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- canadiense 790,118, de E.P. Brignac y otros, muestra una

- tld’oresente invencidn se refiere a filamen-

tos de nylon que bienen aptitud para tincidn mejorada. -

liAs en particular, se refiere a composiciones de policaproa
mida mezclada con cicrbos compuestos de amina, y a la Te-|
ceptividad mejorada de la policaproamida para tintes éci*f

dos. ;

Se ha intentado en el pasado preparar una
composicidn de poliamida que conbtuviese cicrbos adibivos
para mejorar la recepbividad de la poliamida para un ti@oi
de tinte, frente a otro. Por ejemplo, en la patente canadieg
se 750.461, de E.E. Liagabt, se expone una fibra de poliamié

da mezclada con poli(-vinilemida) y poli(éter alcohilé-

nico), para mejorar la apbtitud para tincibn. La patente

i
i
{
i
3

;fibra de nylon-66 que tiene apbtitud mejorada para la tin-’

cibn, que estid mezclada con fenilfosfinabo de hexametbilen

s diamonlo y Goluensulfonamida. Sin embargo, la mezcla de

" estas mezclas de poliamida, o bien se lleva a cabo mis -

ventajosamente durente la etapa de polimerizacidn, o bien

ino diferencia entre la recepbtividad de tintes &cidos y -

f
!

i

|

bésicos, o bien es mis costosa o molesta de preparar.

Se ha descubierfo ahora que el nylon, bal
como policaproamida o nylon-6, puede ser hecho receptivo
para tintes 4cidos, ¥ se puede difersnciar entre tinftes %
fcidos y bintes blsicos del mismo bafio, mezclando ¥ extbry |

|
vendo el nylon-6 con de 0,5 a 1,0% en peso de clertos com!

puestos de amina. Por utilizacldén de compuesbtos que pue-

den ser mezclados justamente antes de la exbrusidn, en -

vez de mezclarlos realmentec antes de que se complebe la

polimerizacibén, la amina fundida puede ser dosificada en

.-372097
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del extrusor, para variar la apbtitud del nylon producido
para la tineidn. Log aditivos que son mezelsdos en la —
etapa de polimerizacidén requieren una tanda de polimeri-
zacibn independiente, o costosos cambios del urocedimien-—
to, si se emplea un vrocedimiento continuo para cada tipo
de nylon recentivo para tintes.

For tanto, un objeto de la invencibn es produ-

¥y
Fh

ida que tenga receptividad per-
feccionada para los tintes Acidos.

Gtro objeto de la invencidn es proporcionar un

e

filamento de wnoliamida capaz de ser teiiido diferencialmen

L4 .

te en una mezcla de tinte 4cido y tinbe bhsico.

stos objetos se obtilener proporcionando un fi-
lamento de nylon que comprende policaproamida mezclada
con de C,3 a 1,0% en peso, basado en el meso de dicha Lo~
licaproamida, de un compucsto de amina elegido del grupo
que congta de hexametilendiamina, polietileniminz y dime-
tilpiperazina.

bsbos objulios se obtienen bambién proporcionan
do un procedimiento gue comprende: a) introducir una co-
avroamida en un extrusor, b) dosificar un

2%
T

rriente de polic

P

conpuesto de amina elegida del grupo que consiszte en hexa
metilendianina, polictilenimina y dimetilpiperazina, en
dicha corricntes, 1aro renbensy: una concenbracidn susbon-
cialmente consbante de U, a 1,0 on peco de dicho com—
puesto de amina, en dicha corriente, basado en el paso de
; policaproanida, y ¢) extruir dicha mezcla.

in la extrusidén de la policaproamida y compues

i
[
4
i

to de amina, se halld que se obbenila buensz mezcla, para

| ,.972087
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una recepﬁivi&ad-dﬁiforme de tinte, en exbrusores que te-
nian una relacidén longitud/didmetro igual a 17 o mnayor,
v un tlempo de pérmanéncia de 5 minubos o nés.

Los mejores resulbados se obbuvieron usan-
do un extrusor que tenia uma relacidn longibud/difmziro
igual o 20, y un ticmpo de vermanencia de 6 minutos.

