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PATENTE DE INVENCION

P.D. F ile 5400-843

"Pro cedimiento de obtención de urna p oli amida sin­
té tica  de cadena lin ea l de co lor  rosa a rojo  azu­
lado profundo".

AUIED CHEMICAL CORPORATION, entidad norteamericana, 

residente en:
61, Broadway, New York, New Y03&, EE.UU. de A.

Este invento se re fiere  a la  pigmentación de 
poliamidas sin téticas de cadena lin ea l.

Las poliamidas, ta les como las derivadas de 
¿  -caprolactam (nylon^-6), hexametileno diam ina/áci- 

5. do adípico (nylon-66), y otros tipos de nylon, cuya-



preparación se describe, por ejemplo, en la  patente 
norteamericana ns 2.345.533 y en otras numerosas pa 
tente? y  publicaciones, con resinas te nnoplás t  i  cas. 
Han encontrado una gran u tilidad  en las esferas tex 
t i l  y de materiales p lá sticos. Son especialmente im 
portantes las poliamidas de cadena lin ea l y de e le ­
vado peso molecular que contiene repetidos enlaces 
-NHC04- , de las cuales algunas de la s  más importan­
tes son: polioaproamida obtenida de ^  -caprolactam- 
(nylon-6) ;  poliundecanoamida, preparada partiendo -  
de undecanolactam (nylon-11); polihexame tileno ad i- 
pamida, preparada partiendo de la  sal daL ácido he- 
xametileno diamino-adípioo (nylon-66), y polihexame 
tilen o sebaosa ida obtenida partiendo de la  sal del 
ácido hexametileno dianina-sebácico (nylon 610).

Batos polímeros de cadena lin ea l tienen co­
rrientemente pesos moleculares superiores a 8.000 -
aproximadamente. Loe polímeros típicos fo  madores -  
de fib ra s , tienen un peso molecular de alrededor de 
20.000, y lo s  polímeros típ icos  para composiciones 
de moldeo, tienen un peso molecular de 40.000 apro­
ximadamente.

Las poliamidas se tratan térmicamente y con 
presión para prepararlas en formas deseadas tales -  
como artícu los expulsados, moldeados, filamentos y 
fib ra s . Para dar co lor a estos productos, e s  necesa 
rio  que e l pigmento añadido para este objeto pueda 
r e s is t ir  e l ca lo r  y la  pregón  del tratamiento, sin 
descomponerse o experimentar una alteración aprecia 
ble en la  tonalidad. Las condicione a empleadas en -
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e l tratamiento de las poliamidae, se ha compromado 
que eon demaaiado drásticas para muchos pigmentos 
orgánicos y por esta razón, para la  coloración  de 
poliamidas se han usado especialmente substancias 
inorgánicas ta les como e l negro de carbón y los  -  
óxidos de h ierro. Estos pigmentos inorgánicos comu 
ni can colores fa lto s  de b r illo  y de resplandor, de 
seados para muchos productos de las poliamidas. -  
Los pigmentos orgánicos conocidos de elevada ener­
g ía  tin to r ia l, b r illo  y resplandor de la  tonalidad, 
en su mayor parte, no son estables en la s  condicio 
nes de temperatura y presión empleadas en la  p o li­
merización, la  f  llatura y e l moldeo de las pollami 
das de cadena lin ea l de peso molecular elevado.

Se ha comprobado que e l  pigmento 2,9 -  d i- 
m etil-quinacridona, que tiene la  fórmula estructu­
ra l

Y que puede denominarse tanbien 2,9 -d im etil-quino- 
- (2 ,3 ,b ) -  acrldina-7 *14 -  diona, es sorprende temen- 
te estable en mezcla con las poliamidas (y con lo s  
monómeros de lo s  cuales se obtienen dichas poliami­
das) durante e l tratamiento de éstas, a las que co­
munica tonalidades agradables desde e l rosa b rilla n  
te a l ro jo  azulado profundo, de excelentes caree te r ís
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tica s  da re ai stencia, o sea que reai aten a 3a luz y 
son duraderas con respecto a l lustre y a la  resia -  
tencia a la  intemperie. En gracia  a la  brevedad, es 
te pigmento ae denominará a continuación "2,9 dime- 
til-q u ln a cri dona".

