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El invento concierne a un procedimiento paro * 

mezclar una dispersión de pigmento con un polímero orgó-; 

nico do alto naso molecular qua se encuentro en catado

fundidq,tal como por ajumólo nylon 6, nylon 6.6 u otras 

poliamidas, al final de un procedimiento continuo do po­

limerización o de pnlicond&naación.

El mezclado de ¡na dispersión de pigmento con '

una masa fundida acabada a base de polímeros orgánicos i
!de alto poso molecular en polimerización o policondensa-j 

ción continua no ha sido resuelto hasta ahora. En ofsc- j 

to, se conoció un procedimiento para preparar estructu- t 

ras configuradas mateados o coloreadas a base de polia- ¡ 

midas, pnlié-teros, noliurstanos o poliuroas, en el cual 

se incorpora una mezcla do pigmento con una silicona a le 

masa fundida después do abandonar el aparato do palimcrlj-

zación, y está es configurada; pero ¡jna dispersión de !
}

pigmento, on la cual el agente dispersante es un aceite! 

de silicona a de manera general un vehículo insoluble ari 

poliamida, es sin embargo inapropiada nara la oreparación 

de hilos y similares tañidos en la hilatura. El pignon-' 

to encerrado o incorporado en finísimas patitas de enal­

te de silicona también esté presente en estado aislado ; 

en el polímero solidificado, es decir, no está incorno-j 

redo en realidad sn el polímero. Esto conduce, espacial-j-

monte por ejemplo en le extracción de monómeros desden^ 

Ion 6, a qua sean separadas por lavado las finísima g-o-r 

titao de aceite -js silicona que se encuentran en la su-i 

perfido o en la proximidad do ella, con lo-' d  "rnt-c j

encerrados er: elice. También en una su!, 

fijación o fijación hidrogenante exista
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grado considar.tblo,. Además, laa patitas da aceite de ui-

lic-'U". perturban par aje-tilo al - "tirar Ico hilos, [
!

La utilización ;!e un cuenta disfarcante f¡ue es ;
í

snlt-blc an la  eolia;,¡ida so ha mostrado cor lo tentó corto } ' )
nme;:?'rla. Oe ot^s metiera rio se rueda lograr une buena irit
sardón o incorporación do las partículas da pigmento en 

al polímero. 3unio a dio se ha mostrado a.in embargo tai; 

titán uantajuco que el aneóte dispersante sea también sol(. 

i.-lr en anua, ya que entonces axis te la posibilidad de se­

pararlo por lavado simultáneamente cor) el monónerc - por 

ejemplo en ni caso del nylon 3.

Por otra parte, el mezclado do dispersiones dej 

pigmento con una masa fundida acabada plantea considera-! 

bles dificultades sí el agenta disparante - que es de ¡ 

por si necesario - es soluh)a en la masa fundida, a inmol 

.-!j.otas<isr. te después do la introducción de la dispersión i
en la nasa fundida sa difunde dentro de ésta ccn alta {

<
velocidad. Con ello transcurre un proceso de secado a 

rendo normal de la dispersión de pigmento, que conduce a 

la aglomeración de partículas de pigmento individuales 

hasta un tamaño considerable, que haoe inutilizablo a la! 

masa fundida para el procedimiento de hilatura. Por lo 

tentó, hostn ahora también era generaliente usual, in- 

c1.n;-*n en la preparación de nylon 3, cua ueualncnte tie- 

ne lugar an un procedimiento continua, producir masas fuA 

didas para la hilatura con tinción simultanea en auto- j 
clavos, mezclándose las suspensiones de pigmento al co- } 

mienzo del procedimiento de condensación. !

