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Sposób wytwarzania preparatu pigmentowego
do barwienia poliestrów liniowych w masie

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia preparatu pigmentowego do barwienia poli¬
estrów liniowych w masie.

Znana jest metoda barwienia poliestrów linio¬
wych w masie za pomocą preparatów pigmento- 5
wych, tak zwanych przedmięszek (masterbatches).
W tyin celu do dającego się prząść tworzywa po¬
liestrowego dodaje się żywicę termoplastyczną
z domieszką pigmentu, w postaci granulatu, prosz¬
ku lub krajanki. 10

Sposobem według opisu patentowego Wielkiej
Brytanii nr 1 044 378 wytwarza się koncentrat pig¬
mentowy przez "uplastycznienie mieszaniny pigmen¬
tu i poliestru o niskiej - temperaturze topnienia,
a następnie do tej masy barwiącej dodaje się po- 15
liester o wyższej temperaturze topnienia. Koncen¬
trat pigmentowy, otrzymany przez uplastycznia¬
jące zagniatanie, *w większości przypadków nie
wykazuje rozproszenia i rozdrobnienia pigmentu,
wymaganego przy barwiieniu masy, co jest szcze- 2o
golnie niekorzystne przy barwieniu za pomocą
pigmentów organicznych. Objawia się to na przy¬
kład niedopuszczalnym wzrostem ciśnienia w apa¬
raturze do przędzenia ze stanu stopionego, większą
ilością zerwań nitek), gorszą wytrzymałością, po- 25
gorszeniem właściiwości wyrobu, a także złym efek¬
tem farbiarskim.

W sposobie według opisu patentowego St. Zjedri.
Am. Płn. nr 4 012 358 zaproponowano uniknięcie
tych trudności przez wytworzenie z 50 do 75 częś- 30

ci pigmentu i 50 do 25 części polietylenu koncen¬
tratu wstępnego, który stapia się z jedno- do czte¬
rokrotną ilością dającego się prząść poliestru
i przerabia na granulat. Sposób ten wykazuje jed¬
nak wadę polegającą na tym, że polietylen i poli¬
ester nie mieszają się ze sobą i mają tendencję
do wyraźnego tworzenia dwóch faz, przez co otrzy¬
muje się niejednorodne mieszaniny, które *z kolei
mogą oddziaływać ujemnie na zachowanie się
podczas przędzenia i rozciajgania i pogarszać
właściwości włókien-

Obecnie opracowano sposób wytwarzania prepa¬
ratu pigmentowego do barwienia poliestrów linio¬
wych w masie, pozwalający na uniknięcie wad

' obydwu znanych uprzednio metod i dający pro¬
dukt, w którym pigment jest nadzwyczaj dobrze
rozproszony w żywicy mieszającej się z dającym
się prząść poliestrem. Sposób według wynalazku
polega na tym, że z 20 do 80 części pigmentu
i 80 do 20 części poliestru o temperaturze topnie¬
nia od 60 do 160°C przygotowuje się przez za¬
gniatanie z solą i rozpuszczalnikiem lub w proce¬
sie fluszowania koncentrat wstępny, który stapia
się z daijącym się prząść poliestrem liniowym
i przerabia na granulat.

Koncentrat wstępny wytwarza się korzystne
z 40 do 60 części pigmentu i 60 do 40 części po¬
liestru.

Pnzy stapianiu* i granulowaniu z dającym się
prząść poliestrem liniowym korzystnie tstosuje sfc
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koncentrat wstępny z pigmentu i poliestru w ta¬
kiej ilości, że 'granulat zawiera 3 do 30% wago¬
wych, (korzystnie 5 do 25% wagowych pigimenitiu.
Jako pigmenty można, stasować zarówno pigmen¬
ty nieorganiczne, ijalk i organiczne, które są trwałe
w .stopionym poliestrze;, przy czym bardziej ko¬
rzystne są te ostatnie. Jako pigmenty nieorga¬
niczne można stosować na przykład: tlenki
i siarczki metali, ultramarynę, biele, jak dwutle¬
nek tytanu i inne. Do korzystnych pigmentów
organicznych należą oprócz sadz wszystkie pigmen¬
ty stosowane do barwienia poliestrów w masie,
na przyikład z igruipy pigmentów azowych, azome-
tinowych, antrachinonowych, chinoftalonoiwych,
ftalocyjaninowych, perinonowych, dwuimidu kwa¬

su perylenoteti^akarfoojksylowego, dwufoezwodnika
kwasu perylenotetrakariboksylowego, dioksazyno-

r wych, .m tioindygowych,, iminoiizoindolinowych lub
chinakrydonowych. Odipowiednie są również kom¬
pleksy z -metalami, na przykład barwników azo¬
wych, aizometinołwych lub metinowych o charak¬
terze pigmentu.

Jako poliestry można stosować liniowe poliestry
' termoplastyczne na bazie aromatycznych lub ali-*

fatycznyeh kwasów dwukairfooksylowych lub mie¬
szanin aromatycznych <alifatycznych kwasów dwu-
karboksylowych iz alifatycznymi diolami). Jako
aromatyczne kwasy dwukarfooksylowe stosuje się
na przykład kwas tereftalowy lub kwas izoftalo-
wy. Jako alifatyczne kwasy dwukarboksy1 owe od¬
powiednie są liniowe lub rozgałęzione kwasy dwu-
karboksylowe, zawierające do 20, a zwłaszcza
4—12 atomów Węgla, na przykład kwas azelaino-
wy, kwas sefoacynowy i ;kwas adypinowy. Jako
diole'stosuje się na przykład glikol etylenowy, 1,4-
butandiol,. l,4^iwu/hydroksymetylo/ncykloheksan
lub glikol neopentylowy, które kondensuje się
z kwasami dwukairboksylowymi otrzymując póli-

' kondensat o masie cząsteczkowej korzystnie od
18 000 do 30 000 i temperaturze topnienia od 60 do
160°, korzystnie od 100 do 1560°.

