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!
: clar una dispersién de pigmento con un polimero orgénico !

;de alto peso molccular que se encuentra en estado fundido;
tal como por ejemplo nylon 6, nylon 6.6 w otras poliamidas
5 al final de un procedimiento continuo de polimerizacién 0
de policondensacibn. .

Bl mezclado de una dispersidbn de pigmento con

una mesa fundide acabada a base de polimeros orgénicos de

i
i alto peso molecular en polimerizacién o policondensacién i
]

10 continua no ha sido resuelto hasta ghora. Lm efecto, se

conocié un procecdimiento para preparar estructuras confi-!

guradas mateadas 0 coloreadas a base de poliamidas, poliés

teres, poliuretanos o poliureas, en el cual se incorpora %
ung mezcla de plgmento éon yna silicona o la masa fundidag
15 ,despuéé de abandonar el aparato de polimerizacidn, ¥y ésta;

i es configurada; pero una dispersién de pigmento, en la cual
el agente dispersante es un aceite de silicona o de maneré
'general un vehficulo insoluble en poliesmida, es sin embargé
inapropiada para la preparacién de hilos y similares teﬁié
20 dos en la hilatura. Ll pigmento encerrado ¢ incorporado

en finf{simas gotitas de aceite de silicons también estd

§
presente en estado aislado en el polimero solidificado, eé
decir, no estd incorporado en realidad en el pélimero. g
:Esto conduce, especialmente por ejemplo(en la extraccibn é
25 de mondmeros desde nylon 6, a que sean separadas por 1ava%
do las finisimas gotitas de aceite de silicona que se en.-g
i cuentran en la superficie o en la proximidsd de ellé, con:los

pigmentos encerrados en ellas. También en una subsiguien-—

te hidrofijacién o fijacibn hidrogenante exisbte este peli-

30 gro en grado considerable. Ademds, las gotitas de aceite
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de”éiiicoha peftﬁrban por ejemplo al estirar los hilos.
La utilizacibn de un agente dispersante que es
soluble en la poliamida se ha mostrado por lo tanto como :
necesaria. De otra manera no se puede lograr una buena A
insercién o incorporacibn de las particulas de pigmento eﬁ
el polimero., Junto a ello se ha mostrado sin embargo tami
bién ventaaoso que el agente dispersante sea también solup
ble en agua, ya que entonces existe la posibilidad de sepa—
rarlo por lavado simulténeamente con el monbmero - por eaemy
plo en el caso del nylon 6. %
Por otra parte, el mezclado de dispersiones de 3
pigmento con una mase fundida acabada plantea considerablés

i

dificultades si el agente dispersante - que es de por si .
necesario ~ esg soluble en la masa fundida, e inmediatameni
te después de la introduccién de la dispersitn en la masa%
fundida se difunde dentro de &sta con alta velocidad. Coﬁ
ello transcurre un proceso de secado a fondo normal de lai
dispersibén de pigmento, que conduce a la aglomeracibn de :
particulas de pigmento individuales hasta un tamailo consi-~

derable, que hace inutilizable a la masa fundida para el

procedimiento de hilatura. Por lo tanto, hasta ahora tam~
' bidn era generalmente usual, incluso ey la preparacibén de
nylon 6, que usualucnte tiene lugar en u procedimniento

! continuo, producir masas fundidas para la hilatura con tln—

' cibn simulténea en autoclaves, mezcléndose las suspen51ones
de pigmento el comienzo del procedimiento de condensacién;
i En la memoria de la solicitud de patente aloma~.
ne V 28.420 IVe/29b de la firma solicitante, se describe ‘
un procedimiento para la produccién de hilos ternidos en lé

[
s

hilatura a base de poliamidas pigmentadas, en el cual se
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utiliza butirolactma en calidad de agente dispersante.

i Este agente dispersante es muy apropiado para la brepara=!
: :

gcién de dispersiones de pigmento, que deben ser afindidas ;
i a2 las poliamidas antes de o al comienzo del procedimiento%
b de policondensacidn; cuando se afiade g las masas fundidasE
Eacabadas, existen sin embargo las dificultades descritag

en el parrafo precedente.

