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Memoria descriptiva

para solicitar PATENTE D INVENCION por 20 ajics

a nombre de GLANZSTOFF AG,

entidad / deimacionalidod 21enana

con domicilio en Glanzstoff-Haus, Yuppertal-Elberfeld,

Renblica Federal Alemana

por: "EROCEDINIENTO RARA NEZCLAR DISPIRSIONTS DE PIGRENTO,
AFADIDAS A VEHICULOS SCLUSLES EN POLIAMIDA, £ON UNA
MASA FUNDIDA DE PCLIANIDA, AL FINAL DE UN PROCEDINIEN-
TO CONTINUO OE POLIMERIZACICNY
(flase Interpacional DOGp DOLd)
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EY invento conciorns a un procedimicnto nara

3 4 Fd
dispversidn de nigmento con un pnlimero orga-|

"

mezclar una

nico de altn neso molucular Gus se encuentra en esh ado

fundidg, 21 como por =zjemnls nylop G, nylaon &.& U otras
raliamides, al final #= un procedimiento continua ds no-
2 : s . 3. 2 7
limerizacidn o de nolicondensacien.
£). mezclado de na dispersidn de ninmento oap !

£ .
una masa fundida acabada a Yass de polimergs oreanicos
de altn nnso mnlzcular en nnlimerizacidn o policon:densa-

cidn continua no ha 2ido resuelto hasta ahkera. En ofac-

se canocid gstructu-

to, un nrocedinisnto para sreparar

de nnliz-

ras cepfinurades walbeadae o coloreadas a base

mides, polif-teres, poliuretanos o poliurcas, en €1 cual
s@ incorpora una aszcla de pinamsnie con upa silicona & 12
masa fundida desnuds de abandonar el ax-pato ds rolimori-
. ® 4 o . 27 - i
zacicp, y costéd es confiqueada; pers una dispersidn de |
|

. §

nigmento, on 1s cual el agente disp

~
Z28

2prsante 2
de silicona o de manera asneral un vehiculo insnlukle ari
sin embarge inaproriads para |
en la hilatura, £l plnwon—.

inpor

porado en finfsimas potitas de

te dz silicona %anbidn esté presante ap ssztade atalado
I'd 2 . a

en rl nolimers s:lidificzdn, es “acir, no asid incar-o-

rado

cidn de mondasres

oxtrac
par lavade les Fipfzinas oo

de silicona que @@ ancucntpan sn
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enlells on ln soliaside s =a wosbreda ror la

wnbe cue ra

trnto cono
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pnagecurria, 22 clrs mansca no se -uede loorer uns buena ir-
¥

s .’ . . P B | PSP
seeciun o incorpocacidn da los parilcnias ge p

,

#l nclfmero, Junto o zlls se ha mashrade sin e
bidn wantajasa Gue 2l aeonale d

ignsorunnie ses

Blu oan aoud, ya nue enioness existe la posibil

carcrlo por lavado simultdneamente con el nend
A

slraplo en ol easo del nylon 8.

Por abre zacte, el wmenclado de disse

1
sJ
;_0
fay

menito con un2 mzss funsidide acabada n

:5

1

Glrs difi cu»td @3 sl el a-unt

nor si nacesario - s8s soloble eon 16 masa fundi

. ’ . -/ .
Aintaswente daspués 43 la inbroduceicn de la di

Lompt 2 2 - -
camLen S0

Lonenta ey

nuargn tas

idad de se
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da, e inme
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508rsic

#n la 9asa fundida s2 difunde dentrs de dcbha con alta

velacidad, Con ello transecurrs un ~roceso de sq

acaldo a

fFenda normal de la dispersidn de pigwmento, que conduce a

-

r

. & ')
la axlowaracidn de zartiszulns de ninmento indi
1

1aghat un tamafio coensiderab

masa fundida para el procediniento de hilatura

a
tantn, hasta sherc tamuidn wra separaltonte us

clos=n on la o
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pen

n de nylon G, zuz usualn
ne luazr zn un procedinienta conkiny 13, rroducis
didens para la hilature con “ineidn 2imultanea
zlavee, mezeldndose las s 15 '

SlAvRe, andese 13s susronsisnas de plomen

=

ienzo del procadinizne de candenszcidn.