Szczególnie odpowiednie do zastosowania w spo¬
sobie według wynalazku okazały się poliestry za¬
wierające:

a) 25—30% molowych reszt kwasu tereftalowego
i 20—25% molowych reszt kiwasu aizelaimowego lub
równą wagowo ilość reszt alifatycznego kwasu
'dwTikarfooksylowego o '4-^12 atomach C,

fo) 5fr% molowych reszt foutandiolu i glikolu
dWiietylenowego Mb glikolu trójetylenowego w
stosunku' 115 : 1 do 5 :1.

'-W poliestrze tym około 7% molowych reszt-kwa¬
su tereftalowego imożna zastąpić resztami kwasu
izoftatowego. Również glikol dwuetylenowy może
zawierać do 20% wagowych glikolu etylenowego.

Poliestry stosowane w sposobie według wynalaz¬
ku są korzystnie 'przynajmniej częściowo rozpusz¬
czalne w alkoholu dwuacetonowym i/lulb dwume-

. tylóformamidzie względnie w mieszaninie alkoholu
dwuacetonowego i dwumetyloforimamidu w tempe¬
raturze 80—90°C.

Koncentrat wstępny z pigmentu i poliestru
otrzymuje się korzystnie przez zagniatanie z solą

\ i rozpuszczalnikiem, powodując możliwie najdo¬
kładniejsze rozdrobnienie i rozproszenie pigmentu

w poliestrze. Proces ten prowadzi się ikonzystnie ^
w podwyższonej temperaturze, na przykład $0 do
95°, w obecności nieorganicznej soli, na przykład
chlorku sodowego, chlorku potasowego, siarczanu
sodowego lufo chlorku barowego.

Solę. usuwa się w prosty sposób przez wymycie
wodą. Przy zagniataniu korzystne jest dodanie •
rozpuszczalnika, -zwłaszcza rozpuszczalnika orga¬
nicznego mieszającego się z wodą, na przykład al¬
koholu dwuacetonowego lub dwumetyloformamidu,
w którym zastosowany poliester jest co najmniej
częściowo rozpuszczalny. Po zakończeniu procesu
zagniatania z zagniecionej masy usuwa się sól
i 'rozpuszczalnik, korzystnie przez działanie wodą,
i suszy.

Równie dobre wyniki otrzymuje się, zwłaszcza
w przepadku, gdy pigmenty są już dokładnie roz¬
drobnione],, przy zastosowaniu tak zwanego procesu
fluszowania, w którym ze. stopionego poliestru lub
stężonego roztworu poliestru wypiera się wodę*

Jako dające się prząść poliestry^ liniowe, z któ¬
rymi stapia się otrzymane koncentraty wstępne
i przerabia na przedmieszki (masterbatches), sto¬
suje się zwłaszcza poliestry otrzymane przez po-
likondensację kwasu tereftalowego lub jego es-,
trów z glikolami o wzorze HO-/CH2/n-OH, w któ¬
rym n oznacza liczbę 2 do 10, lub z 1,4-dwu/hy-
droksymetylo/-icykloheksanem albo przez polikon-
densację giilkoloeterów kwasów hydroksyfoenizoeso-
wych. Określenie „poliestry liniowe" oznacza rów¬
nież kopoliestry, otrzymywane przez częściowe za¬
stąpienie kwasu tereftalowego innym kwasem dwu-
kaiboksylowyim lub kwasem hydroksykarboksylo-
wym i/lub przez częściowe zastąpienie glikolu in¬
nym diolem.

Szczególnie korzystne są jednak politereftalany
etylenowe, które są przeważnie identyczne z bar¬
wionymi (poliestrami. W celu otrzymania preparatu
pigmentowego korzystnie miesza się, odpowiedni¬
mi metodami, politereftalan etylenowy z jednorod¬
ną mieszaniną koncentratu wstępnego z pigmentu
i poliestru, mieszaninę stapia się w prasie ślima¬
kowej {jedno lub dwuwałowej) albo w ugniatarce
pracującej w isiposób ciągły i przeprowadza w gra¬
nulaty. Przeróbkę na granulaty można również
prowadzić 'na przykład bez wstępnego zmieszania
w prasie ślimakowej, jeśli drobnoziarnisty koncen¬
trat wstępny i granulowany politereftalan etyleno¬
wy dozuje się w sposób ciągły w żądanym stosun¬
ku ilościowym.

Wymaganą zawartość pigmentu w granulacie,
wynoszącą korzystnie 5 do 25% wagowych, można
uzyskać przez dodanie do koncentratu wstępnego
odpowiedniej ilości dającego się ,prząść poliestru
liniowego. Najczęściej stapia się ze sobą mniej
więcej równe ilości koncentratu wstępnego i linio¬
wego poliestru i przerabia na granulaty o kształ¬
cie walca lufo prostopadłościaniu. Do wytwarzania
koncentratu pigmentowego imożna również używać
mieszanin różnych pigmentów, a także mieszanin
różnych poliestrów.

