinona, son
de citar con excepcién de los verdaderos radicales de antra-
quinona y sus productos de sustitucic')r:l, los que contienen ani-
1los he‘beroc{clicgs o carboxilicos am no oondenaa.dos, eomo
por ejemplo la 1,2-benzantraquinona, le antraquinon-isotiazo-
lentrona o la entrepirimidina. De especial interes son los

colorentes de la férmule
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en la que

B significa un radical ds naftaleno o de eriseno,
mwe X significa en cada radical ds antraquinona ua
grupo acilamino, y
les demss. X significan dtomos de h:@drégeno./
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Como grupos acilamino son de citar los de los dcidos

monocarbozilicos alifdticos, por ejemplo del dotdo acético, o de
los acidos monocarboxilicos heterociclicos, por ejemplo, dei- -
do piri@incarboxilieo, pero especialmente de los £0idos. mono-
carbox{licos aromdticos, por ejemplo, .61 acido naftalincerbd-
nico y preferentemen‘bé el doido benzoico ¥ sus productos de
sustitucidn, por ejemplo, los dcidos orto-, meta- o pare-
-clorobenzoico, ~metilbenzoico, o -metoxibenzoico. Tales
colorantes son conocidos y su prepa:cacic;n esta descrite
por ejemlo en la patente alemans 8;8.99'7.

' Las poliamidas a tefiir en forma de polvo, granos o re=
oorte.s, se rebozan convenientemente con el polvo de coloran-
te seco, es decir mezclando de tal modo mecanicamente, de
forma que la superficie de estas partes se recubre con una ca~
pa del colorante. El coloranté se p;‘eaenta venta:josamente:
en forms finamente dividida. Le ‘utiliza.ci‘én de preparados
de colorante de preferentemente buenos resultados, al con-
sistir en un polvo fino del material parateflir, que contie-
ne el colorante en distribug:ic;n igualada_.. Loe preparados
pueden o'bteneree, por ejemplo de acuerdo con la patente
belga n® 567 953, mediente dispersidn de wn pigmento en l&
solucion de wne poliamida en &cido formico y precipitacidm
de la polismida pigmentada mediante adicion de agua.

Las particulas de poliamida rebozada asi obtenidas,
se funden luego y segin un procedimiento conocido se hilan
o bien se conforman, por ejemplo, en lémines. Las polia-
mides pueden teflirse mediante sdicidn del colorente antes,
durante, o inmediatemente al £inal del proceso de condensa-
cidn de los mondmeros. El meterial tefiido asi obtenido se
conforma iguslmente shors como um material no tefiido, solo
o en mezcla con otro material tefiido o mno “tefiido.
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Las mesas fundides de poliemide tefiidas obtenibles
de acuerdo con la invencidn pueden emplearse para formar-
dibujos, y especialmente para hilos de fibras. Las fibras
tefiides obtenidas se caracterizen por un tono de coior me-~
rron muy apreciado, de buen brillo y de inmejorable 8614~
dez a la luz y a la humedad. rl

En los ejemplos siguientes, les partes significan,
mientras no se indique lo contrario, partes en peso, los
porcentajes tantos po‘r ciento sobre el peso, y las tempera-
turas se indican en grados Celsius.

' 99 par tes de poliamide de hexametilenodiamina y écido
adipinico en forma de recortes se rebozan con una parte del

colorsnte seco finamente dividido de la f£ormula.

0 NHCOO6H5 ’
ey .
_ Los recortes rebozados se hilan entre unos 290 a 2950
en forma usual, por ejemplo en procedimiento de hilado & tra-

vés de wma rejille. La Fibre asi obtenida esta tefiida de ma=



rron oscuro, y le coloracion muestra notable solidez & la
luz y a la humedad.
En luger de poliamida de hexametilenodiamina y aeoido
edipinico, se puede utilizar con resultado similar poliami-
5. des de epsilon-caprolactema o &cido emino-undecanc.

\
EJEMPLO 2. 7 .
| Se substituye el colorante utilizado en el ejemplo 1,
mediante los siguientes colores indicados en la columna I de

la tabla que sigue, asi se obtienen asimismo coloraciones

10.
de solidez inmejorable en las poliamidas indicadas.
Los colores obtenidos se ponen de manifiesto en la
columng II
15. N’,. S I . . A II
0
"
20. 9
1 :
amarillo
oscuro

25.




II

castaflo

amarillo
osouro

N’I

56

10.

15.

20,
25,
30.




II

y amarillo
oscuro

ne

5

10.

15.

=F
Ho
mo

20.

25.




5.

L}
\Xo)
L}

« 74844
Los colorantes utilizados en los ejemplos pueden
obtenerse de acuefdo con el procedimiento descrito en la
patente alemsna 878 997 mediante condensacidn de las die-
minoantraquinonas monoaciladaes con dibromonaftalenos o 2,8-

dibromocriseno y subsiguiente accidn de carbazolado en &oi-

do sulfurico al 96% entre O y 5%. !
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Descrito el objeto de la invencion,. se declera
nueves las siguientes reivindicaciones, con prioridades
suizas n? 2184/61 del 23 de febrero de' 1961 y nf
del 5 de Pebrero de 192, existiendo en ambas wmidad de
invencion.

, 1. Procedimiento para tefiir en la mada fundida
poliamidas hilables, caracterizado, porque se utiliza como

pigmento, colorantes de antragquinona de le formula

en la que - , o
ambas A significan radicales de antraquinona, y
B significa un radical arilo, por lo menos

bveciclico, no copuleble.

2. Procedimiento de acuerdo con lg reivindicacidn
1, caracterizado porque se utiliza, como pigmento, wn colo-

rente de la formuls.



5e

10.

15.

20.

25,

=11 =

' (\k 274844}

H-
et ]
N-

ung X significe en cada radical de entraquinona un
. grupo acilamino, y -
les demes X significan 4tomos de hidrdgeno, ¥
B significa un radical de naftaleno:o de crise-
no.

3. Procedimiento de acuerdo con las reivindicacio-
nes 1 e 3, caracterizado porque se utilize el pigmento em
distribucion muy fina. | - |

4. Procedimiento para tefiir en la masa fundida po-
liamidas hilables. |

Segun se describe y reivindica en la presente memo~
ria que consta de 11 hojes, foliadas y escrites e miquina
por una sole de sus caras.

Madrid, & 22 de febrero de 1962

CIBA SOCIELE ANONYME o
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