Bate invento, por tanto, proporciona p o lia - 
mi daa sin téticas de cadena lin ea l pigmentadas con -  
2,9 -dim etil-quinacridona y un procedimiento para -  
su producción, incorporando di dio pigmento en la  po 
liamida, preferiblemente mezclando, por e j ampio en 
un expulsor convencional, a una temperatura a l pun­
to de fusión de la  poliamida. En un procedimiento -  
variante, e l pigmento se incorpora mezclándolo con 
un monómero o mezcla de monómeroe, y a continuación 
se polim eriza la  mezcla resultante.

La 2,9 -dim etil-quinacridona, puede piepa -  
rarse de modo conocido por c ic liza ción  de ácido 2,5 
-d i—(p—tolu id ino) -  tere ftá lico  o un ester del mis -  
mo, con un reactivo adecuado, por ejemplo ácido po- 
l ifo s fó r ic o . Los compuestos tere ftá lioos  interme -  
d ios, pueden obtenerse del modo deecrito por Lieber 
man en L iebig 'a  Annalen 404. 272-321, condensando -  
p-toluidina con un áster de ácido su ccin il-su ccin i- 
oo y oxidando e l producto asi obtenido. El ácido te 
re ftá lico  lib re  se obtiene por saponificación del -  
producto oxidado.

La 2 ,9-dim etil-quinacridona es única y nota 
b i l í  sima en su propiedad de comunicar a las poliand 
das sin téticas de cadena lin ea l coloraciones cía  -  
ras, desde el rosa brillan te a l rojo  azul intenso y
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de tratamiento comerciales. Las quinaoridonas susti­
tuidas derivadas, preparadas por ejemplo sustituyendo 
la  p-toluidina de la  sín tesis antes descrita por -  
o-tolu id in a , m -toluidina, m -xilidina, 5-oloro-2-me -  
tila n ilin a , p-fluoroanilina,p-an isidina, o -fen e tid i- 
na, 3 -oloro-4-m etilanilina, así como la  quinaoridona 
insustituida, o sea, qu ino-(2 ,3 ,b)-acrid ina, 7,14 -  
diona, se comprobó que no son estables ante los  tra­
tamientos de formación, en mezcla con p o li ami das; o 
sea, las mezclas de éstas quina c r i  do ñas derivadas, -  
con poliamidas, a l someterse al ca lor y a la  presión, 
cambiaban de co lo r  corrientemente de xo jo  a am arillo.

Las mezclas de policaproamida y de 2,9-dime -  
til-quinacrldo na, pueden someterse a temperaturas de 
2003 a 375SC en una prensa de moldeo para obtener ar 

ticu los moldeados de tonalidades claras, variables -  
desde e l rosa brillan te al rojo azulado profundo,que 
son resistentes a la  lu z. Puede también añadirse 2,3 
-dim etil-quinacridonaa ^  -caprolactam monómero, y 
polimexi zarse la  masa a temperaturas de 175 a 3003C, 
de modo conocido. La p li cap ro amida pigmentada y fun­
dida puede hilarse luego del modo corriente para ob­
tener una fib ra  pigmentada de co lor  rosa brillan te  a 
rojo azulado produndo, de excelente resistencia  en -  
la  tonalidad.

La cantidad de 2,9-dim etil-quinacridona in  -  
corporada a las oompsalcionss de pcóLiamlda de este -  
invento, puede variar entre lím ites muy amplios. La 
cantidad determinada que se emplee, depende de la  -



profundidad del co lor o de la  odoración  deseada*
Asi, lo s  tin tes ligeros pueden obtenerse con una- 
proporción de pigmento tan reducido como 0,0001 -  
parte par 100 partes en peso de composición de re 

5. I** tonalidad.. s* obtienen al -
u tiliz a r  5 partes o más en peso, con respecto al 
de la  resina. Puede prepararse una masa de parti­
da añadiendo la  2,9 -dime til-quinacridona al mond 
mero o al polímero de la  poliamida, en una propor 
ción por ejemplo de 0,5 a 100 partea, con prefe -  
rancia alrededor de 25 partes de pigmento por 100 
partes de poliamida, y luego puede mezclarse con 
la  resina no pigmentada para obtener una mezcla -  
(pe se moldea o se h ila  para obtener un producto- 

15. de tonalidad más clara , o débil. A sí, en general,
este invento preve la  adicción del pigmento en -  
cantidades variables desde 0,0001 parte hasta al­
rededor de 100 partes o más por 100 partes en pe­
so de composición de poliamida,