Seglin esto, el invento tiene como Ffinalidad en—;

contrar un procedimiento con el cual el mezclado de una

dispersibun de pigmento, cuyo vehiculo es soluble en polia~
mida, sea posible con la masa fundida acabada de una polia-
mida sin que al mismo tlempo aparezcan aglomeraciones, per-
Judiciales y que perturban el procedimiento de hilatura,
de particulas de pigmento. De manera sorprendente se ha | '

. i
encontrado ahora que en cste caso importa claramente meno$

: i
la intensidad de un procedimiento de agitacibn, de por si
necesario, que mantbener el espesor de las capas que resul—

tan al agitar la masa fundida muy viscosa dentro de unos

limites tales que se impide un secado de Llos hilos en dis—

persibn que se encuentran en la masa fundida, antes de su§

i reparticibn en pequefifsimas unidades de volumen. !
11 invento consiste segfn ello en un procedimien—
t0 para mezclar dispersiones de pigmento, afiadidas a vehi;

culos solubles en poliamida, con una masa fundide de polia-

mida al final de un procedimiento continuo de polimeriza-

cibn, que estd caraclerizado porque se divide la masa fun-

dida, inmediatamente después de introducir lg dispefsién ?
de pigmento en forma de un delgado chorro de Lfiquido, por
medios de por si conocidos, en espesores de capa menores

de 1500 }ﬂg preferiblemente en espesores de capa menores

374400

[




10

15

20

25

30

25.11.69

de 850 y como minimo de 20 /nm y estas capas son desplaza-
das entre ellas, no estando separado ¢l plano, en el que
tiene luger la divisidén de la masa fundida en capas, pre-—
feriblemente més de 1500 7m del lugar de introduccibn de |
las dispersioneé de pigmento. &n este caso se ha mostrado
que la velocidad periférica de las paletas de agitacibn en
los extremps gde. las paletas no debe ser inferior g aproxii
madamente70,4 m por segundo ¥y no debe ser supsrior a apro%i—
madamente 3,1 m por segundo; como margen més favorable sej
ha mostrado el que se encuentra enitre una velocidad infe-?
rior de aproximadamente 1,2 m por segundo y una velocidad.
guperior de aproximadamente 2,3 n por segundo. :Dependieni
do de la temperatura de la masa fundida y de la naturaleza
del agente dispersante, con velocidades periféricas infe-i
riores a'aproximadamente 1,0 wetros por segundo ya apare-;
cen algunas aglomeraciones de pigmento, que en margenes :
inferiores a aproximadamente 0,4 m por segundo se hacen tan
intensas que perturban en fuerte grado al procedimiento de
hilatura. '
Seglin lo conocido hasta ahora se podfa esperar '
que para distribuir le dispersién dentro de la masa fundi;
da seria necesario un procedimicnto de agitacién o de mez—
clado muy intenso. Sin embargo, se ha mostrado de manerai
sorprendente que esto no ocurre, sino que claramente el .
factor esencial segin el invento es la divisibn de la masé
fundida en capas muy delgadas que sc¢ encucntran dentro dei
margen de las dimensiones antes indicadas, y que para lo-g
grar esta accibn no es necesario un procedimiento de agit;-
cibn intensa, siempre que se satisfaga la condicién de maﬁ-
tener por un lado a. espesor de capa y por otro lado a laé

velocidad de agitacidén dentro de los limites indicados.
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'Esto da como resultado a continuacibn, en el transcurso

* del procedimicnto de agitacibén, una seceibdn transversal

i

| acomodada con ol ceudal de masa fundida de tal menera que

la velocidad media de circulacidn en la masz fundida se
5 encuenira entre 4 x lO-4 yT7zx 10'4 n/seg, y preferible-
mente entre 5 x 107 ¥ 6,5 x 1074 u/seg.

| Un dispositivo para la realizacidén del procedi~;

I ]
‘miento de acuerdo con el invento consiste en un recipien~:

te mezclador axialmente simétrico con contorno plano sobre

10 el lado de entrada que, a una distancia de su lado de ensi
trads plano de 800 a 2000, preferiblemente 1000 a 1500 /ﬂ@