Ta dwuetapowa metoda pracy ma ponadto tę za¬
letę, że przez równoczesne użycie wstępnych kon¬
centratów pigmentowych o różnych odcieniach
przy przetapianiu z dającymi się prząść poliestra-
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mi na granulaty, * można sporządzać receptury
i otrzymywać specjalne odcienie jednorodne i poz¬
bawione skaz^ (Można je również łączyć z pigmen¬
tami rozpuszczalnymi w (poliestrach.

Zastosowanie preparatów pigmentowych, wytwa¬
rzanych sposobem według wynalazku, umożliwia
doskonałe rozproszenie pigmentu w poliestrze przy
barwieniu podczas przędzenia włókien poliestro¬
wych, przy czym nie następują zakłócenia w pro¬
cesie przędzenia i rozciągania ani też nie pogarsza
się jalkość włókien, Poimiimo stosunkowo niskich
temperatur topnienia poliestrów, pochodzących
z 'koncentratu wstępnegp i znajdujących się w
powiednich ilościach w produkcie końcowym, gra¬
nulowane preparaty pigmentowe nie są lepkie,
można je więc suszyć również w temperaturach
stosowanych zazwyczaj w przemyśle włókienni¬
czym rzędu 160°C i wyższych.

Barwienie poliestrów za pomocą preparatów pig¬
mentowych!, otrzymywanych sposobem według wy¬
nalazku, prowadzi się znanymi metodami, przy
czym barwione poliestry, korzystnie w postaci
proszków, krajanki lub granulatów, miesza się
z preparatem pigmentowym, ^stapia w prasie śli¬
makowej i wytłacza folie lub włókna'albo też wy¬
lewa dla otrzymania płytek. Szczególnie korzystne
jest tłoczenie włókien, ponieważ w tym przypadku
(zalety barwienia poliestrów liniowych są najbar¬
dziej widoczne.

W następujących przykładach, o ile nie podano
inaczej, części oznaczają części wagowe, a procen¬
ty — procenty wagowe; temperatury podano
w stopniach Celsjusza. -

Przykład I. W ugniatarce z podwójnym ko¬
rytem o pojemności 50 litrów, zaopatrzonej w sy¬
stem grzejny i chłodzący, zagniata się 7,5 kg liv
niowego kopoliestru termoplastycznego, dostępne¬
go w handlu pod nazwą Dynapol L 206 (Dynamit
Nobel AGr; /baza: aromatyczne kwasy dwukarbo¬
ksy lowe i diole alifatyczne, masa cząsteczkowa
18 000 do 20 000, temperatura topnienia 90—115°),
5,0 kg czerwonego [pigmentu Colour Index Pigment
Red 166, 30,0 kg drobno zmielonego chlorku sodo¬
wego i 4,5 kg alkoholu dwuacetonowego w ciągu
5 godzin przy temperaturze zagniatanej masy
85—90°. Przez dodanie wody przeprowadza się
ugniecioną masę w stosunkowo drobnoziarnisty
granulat, który dysperguje się w około 250 litrach
wody i miele na mokro.

ptrzymaną zawiesinę filtruje się przez przemy¬
cie wodą uwalnia od soli i rozpuszczalnika, a na¬
stępnie suszy w ciągu 48 godzin w suszarni próż¬
niowej w temperaturze 76°; 5,0 kg tego drobnego
granulatu miesza się w ciąigu 3 godzin w kadzi na
obrotowej podstawie z 5,0 kg sproszkowanego po-
litereftalanu etylenowego (otrzymanego na przykiad
przez zmielenie granulatu w młynie bijakowym
z dodatkiem stałego dwutlenku węgla lub przez
wytrącenie dodatkiem wody z roztworu granulatu,
np. w Y~kutyrolaktonie, filtrowanie i wysuszenie).
Otrzymaną mieszaninę .suszy się w ciągu 72 go¬
dzin pod zmniejszonymi ciśnieniem w temperaturze
60'—70°,, a następnie przetapia w ugniatarce labo¬
ratoryjnej Ko^Kneter System List (Typ PR/ASV
46, Buss) w temperaturze od 175 do 242° na drut,

który tnie się na krajarce (FOURNE, WILCÓ) na
granulat cylindryczny„ o średnicy około 3 mm
i długości 2—3 mim.

Zamiast ugniatarki Ko-Kneter System List moż-
ifa użyć do przetapiania ugniatarkę Ko-Kneter *
Werner und Pfleiderer Typ ZDS-K28 lub dwuwa-
łową prasę ślimakową Leistritz Typ JL.SM-30.34
z równie dobrym wynikiem.

Otrzymany granulat ima następujący skład: 20%
pigmentu, 30% kopoliestru Dynapol L 206, 50% po-
litereftalanu etylenowego; nadaje się on bardzo
dobrze do barwienia podczas przędzenia włókien
poliestrowych.
Przykład II. W ugniatarce z podwójnym ko¬

rytem o pojemności 50 litrów zagniata się 9,0 kg
kopoliestru Dynapol L 206 (patrz przykład I),
6,0 kg indantronu, 24,0 kg drobno zmielonego
chlorku sodowego i 4,8 kg alkoholu dwuacetono¬
wego w ciągu 4 godzin przy temperaturze zagnia¬
tanej masy 85—90°. Przez dodanie lodu zagniataną
masę rozkłada się i granuluje, S granulat dysper¬
guje się w 250 litrach wody i miele na mokro,
sączy 1 odmywa sól i rozpuszczalnik, a następnie
suszy w ciągu 48 igodzin w temperaturze 75° w su¬
szarni próżniowej; 5,0 kg otrzymanego drobnego
granulatu wraz z 5,D kg sproszkowanego politere-
tfalaniu etylenowego przerabia się analogicznie jak
w przykładzie I na niebieski granulat cylindrycz¬
ny (lub granulat taśmowy)*- który znakomicie na¬
daje się do barwienia podczas przędzenia włókien
poliestrowych.