En la memoria do la solicitud de catante ala- !

mana V 2S.4 20 IVc/y-So do la firma solicitante, se déseen-!
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be un orocodimionto para la producción da hilos teñidos } 

en la hilatura a base de poliamidas pigmentadas, en el ! 

cual ss utilixa butirolactana en calidad de agente día- !

persante. Este agente dispersante es muy aprontado para ¡
!

la preparación de dispersiones de pigmento, que deben ear

añadidas a las poliamidas antes de o al comienzo del oroí
i

cedimiento de policondensación; cuando se añade a las ma-j. 

sas Tundidas acabadas existen sin embargo las dificulta-} 

des descritas en el párrafo precedente. }

Según esto, el invento tiene como finalidad } 

encentrar un procedimiento con el cual el mezclado de uná 

dispersión de pigmento, cuyo vehículo es soluble en po- ! 

liamida, sea posible con la masa fundida acabada de una j 

ooliamida sin que al mismo tiempo aparezcan aglomeracio-i 

nes, perjudiciales y que perturban el procedimiento da ! 

hilatura, da partículas de pigmento. De manara sorprenden­

te ce ha encontrado ahora que en este caso importa clara!- 

mente menos la intensidad de un procedimiento de agita­

ción, de por si es necesario, que mantener el espesor de) 

las capas que resultan al agitar la masa fundida muy vis­

cosa dentro de unos límites tales que se impida un seca­

do de los hilos en dispersión que se encuentran en la 

masa fundida, antes de su repartición en pequeñícinas 

unidades de volumen.

El invento consiste según ello on un procedi­

miento para mezclar dispersiones da pigmento, añedidas a 

vehículos solubles en poliamida, con una masa fundida de 

poliamida al final de un procedimiento continuo de poli­

merización, que está caracterizado porque se divide la 

masa fundida, inmediatamente después de introducir la
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dispersión de pigmento en forma de un delgado chorro de 

líquido, por medios de por si conocidos, en espesores de 

cono mránoros de 1500 ĵm, preferiblemente en espesores do 

capa menores de 850 y como mínimo de 20 ¡̂m, y astas ca­

pas son desplazadas entre ellas, no estanrdo separado el 

plano, en el que tiene lugar la división de la masa fun­

día en capas, preferiblemente mas de 1500 del lugar 

de introducción de las dispersiones de pigmento. En este 

cao se ha mostrado que la velocidad periférica da las ppJ. 

letas de agitación en los extremos de las paletas no dR- 

be ser inferior a aproximadamente C,4 m por segundo y 

no debe ser superior a aproximadamente 3,1 m por segundo; 

como margen mas favorable se ha mostrado el que se en­

cuentra entre una velocidad inferior de aproximadamente 

1,2 m por segundo y una velocidad superior de aproximada­

mente 2,3 m por segundo. Dependiendo de la temperatura d 2 

la masa fundida y de la naturaleza del agnete dispersan­

te, con velocidades periféricas inferiores a aproximada­

mente 1,0 metros por segundo ya aparecen algunas aglome­

raciones de pigmento, que en margenes inferiores a apro­

ximadamente 0,4 m por segundo se hacen tan intensas que 

perturban en fuerte grado al procedimiento de hilatura.

Según lo conocido hasta ahora se podía esperar 

que para distribuir la dispersión dentro de la masa fun­

dida será necesario un procedimiento de agitación o de 

mezclado muy intenso. Sin embargo, se ha mostrado de ma­

nara sorprendente que esto no ocurre, sino que claramen­

te el factor esencial según el invento es la división de 

la masa fundida en capas muy delgadas que se encuentran 

dentro del margen de las dimensiones antes indicadas, y



que para lograr seta acción no es necesario un procedí- i 

miento de agitación intensa, siempre que se satisfaga ! 

la condición de mantener por un lado al espesor do capa ' 

y por otro lado a la velocidad de agitación dentro de lo:: . . 