£
contiene una rueda de paletas con paletas ajustables, que
sirve como mecanismo de agitacién y que gira en el e¢je deé

i
simetria del recipiente; y, comenzando en el borde inferior

i

15 de la rueda de paletas o un poco por debajo de dste, dis-%

s curre preferiblemente en forma de pera estrechdndose hacia
§el lado de salida hasta el difmetro del orificio de sali-
gda; en la zona del tercio exterior de las paletas de agi-i
gtacién, pero alejado del borde exterior del recipiente al'
20 %menos en 1/6 de la longitud de una paleta de agitacién,
;muestra en su tapa o cubierta del lado de entrada un ori-|

i
ﬁficio estrecho gque discurre con su eje paralelamente al

'eje del agitador, para inyectar la dispersidén de pigmento;
gy un dispositivo de alimentacibn de 1a.dispersi6n, de poj
25 i si conocido. Preferivlemente, la seceibn transversal cir<
{

‘cular del recipiente a la altura del agitador, por cada

3

|

3mientras que cl agitador muestra 3 a 4 paletas y es acciona-

;tonelada de caudal diario, es de aproximadamenie 200 cm2,

do con un ntmero de vueltas de 40 a 400 por minuto y pre-§
30 feriblemente de 100 a 300 por minutos. ZE1l dngulo de ata~|
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que de las paletas de agiftacién se encuentira de manera ven-
!

tajosa entre 102 y 302, preferiblemente entre aproximada—i
mente 152 y 242,

" Se ha mostrado, que de la necesidad de realizar
5 ! 1a divigién del hilo pigmentado que penetra en la masa
fundida con tanta rapidez que la difusién del vehiculo en

le masa fundida y el gecado de la suspensibn causado por

ello solo tengan lugar cuando la dispersidén se haya reali-
zado de maners suficiemte, resulta un margen especialmen—
10 te favorable para la proporcién de vehfculo y pigmento.

Seglin esto se ha mostrado, especialmente cuando se utili-

za, butirolactama como vehiculo, que el mavgen favorable i
ge encuentra con una dispersibén al 10 a 50%, preferibleme?—
te al 20 a 40%. Con una proporcién inferior de pigmento,1

15 1s cantidad necesaria del agente de dispersibn, y especiai—

mente la cantidad de la dispersién afiadida, se hace dema—i

siado grende, y al sobrepasar el limite indicado aumenta %
|

muy grandemente el peligro de la aglomeracibn.

En este caso hay que tener en cuenta que cuando|

20 se aplican las dispersiones de pigmento no son admisibles§

!
usualmente particulas superiores a 1 Cuando se reali=-

|
za el procedimiento de acuerdo con el invento segin las |

t
i

| engefianzas dadas, el tamafio medio del pigmento - tal como!

se ha mostrado — también permanece por debajo de este B

25 Emite; los aglomerados de hasta aproximadamente 8 a 10 /un§
ide tamafio, que aparccen ocasionalmente, pueden ser manteni-
é‘doa tan raros que no perturben el procedimiento de hilatui

ra.
En efecto, con una dispersidén suficientemente

.30 fina y mediante las medidas correspondientes, es posible
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' con la mayor parte de los pigmehtos estables duranitc la cgﬁ-'
é densacibn, efectuar el mezclado btambién en el denominado §
%tubo VK (totalmente continuo) al comienzo del procedimien;
§ 40 de condensacibn. Sin embargo, un cambio de color pro-?

: voca una parada de al menos varios dias, ya que primerameﬁr
| e se debe limpiar el tubo VK en un procedimiento muy lar<
i

igo° Ademds, cuando se afiade la dispersién de pigmento & §

$

'la carga de condensacién antes de la policondensacién, so—

‘lo se pueden utilizar los pigmentos que son estables duranr

Ete la condensacién. Sin embargo, existen toda una serie |
| !

. de pigmentos com propiedades muy favorables, tales como

golidez frente a la luz y al blangueo, viveza de color y

similares, que pucden soportar o resistir el procedimien—

to de hilatura pero no el procedimiento de policondensa-

cibdn.

lediante el procedimiento de acuerdo con el in-

vento se pueden whilizar por primera vez bambién estos
pigmentos en el procedimiento continuo, ya que resisten bien

. . . . i
en la masa fundida losg ftiempos de permanencls slempre muy

cortos.