Przykład III. Postępując jak w przykładzie
I, zastępując jednak kopoliestęr Dynapol L 206 li¬
niowym, nasyconym kopoliestrem o nazwie Vestu-
rit BL 952 (Ohemischen Werke Hiils, temperatura
topnienia 90^130°) otrzymuje się następny prepa¬
rat o barwie czerwonej^nadający się bardzo dob¬
rze do barwienia w masie włókien poliestrowych.

Przykład IV. W ugniatarce z podwójnym
korytem o pojemności 50 litrów umieszcza się na¬
stępującą masę do zagniatania: 7,5 kg kopoliestru
Vesturit BL 952 (patrz przykład III)), 5,0 kg suro¬
wego kompleksu miedziowego p-ftalocyjaniny,
30,0 kg drobno zmielonego chlorku sodowego
i Ą5 kg alkoholu dwuacetonowego. Po ugniataniu
trwającym 6 godzin w temperaturze 80—85° zag¬
niecioną masę rozkłada się ptzez dodanie wody
na drobny granulat, który dysperguje się w 500
litrach wody i po zmieleniu na mokro filtruje.
Placek filtracyjny przemywa się wodą dla usunię¬
cia, soli i rozpuszczalnika. Po" wysuszeniu w su¬
szarni próżniowej {48 godzin w temperaturze 60—
70°) otrzymany 40% preparat, mający postać gry¬
siku i dający się nawadniać, przerabia się z do¬
datkiem takiej samej ilości sproszkowanego poli-
tereftalanu etylenowego sposobem opisanym w
przykładzie I na granulat C barwie niebieskiej,
zawierający do 20% kompleksu miedziowego jł-fta-
locyjanlny, który nadaje się doskonale do barwie¬
nia podczas przędzenia włókien poliestrowych
(temperatury w ugniatarce od 185 do 245°).

Przykład V. W ugniatarce laboratoryjnej za¬
gniatacie 48 części produktu o nazwie handlowej
Vitel VPE-3862A {liniowy nasycony kopoliester_
firmy Goodyear Co. o masie cząsteczkowej 20 000—
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30 000 i temperaturze topnienia 100 do 125°), 32
części określonego w (przykładzie II niebieskiego
pigmentu, 160 części droib.no zmielonego chlorku
sodowego i 43 części alkoholu dwuacetonowegD
w. ciągu 5 godzin w temperaturze 90°. Zagniecioną
masę rozkłada się i grąniuduje przez dodanie 50
części wody. Otrzyimany gruboziarnisty granulat
dysperguje isię w 4000 części wody i miele w mły¬
nie koloidalnym na drobnoziarnisty granulat. Po
filtracji iz placka filtracyjnego usuwa się sól i roz¬
puszczalnik za pomocą wady i suszy w suszarni
próżniowej w temperaturze ©0—470°, otrzymując nie¬
co gruboziarnisty prosizek. *150 częśoi tego prósz^

—~lku miesza się ,ze 150 częściami .zmielonego polite¬
reftalanu etylenowego w mieszalniku obrotowym.
Mieszaninę tę po wysuszeniu pod zmniejszonym
ciśnieniem w temperaturze 60—70° przetapia się na
prasie ślimakowej i przerabia na druty o średnicy
3 mm, które następnie rozdrabnia się na krajarce
na niebieski granulat w kształcie cylindrów o dłu¬
gości 2—3 mm. Otrzymany granulat izawiera 20%
pigmentu, 30% kopoliestru Vitęl VPE-3862A i 50%
poliitereiftalainu etylenowego i .nadaje się znakomicie
do barwienia podczas . przędzenia włókien poli¬
estrowych.

Przykład VI. W ugniatarce laboratoryjnej
umieszcza się następującą maisę do zagniatania:
48 części kopoliestru l(baza kwas tereftalowy/kwas
azelainowy — 1,4-lbutanodiol/glikol dwuetylenowy;
temperatura (topnienia 125—1155°), 32 części czarnej
sadzy Printex 400 (Degu&sa), 128 części drobno
zmielonego chlorku sodowego i 38 części dwume-
tylofdrmamidu. Masę ugniata się przez 5 godzin
w temperaturze około 95% a następnie ochładza
do temperatury 50° i rozkłada na drobny granulat
przez dodanie około 40 części lodu. Granulat wpro¬
wadza is^ę do 4000 częścji wody i tę zawiesinę po
kUkugodzinnym 'mieszaniu filtruje. Placek filtra¬
cyjny przemywa się dla usunięcia soli i rozpusz¬
czalnika i -suszy pod zmniejszonym ciśnieniem
w .temperaturze 60—70°; 200 części otrzymanego
w ten sposób preparatu miesza się z 200 częściami
sprosizkowanego .politereftalaniu etylenowego i pa

'przeróbce analogicznej jak <w przykładzie V otrzy¬
muje się czarny granulat nadający się znakomi¬
cie do barwienia w masie włókien poliestrowych.