20, La incorporación de la  2,9-dim etil-quina-
cridona en el polímero, puede realizarse por mé­
todos conocidos. Por ejemplo, pueden revestirse- 
m pe rficiáL  mente granulos de d istintas formas -  
del polímero, mezclando e l  pigmento y e l polímero 

25, granulado en un mezclador adecuado y allmentado-
psí lo s  granulos revestí dos a una prensa de mol­
deo o a una máquina de f i la  tura para fib ra s. La 
2,9-dim etil-qiinacridona, bien en estado seco o 
en forma de pasta acuosa, puede también mezclarse
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con et material monómero fundido, por ejemplo ca -  
prolactam, y polimerizarse la  mezcla moldeándola -  
luego del modo conocido.

Bate invento abarca también un procedimlen 
to para obtener artículos coloreados de poliamida- 
pigmentada, que comprende e l moldear bajo la  in -  
fluencia del calor con o sin presión, una poliam i- 
da pigmentada con 2 ,9-dime til-quinacridona.

Los ejemplos siguientes aclaran este inven 
to . Las partes y porcentajes son ponderales y las 
temperaturas se indican en grados centígrados.

EJEMPLO 1 -  Se mezcló 0,0%  de 2 ,9-dime t i l  
-quinacridona (a continuación denominada pigmento 
A) con una resina de moldeo de policaproamida, en 
foima de pequeños cilin dros denominado vasija  para 
resinas, que s e llenó aproximadamente hasta la  mi -  
tad de la  mezcla. Se cerró y se colocó en un mezcla 
dor de rod illo s  en e l  que la  vasija  se hizo g irar- 
de 5 a 15 minutos. El polímero revestido de super­
f ic ie  coloreada en tono ro jiz o , se fundió, se expul 
só y se convirtió en granulos utilizando un expul -  
sor de 38 mm denominado Sistema de Molturación Cum- 
berland. La temperatura a que se rea lizó  la  expul -  
s&ón, era de 2303. Los gránulos resultantes, se mol­
dearon a continuación en forma de discos de 5 cm de 
diámetro y 3 mm de grueso, en una prensa de inyec -  
ción.para e l  moldeo, Lester, a tres temperaturas -  
distintas para los  cilin d ros, a saber 2463, 2743, y
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2948. Para fines de comparación, se mezclaron con la  
misma policaproamida en las mismas proporciones y se 
trataron exactamente del mismo modo, otros 2 pigmen­
tos de qulnacildona, a saber 4,11-dim etil-quinacrido 
na (4 ,1 1-dim etil-quino- (2 ,3 , b )-acrid in a-7 , 14-diona), 
y 3,10 dimetil-quinacridona (3,10-d im etil-qu in o-(2 ,-
3, b)-aoridonar-7,14-diona). Estos dos pigmentos se -  
denominan B y O respectivamente en la  tabla siguien­
te , en la  que se resumen lo s  resultados déL trata  -  
miento.

TABLA
Pigmento en Color de lóe ­
la  mezcla -  granulos ex -  

de resina pulsados 2469 2749 294*
A
B
O

rogo azul ro jo  azul rojybzul rojo azul
rojo naranja Amarillo Amarillo Amarillo
naranja ro - Naranja Naranja Naranja 
jiz o .

Solamente la  mezcla de resina de este inven­
to fuá e atable a la  granulación y a los tratamientos 
de moldeo u tilizados en este  ejemplo. Las mezolas -  
comparativas que contengan pigmentos B y C, fueron -  
inestables; e l color del material de superficie reves 
t i  da, cambió acusadamente hacia e l amarillo en e l ca­
so de la  mezcla que contenía pigmento B y a l naranja 
en e l caso de la  mezcla que contenía pigmento C.

EJEMPLO 2 -  Este ejemplo implicó una duplica 
ción práctica del ejemplo 1, excepto que, en lugar -  
de policaproamida (nylon-6), se u tiliz ó  úna po lib e  xa 
metileno adipamida preparada partiendo de una sal -
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de ácido hexametlleno diamina -  adípico (nylón 66)4 
Como en e l ejemplo 1, la  mezcla fuá estable para -  
los  tratamientos de formación# Se obtuvieron granu­
los  de tonalidades zo jo  azul en cada una de las -  

5. tres temperaturas d e l cilin dro 2460, 274c y 294a.
EJEMPLO 3 *  Se rev istió  la  superficie de -  

granulos expulsados de policaproamida (nylón-6) con 
alrededor de 0,02 % de 2 ,9-dim etil-quinacridom , co 
mo se ha descrito en el ejemplo 1. Los gránalos re - 

10. vestidos se fundieron a 260a y se hilaron en forma 
de monof ilamentos# El filamento resultante estaba -  
pigmentado en tono rojo  azulado brillan te .

