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- , -. ;'tá'-presente invención se refiere a filamen-!

i tos de nylon que tienen aptitud para tinción mejorada. - ¡

- Más en particular, se refiere a composiciones de policaproa

í mida mezclada con ciertos compuestos de amina, y a la re-¡

$ ; ceptividad mejorada de la policaproamida para tintes áci-¡

i dos. '
i i
} Se ha intentado en el pasado preparar una ¡

! composición de poliamida que contuviese ciertos aditivos ¡

j para mejorar la receptividad de la poliamida para un tipo:
! ' "  !

10 ! de tinte, frente a otro. Por ejemplo, en la patente canadien
j ¡
! se 750.461, de E.E. Kagat, se expone una fibra de poliami-

i da mezclada con poli(N-vinilamida) y poli(óter alcohiló- ;

!nico), para mejorar la aptitud para tinción. La patente i

: canadiense 790.118, de E.P. Rrignac y otros, muestra una <

15 ¡ fibra de nylon-66 que tiene aptitud mejorada para la tin-'

ción, que está mezclada con fenilfosfinato de hexametilen

;diamonio y toluensulfonamida. Sin embargo, la mezcla de

' ' estas mezclas de poliamida, o bien se lleva a cabo más -

ventajosamente durante la etapa de polimerización, o bien

20 :no diferencia entre la receptividad de tintes ácidos y -

¡básicos, o bien es más costosa o molesta de preparar.

 ̂ Se ha descubierto ahora que el nylon, tal
i . :
'como policaproamida o nylon-6, puede ser hecho receptivo 

¡para tintes ácidos, y se puede diferenciar entre tintes ^

25 ¡ácidos y tintes básicos del mismo baño, mezclando y extrui
} - . ' 
jyendo el nylon-6 con de 0,3 a 1,0% en peso de ciertos com-
; :
'puestos de amina. Por utilización de compuestos que pue- ;
r  i
¡den ser mezclados justamente antes de-la extrusión, en - ¡ 

¡vez de mezclarlos realmente antes de que se complete la ¡

30 ¡polimerización, la amina fundida puede ser dosificada en }

, - 372097  !27.9.69
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la corriente de parcículas de nylon-6 justajuente delante 

del extrusor, para variar la aptitud ¿el nylon producido 

para la tinción. Los aditivos que son mezclados en la - ' 

etapa de polimerización requieren una tanda de polimeri­

zación independiente, o costosos cambios del procedimien­

to, si se emplea un procedimiento continuo para cada tipo 

de nylon receptivo para tintes.

Por tanto, un objeto de la invención es produ­

cir un filamento de poliamida que tenga receptividad per­

feccionada para ios tintes ácidos.

2

Otro objeto de la invención es proporcionar un 

filamento de poliamida capaz de ser teñido diferencialmen 

te en una mezcla de tinte ácido y tinte básico.

Estos objetos se" obtienaiproporcionando un fi­

lamento de nylon que comprende policaproamida mezclada 

con de 0,3 a 1,0% en peso, basado en el peso de dicha po­

licaproamida, de un compuesto de amina elegido del grupo 

que consta de hexametilendiamina, polietilenimina y dime- 

tilpiperazina.

Estos objetos se obtienen también, proporcionan 

do un procedimiento que comprende: a) introducir una co­

rriente de policaproamida en un ex&rusor, b) dosificar un 

compuesto de amino, elegida del grupo que consiste en hexa 

metilcndiamina, polietilenimina y dimetilpiperazina, en 

dicha corriente, jara mantener una concentración sustan­

cialmente constante de 0,3 a 1,0% en peso de dicho com­

puesto de amina, en dicha corriente, basado en el peso de 

policaproamida, y c) extruír dicha mezcla.

En la extrusión de la policaproamida y compues

!to de amina, se halló que se obtenía buena mezcla, para

27.9.69 - 3 -
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una receptividad-uniforme de tinte,, en extrusores que te­

nían una relación longitud./diámetro igual a 17 o mayor, 

y un tiempo de permanencia de 5 minutos o más.