También se halld que el nylon-6 mezelado
con menos del 0,3% en peso de compuesto de amina, did -
una recepbividad de tinbe 4deido menor que la satislacto-
ria. Luncue las mezclas con mée de 1,09 cn peso, y al
menos con tanto como £, en peso, conbinuaron mostrando
buena receptividad de tinte Acido, la mesistencia de los
filamentos se vid afectada adversamente. Auvngue el inber—
valo preferido para el compuesbo de amina es de 0,3 a -
0,7#% en peso, se pueden usar canbtidades de hasba 1,0% en
PESO,

Lunque la adicibn de compuestes de amina
tiene peneralmente un efecto perjudicial scbre la resis-
Genela de hilo de los hilos de poliamida, el polietileno,
dimetilpinerazina y hexametildiamina expuestos en esta
solicitud de patente tienen un efecto relativamente pe-
queilo sobre la resisbencia del hilo a bajas concentracio-
nes. Bsto pernite usarlos dentro del inbtervalo efectivo
de receptividad de tinte 4cido. Estos compuestos concre-
Gos de amina tienen la venbaja adicional de fundir a baja
tomperasura (por debajo de 1C09C), ¥ por tanto de ser dom
sificados mis ficilmente en la poliamida, antes de la -
exbrusidn.

La evaluacidn de gran nlmero de compucsios

- de amina condujo al descubrimiento de gue los tres com~

h. 972097
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puestos de Glawina exzpucstos en esta solicitud tienen -
caracteristicas dessables de tincidén 4cida, a las concen
traciones antes mencionadas, sin afectar seriamente a las
vropledades fisicas del nylon-6, tales como su retencidn
de resistencia de hilo cuando es expuesto a radiacidén -
ultravioleta, o sin afectar seriamente a sus propiedades
de extrusibn.

For ejemvlo, una alfombra de welo hecha con
Tilamentos de nyion-6 mezclado con los aditivos de la -
invencidn, asi como con filamenbtos no travados o filamen—
tos tratados con un aditivo que los hace recevbivos para
tintes bésicos, pucde ser insertada en un bailo de tinte
que contiene tintes tanto 4cidos como bisicos. Jada tipo
de filamente ge teiilra de su propla manera, siendo tefii-
dos profundamente pox ¢l tinte &cido los filamentos que

contienen un aditive de la invencidn.

Los compucstos de amina de la invencidn se afia

den al nylon-G wor dosificacidn de una cantidad eficaz en

£

una corriente de nylon-6, antes de la extrusién. wado gue
es esencial obltener buena mezcla de la amina y la polica—

proamida, se debe usar uvn extrusor de tornillo que tenga

5

una relacidn longitud/didmetro al menos igual a 17, y un
tiempo de residencia de al menos 5 min. En la vealizacidn

preferida, el exbrusor tiene uma relacidn longitud/didme-

thro dpual o 20 un ticipo de permancencio de G min. Lo
: ) { i3

. policaproamidu pued ' 4

¢ esbar en dorma de particulas o gri-

&

nulos, y la amina debe esbar en estado fundido, a una bem

' peratura de hasta 4020 por encima de su punto de fusibn,

‘para evitar el ricspo de solidificacidn o de excesiva wr
i

-
£

e

'eibn de vapor. Uado que puede haber una pegueia cantidad

| .. 372097
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~de un compuesto de oming de esta invenceid

TP

de humedad couﬁeniﬁg en las particulas de policaproamida,

v dalo que se puede formar agua por rcaccidn de la amine
anadida yla poliamida, es deseable usar un exbtrusor con
puesta a atmdslfera. La homedad puede efechuar adversansn—

te a la viscosidad de la mezcla resulbante, y alterar la

resistencia de esbiramicnto de los Jilamenbos.