En le wemoria de la solisitud de nate

mena ¥ 28,470 IVe/289 de la firma solisitente,
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be un procadimionte para la produceidn do hilos teRidos

en la hilakura a hsse de poliamidas pigmentadas, on sl
cual se ubiliza butirolactana en calided e acente idis-

te sqgente dispersante es muy aproniacdo pars
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i
a preparacidn d@ disnersiones de pigmenis, que deben say
|

afadidas a las rsliamidas antes de o al comisnzo del pros

i
3 2 7 ~
cedimiento de policondensacicni cuando s afiads a las mad

sas fundidas acabadas existven sin embargo las dificulta~
das descritas en el pdrrefo precadente,

10 Seqin =sto, el invento tiene coma finalidar
encnpntrar un nrocedimiente con el cwal =l mezclado de una

s

dispersidn de pigmento, cuyo vehfculs ss saluble mn no-

liamida, sea nnsible con la masa fundida acebada de una

paliamida sin Gue al mismo tiempo aparszeoan aglomeracio-

P

471}

nes, perjudiciales y que perturban el procedimisnto do

1l
h

!

}
hilatura, de particulas de pigmento. De mansra uarzranueﬁ-
ta ce ha encontrado ahora nue en ezte caso imnorts clarasw
mente menos la intencidad de un procedimiento de apita-

cidn, de por si es necesaric, que mantener el espesor de

las canag que resultan alagitar la masa fundida muy vise
cosa deniro de uncs limites tales que se iapida un seca-
do de los hilos en dispersidén que se encuzntran an la
masa fundida, antes de su reparticidn en reruefi{sinas

unidades de volumen,

25 El invento consiste segln ello on un nrocedi-
miente para mezeclar dispersicnas de picmento, aMedidzs a
vehiculos salubles en poliamida, con una masa fundida de
poliamidae al final de un 2rocedimiento continua de peli.
merizacidn, fque estd ceracterizado porque se divids la

30 masa fundida, inmcdiatemente después de introducir 1a

lJc.ll.GB -~ 4 ot
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dispersidn de pigmento en forma de un delgado chorro de
1irnide, por wocice de par 31 conocidos, en cspesores dae
cano menoras de 1500 Fm, preferiblamente en espesores de
capa menores de 850 y como minimo de Z)}mu y ostas ca-
pas son desplazadas entre sllas, no estamdo ssparado el
plano, en 8l gue tiene lugar la divisidn de la masa fune
dia en capas, preferiblemcnte mds de 1500 pm del lugar
de introduccidn de las dispersiscnes de pigmento. En este
cao se ha mostrado que la velocidad periférica de las el
letas de agitacidn en los extremos de las paletas no dew
be ser inferior a apnroximadements G,4 m por segundo y

no debe ser superior 2 anraximadamznts 3,1 m por segundo
como margen mds favorsble se ha mostrado el que se en~
ceentra entre una velocidad inferior de apreximadamente
1,2 m por sequndo y una veloecidzd superior de agroximaca
mente 2,3 m por secundo. Denendiendo de la temperatura d
Ja masa fundida y de la naturaleza del agnete dispersan-
te, con velocidades periféricas inferiores a aproximada-
mente 1,0 mstros por secunds ya sparscen alounas aglome-

ciones de pigmentc, Gue en margenas inferiores a anro-

izl
)

xinzdaments 0,4 m por sepundo se hacen tan intensas que

nerturban en Fuerte gradoe al nracedimiento de hilatura.

rd
eqdn lo conocido hasta ahora se “odia esperar

(53]

quz2 para distribuir la dispersidn dentro de la masa fun-
dida serd necesario un procedimiento de auitacidn o de
mazclade muy intenso. Sin embargo, se ha mostrado de ma-
nera sorprendente que ssio no opeurra, sinc gue claramens
te el factor esencial segdn =l invanto €8 13 divisidn de
la nasa fundida en capas muy delgadas que se encuentran

dentro del margen de las dimensionss anies indicadas, y

-5 -
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terior del racinicnie ol menos en 1/5 de lz loncitud do

*

que para lograr zsta aceidn no es necesrric un procedi-

miento de angitacidn intenss, siemprs que se satisfana

la mandicidn de mentencr por un lada al esnasar de cape
y por oktro lado a la vslocided de zqgitacidn dentro de las .
los limitus indicedos, Ecto da como resulbsde a continuas

cion, en el transcurso del procedisisnto de

€3

nitaecian,

ot

una ssccidn ¥ransversal zcomndada con el coudal de masa
fundida de tal moners gue la velocidad mediz de circula-

: - : -4
ci’n en la uasa fundida ue encuenira enkre 4 x 10 v

-4 s =4
7 x 10 m/sng, y neafaeriblemsnic ontre 5 x 10 v A,5 %

w0t m/seq.