Los mejores resultados se obtuvieron usan­

do un extrusor que tenía una relación longitud/diámetro 

igual a 20, y un tiempo do permanencia de 6 minutos.

También se halló que el nylon-6 mezclado 

con menos del 0,3% en peso de compuesto de amina, dió - 

una receptividad de tinte ácido menor que la satisfacto­

ria. Aunque las mezclas con más de 1,0% en peso, y al 

monos con tanto como 2,(gj en peso, continuaron mostrando 

buena receptividad de tinte ácido, la resistencia de los 

filamentos se vió afectada adversamente. Aunque el inter­

valo preferido para el compuesto de amina es de 0,3 a - 

0,7% en peso, se pueden usar cantidades de hasta 1,0% en 

peso.

Aunque la adición de compuestos de amina 

tiene generalmente un efecto perjudicial sobre la resis­

tencia de hilo de los hilos de poliamida, el poliotileno, 

dimetilpiperazina y hexametildiamina expuestos en esta 

solicitud de patente tienen un efecto relativamente pe­

queño sobre la resistencia del hilo a bajas concentracio­

nes. Esto permite usarlos dentro del intervalo efectivo 

de receptividad de tinte ácido. Estos compuestos concre­

tos de amina tienen la ventaja adicional de fundir a baja 

temperatura (por debajo de 1C0S0), y por tanto de ser do­

sificados más fácilmente en la poliamida, antes de la - 

extrusión.

La evaluación de gran número de compuestos 

de amina condujo al descubrimiento de que los tres com-

POOR
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puestos ó3 diauiua expuestos en esta solicitud tienen - 

características deseables de tinción ácida, a las concen 

traciones antes mencionadas, sin afectar seriamente a las 

propiedades físicas del nylon-6, tales como su retención 

de resistencia do hilo cuando es expuesto a radiación - 

ultravioleta, o sin afectar seriamente a sus propiedades 

de extrusión.

filamentos de nylon-6 mezclado con los aditivos de la - 

invención, así como con filamentos no tratados o filamen­

tos tratados con un aditivo que los hace receptivos para 

tintes básicos, puede ser insertada en un baño de tinte 

que contiene tintes tanto ácidos como básicos, bada tipo 

de filamento se teñirá de su propia manera., siendo teñi­

dos profundamente por el tinte ácido los filamentos que 

contienen un aditivo de la invención.

Los compuestos de amina de la invención se aña 

den al nylon-6 por dosificación de una cantidad eficaz en 

una corriente de nylon-6, antes de la extrusión, nado que 

es esencial obtener buena mezcla de la amina y la polica- 

proamida, se debe usar un extrusor de tornillo que tenga 

una relación longitud/diámetro al.menos igual a 17, y un 

tiempo de residencia de al menos 5 min. En la realización 

preferida, el extrusor tiene una relación longitud/diámo- 

tro igual a ñ'd, y un tictapo de permanencia de 6 min. na 

policaproamida puede estar en forma de partículas o grá­

nalos, y la amina debe estar en estado fundido, a una tem 

peratura de hasta 4020 por encima de su punto de fusión, 

para evitar el riesgo de solidificación o de excesiva pre 

sion de vapor, hado que puede haber una pequeña cantidad

or ejemplo, una alfombra de pelo hecha con
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de humedad contenidu en las partículas de policaproamida, 

y dado que se puede formar agua por reacción de la amina 

añadida y 3a poliamida, es deseable usar un extrusor con 

puesta a atmósfera. La humedad puede efectuar adversamen­

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

resistencia de estiramiento de los filamentos.

Un método de mezclar el aditivo, que redu­

ce la posibilidad de contaminación por humedad, consiste 

en oxti'uír poJ.icuproamlda que contiene de 5 a 36% en poso 

de un compuesto de amina de esta invención, para formar 

un concentrado. Este concentrado, que es secado, puede 

ser mezclado con más policaproamida, para dar la concen­

tración deseada.