Przykład VII.
a) 540 części politereftalanu etylenowego w po¬

staci granulatu miesza się z 60 częściami granu¬
latu .pigmentowego, otrzymanego sposobem opisa¬
nym w jednym z powyższych przyk^dów, przez
wstrząsanie w zairnkniejtym naczyniu *Wb w mie¬
szalniku. Otrzymaną mieszaninę niezalbarwionego
politereftalanu etylenowego i granulowanego pre¬
paratu suszy isię w ciągu około 48 godzin w tem¬
peraturze 100° i pod ciśnieniem około 0,5 Tr,
a następnie formuje pierwotne, bez końców włók¬
na poliestrowe na wytłaczarce ślimakowej do
przędzenia ze stopu (Typ Inyenta) przy tempera¬
turze przędzenia 290°, czasie przebywania oikoło
10 minut z prędkością odbioru włókna 300 m/ml-
mutę za pomocą filiery (otwór 24, średnica otworu
0,35 mm). Włókna te następnie rozciąga się na

"(rozciągarce przy temperaturze galety 100° w sto¬
sunku 1:4,022. Właściwości włókien są w zasadzie
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takie same jak w przypadku włókien niebarwio-
nych.

b) W przypadku suszenia mieszaniny niebarwio-
nego politereftalanu etylenowego i granulowanej

5 przedmieszki w ciągu 24—48 godzin w temperatu¬
rze 160° otrzymuje się równie doibre wyniki.
Przykład VIII. W ugniatarce laboratoryjnej

o .pojemności użytkowej 0,5 litra, izaopatrzónej
w system grzejny i chłodzący, zagniata się 48

10 części kopoliestru Dynapol L 206 (patrz przykład
I), 32 części czerwonego pigmentu Ćolour Index
Pigment Red 88„ 160 części drobno zmielonego
chlorku sodowego i 25,6 części alkoholu dwuaceto-
nowego w ciągu 5 godzin, przy .czym temperatura •

15 zagniatanej masy wynosi od 78 do 62°. Następnie
dodaje sdę 55 części lodu dla rozłożenia i zgranu¬
lowania zagniatanej maisy. Otrzymany granulat
ó nieco nieregularnym kształcie miesza się w 3000.
części wody i miele na młynie koloidalnym na

20 równomierny, drobny granulat, a następnie filtruje.
Placek filtracyjny przemywa się dla usunięcia

soli i rozpuszczalnika, a następnie suszy w suszar¬
ni prożnioiwej w temperaturze 60—70a; 100 części
wysuszonego preparatu wraz ze 100 częściami

25 zmielonego politereftalanu etylenowego miesza się
w mieszalniku typu Tunbula.

Mieszaninę suszy się ponownie w temperaturze
60—70° pod zmniejszonym ciśnieniem i przerabia
w wytłaczarce ślimakowej w temperaturze od 190

30 do 230° na druty o średnicy około 3 mm. Druty
te kroi się na maszynie do cięcia na granulat cy¬
lindryczny o długości 2—3 mm. Otrzymany odpor¬
ny na ścieranie granulat, zawiera 20% pigmentu,
30% kopoliestru Dynapol L 206 i 50% politereftala-

35 nu etylenowego i jest odpowiedni do barwienia
podczas przędzenia włókien poliestrowych. ' .' •

Przykład IX. W ugniatarce laboratoryjnej
(pojemność użytkowa 0,5 litra) zagniata się w cią¬
gu 5 godzin w temperaturze 85—90° następującą

40 mieszaninę: 48 części kopoliestru na bazie kwasu
tereftalowego/kwasu izoftalowego/kwasu azelaino-

wego — l,4*butanodiolu/glikolu dwuetylenowego
(temperatura topnienia 135—150°), 32 części fiole¬
towego pigmentu Colour Index Pigment Violet 23,

45 160 części drobno zmielonego chlorku sodowego
i 43 części alkoholu dwuacetonowego.

Następnie zagniataną masę ochładza się do tem¬
peratury 50° i rozkłada na -drobny granulat przez
dodanie 30 części lodu. Granulat ten przenosi się

0 do 3000 części wody o temperaturze 60—^65° i tak
otrzymaną zawiesinę miesza się przez kilka go¬
dzin, po czym filtruje a placek filtracyjny prze¬
mywa się w celu usunięcia soli i rozpuszczalnika
oraz suszy pod zmniejszonym ciśnieniem w tempe-

5 raturze 60—70°; 200 części wyswzlonego preparatu
miesza śię 200 częściami sproszkowanego politere¬
ftalanu etylenowego.

Mieszaninę tę suszy się w suszarni próżniowej
w temperaturze 60—70°, przetapia w wytłaczarce

60 ślimakowej (temperatura od 180 do 260?) i przera¬
bia na drut o średnicy 3 mm. Drut ten tnie się na
krajarce na fioletowy granulat cylindryczny o dłu¬
gości 2—3 mm. Granulat ten ma następujący
skład: 20% pigmentu^ 30% kopoliestru i 50% poli-

65 tereftalanu etylenowego. Nadaje się on bardzo
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dobrze do barwienia podczas przędzenia włókien
poliestrowych.

Przykład X. W ugniatarce laboratoryjnej
umieszcza isię następującą -masę do zagniatania:
32 iczęści żółtego pigmentu Colour Index Pigment
Yellow 129, 48 .części produktu o nazwie handlo¬
wej Vesturit BL 950 {liniowy nasycony kopolimer,
Chemisichen Werke Hiils, temperatura topnienia
100—'150°), 160 części drobno zmielonego chlorku
sodowego i 29 części alkoholu dwuacetonowego.

Po zagniataniu trwającym 4 godziny (temperatu¬
ra masy 85—88°) ochładza ;się ją do temperatury
50° i rozkłada na drobny granulat przez dodanie
około 40 części lodu. Granulat ten przenosi się do
4000 części wody o temperaturze około 70°, miele
w młynie koloidalnym na drobnoziarnisty, o jed¬
nakowych wymiarach granulat i filtruje.