Ademds, se ha establecido de manera sorprendenté

o s ; i

que la dispersibn de pigmento puede ser afiadida en frio, i
sin que se influya negativamente en medide apreciable sobre

la dispersidén fina que se puede lograr.

Los siguientes ejemplos deben explicar con nés
detalle el procedimiento de acuerdo con el invento. En
calidad de recipiente mezcladpr se utiliza un recipiente
de 152 mm de didmetro, en el cual un agitador de 4 paletas
con un dngulo de atague de las paletas de agllacién de 202

eobd dispuesto de tal manera que los bordes superiores de’

374480
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las paletas se mueven aproximadamente a 1200 /mnpor debajé
del lugar de entrada de la masa fundida asi como del de la
dispersibén de pigmento.

Tos valores de dispersibén de pigmento logrados

en el modo de trabajo seglin los ejemplos, estén dados en

la tabla 1 para el ejemplo 1 y en la tabla 2 para el ejem-
plo 2. '

‘ Tos valores indicados en las tablas para disper-
sién de las particulas de pigmento fueron determinados po%
recuento con microscépio de 80 diferentes preparados de mi-
crétomo de aproximadamente 10 /nn de espesor de capa, conf

un gumento de 1:450. La superficie investigada es de O, 26

mm2., %
Ejemplo l.~ El caudal de masa fundida es de 676
g por minuto. La dispersibn de pigmento gque penetra a tré—
vés de un orificio de aproximadamente 2 mn de diémetro, %
contiene 25% de naranja de cadmio y es introducida por pui—
verizacién en una cantidad de 25 g por minuto. Segln 105?
némeros de'vueltas del agitador se obtienen en los recortes
que contienen 1% de naranja de cadmio, los valores para !
la dispersién de pigmento reunidos en la Tabla 1.

Ejemplo 2.~ Ll caudal de masa fundida es de 277
g por minuto. ILa dispersién de pigmento quc se introduce
contiene 25% de diéxido de titenio y es alimentada en una
centidad de 17,8 g por minuto, de manera que el polimero ﬂ
que sale del mezclador contiene 1, 60% de dibxido de tlﬁanio.
{pa némero de vuelias del agitador es "de 250 por minuto. El
recuento del pigmento d4 los valores reunidos en la Tabla=

i

2. |

374490 |
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El invento es explicado con mgs detalle con ayué
da del dibujo anejo. :
Ta masa fundida, que sale desde el recipiente dé
polimerizacibn o de fusibn 1 representado esqueméticamenté,
llega a través de la conduccién caldeada 2 al recipiente :

'

de agitacibn 4 que discurre hacia abajo en forme de pera,

en el cual.entra a través de un orificio situado en la ouﬁ
Ebierta. Tnmediatamente por debajo de la cubierta del re~?
?cipiente 4 axislmente simétrico, estd dispuesto un agiva-.
gdor de nélice 13, cuyas paletas ajustables 8 se mueven a ;
muy pequefia distancia de la cubierta. Bl recipiente esté,S
caldeado - preferiblemente con ayuda de una envalvente de:
caldeo 3.
Lea dispersién de pigmento, que sSe encuentra en

un recipiente 12, que ha de ser mnezclada con el polimero, :
{1lega a través de la bomba 11 y de la conduceibén 10 a la

desembocadura 9, que también se encucnira en la cubierta

i del recipiente del paso 4, aproximadencnte a la misna dis~

i

| fancia del eje del agitador que la Gescmbocadurs de la ma-

ga fundida.

, La rueda de paleias rotatoria 13, 8, que esté
%ajustada en su nfmero de vuclias a la cantidad del caudal,
;divide a la masa fundida, juntamcnte con la dispersidn de
icolorante que entra por Y, en delgadas capas, que muestran
L un espesor menor de 1500 /nny‘preferiblumente menor de
§850 y el menos de 20 )ﬂ& Bn este caso se ha mostrado,
Ssorprendentemente, que mediante esla sencills medida se¢ 10—
gra una dispersidn del pigmento extraordinariamente fina -
y wniforme.