Para fines de comparación, se mezcló 3,10 -  
-dim etil-quinacridona con la  misma policapro amida -  

15* expulsada, en la  misma cantidad y en iguales condi­
ciones# Se obtuvo una fib ra  de tono naranja apagado, 
indicador de que e l pigmento se había alterado en -  
su odoración  durante la  fila tu ra .

De estos ejemplos resulta evidente que la s - 
20. composiciones de poliamida con 2, 9-dim etil-quinacri 

dona son estables para e l ca lor  durante e l tra ta  -  
miento y que las poliamidas pigmentadas de tonalida 
des variables del rosa al rojo azulado profundo, -  
son de obtención posible# Estas composiciones pig — 

25. mentadas son resistentes a la  luz y duraderas en -  
cuanto & b r illo  y a la  resistencia  a la  intempe -  
r ie .

Estas características son únicas para la  -  
2 ,9-dim etll-quinacridona. El empleo de otras quina- 

30. crido ñas con poliamidas dá por resultado mezclas en



las que al someterse a tratamiento se realiza la  des­
composición de la  quinacridona, con e l consiguiente e 
indeseable cambio de co lor.

N O T A
5. Descrita suficientemente la  naturaleza del in

vento, así como la  manera de rea lizarlo en la  prácti­
ca, debe hacerse constar que las disposiciones ante -  
rio mente indicadas, son susceptibles de m odificacio­
nes de deta lle , en cuanto no alteren su principio fun 

10. damental. También se  hace constar que e l invento co -  
rresponde a una so licitu d  de patente presentada en -  
los  BE. UU. de A ., con fecha 30 de noviembre de 1961, 
bago e l ne 156. 146, acogiéndose, por lo tanto, a Ios - 
ben eficios que conceden los  Convenios Internacionales 

15. en v igor y siendo lo  que constituye la  esencia del re 
ferido invento y por lo  que se s o lic ita  patente de -  
Invención por 20 años, en España "Procedimiento de ob 
tención de una p oli anida sin tética  de cadena lin ea l -  
de co lor  rosa a rojo  azulado profundo"; caras terizán- 

20. dose por lo  siguiente:
la — "procedimiento de obtención de una p olia  

mida sin tética  de cadena lin ea l de color rosa a rojo 
azulado profundo", en la  masa, carao te rizado por in  -  
corporar se a la  poliamida 2, 9-dim etil-quinacridona. 

25. 28 -  Procedimiento según reivindicación  te , -
carao terizado por que la  2,9-dim etil-quinacridona, se 
mezcla con un monómero o mezcla de monómeros, y la  -  
mezcla resultante se polimeriza a continuación.

3a -  Procedimiento según reivindicación  2, oa 
30.  raoterizado porque e l  monómero es á  -caprolactsm , y -
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la  polim erización se  lleva  a cabo calentando la  mez­
cla  a una temperatura comprendida entre 1759 y 3009C.

49 -  Procedimiento según reivindicación  19, -  
carac terizado porque la  2,9-dim etil—quinacridona se 
incorpora a la  p o li amida por mezcla a una temperatu­
ra superior al punto de fusión de la  poliamida.

59 -  Procedimiento según cualquiera de las -  
reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque la  2 ,9 - 
-dim etil-quinacridona se mezcla con un p o li-  -oapro 
amida, o un polímero lin ea l de hexametileno diamina 
y ácido adipico.

69 -  Procedimiento según cualquiera de 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-dim etil-quinacridona.

79 -  "Procedimiento de obtención de una po -  
liamida sin tética  de cadena lin eal de color rosa a -  
rojo azulado profundo*'; ta l y como queda sustancial­
mente descrita en\la pásente Memoria.

EstaMemor ca de 1 hojas escritas a -
máquina por una

i w%

CHEMICAL CORPORATION, 
F. OOMEZ ACEBO Y MOOg?
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