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"Procedimiento de obtencion de una poliamida sin-
tetica de cadena lineal de color rosa & rojo azu~

lado profundo®,

- - aw =

Solevitante-  ALITED CHEMICAL CORPORATION, entided norteamersosna,

residente en:
61, Broadway, Ne¥ York, New York, EE.UU. de A.

Este invento se refiere a la pigmentacidn de
poliamides sintéticas de cadena lineal.,
Las poliamidss, tales como las derivadas de
£ -ceprolactam (nylon-6), hexemetileno diamina/dci-
5, do adipico (nylon-66), y otros tipos de nylon, cuya-
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preparecidn se describe, por ejemplo, en la patente
norteamericana n? 2.345.533 y en otras numexosas pg
tentes y publicaciones, con resinas temopldstioas.
Han encontrado une gran utilidad en las esferas tex

i1 y de materiales pldsticos., Son especiclmente im

portantes las poliamidas de cadena lineal y de ele-
vado peéo molecular que contiene repetidos enlaces
=NHCO+ , de las cuales algunss de las més importen=
tes son: policaproamide obienida de £ —caprolactam-
(nylon=-6)s poliundecanoamida, preparada partiendo -
de undeéanolactan (nylon-11l); polihexemetileno adi=-
pamida, preparada partiendo de la sal del dcido he-
xametileno diamino-gd:(pioo (nylon-66), y polihexeme
tileno sebacanida obtenida partiendo de la sal del
dcido hex.ametileno dianina~-sebdeico (nylon 610).

;Estos pol{meros de cadena lineal tienen co-
rrientemente pesos moleculares superiores a 8,000 =

aproximademente. Los polimeros tipicce formadores -
de fibras, tienen un peso molecular de alrededor de
20,000, y los polimeros t{picos para wmposiciones
de moldeo, tienen un pes> molecular de 40,000 apro-
ximadanehte.

. Las polismidas se tratan térmicemente y con
presidn para prepararlas en formas desseadas tales -
como articulos expulsados, moldeados, filementos y
fibras. Para dar color a estos pmﬁuctoe, e 8 necesg
rio que el pigmento afiadido para este objeto pueda
resistir el calor y la pred 6n del tratamiento, sin
descompo#erae o experimentar una alterscidn aprecig

ble en la tonelidad. ILas condiciones enpleadas en =
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el tratamiento de las poliamidas, se ha compromado

que son demasiado drdsticas para muchos pigmentos

'orga'nicfoa ¥y por esta razon, pars la coloracién de

poliemides se han usado especialmente substancias
inorgénicas tales como el negro de carbdn y los -
oxidos f\'le hierro., Estos pigmentos inorgenicos comu
nican colores faltos de brillo y de resplandor, de
seados para muchos productos de las polismidas. -
Los pigmentos organicos conocidos de elevada enerw
gfa tintorial, brillc y resplandor de la tonalidad,
en su mayor parte, no son estables en las condicig
nes de f'hemperatura y presidn empleadas en la poli-
merizecidn, la filatura y el moldeo de las poliemi
das de osdena linesl de peso molecular elevado,

. Se ha comprobado que el pigmento 2,9 - di-
metil-qﬁinaoridona, que tiene la fémmula estructu-

ral

CHy-

Y que puede denominarse -también 2,9 ~dimetil-quino-

~(243,b)= acridine~7;14 - diona, es sorprendetemen=-

te estable en mezcla con l1as poliamidas (y con los

‘monémeros de 1los cuales se obtienen dichas poliemi-

des) durente el tratamiento de éstas, a las que co-
munica tonalidades agradables desde el rosa brillan

- te al 1 jo azulado profundo, de excelentes carm te_z;:{s
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ticas de reaistencia, 0 sea que registen & 1la luz y
son duraderas con respecto al lustre y & la resis =
tencia & la intemperie. En gracia a la brevedad, eg
te ,pigmen'bd ge "denominard a continuacidén *2,9 dime-
til-quinacridona",