Ta masa fundida sale, a través de la conduocién'

% 374480




5 & la bomba 6, por 7, donde es transformada preferibleme@;i
te en primer lugar en un granulado. Este @ltimo es some-

tido a continuacidn, cspecialmente cuando se trata de nylbn

6, a un procedimiento de extraceién para eliminsr las por%
ciones monbmeras, pudiendo ser separado por lavado simulté—
neamente tambidén el agente dispersante, siempre que sea %
soluble en agua ademds de en poliamida. In la realizacié?
del procedimiento de acuerdo con el invento se ha mostrado
que la medida més importante del procedimiento es 1mped1r

10 la aglomeracibn de particulas del pigmento inmedistomente:

l

|
después de la introduccién de la dispersibén de pigmento. ;
Siempre que se logre esto, lo cual se ha hecho posible por
primera vez mediante el procedimiento de acuerdo con el i@-

i
vento, en la subsiguicnte fusibén del granulado, por ejem=:
H

15 plo en un extrusor, se pueden compensar totalmente en 1o i

. que se refiere a la dispersidn del pigmento las heteroge-|
‘ {
ineidades eventualuente todavia existentes, conservéndose |
' i
[

i

: la fina dispersién de las particulas de pigmento.
La prescate solicitud que corresponde a la pre-g
20 sentada en la Repiblica Federal Alemana, con fecha 21 de §
Nov1cmbre de 1.967, bajo el ndmero N2 G. 51696 IVs/39b (
(ahora P. 16 94 348.9) se acoge a los beneficios del Arti—

' eulo 5l del Vigente Estatuto sobre Propiedad Indusirial.

25

30 ' }
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REIVINDICACIONES

5 Los puntos de invencidn propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-

te de Invencién~en Lispafla, por VEIWIE ailos, son los siguien-

tes:

{ 1.~ Dispositivo para mezclar dispersiones de pig-
10 !mento, afiadidas a vehiculos solubles en poliamida, con una
mesa fundida de poliamida al final de un procedimiento coﬁp
4$inuo de polimerizacibn, caracterizado por un recipiente E
mezelador axialmente simétrico con un contorno plano sobre
el 1ad6 de entrada, que, a una distancia de su lado de en-
15 trada plano de 800 a 2000 }mh preferiblemente de 1000 a -
1500 /mn,contiene una rueda de paletas con paletas ajusta-
bles que sirve como mecanismo de agitacibn y que gira en

i el eje de simetrfa del recipiente y, comenzando en el bor-

de inferior de la rueda de paletas o un poco por debajo de

20 éate, discurre preferiblemente en forma de pera estrechéné

dose hacia el lado de salida, hastba el didmetro del orifi-

" ¢io de salida, en la zona del tercio exterior de las pale-
| tas de agitacién, pero alejado al menos en 1/6 de la longi-~

tud de una paleta de agitacibén del borde exterior del re-

25 ' eipiente, muestra en su cubierta del lado de entrada un
" egtrecho orificio que discurre con su eje paralelamente

al eje del agitador, para inycctar la dispersibn de pig-

menbo; y un dispositivo de alimentocién de la dispersifn
de por si conocido.

2,- Dispositivo segln la reivindicacibn 1, ca-

374490
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;raéterizado porque la seccibén transversal del recipicnte ;
a la altura del agitador muestra una superficie de aproxii
Emadamente 200 om2/tonelada de caudal diario, el agitador
fmuestra 3 a 4 paletas, y pucde ser accionado con un nﬁmero
' de vueltas de 40 a 400, preferiblemente de 100 g 300, por

;mlnuto, v el 4dngulo de atague de las paletas de aglta016n§

se encuentra entre 10 y 302, preferiblemente entre aproxi-%-
 madamente 15 y 242, ) v

U

3.~ Dispositivo para mezclar dispersiones de

pigmento, afiadidas a vehiculos solubles en poliamida, con!

!
i

10
" una masa fundida de poliamida,
; Tal y como se ha descrito en la lemoria que a.n-

j tecede, represcntado en losg dibujos que se acompafian y pa—

ra los fines que se han especificado. ;
: !
15 : La prescnte Memoria consta de catorce hojas eg-:

critas a méquina por una sola de sus caras. ’

Madrid, M2DIC. 1959

20

25 : !
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