los límites indicados. Esto da como resultado a continuar 

ción, en el transcurso del procedimiento do agitación, 

una sección transversal acomodada con el caudal de maca 

fundida do tal manera que la velocidad medie do circula­

ción en la masa fundida so encuentra entre 4 x 10 ^ y
-4 , -4

7 x 10 m/sag, y preferiblemente entre 5 x 1C y f¡,E x

10**̂  m/seg, , ]
Un dispositivo para la realización del proce- j 

dimiento da acuerdo con el invento consiste en un reoi- ¡

píente mezclador 

sobre el lado de 

de entrada piano 

1SGC contiene

bables, cus sirve

axialmontc simétrica con contorno p 

entrada qus, a una distancia de su 

de CCO a 23CC, preferiblemente 1CCC 

una ruede de paletas con paletas a 

como mecanismo d** agitación y que

lana j

lado ! 
i

a

*us —

"iré

en el eje de ¿¡ii.-'ría dol recipiente; y, comenzando en 

el borde inferior de la rueda de paletas o un poco por 

debajo de éste, discurre preferiblemente en forma de pera

estrechándose hacia ol lado do calida hasta si diámetro 

del orificio de salido; un le zona del tercio exterior 

de las pelabas de agitación, paro alejado del bordo ex­

terior del recipiente al menos en l/5 ds le. longitud de 

una paleta de agitación, muestra en su tape o cubierta 

del lado de entrada un orificio estrecho que discurre 

con su eje paralelamente al ajo del agitador, para in­

yectar la dispersión de pigmento; y un di''positivo de 

alimentación da la dispersión, de por si conocido,. Pre

i!t

í:
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¡ ferib!.-.mente, la sección transversal circular del reci
t
j píente a la altura del agitador, por cada tonelada de

! caudal ''iario, es de aproximadamente 200 cm2. mientra' !
j '
j r¡ue el agitador muestra 3 a 4 paletas y es accionado con

 ̂ ¡ un número de vueltos de 40 a 4C0 por minuto y preferible.

! mente de 100 a 33C por minutos. El ángulo de ataque de 

; las paletas de agitación se encuentra de manera ventajes.:

¡ entre 10B y 30S, preferiblemente entre aproximadamente 

] 13S y 249.

10 j Se ha mostrado, que de la necesidad do reali­

zar la división del hilo pigmentado que penetra en la 

masa fundida con tanta rapidez que la difusión del vehí­

culo en la masa fundida y el arcado de la suspensión cauj- 

; sale por ello solo tegan lugar cuando la dispersión so 

1S hay realizado de manera suficiente, resulta un margen esL 

pecialmento favorable para la proporción de vehículo y 

pigmento. Según esto se ha mostrado, especialmente cuan­

do se utiliza butirolactama como vehículo, que el margen 

! favorable ce encuentra con une dispersión al 10 a 50%,

20 } preferiblemente al 20 a 40%. Con una proporción inferior

de pigmento, la cantidad necesaria del agenta de dispersión 

y especialrifante la cantidad de la dispersión añadida,

, se hace demasiado grande, y al sobrepasar el límite in­

dicado aumenta muy grandemente el peligro de la aglome­
ra '25 . ración.

I En este caso hay que tener en cuenta que cuando

! se aplican las dispersiones de pigmento no son admisibles 

j usualmente partículas superiores a 1 jjm. Cuando se rea- 

' liza el procedimiento de acuerdo con el invento según 

30 j las enseñanzas dadas, el tamaño medio del pigmento - tal

11. 11.68 - 7
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como se ha mostrado - también permanece por debajo de j

este limita; I03 aglomerados do hasta aproximadamente 8 j 

a 10 t̂m de tamaño, que parecen ocasionalmente, pueden ser

mantenidos tan raros que no pertürben el procedimiento deí
!

hilatura. j
, í

En efecto, con una dispersión suficientemente 

fina y mediante los medidos correspondientes, os posible 

con la mayor parte de los pigmentos estables durante la 

condensación efectuar el mezclado también en el denomi-
!

nado tubo 'JK (totalmente continuo) al comienzo del pro- ¡ 

cedit,liento de condensación. Sin embargo, un cambio de ¡

color provoca una parada de al menos varios días, ya *

que primeras-ante se debe limpiar el tubo VK en un pro ce-' 

dimiento muy largo. Además, cuando se añade la disper­

sión do pigmento a la carga de condensación antes de la } 

policondensación, sólo se pueden utilizar los pigmentos 

que son estables durante la condensación. Sin embargo, 

existen toda una serie de pigmentos con propiedades muy 

favorables, talas como solidez frente a la luz y al blanj 

queo, viveza de color y similares, que pueden soportar ô  

resistir el procedimiento de hilatura poro no el proce­

dimiento de policondensación.

Mediante el procedimiento de acuerde con el 

invento se pueden utilizar por primera vez también estos 

pigmentos en el procedimiento continuo, ya que resisten 

bien en la masa fundida los tiempos de permanencia siem­

pre muy cortos.

Además, se ha establecido de manera sorprenden 

te que la dispersión de pigmento puede ser añadida en 

frío, sin que se influya negativamente en medida aprecia

i



ble sobre la dispersión fina que se puede lograr.