Enemulo 1

Se cargó en un depósito calentado hexameti 

léndiamina fundida, que fué dosificada, mediante una bomba 

de precisión, a una corriente de partículas de nylon-6, 

de viscosidad relativa igual a 2 ,7 0, a la entrada de un 

extrusor. La diamina fue dosificada para proporcionar una 

concentración sustancialmonte constante do 0,7% en peso 

de diamina, basado en el,peso del nylon-6. La corriente 

de mezcla fue extruída en un extrusor horizontal que te­

nía una relación longitud/diámetro igual a 1 7, y que pro­

porcionaba un tiempo de permanencia medio de la mezcla - 

fundida de 5 a 6 min. El nylon-6 extruído fué estirado - 

subsiguientemente con una relación de estiramiento de - 

3,5, y rizado.

A partir de estos filamentos se prepararon 

medias de punto y alfombras de pelo, y fueron comparados 

con filamentos de nylon-6 sin tratar, en un baño de tinte'

ácido.

27.9.69 -  6 -
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La Unción se efectuó en una solución acuo­

sa hirviente de pll 7,3, y que contenía 0,3% en peso del 

colorante conocido corno azul ácido 3̂ -- Los filamentos 

fueron mantenidos en el baño de tinción caliente durante

60 min. El filamento de n.ylon-6 que contenía hcxametilén- 

diamina mostró una tinción más profunda que el filamento 

de nylon-6 sin compuesto de diamina.

Unas muestras de nylon-6 que contenían di­

versos tantos por ciento de concentración de hexametilón- 

diamina fueron teñidas con azul ácido 54. El filamento 

que contenía la mayor concentración de diamina mostró las 

características de tinción más profundas. En la siguiente

tabla 1 se muestran algunas de las características físi­

cas de estos filamentos.

27.9.69
7
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j

La resistencia de nn filamento de nylon—6 que 

contiene 0 , %  en peso de hexametiléndiamina, tras expo­

sición a una lámpara de xenón, se muestra en la tabla 2, 

comparada con la resistencia de un filamento de nylon—6 

5 sin diamina.

27.9.69 9
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Ejemplo 2

Se mezcló polietilénimina en una. corriente 

de partículas de nylon-6, de viscosidad relativa igual a 

2,7, a la entrada de un extrasor, según se ha explicado 

en el ejemplo 1. La polietilénimina fué dosificada de ma­

nera que diese una concentración sustancialmente constante 

de 0,5% en peso, basado en el peso de nylon-6. El extrusor 

tenia un diámetro interior de 25 mm y una relación longi­

tud/diámetro igual a 20:1. El tiempo medio de permanencia 

de la mezcla en el extrusor fué 5 min.

Las temperaturas de hilado fueron menores Que 

las usaaas para nylon-6 sin tratar, para compensar la pér­

dida de viscosidad debida a la adición de la polietilóni- 

mlna. El hilo de filamento fue hilado, estirado a 3)5 ve­

ces su longitud original, y tejido a punto para formar 

longitudes de medias, para evaluar la tinción. Los í'ilamen 

tos fueron puestos en un baño de tinción acuoso hirviente, 

a PH 7?5, que contenía 0,5% en peso de azul ácido C.I. 54. 

Los filamentos fueron mantenidos en el baño de tinción - 

caliente aunante 60 min. Los filamentos de nylon-6 que 

contenían 0,5% en poso do polietilénimina se tiñeron de - 

manera ligeramente más profunda que los filamentos de ny­

lon-6 cue contenían 0,5% en peso de hexametiléndiamina.

Ejemplo 3

Se prepararon filamentos de nylon-6 de la - 

manera descrita en el ejemplo 2, pero conteniendo esta vez 

1,0% en peso de polietilénimina. Los filamentos hilados y 

estirados fueron puestos en el mismo baño de tinción del 

¡ejemplo 2, durante 60 min. El filamento mostró una tinción 

ligeramente mas profunda que la de los que solo contenían



0,S% en peso.dé políetilénimina.