Un dispositivo para la rgrlizacidn dsl proce-
diniento dz souerdo con el invents concicis an un reci-
piente mezclador axialmente simelrico con contorne nlano

sobre 2l lzadn de snirsda qne, & una distassia do su lado

[ }

L5

de enutrade nlano de 7200 a € te 1CCC =3

:0, praferiblaman
lsen Hm, contiene una rued= de salelas son paleiss sluse
tables, cus sitve como mecanismo de apibaeidn y gue oirs
en el eje da sii.'rie del recinianté; Y, conenzanda én
gl borde inferior e la ru=da de paletss o un poco par
debajo de Scte, discurre preferiblewenia en forma de perd
estrechandoae hacis el ledo de salide hasta el diduniro
del orificio de salidu; en le zona del torcio exterisr

de las pelztas de anltacidn, paro alejado dol hords oxe

una paleta de acitacidn, muesira en su tane o cubierta

del lado de entrade un orificio estrecho aus discurre

-

con su 2je psralelamente al ajo del anitednr, psra in-
a

yactar la dispersidn de nigmentn; v un dicrasitive de

alimentacidn de la dispersidn, de per =i ecnocidn,, Pre-
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ferihl-nenta, la ssccidn transversal circular del raci-
niente a le altura del agitador, por cadz banalada de
caudal JMiario, es de aproxinadamente 200 em?2, mientras
fue el agitsdor muestra 3 2 4 paletss y ge accionado con

un nim:ro de vueltos de 40 a 400 par minuto y prefecibile

mente de 100 a 3°C por minutes, ELl dngulo de ataque de

las noletos de agitacidn se encuentra de manera ventajoss

entre 102 y 302, praferiblenente entre eproximadaments
1Rr¢0 % 2492,

Se ha moetrodo, fus de la necesidad de roali-
zar la divisidn del hilo pigmentado que penetra en la
masa fundida can tanta rapidez gue lo difusidn del vehi-
culo en la masa fundida y el srczdo de la suépenﬁidn cay

sSar

O

por ello solo tegan lugar cuando la disnersidn se
hay reslizado de wanera suficienie, resulta un margsn es
pecialmentne favorable para la propercidn de vehiculo y
piomont~, Segln estu se ha mostrads, especialments cuan=
do se utiliza butirolactama como vehiculo, gue el margen

favorable e encueptra con une dispersidn al 10 a 50,

preferiblemente al 20 a 40, Con upa praporecidn inferior

de pignento, la cantidad nccesaria del agente de disrarsidn

*

y especialnente la canbidad de la dispersidn afadida,

'3

srepacar el limite in-

pe

se hace denasiado grande, y al sa
dicade aumenta muy grandemcnte el pelioro de la aglame-

e
raclon.

En este ceso hay que %ener en cuenta due cuando

se aplican las dispersiones de pigmento no son admisille
usualmente particulas superiores a 1 Pm, Cuando se ros-
liza el procedimiento de acucrdo con el invento seglin

las ensefianzas dadas, el tomafio medio del pigmento - tal

g
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come se ha mostrado - también permansce por debajo de
sste linits; los aplomerades de haste aproximadamente 8
a 10 Pm de tamaffo, que parccen ocnsionalmentso, pueden ser
mantenidos tan rares que no pertdrben el procedimiento de
hilatura,

En efecto, cen unz dispersidn suficientenmnnt
fina y mndiosnte las medides correspondisntes, os posible
con la mayor parte de los pigmentos estables durante la
condensacidn efectuar el mezclado también cn cl depomi-
nado tubo YK (totalmente eontinue) al comienzo del are-
cediniento de condensacidn. Sin embargo, vn cambio de
color proveca una narada de a)l menos varios dias, ya E
Gue primerawente se debe limpiar sl tubo VK en un prace~‘
dimienta muy largo. Ademds, cuando se affade le disper-
sidn de pigmento a la carna de condensacidn =antes de la

i
nolicondensacidn, sdlo se pueden utilizar los pigmentos

i -

Gue son estsbles durante le condensacidn. Sin embsrao,

H
]

3 L3 s 1
existen tnda una seric de pinmentos con propiedades auy |

favorahles, talzs como solidez frente a la luz y al h]anr
fluec, viveza de color y similares, oue pusden sonortar oi
resistir el nprocedimiento de hilatura pero no el proce-
dimiento de policondensacidn.