Placek filtracyjny przemywa się dla usunięcia
soli i rozpuszczalnika. Po wysuszeniu pod zmniej¬
szonym ciśnieniem w temperaturze 60—70° 200
części otrzymanego drobnego granulatu miesza .się
iz 200 częściami sproszkowanego politereftalanu
etylenowego. Mieszaninę tę suszy się w warunkach
podanych w przykładzie IX i przerabia w wytła¬
czarce ślimakowej w temperaturze od 180 do 260°
na drut. Drut ten kroi się na maszynie do cięcia
na żółty granulat cylindryczny o długości 2—3 mm,
który nadaje się znakomicie do barwienia podczas
przędzenia włókien poliestrowych. Skład granula¬
tu: 20% pigmentu, 30% kopoliestru Vesturit BL 9)50
i 50% politereftalanu etylenowego.

Przykład XI. 32 części żółtego, pigmentu Co¬
lour Index Pigment Yellow 110, 48 części kopoli¬
estru Vesturit BL 951 (nazwa handlowa produktu
Chemischen Werke Hiils, temperatura topnienia
90—140°), 128 części drobno zmielonego chlorku
sodowego i 25,6 części alkoholu dwuacetonowego
zagniata się w ugniatarce laboratoryjnej w tem¬
peraturze 85—90° w ciągu 4 godzin.

Następnie .zagniataną masę ochładza się i w tem¬
peraturze około £0° dodalje się 30 ,części lodu, dzię¬
ki czemu następuje rozkład na dirobne granulki.
Granulki te dysperguje się w 4000 części wody
O' temperaturze około 60° i miele w młynie kolo¬
idalnym ma równomierny wymiarowo, drobny gra¬
nulat, który filtruje się a placek filtracyjny prze¬
mywa dla* usunięcia soli i rozpuszczalnika. Na¬
stępnie suszy się go pod zmniejszonym ciśnieniem
w temperaturze 60—70° i 150 części otrzymanego
granulatu miesza ze 150 częściami zmielonego po¬
litereftalanu etylenowego. Mieszaninę tę po wy¬
suszeniu (suszarnia próżniowa, 60—70°) przetapia
się w wytłaczarce ślimakowej (temperatura 180—
260°) na drut o średnicy 3 mm. Drut ten kroi się
w maszynie do cięcia na iżółty granulat cylindrycz¬
ny o długości 2^3 mm. Granulat ten można sto¬
sować iz bairdzo dobrymi wynikami do barwienia
włókien poliestrowych sposobem opisanym w przy¬
kładzie VII. Skład granulatu: 20% pigmentu, 30%
kopoliestru Vesturit BL 951 i 50% politereftalanu
etylenowego.
Przyikład XII. W ugniatarce laboratoryjnej

o pojemności użytkowej 0,5 litra, zaopatrzonej
w system grzejny i chiodizący, ugniata się w cią¬
gu 5 godzin w temperaturze około 85° następują¬

cą mieszaninę: 32 części złoto-pomarańczowego
pigmentu chinoftalonowego o wzorize przedstawio¬
nym na rysunku, 48 części kopoliestru Dynaipol L
205 (produkt handlowy firmy Dynamit Nobel AG:

5 liniowy kopoliester na bazie aromatycznych kwa¬
sów dwukarboksylowych i alifatycznych dioli;
średnia masa cząsteczkowa około 15 000; tempera¬
tura topnienia 85—135°), 160 części drobno zmie¬
lonego chlorku sodowego^ i 25,6 części alkoholu

10 dwuacetonowego.
Po zakończeniu ugniatania masę ochładza się

i w temperaturze około 55° dodaje do niej 30 czę¬
ści lodu, przy czym następuje rozkład na drobne
granulki, które dysperguje się w 4000 częściach

15 wody o temperaturze 60°. Zawiesinę tę przerabia
się w młynie koloidalnymi, otrzymując równomier¬
ny, drobny granulat, iz którego po filtrowaniu od¬
mywa się sól i rozpuszczalnik. Po wysuszeniu pod
zmniejszonym ciśnieniem w temperaturze 60—70°

'20 100 części tego granulatu miesza się z 300 częścia¬
mi zmielonego politereftalanu etylenowego i mie¬
szaninę tę suszy się pod zmniejszonym ciśnieniem
w temperaturze 60—70°.

Otrzymany preparat przetapia się w laiborato-
25 ryjnej wytłaczarce ślimakowej w temperaturze od

180 do 260° na drut (średnica 3 mm). Drut ten
tnie się na granulat cylindryczny o długości 2—3
mm, który można stosować do barwienia włókien
poliestrowych sposobem opisanym w przykładzie

30 VII. Skład preparatu: 10% pigmentu, 15% kopoli¬
estru Dynapol L 205 i 75% politereftalanu etyleno¬
wego.

Przykład XIII. W ugniatarce laboratoryjnej
stapia się 48 części alifatycznego poliestru na ba-

35 zie kwasu sebacynowego i hekłsanodiolu o średniej
masie cząsteczkowej 1550 i temperaturze topnienia

. około 70—82°.
Do tego stopu dodaje się 125,5 części pozosta¬

łości — placka filtracyjnego (z wodnej zawiesiny)
40 pomarańczowego pigmentu Colour Index Pigment