Un mébodo de nmezclar el aditivo, gque redu-
ce la posibilidad de contaminacidn porrhumedad, conglsbe
onr exbiulyr policuproamida que contlene de 5 o 300 ¢n peso
n, para formar
un concentrado. uste concentrado, que es secado, puede
ser mezclado con mls nolicaprosmida, para dar la concen-—

tracidn deseada,

djemnlo 1

Se carzd en wn depdsibo calentado hexametl
léndiamina fundida, que fué dosilicada, mediente una bomba
de precisidn, a una corriente de particulas de nylon-6,
de viscosidad relativa igual a 2,70, & la entrada de un
ebrusor. Lo diamina fué dosificada para proporcionar una
concentracidn sustancialmente constante de 0,7 en peso
de diamina, basado en el.neso del nylon-6., La corriente
de mezcla fué extruida en un exbrusor horizontal gue Gte-—
nia una relacibn longitud/didmetro igusl a 17, ¥ que nro-
porclonaba un Gtiempo de permenencia medio de la mezcla -
fundida de 5 a 6 min. Bl nylon-6 extruildo fué estirado -
subsiguicntemente con vna welacidn de esbiramiento de -
3,5, v rizado.

3

A partir de estos filamentos se prepsraron

medias de punto y alfombras de npelo, ¥ fueron comparados

~con filamentos de nylon-6 sin tratar, en un bafio de Hinbe:

deido. | 372@97
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La tincidn se efcctud en una solucidn acuo-
sa hirviente de pi 7,5, ¥y cue contenia 0,5% en peso del
colorante conocido como azul &cido 54%. Los filamentos
fueron mantenidos en el baflo de tincibn caliente durante
60 min. El1 filamento de nylon-6 que contenia hexamebilin-
diamina mostrd una tincibn mds vrofunda que el filamento
de nylon-6 sin cempuesto de diamina,

Unas muestras de nylon-6 que contenfan di-
versos tantos por cilento de concentracidn de hexametilén-
dianina fueron tefildas con azul dcido 54. El filamento
que contenia la mayor concentracibén de diamina mostrd las
caracteristicas de tincidn més profundas. in la siguiente
tabla 1 se muestran alpunas de las caracteristicas fisi-

cas de estos filamentos.
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La resictencia de un filamenbo de nylon-6 que
contiene 0,5% en peso de hexametiléndiamina, tras expo-
sicién a una lémpara de xenon, se nuestra en la tabla 2,
comparada con la resistencia de un filamento de nylon-6

sin diamina.
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Ejemplo 2
Se mezcld polietilénimina en una corriente
de particulas de nylon-6, de viscosidaed relativa isual a
2,7, a la entrada de un extrusor, segin se ha explicado
cn el ejemplo 1. La polietilénimina fué dogificada de ma—
nera que diese una concentracibdn sustancialmente constante
de C,5% en neso, basado en el peso de nylen-G6., El extrusor

tenia un didmetro interior de 25 mm y una relacidn longzi-

tud/didmetro isual a 20:1, ¥l tiempo medio de permanencia

de la mezcla en el exbrusor fué 5 min.

Lag teaperaturas de hilado fueron menores que
las usadas para nylon-6 sin tratar, wara compensar la BEr-
dida de viscosidad debida a la adicibn de la polietiléni-
mina. &1 hilo de filamento fué hilado, estirado a 3,5 ve-
ces su longitud original, y tejido a punto para formar
longitudes de medias, nara evaluar la tincibn. Loso {ilamen
tos fueron ruestos en un bailo de tincidn acuoso hirviente,
a pi 7,5, que contenia 0,5 en peso de azul 4cido C.I. S,
Los filamentos fueron mentenidos en el bafio de 4incibn -
caliente durante 60 min. Los filamentos de nylon-6 que
convenfan U,546 on neso de polictilénimina se biiieron de —

manera ligeramente mis profunda que los filamentos de ny=-

lon~-6 gue contenien 0,5. en pesc de hexametiléndiamina,

' bjemplo 3

Se prepararon filamentos de nylon-6 de la -

manera degcriva en el ejemplo 2, ncro conteniendo esta vez
1,0% en peso de polietilénimina. Los filamentos hilados ¥y

stirados fueron puestos en el mismo bafic de tineidn del

@

>jemplo 2, durante 60 min. %1 filamento mostrd una sincidn

[

ligeramente mis profunda que la de los gue solo contenian

u-372087



0,9% en pesc.dé volietilénimina.
En la gigviente tabla ¥ se mucstran algu
nas caracteristicas figicas de log filamentos de los ejem—

nlos 2 v 3.
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Bjemplo 4
Ge prepararon filamentos de nylon-56, de la
mancra descrita en los ojoemplos anteriores, poro esta ves
s¢ mezcld dimebilpiperazina z6lida en polvo, con particu
5 las de nylon-6, dando una concentracidn de G, 5% en‘neso
de dinetilpiperazina, basado en el peso de nylon-G.
’