Mediante el procedimiento de acuerdec con el
invento sze nueden utilizar por primera vez tembidn esbos

pigmentes en el

el

recedimiento continus, ya que ragsisten
bien en la masa fundida los tiempos de permansncia siem-

pre muy cortos.

fdends, se ha establecido de mancrz sarnranden
te que ls dispersidn de pinmento nusde ser afiadida cn

frio, sin que se influya pegativamente en medida anrecias

-8 -
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Ejennlo 1.~

ble sobre la dispersifn fina que se puede lograr,

Los  siguientes mj=mplos deben explicar con més

detalle el srccedimiento de acuerdo con el invento. En cd-

t
lidad de recipiente mezclador se wtiliza un recipiente de
162 mm de didmetro, en el cual un agitador de 4 paletas
con un édnpulo de ataque de las pal-tas de acitacidn de
22 estd dispuesto de tal manera gus los bordes superiorgs
de las paletas se mueven aproximadamente a 1200 rm por di-
bajo del lupar de entrads de la masa fundida as{ como de]
de la dispersidn de pigmento.

Los valores de dispersidn de pigmento lonrados
en 8l modo de trabajo seqgtin los ejemplos estén dados en
la tabla 1 para el ejemplo 1 y en la tabla 2 para el
ejemplo 2.

Los valores indicados en las tablas para la
dispersidn de las particulas de pigmento fueron determi-
nados nor recuento con microsecdnio de 80 diferentes pre-
parados de micrdtomo de aproximadamente 10 Pm de espesor
de capa, con un aumento de 1:450, La superficies investi-

nada es de 0,25 mm2,

El czudal de masa fundida es de 670 ¢ nor mi-

” '3

nuto. La disnersidén de pioncnte queo renetra a Lravés de

un orificio de anroximadanonte 2 mm de didmetro, contic-
ne 25y de naranja de cadmio y es introducida por pulveri+
zacidn en una cantidad de 25 g por minuto, Segdn los nd-
meros de vueltas del agitador se obtienern en los recortes,
que contienen 1Y de naranja de cadmis, los valorss para

la disvaersidn de piagmento rsunidos en la Tabla 1,




21 caudal de mmse Fundida ez ds 277 o oor mi-

nuto. Lz dispersidn de nizmento gue co insroduse eontiene

of - * . N ST ) . N . - ..
2500 de didxide de titanie y es alinanbade =2n une oontide

da 17,5 o onoar slnute, de mapers gua al el heno cpn oaalo
. Py .. . .
deld nesalador cantione 1,730 o didxldn de titonlio, E)
nimers do vuelbeos de) aoitoder cs de 250 por siputo. EX
racuenta Zel pilgnonte 44 les valores rzounidos e2n la Taw-
bla 2
!
]
i
!
¢
i
:
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Mlmaro e
vuslios dal mpayonuvs de

agliador por 2 recoriadias
-

. . s &
distribiveidn e las rnartfculas
por los clases de tamafios:

2= Fn 4.0 Pm 0-16 pm 16-25 Fm

py J

nintito por C,20 mmZ
143 1@ 171=5C,5 ;7 7-3,7 X 9=4,0 10 22140 &
00 179 160=92,6 ¢ 4=2,4 & 6=3,3 L 3=2.7
30 C7 10E=03,4 1 0=4,8 F 321,80 ¥ cenqeao
450 158 150=94,0 % 10=6,0 i cammommmandiann

—
£

o
Iw—l

pe 1

Particulzs U

Niaero de i
mayores de por les
~

viuzltas del
ninuto tadas por
04,26 mn2

suribuc

on da los
ases de tamafos:
anitodor por Q)Jm rocon- D=4 Hm 4=8 yim 6«16 Jo 15-25}1m

O

,

particula
o

|
|
|

2

pm

146

e |
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El invento s explicado con més dotalle con

ayuda del dibujo aneje.