Los' siguientes ejemplos deben explicar con más 

detalle el procedimiento da acuerdo con el invento. En cp 

lidad de recipiente mezclador se utiliza un recipiente d$ 

152 mm de diámetro, en el cual un agitador da 4 paletas 

con un ángulo de ataque de las paletas de agitación de 

203 está dispuesto de tal manera que los bordas superiores 

de las paletas se mueven aproximadamente a 1200 jJtn por d 

bajo del lugar de entrada de la masa fundida así como de 

10 de la dispersión de pigmento.

Los valores de dispersión de pigmento logrados 

en el modo de trabajo según los ejemplos están dados en 

la tabla 1 para el ejemplo 1 y en la tabla 2 para el ^

¡ ejemplo 2.
¡ '

13 ¡ Los valores indicados en las tablas para la

i dispersión de las partículas de pigmento fueron determi- 

¡ nados ñor recuento con microscopio ds 80 diferentes pre- 

' parados de microtomo de aproximadamente 1G t̂m de espesor 

¡ de capa, con un aumento de 1:450. La superficie investi- 

20 ¡ gada es de 0,25 mm2.

25

30

11.11.50

Ejemplo 1.-

i El caudal de masa fundida es de 670 g por mi-

¡ ñuto. La dispersión de pigmento que penetra a través de 

! un orificio de aproximadamente 2 mm de diámetro, contic­

) ne 25% de naranja de cadmio y es introducida por pulveri-- 

¡ zacion en una cantidad de 25 g por minuto. Según los nú- 

j moros de vueltas del agitador se obtienen en los recorte::, 

i que contienen 1% de naranja de cadmio, los valoras para 

! la dispersión de pigmento reunidos en la Tabla 1.



na

Ejemplo 2 . -  ¡

! El caudal de maca Fundida es da 277 o por mi- }

} ñuto. La dispersión de pigmento que se introduce contiene

¡ 23% de dióxido de titanio y os alimentado- en una ce n ti da ̂

! de 1 7 , ?  q por minute, de ñañara que ni no 1 '  n¡--ro rur: s r . l - ' ' 
¡ " ,  ̂ ! 
¡ del ¡no---ni nontiene 1,13% <t. dióxido de t i t r u . i o .  El

I número de vueltos del agitador es do 250 por minua. El

i recuenta ¿el pigmento dá los valores reunidos en la Ta-

¡ bla 2.

.1.62 10 -
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T a b 1 a i

Púmero de 
vuelcas del 
a-jltador por 
.ninuto

Partículas 
.mayores de 
2 recortadas 
por C , 26 ntm2

Distribución de las partículas 
por las clases de tamaños:
2-4 !̂m 4-C pm 3-16 ĵm 16-25

^2

143 189 171=9C-,5 7-3,7 % 9=4,8 Ó 2=1 o yí

330 179 166=92,6 4=2,4 % 6=3,3 % 3=1 7 ó

30 G 167 156 = 93,4 8=4,8 ;'í 3=1,8 % — -—

40-G 168 158=94,0 10 =6,G ¡í..........-—

T a b l a  2

t 2uñero de Partículas
vueltas del mayores de
apitodor por 2 jjit rocen
minuto tadss por

0,26 mm2

Distribución da las partículas 
por las clases de tacaños:
2-4 4-8 8-16 16-25^um

^2
tí!

i
,

250 146 _ 142=97,3^ 4=2,7 % ----- ¡
i

t

!

i¡ )

1

11.11.65 11 -
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El invento os ax,oliendo con mes detallo con

ayuda del dibujo anejo.

Le masa fundida que snlo desda el recipiente dej

polimerización o da fusión 1 representado ccquemáticamen-j

te, llegr. a través da la conducción caldeada 2 el roci-' ¡

piante de agitación 4 que discurre hacia ahajo en forma

de nsra, en el cual entra a través da un orificic situado

en la cubierta. Inmediatamente por dehajn de la cubierta

del recipiente 4 axialmente simétrico, está dispuesto uñ

agitador do hélice 13, cuyas paletas ajustables 8 s*' mue-¡

ven a muy pequera distancia de la cubierta. El recipiente
í

está caldeado - nroferiblomente con ayuda de una envolved**
!

te de caldeo 3. j

La dispersión de pigmento, que se encuentra en!