En la siguiente tabla 3 se muestran algu 

ñas características físicas de los filamentos de los ejem­

plos 2 y 3*

\

27.9.69 -  12 -
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Ejemplo 4

20K
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manera

Ce prepararon filamentos de nylon-6, 

descrita on los ejemplos anteriores, pero

de la 

esta vos

se mezcló dimetilpiperazina sólida en polvo, con partícu 

las de nylon-6, dando una concentración de 0 , %  en peso

de dinetilpiperasina, basado en el peso de nylon-6.

El filamento hilado y estirado fue manteni­

do durante 60 min en un baño de azul ácido C.I. $4, tal 

como el descrito en el ejemplo 2. Este filamento mostró 

una tinción más profunda que el filamento de nylon-6 sin

tratar, pero ligeramente menos que el nylon-6 que conte­

nía 0,5% en peso de hexametilendiamina.

Esta solicitud eme corresponde a la presen­

tada en Canadá el 9 de Octubre de 1.968, bajo el número 

031,999) se acoge a los beneficios del artículo $1 del vi 

gente Estatuto sobre la Propiedad Industrial.

Los puntos de invención propia y nueva que 

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de "a 

20 tente de Invención en España, por VEIETE anos, son los si

guientes:

1.- Procedimiento para preparar una composi­

ción de nylon que tiene receptividad mejorada para los - 

tintes ácidos, que compreno.e: a.) introducir una corriente 

;de poliamida en un extrusor; b) dosificar un compuesto 

_de amina elegido del grupo ove consta d.e hexametilcnAiami '

27.9.59
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' g e n ;

na, polictilerJKiaa y dimctilpiperazina, en dicha corrien 

te, para mantener una concentración sustancialmente cons­

tante, de 0,3 a i,Gy. en peso de dicho compuesto de amina 

en dicha corriente, basado en el peso de policaproamida; 

y c) extruír dicha mezcla.

2. - Procedimiento según la reivindicación

1, donde dicha poliamida es policaproamida.

3. - Procedimiento según la reivindicación

2, donde dicho extrusor tiene una relación longitud/diáme 

tro de al menos 1?, y el tiempo de residencia de la poli­

caproamida y compuesto de amina en el extrusor es al me­

nos 5 min.

4. - procedimiento según la reivindicación

3, donde dicho compuesto de amina es medido a dicha corrien 

te en estado fundido.

5.- Procedimiento según la reivindicación 

4, donde la policaproamida es introducida en forma de co­

rriente de partículas que tiene una viscosidad relativa de 

2,6 a 2,9.

6.- Procedimiento según la reivindicación 

4, donde la policaproamida es introducida en forma du co­

rriente de partículas que tiene una viscosidad relativa 

de aproximadamente 2,70. '*

7-- Procedimiento según la reivindicación 

.6, donde dicho compuesto de amina fundido es hexametilen- 

diantina calentada a una temperatura de hasta SOSO.

S.- Irocedimiento según la reivindicación 

,6, donde dicho compuesto de amina fundido es dimetilpipe— 

Pazina calentada a una temperatura de hasta 110SC.

9.- Procedimiento según las reivindicado-

?2
27.9.69 15 POOR
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10

neo 5) 7 u- 8,-.donde dicho extrusor tiene una relación lon- 

gitud/diámetro igual a 20, y el tiempo medio de permanen­

cia de la policaproamida y compuesto de amina en el cxtru 

sor es de 6 min.

posición de nylon que tiene receptividad mejorada pa.ra - 

los tintes ácidos.

Tal y como se ha descrito en la lúemoria 

que antecede y con los fines que se han especificado.

Esta memoria consta de dieciseis hojas 

escritas a máquina por una sola cara.

10.- irocodimiento para, preparar una com­

Madrid
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