Le mz2sa Fundids cus sale desde 21 reciriente de

alimerizzcidn o dz Pusidn L renrecentado e-guendiicanen-

~

3

s

tr, llege & través ds la conduccidn caldezda 2 zl regi-' @
¥

piente de anitseidn 4 que discurre haciz abajn

<3
pon 1

de nere, en sl cual entra & través de un orificic

.-’

La dignepsidn de piomento, que se encuentira

1]
3

del recipiente 4 axiclments simétrico, esid dispiesto un

azitador de hélice 13, cuycs nalotas ajust<blas B e» pue-
- . . . - t

ven a muy redue™a distancia de ls cubierta., El recisieri=
1
ostd caldeado - nraferinlemsnte con syuda de una envolveri-
i

Y ¥

te de csldeo 3, |
H

!

i
un racipiente 12, cue ha de sar mezclada con el palinero
f y p

1la

x

llega 2 través de la bombs 11 y de la conduccidn 19 &

desembocadura 9, gSue Lambidn se encuentra en la cubierta
] b

del recinients e paso &, aproximadamspte a la misma
K ] h .

distancia del sje del angiltador que la desembocadurs de la

masa Tundida,
La

rucda de palebas rotatoria 13, €, que sstd

ajustada en su nimara
dal, divide a la mase

P d )
sidon de colorante cue

de vuelbss a la cantidad dg) naue
fundida, juntamente con la disper-

a
entra por 9, en delnadas capas,

gue muastran un esnesor menor de 1E5C6 pm Y preferiblemsns

te menor de 8%0 }m, y al wencs de 20 pme Zn e«te caso se

ha mostrade, sorprendentamente, gue mediane esta sencie
1lla medida se lonra una dispersidn del pigmento exbraore

dinariamente fina y uniforme,

La mass Fundida sale, a través de ls conduc-
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cién 5 y la bomba 6, por 7, donde es trensformada prefe-
riblemente en primer lugar en un granulado, Este fdltimo

ps somekido a continuacidn, especialmente cuando se trata
de nylon 6, 8 un nrocedinisnto de extraccidn para elimi.
nar las porciones mondmeras, pudiendo ser separado por la
vado simultdneamante Lambién el agente dispersante, siem-
pre que sea soluble en agus ademés de en poliamida, En le
realizacidn del procedimiento de acuerdo con el invente

se ha mostrada que 1a medida mds importante del procedi-
miento es impedir la aglomeracidn de partfculas del pig- |-

mento inmediastamente despuds de la introduccidn de la dis

persidn de pigmento, Siempre que se logre esto, lo cual
se ha hecho posible por primera vez mediante él proces- :
dimianto deg acuerdo con el invento, en la subsiguiente
fusidn del granulade, por sjemplo en un extrusor, se pue-
den compensar totslmente en lo que refiere a la dispersidn
del pigrento las heterogeneidades eventuzlments todavia
existentes, conservdndose la fina dispersidn de las par=~
ticulas de pigaento,

La presente solicitud, que correspande a2 la
presentada en Repdblica Federal Alemana el 21 de Noviam-
tre de 1,967 bajo el n%, G 51,696 IVc/39b (ahora P,

16 94 348,9), se acoge a los bepeficios del artfculo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

- 13 -
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paw

~ tente de Invencidn en Espafie, por VEINTE afios, son los

siguientes:

1o~ Procedimiento para mezclar dispersiones de

_ pigmento, afiadidas a vehiculos solubles en poliamida, con

una masa fundida de poliamida, al final de un procedimien=

- to continuo de polimerizacidn, caracterizado porgue la

f masa fundida, inmediatamente después de introducir la dis-

- persidn de pigmento en forma de un delgado chorro de 1i-

. Quido, es dividids, por medios de por si conocides, en

. sgpesores de capa menores de lSDO/um, praferiblemente en

espesor de cana mencres de 850 y al menos de zl/um y 8S-

- tas capas son desplazadas enire ellas, estando alejado

" el plano en el que tiene lugar la divisidn de la masa

f fundida en capas preferiblemente, no més de 1500/um del

. lugar de introduccidn de la dispersidn del pigmento.

2.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1,

" caracterizadoe parqus la velocidad media de circulacidn

4 4

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

"m por segundo, preferiblemente entrs 5 x 1[J"4 y 6,5 %

lD"4 m por segundo, y la velocidad periferica del dis-

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

m por segundo y no es mayor de aproximadamente 3,1 m por

" segundo, y preferiblemente as de aproximadamente 1,2 a

- aproximadamente 2,3 m por segundo,



Je= Procedimiento para mezclar dispersinnes de
pigmento, afadidas a vehiculos solubles en poliamida, con
una masa fundida de poliamida, al final de un procedi-
mienta continuo de polimerizacidn.

5 Tal y como se ha descrito en la llemoria que anw
teceds, representado en los dibujos que se acompaffan y
~con los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de quince hojas escritas a

. mdquina por una sdla cara.

FRLL g P ;
ahiasBiav fa

Por Poder,

24,11,.689
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