Este invento, por tanto, proporciona polia-
midas sintéticas de cadena lineal pigmentadas con -
2,9 =dimetil-quinacridona y un procedimiento para -
su prod\;.ccién, incorporendo dicho pigmento en la po
liamida, preferiblemente mezclando, por ejemplo en
un expu;sor convencional, & una temperatura al pun~
to de fusidn de la poliamida. En un procedimiento -
varianté, el pizmento se incorpora mezcléndolo con
un mondmero o megola de mondmeros, y & continuacidn
se polimeriza 1a mezecla realtante,

: }La 2,9 ~dimetil-quinacridona, puede preps -
rarse de modo conocido por ciclizacidn de écido 2,5
~qi-(p-toluidine )~ tereftdlico o un ester del mis -
mo, eon:un reactivo adecuado, por ejemplo dcido po-
lifosfdrico. Los compuestos tereftdlicos interme -
dios, pliz'ede'n obtenerse del modo desorito por Lieber
men en iaiebis's Armelen 404, 272-321, condensando -
p--ﬁoluiéina con un éster de decido suceinil-sucoini-
0o y oxidando el producto asi obtenido. El dcido te
reftélié;o libre se obitiene por saponificacidn Gel -

producto oxidado.

. .Ia 2,9-dimetil-quinacridona es unice y nota
bili}aimé en su propiedad de comunicer a les poliami

das sintéticas de cadena lineal coloraciones cla -

. ras, desde el rosa brillante al rojo azul intenso y
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de excelente resistencia cusndo se someten a metodog

de tratamiento comerciales. Las guinacridonas susti-

tuidas derivadas, preparadas por ejemplo sustituyendo

la p-toluidina de la si{ntesis antes descrite por -

o-toluidina, m-toluidina, m-xilidina, 5-cloro-2-me -
tilanilina, p-fluorosnilins,p-anisidinae, o-fenetidi-

na, 3~cloro-4-metilanilina, asi como la quinacridona
insustituida, o sea, quino-(2,3,b)-acridina, 7,14 -
diona, se comprobd gue no =on estables ante los tra-
tamientos de formecion, en mezcla con poliamidas; o©
sea, las mezclas de estas quinacridonas derivadas, -
con poliamides, al someterse al calor y a la presion,
camblaban de coloxr corrientemente de ro jo 2 amarillo.

'Las mezclas de policaproamida y de 2,%=dime -
til-quinacridne, pueden someterse a temperaturas de

2002 a 3752C en una prensa de moldeo para obtener ar

-t{ouloe moldeados de tonalidades claras, varisbles -

desde el rosa brillante al rojo azulado profundo,que
son resistentes a la luz. Puede también sfiadirse 2,9
~dimetil=quinacridona a § ~caprolactam monomero, ¥
polimed zarse la masa a temperaturas de 175 a 3009C,
de modo conmocido. La plicaproamida pigmentada y fune
dida puede hilarse luego del modo corriente pars Obe
tener una fibra pigmentada de color rosa brillante a
x0jo azulado profiundo, de excelente resistencia en ~
la tonalidad.,

La cantided de 2,9~dimetil-quinacridona in -
corporada a las oconpssiciones de paliamida de este -
invento, puede variar entre l{mites muy amplios, ILa
centi dad determinada que se emplee, depende de la =
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profundidad del color o de la ooloracion deseada.
Asi, los tintes ligeros pueden obtenerse con una-
proporcidn de pigmento tan reducido como 0,000l -
parte pér 100 partes en peso de composicion de re
ginas. Las tonalidedes intensas se obtienen al =
utilizar 5 partes o mas en peso, con respecto al
de la resina, Puede prepararse une masa de parti=-
da afiadiendo la 2,9 -dimetile-quinacridona al mong
mero o al polfmero de la poliamida, en una propor
i dn por ejemplo de 0,5 & 100 partes, con prefe -
rencia alrededor de 25 partes de pigmento por 100
partes de poliamida, y luego puede mezclarse con
la resina no pigmentada para obtener una mezcla -
me se moldea 0 se hila para obtener un producto-
de tonalidad més clara, 0 debil. Asi, en gemeral,
este invento preve la adiccion del pigmento en -
cantidades variables desde 0,0001 parte hasta al-
rededor de 100 partes o mds por 100 partes en pe-
so de composicidn de poliamida.