Orange 43 o zawartości suchej masy 25,5% i mie¬
szaninę ugniata się w temperaturze 87° tak dłu¬
go, aż oddzielona woda; jest całkowicie klarowna
i bezbarwna. Dodaje się 40 części lodu i dalej ug-

45 niata w obecności całkowitej ilości wody (oddzie¬
lonej od zagniatanej masy względnie dodanej
w postaci lodu) przy jednoczesnym chłodzeniu,
przy czym zagniatana masa rozpada się na drob¬
ne granulki. j

50 Granulat ten suszy się (zmniejszone ciśnienie,
temperatura 50°); 100 części tego granulatu miesza
się z 1233 częściami sproszkowanego politereftala¬
nu etylenowego 'i [mieszaninę tę, po wyduszeniu
pod zimnieijszonym ciśnieniem w temperaturze 50°,

55 przerabia się w laboratoryjnej jednowałowej wy¬
tłaczarce ślimakowej (temperatura 180—260°) na
drut o średnicy 3 mm, który rozdrabnia si§ na
maszynie do cięcia na granulat cylindryczny o dłu¬
gości około 3 mm. Granulat ten można stosować

60 ze znakomitymi wynikami do barwienia podczas
przędizenia włókien poliestrowych ispoisoibem opisa¬
nym w przykładzie VII, uwzględniając niższą za-,
wartość pigmentu wynoszącą 3%. Granulat ma na¬
stępujący skład: 3% pigmentu, 4,5% poliestru ali-

65 fatycznego i 92/3<5% politereftalanu etylenowego.
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Przykład XIV. W laboratoryjnej ugniatarce,
zaopatrzonej w układ grzejny i chłodzący, umiesz¬
cza się 48 części ikoipolimeriu Yesturit BL 952
(patnz przykład III) i 192 części cykloheksanonu.
Po otrzymaniu klarownego roztworu dodaje się j
w temperaturze 88° 125, 5 części sprasowanej ma¬
sy pomarańczowego pigmentu Colour Index Pig¬
ment Orange 43, określonej w przykładzie XIII,
i uifeniata się tak długo, aż stopniowo wydzielająca
się woda jest całkowicie klarowna i bezbarwna. x
Nalstępnie wodę oddziela się, a masę ochładza się
1 usuwa iz niej wodę i ^rozpuszczalnik pod zmniej¬
szonym ciśnieniem w temperaturze ^0—70°.

Następnie twardą masę krusizy się i miele; 100

części zmielonego preparatu miesza się ze 100 czę- t
ściami zmielonego politereftalanu etylenowego.

- Mieszaninę tę suszy się (zmniejszone ciśnienie,
temperatura 60^70°) i przetapia w (wytłaczarce
ślimakowej w temperaturze od '180 do 260° nał
drut, który przerabia się na maszynie do cięcia
na granulat (wymiary: średnica 3 mm, długość
2—3 mmj), który nadaje się znakomicie do barwie¬
nia w masie włókien poliestrowych. Skład granu¬
latu: 20% pigmentu, 30% kopoliestru Vestur.it BL
952 i 50% politereftalanu etylenowego.
Przyikład XV. W ugniatarce laboratoryjnej

ugniata się w ciągu 4 godzin w temperaturze 90°
następującą mieszaninę: 312 części fioletowego pig¬
mentu. Colour Index Pigment Violet 19„, 48 części
kqpoliestru Dynapoi L 206 (patrz przykład I), 128
części drobno zmielonego chlorku sodowego i 25,6
części alkoholu dwuacetonowego. Ugniecioną masę
rozkłada się przez dodanie 30 części lodu przy
równoczesnym chłodzeniu, przenosi' do wody i mie¬
le na młynie koloidalnym na drobny granulat.
Granulat ten dysperguje, się w 3000 częściach wo¬
dy o temperaturze około 60°, imliesiza się w ciągu
1 godziny utrzymując podaną temperaturę, filtruje
a stałą pozostałość przemywa się dla usunięcia
Soli i rozpuszczalnika, po czym suszy w suszarni
próżniowej w temperaturze 60—70°; 50 części
drobnego igranulatu miesza się ze 150 częściami
zmielonego politereftalanu etylenowego. Mieszani¬
nę tę suszy się pod zmniejszonym ciśnieniem
w temperaturze 60—70° i przerabia na wytłaczarce
ślimakowej w temperaturze od 180 do 260° na
gładki drut, który rozdrabnia się na maszynie do
cięcia na granulat o długości 2^3 mm (średnica
około 3 mm). Skład tego igranulatu: 10% pigmentu,
15% kopoiieistru ipynapol L. 206 i 75% podilterefitala-
nu etylenowego.

Przykład XVI. 15 części czerwonego pig¬
mentu Colour Index Pigment Red 166, 17 części
surowego kompleksu miedziowego fl-ftalocyjaniny,
48 części alifatycznego poliestru (baza: kwas se- 5|
bacynowyyiglikol etylenowy, imasa cząsteczkowa
oikolo 4000—5060, temperatura topnienia około
72—81°), 190 części drobno zmielonego chlorku so¬
dowego i 55fi części alkoholu dwuacetonowego za¬
gniata się przez 4 godziny w temperaturze 60° w
w ugniatarce laboratoryjnej. Następnie masę
ochładza się i rozkłada na drobny granulat przez
dodanie 40 części lodu. Granulat ten dysperguje
się w 4000, części/wody i miele w młynie koloidal¬
nym na drobny granulat, który filtruje się i prze- 6S

•
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mywa dla usunięcia soli i rozpuszczalnika. Granu¬
lat suszy się pod zmniejszonym ciśnieniem w tem¬
peraturze 50°, a następnie miesza 50 częściami
granulatu z 350 częściaimi sproszkowanego polite¬
reftalanu etylenowego. Mieszaninę tę suszy się
i przetapia na wytłaczarce ślimakowej (180—260°)
na drut, który rozdrabnia się na granulat. Składa
tego granulatu: 5% pigmentu, 7,5% alifatycznego*
poliestru, 87,5% politereftalanu etylenowego^ Za po-
mocą tego granulatu można barwić włókna poli¬
estrowe w masie na ciekawy odcień błękitu ma¬
rynarskiego.