un recipiente 12, que ha de ser mezclada con el polímero,!

llaga a través de la bomba 11 y de la conducción 10 a la

desembocadura S, que también se encuentra en la cubierta

del recipiente de paso 4, aproximadamente a la misma

distancia del eje del agitador que la desembocadura de la

masa fundida. !
}

La runda de paletas rotatoria 13, C, que está j

ajustada en su número de vueltas a la cantidad dsl oau- ¡
!

del, divide a la mase fundida, juntamente con la disper-! 

sión de colorante que entra por 9, en delgados capas, } 

que muestran un espesor menor de 15CD jjm y preferiblemen­

te menor de 850 .̂¡m, y al --teños de 23 ĵm. En e^ts caso se 

ha mostrado, sorprendentemente, que mediante esta senci­

lla medida se logra una dispersión del pigmento extraor­

dinariamente fina y uniforme.

La masa fundida sale, a través de la conduc-

—  12 ^
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clon 5 y la bomba 6, por 7, donda es transformada prefe­

riblemente en primer lugar en un granulado. Este último 

es sometido a continuación, especialmente cuando se trata 

de nylon 6, a un procedimiento de extracción para elimi­

nar las porciones monórneras, pudiendo ser separado por la 

vado simultáneamente también el agente dispersante, sien- 

ore cue sea soluble en agua además de en poliamida. En la 

realización del procedimiento da acuerdo con el invento 

se ha mostrado que la medida más importante del procedi­

miento es impedir la aglomeración de partículas del pig­

mento inmediatamente después de la introducción de la dis 

persión de pigmento. Siempre que se logre esto, lo cual 

se ha hecho posible por primara vez mediante al proce­

dimiento de acuerdo con el invento, en la subsiguiente 

fusión del granulado, por ejemplo en un extrusor, se pue 

den compensar totalmente en lo cuc refiere a la dispersic 

del pigmento las heterogeneidades evsntualmente todavía 

existentes, conservándose la fina dispersión de las par­

tículas de pigmento.

La presente solicitud, que corresponde a la 

presentada en República Federal Alemana el 21 de Noviem­

bre de 1.967 bajo el na. G 51.696 IUc/39b (ahora P.

16 94 348.9), se acoge a los beneficios del artículo 51 

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

!

!
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REIVINDICACIONES

' - Los puntos de invención propia y nueva, que se

presentan para que sean objeto da asta solicitud da Pa­

tente de Invención en Esparta, por VEINTE arios, son los 

5 siguientes:

1. - Procedimiento para mezclar dispersiones de 

pigmento, añadidas a vehículos solubles en poliamida, con 

una masa fundida de poliamida, al final de un procedimien­

to continuo de polimerización, caracterizado porque la

10 ' masa fundida, inmediatamente después de introducir la dis­

persión de pigmento en forma de un delgado chorro de lí- 

: quido, es dividida, por medios da por si conocidos, en 

espesores de capa menores de 1500 ̂ um, preferiblemente en 

espesor de capa menores de 850 y al menos de 20 ̂ um y es- 

15 tas capas son desplazadas entre ellas, estando alejado 

el plano en el que tiene lugar la división de la masa 

fundida en capas preferiblemente, no más de 1500 ̂ um del 

, lugar de introducción de la dispersión del pigmento.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1,

20 caracterizado porque la velocidad media da circulación
-4 - 4

de la masa fundida se encuentra entre 4 x 10 y 7 x 10

m por segundo, preferiblemente entre S x 10"^ y 6,5 x 
-4

10 m por segundo, y la velocidad periférica del dis­

positivo para dividir la masa fundida no es menor de 0,4 

25 m por segundo y no es mayor de aproximadamente 2,1 m por 

segundo, y preferiblemente es de aproximadamente 1,2 a 

aproximadamente 2,3 m por segundo.

24.11.69 14
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3.- Procedimiento para mezclar dispersiones da 

pigmento, añadidas a vehículos solubles en poliamida, con 

una masa fundida de poliamida, al final da un procedi­

miento continuo de polimerización.

Tal y como se ha descrito an la Memoria que an­

teceda, representado en los dibujos que se acompañan y 

con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince hojas escritas a 

maquina por una sola cara.

,l20K.i<,w
P. A.

Albín*! o
Por

24.11.69
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