La incorporacicn de la 2,9-dimetil-quine~
eridona en el polimero, puede realizerse por mé-
{0 dos cénocidos. Por ejemplo, pueden revestirse-
saperficislmente gréamulos de distintas formas -
del po.lime,ro, mezclando el pigmento y el polimero
gramulado en un mezclador adecuado y el imentado-
as{ los grénulos revestidos & una prensa de mol-
deo 0 a una méquina de filatura para fibras, Ia
2,94d1m§t11-q1 inacridona, bien en estado seco o

en forma de pasta acnosa, puede también mezclars
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odn & materiel mondmero fundido, por e jemplo ca -
prolactam, .y polimerizarse la mezcla moldeandola -
luego del modo conocido.

‘Este imvento abarca también un procedimien
to para obtemer articulos coloresdos de poliamida-
pigmen‘_kéda, que comprende el moldear bajo la in -
fluencia del calor con o sin mresién, una poliami-
da pigne‘:ntada con 2,9=dimetilequinacridona,

;Los ejemplos siguientes aclaran este inven
to. Las i‘parte ¥ porcentajes son ponderales y 1las
temperaﬁras ge indican en grados cent{grados.

EJEMPLO 1 - Se mezcld 0,054 de 2,9-dimetil
~quinacridona (a mntinuacién denominada pigmento
4) con uns resina de moldeo de policaproamida, en
forma de pequefios cilindros denominado vasija para
resinéa,'~ que se 1lleno aproximadamente hasta la mi -
tad de la megzcla, Se cerrd y se colocd en un megola
dor de rodillos enel que la vasija se hizo girar-
de 5 a 15 minutos. E1 polimero revestido de super-
f1icde c'o;loreada en tono rojizo, se fundid, se expul

86 y se convirtid en grénulos utilizando un expul -

‘80r de 38 mm denominado Sistema de Molturacidn Cum-—

berland. Ia temperatura a que se realizd la expul -

;sién, er_a de 2302, Los grémulos resultantes, se mol=-

dearon & continuacién en forma de discos de 5 cm de
diémetro ¥y 3 mm de grueso, en una prensa de inyec -
cidn. para el moldeo, Lester, a tres temperaturas =

distintas para los cilindros, a saber 2468, 274¢, y
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2942, Para fines de comparacidn, se mezclaron con la
misms pdlicaproamida en las mismas proporciones y se
trateron exactamente del mismo modo, 0tros8 2 pigmen-

tos de quinacridona, & saber 4,11=dime¥il—quinacrido

5e na (4,11-dimetil-quino-(2, 3, b)-acridine~7,14~diona),
¥ 3,10 dimetil-quinacridona (3,10-dimetil=quino-(2,-

3, b)=aoridona~7,14-diona). Estos dos pismentos se -
denominan B y C respectivamente en la tabla siguien-

te, en ia que s¢ resumen los resultados del trata -
10,  miento,
ZABLA
Pigmento en Color de los-

1a mezocla - gréanulos ex -
de resina pulsados 2469 274¢ 2942

15. A rojo azul 1ojo agul rojohzul rojo azul
B 10 jo naranje Amerillo Amarillo Amarillo
0 n?ran;ja - Neramnje Naranja Naranja
J ZO .,

Solsmente la mezola de resina de este inven-
20; to fud esteble a la granulacidn y a los tratamientos
de moldeo utilizados en esSte ejemplo. Las mezclas -
comparativas que contengen pigmentos B y C, fueron -
inestables; el color del material de superficie reveg
tida, cembid mousadamente hacie el amarillo en el ce~
25, so de la mezola que contenie pigmento B y al naranja
en el ocaso de la mezcla que contenia pigmento C.
EJEMPLO 2 - Este ejemplo implicd una duplica
¢ién prdctica del ejemplo 1, excepto que, en lugar -
de policaproamide (nylon-6), se utilizd una polihexa
30, metileno adipamida preparada partiendo de uns sal -
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de dcido hexsmetileno diamina - adfpico (nyldn 66).
Como en el ejemplo 1, la mezcla fué estable pare -
los tratemientos de fomsacidn, Se obtuvieron granu-
1os de tonalidades m jo azul en cada una de las -
tres temperaturas del cilindro 2469, 2742 y 2942,

; EJEMPLO 3 » Se revistio la superficie de =
gré.nulds expulsados de policaproamida (nyldn-6) con
alrededor de 0,02 ¢ de 2,9-dimetil=-quinacridom, co
mo se ha descrito en el ejemplo 1. Los grémulos re-
vestidos se fundieron a 2602 y se hilaron en forme
de monofilamentos, E1 filamento reanltante estaba -
pigmentado en tono rojo azulado brillante.