Bl filamento hilado y cstirado fué manteni-

do durente 60 min en un baflo de azul 4cido C.I. 54, %al

como ¢l descrito en el cjemplo 2. Sste filamento mostrd
10 una tincidn mds profunda gue ol filamenbto de nylon-5 sin

tratar, pero ligeramcnte menos que el nylon~-6 aue conbe-
nia ¢,5% en veso de hexametilendlamina.,

Esta solicibtud gue corresponde a la presen-
tada en Cenadd el $ de Octubre de 1.968, bajo el nimero

15 051,999, s¢ acopge a los beneficios del articulo 51 del vi

gente hstatuto sobre la Iropiedad Indusbtrial.

R VIHDICACICUES

Los puntvos de invencidn nropia ¥ nueva nue

se presentan pora que sean objsto de esba solicitud de Ja

2C tenbe de Invencifn en Bspafa, wor VEIiThH afios, son los 51
zulentes
l.- Frocedinmiento para preparar unad Couposi-
.cibdn de nylon que tiene receptividad mejorade vera 1os -
tintes Acidos, que comprende: a) introducir une corricnbe
25 de poliamida en un extrusor; b) dosilficar wn comnucsto

de amina elegido del grupo gue consta de hexanetilendiams

27.9.69 _14_5?2 97 <
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na, zolictilerimina y dimetilpiperazina, en dichalcérrieg
te, para menbtoner una concentracibn susbtancialmente congs—
tante, de C,5 a 1,0% en peso de dicho compuesto de amina
cn dicha corriente, basado en ¢l peso de policaproamidas;

v ¢) extrulr dicha wmezcla.

1

2.~ Procedinicnto segin la reivindicacidn
1, donde dicha poliamida es policarroamida,
J.=~ Procedimiento segln la reivindicacidn
@, donde dicho extrusor tilene una relacién longitud/didme
10 tro de ol menos 17, ¥y el tiempo de residencia de 1a poli-
canroamida y compuzsto de amina en ¢l extrusor es al ne-
nes 5 min,
Lo~ rrocedimicnto segin la reivindicacidn
5, tonde dicho compuesto de amina es medido a dicha corrien
15 te en egtade fundido.
5.~ Irocedimiento segln ls reivindicacibn
%4, donde la policaproamida es inbroducida en forma de co-
rriente de particulas que tiene una viscosidad relativa de
2,6 a 2,9,

26 O.~ irocedinmiento sepgln la reivindicacidn
1y donde la policanreamida cs introducida cn fomua de co-
rriente de particulas que biene una visco$idad relativa
de aproximadamente 2,70. v

Y+~ Frocedimicnto segln la reivindicacidn

25 6, donde dicho compuestc de amina fundido es nexamebilen—
‘diamina calentada a una temperatura de hasta 809C,

O.~ lrocedimiento segln la veivindicacidn
6, donde dicho compuesto de aminn {undido es dimetilpipe-
;razina calentada a una Gemveratura de hasta 110°Q.

%0 f 9.~ Frocediniento segln las reivindicacio-

‘ 5372087 poop
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nes 5,_? w &,onude_dicho gxbrusor tlene una relacién;i;n—
giﬁudfdiéﬁeérd iguai a 20, y el tiempo medio de permansn-—
cla de la policaproamida y compuesto de amina en el cxbru
sor es de 6 min.

10.= irocedimienbo para grearar uni com-
posicidén de nylon gue tienc receptividad mejorade para -

los tintes acidos.

Tal ¥ como se ho descrito en la Lemoria

aue anboecede y con los fines que se han especificado.

16

27.,5,69 116 .

Bota Femoria consta de diecisels hojas

2 00T 1969

F.A,

egseritas a miquina por una sola cara.

Ladrid,

Albert e‘) Elzaby,
Par Padpr, , &
“L
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