Przykład XVII. W ugniatarce taboraitoryjnej*
o pojemności użytkowej 0,5 litra, zaopatrzonej:
w uikład grzania i chłodzenia, zagniata się przez
4 godziny w temperaturze 88° 32 części czerwone¬
go pigmentu Colour Index Pigment Red 224, 48
części kopoliestru Vesturlit BŁ 952 (patrz przykład:
III), 160 części drobno zmielonego chlorku sodo¬
wego i 25,6 części alkoholu dwuacetonowego. Masę;
ochładza się i dodaje do niej 30 części lodui, otrzy¬
mując stosunkowo drobny granulat, który miesza.
sfię z wodą i miele w imłyriie koloidalnym na jed¬
nolicie drobny granulat. Po filtracji 'odmywa się*
sól i rozpuszczalnik i suszy pod zmniejszonym:
ciśnieniem w temperaturze 60—70°; 100 części wy¬
suszonego granulatu miesza isdę ze 100 częściami
zmielonego politereftalanu etylenowego. Mieszani¬
nę tę, po wysuszeniu ipod zmniejszonym ciśnieniem
w temperaturze 60—70°, przetapia się na wytłaczar¬
ce ślimakowej (temperatura od 180 do 260°) na
druty, które przerabia >sdę na granulat na maszynie
do cięcia. Nadaje się on znakomicie do (barwienia
włókien (poliestrowych w masie. Skład granulatu:
20% pigmentu, 30% kopoliestru Vesturit BL 952'
i 50% politereftalanu etylenowego.

Przykład XVIII. W temperaturze 85° w cią¬
gu 4 godzin przerabia się następującą masę do za¬
gniatania: 32 części brązowego pigmentu Colour-
Index Pigment Brown 26/48 części kopoliestru Dy-'
napoi L 206 (patrz przykład I), 160 części drobno
zmielonego chlorku sodowego i 25,6 części alko-^
holu dwuacetonowego. Następnie dodaje się, ozie-*
biajjąc, 30 części lodu, przez co następuje rozkłaid
zagniatanej masy na drobny granulat.

Granulat ten miele się w 'zawiesinie wodnej'
w młynie koloidalnym i sączy. Pozostałość pofil-
tracyjną, z której edmyto sól i rozpuszczalnik,,
suszy się (zmniejszone ciśnienie,. 60—70°) i 100 czę¬
ści wysuszonego preparatu miesza się jzc 100 czę-*
ściami kopoliestru o temperaturze topnienia od*
185 do 200° (kwas terefitalowy/kwas, izoftalo-
wy/kwas azelaiinowy — glikol etylenowy).

Mieszaninę tę suszy się pod zmniejszonym ciś¬
nieniem w temperaturze 60—70° i przerabia w wy¬
tłaczarce iśMimakowej w -temperaturze od 150 do
230° na dr.utr który rozdrabnia się na maszynie-
do cięcia. Otrzyimairy granulat wykazuje następu¬
jący skład: 20% pigmentu, 30% kopoliestru Dyna-
pol L 206 i 50% kopoliestru o wyższej temperatu¬
rze topnienda. Nadaje się on znakomicie do bar¬
wienia włókien poliestrowych w masie.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania preparatu pigmentowego*
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do barwienia poliestrów liniowych w imasie, zna-
miemiy tym, że z 20 do 80 części pigmentu i 80
do 20 icizęści poliestru o temperaturze topnienia od
60 do 160°C przygotowuje się przez zagniatanie
z isolą i rozpuszczalnikiem lub w procesie fluszo-
wania koncentrat wstępny, Mory stapia się z da¬
jącym isię prząść poliestrem liniowym i przerabia
na granulat.

2. Sposób według zaistrz. 1, znamienny tym, że
koncentrat wstępny' przygotowuje się z 40 do 60
części pigmentu i 60 do 40 części poliestru.

3. Sposób według zaistrz. 1, znamienny tym, że
koncentrat wstejpny stapia się i granuluje z dają-

10

14

cym się prząść poliestrem w taikiej ilości, że granu¬
lat zawiera 3 do 30% wagowych pigmentu.

4. Sposób według zaistrz. 3, znamienny tym, że
koncentrat wstępny, stapia się i granuluje z dają¬
cym się prząść poliestrem w takiej ilości, że gra¬
nulat zawiera 5 do 25% wagowych pigmentu.

5. Sposób według zastrz, 1, znamienny iym, że
jako poliester stosuje się poliester zawierający
25—30% molowych reszt kwasu tereftalowego i 20—
25% molowych reszt kwaisu azelainowego lub rów¬
ną wagowo ilość reszt alifatycznego kwasu dwu-
karboksylowego o 4—12 atomach wejgla i 50% mo¬
lowych reszt butanodiolu i glikolu dwuetylenowego
lub trój etylenowego w stosunku 15 :1 do 5 :1.

CH3H

CO-NH

GH30

NH-CO

OCHa
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