‘ Péra fines de comparacidén, se mezeld 3,10 -
~dimetil-quinacridona con la misma policaproamida =
expulsada, en la misma cantidad y en iguales condi-
ciones. Se obtuvo una fibra de tono nerenja apagado, -
indicador de que el pismento se habia alterado en -~
su o loracidn durante la filatura,

j De estos ejemplos remalta evidente que las-
composiciones de poliamida con 2,9-Qdimetil-quinacri
dona son estables para el celor durante el trata -
miento y que las poliamidas Pignentadas de tonalida
des variables del rosa al rojo azulado profundo, -
son de obtencion posible, Estas composiciones pig -
mentedas son resistentes a la luz y duraderss en -
cuanto d brillo y a la msistencia a ia intempe =
rie,

Estes caracter{sticas son dnicas para la -
2,9-dimetil-quinacridona. El empleo de otras guina-

eridonas con polismides dé por resultado mezolas en
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las que al someterse 8 tratamiento se realiza 1a des-
composicidn de la quinacridona, con el consiguiente e
indeseable cambio de color. |

' EOTaA

Descrite suficientemente la naturaleza del in
vento, a’is{ como la manera de realizarlo en la practi-
ca, debe hacerse constar que las disposiciones ante -
riomente indicadas, son susceptibles de modificacio-
nes de éetalle, en cuanto no alterem su principio fun
demental. Tambien se hace constar que el invento ¢o -
rresponde & una s licitud de patente presentada en -
los EE. UU. de A., con fecha 30 de noviembre de 1961,
bajo el no 156.146, acogiéndose, por 1o tanto, & los-
beneficios que conceden loa Convenios Internaci onales
en vigdr ¥y siendo lo que constidtuye la esencia del re
ferido invento y por lo gue se solicite patente de -
Invencién por 20 afios, en Espafia “Procedimiento de ob
tencidén de wne poliamida sintética de cadena lineal -
de ooldr rosa & r0jo azulade profundo®; carac terizédn-
dose por lo siguiente:

18 - "Procedimiento de obtencidén de una polia
mida sintética de cadema lineal de color rosa a rojo
azulado profundo®, en la masa, care terizado por in -
corporarse a la poliamida 2,9-dimetil-quinacridona.

28 - Procedimiento segun reivindloacién 18, =
carss terizado por que la 2,9-dimetil-quinacridonsa, se
megcle. con un mondmerc o mezola de mondmeros, y la -
mezcle resultante se polimeriza a continuacidn,

38 - Procedimiento segin reivindicacidn 2, ca

racterizado porque el mondmerc es & -caprolactam, y -
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la polimerizacidn se lleva a cabo calentendo 1la mez-

cla a une temperstura comprendida entre 1759 y 300¢C.

4¢ - Procedimiento segun reivindicacidn 18,-

carac terizado porgue la 2,9-dimetil-quinacridons se

incorpara a la poliemida por mezcla a una temperatu-
ra superior el punto de fusion de la poliamida.

- 58 = Procedimiento segun ouslquiera de las =
reivindicacidnes 1 & 4, caracterizado porque la 2,9-
~Qdimetil-quinacridona se mezcla con un poli- -capro
emida, 0 un polimero lineal de hexametileno diamina
¥ dcido adipico,.

° 68 - Procedimiento segun cualquiera & las =
reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por incorporar
se, en 100 partes de poliamida, de 0,0001 a 100 par-
tes en peso de 2,9-dimetil-quinscridona,

7¢ - "Procedimiento de obtencion de una po -
liemida sintética de cadena lineal de color rosa a -

rojo azulado prof s $al y como quede sustancial-

mente descrita en\la prgsente Memoria.

1 hojas escritas a -

Ly a V. 062

CHEMICAL CORPORATION,
J. GOMEZ ACEBO Y MODSY
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