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DESCRIPCION

Procedimiento de fabricacion de una matriz polimérica termoplastica

La presente invencion se refiere a un procedimiento de fabricacién de matriz polimérica termoplastica por adiciéon de
una suspensiéon que contiene turmalina durante la polimerizacion de dicha matriz polimérica. La invencion se refiere
también a diferentes articulos obtenidos al dar forma a esta matriz polimérica, tal como hilos, fibras, filamentos,
peliculas y articulos moldeados.

El solicitante ha puesto a punto un procedimiento de fabricacién de una composiciéon polimérica termoplastica por
adicién de una suspension que contiene turmalina y eventualmente igualmente sulfato de bario durante la
polimerizacién de dicha matriz polimérica.

El procedimiento de la invencién permite obtener principalmente una dispersion y distribucion muy buenas de la
turmalina en el polimero termoplastico. Ademas, la introduccién de la turmalina en la sintesis permite evitar la
formacion de aglomerados en la matriz polimérica, que genera ciertos problemas de degradaciones a lo largo de la
fabricacion del polimero y/o de su moldeado, principalmente en el area textil. En efecto, la introduccion de la
turmalina en la sintesis permite una buena dispersion de las particulas en la matriz lo que evita la obstruccion de los
agujeros de la hilera y de los medios de filtracion. Esto ocasionaba anteriormente un aumento de la presion de los
paquetes de filtrado y la rotura de los hilos, fibras y/o filamentos obtenidos.

La turmalina, y el sulfato de bario presentan igualmente la ventaja de ser relativamente inertes y no reaccionar con la
matriz polimérica. Asi estos compuestos no causan problemas de degradacion, de coloracion, de amarilleo de los
articulos obtenidos. La turmalina, y el sulfato de bario permiten igualmente satisfacer las propiedades buscadas a
nivel de coste, de la facilidad de fabricacion y de la introduccién en matrices poliméricas, tales como las matrices
termoplasticas. La turmalina, asi como el sulfato de bario, presentan igualmente propiedades de absorcion y de
emisiéon en la regioén infrarroja, y permiten reducir la friccién entre las piezas de hilado y los hilos, sin aportar
matificacion a la composicién polimérica.

La presente invencion tiene por primer objetivo un procedimiento de fabricacién de una composicion a base de
matriz polimérica termoplastica que contiene turmalina caracterizada porque se introduce antes o durante la
polimerizacién de dicha matriz polimérica, una suspension que contiene al menos este compuesto.

La presente invencién se refiere también a una matriz polimérica termoplastica susceptible de obtenerse por el
procedimiento descrito anteriormente.

Cuando se utilizan varios compuestos, los diferentes compuestos pueden introducirse en forma de una suspensién
que contiene todos los compuestos, o en forma de varias suspensiones que contienen cada una un compuesto.

La matriz polimérica termoplastica puede elegirse entre el grupo que comprende: poliamidas; poliésteres;
polivinilicos, cloruro de polivinilo; acetatos de polivinilo; alcoholes polivinilicos; polimeros acrilicos como los
copolimeros PMMA, SAN, ABS; poliolefinas como polietileno, polipropileno y polibutileno; derivados celuldsicos
como acetato de celulosa, plasticos celulosa-éster; poliuretanos; sus copolimeros y/o mezclas.

Como polimero termoplastico, se prefiere principalmente las poliamidas, como la poliamida 6, poliamida 6.6,
poliamida 11, poliamida 12; y los poliésteres, como el poli(tereftalato de etileno) (PET), poli(tereftalato de butileno)
(PBT), poli(tereftalato de trimetileno) (PTT), sus copolimeros y/o sus mezclas.

Como polimeros preferidos de la invencion, se pueden citar las poliamidas y copoliamidas semicristalinas o amorfas,
como las poliamidas alifaticas, poliamidas semi-aromaticas y mas generalmente, poliamidas lineales obtenidas por
policondensacion entre un diacido saturado alifatico o aromatico, y una diamina primaria saturada aromatica o
alifatica, poliamidas obtenidas por condensacién de una lactama, un aminoacido o poliamidas lineales obtenidas por
condensaciéon de una mezcla de estos diferentes monémeros. Mas precisamente, estas copoliamidas pueden ser,
por ejemplo, poliadipamida de hexametileno, poliftalamidas obtenidas a partir de acido tereftalico y/o isoftalico,
copoliamidas obtenidas a partir de acido adipico, de hexametileno diamina o de caprolactama. Las composiciones
son preferiblemente a base de poliamida 6, de poliamida 66, de mezclas y copolimeros a base de estas poliamidas.
Puede tratarse en particular de un copolimero poliamida 6.6/6.

Segun una variante particular de la invencion, la matriz termoplastica puede comprender un polimero de tipo estrella,
arbol, o dendrimero, principalmente los que comprenden cadenas macromoleculares ramificadas y llegado el caso
cadenas macromoleculares lineales.

La matriz polimérica puede comprender igualmente aditivos generalmente utilizados en el campo, pudiendo ser, por
ejemplo cargas de refuerzo o de relleno, agentes ignifugos, estabilizantes frente a los UV, al calor, pigmentos y
lubricantes.
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Se pueden utilizar numerosos procedimientos de polimerizacidon de matrices poliméricas termoplasticas conocidos
por el experto en la técnica segun la presente invencion. Estos procedimientos comprenden especificidades en
funcién de la matriz polimérica que se desee obtener.

Dicha suspensién que comprende turmalina se introduce preferiblemente en el medio de polimerizaciéon antes de
que la polimerizacion se haya iniciado propiamente dicho o cuando la polimerizacion ya ha empezado,
principalmente cuando el polimero presenta un bajo grado de policondensacion.

Para la fabricacion de poliamida 66, la polimerizacion puede comprender segun el procedimiento estandar una etapa
de condensacion de la sal N y una etapa de policondensacion que comprende las fases siguientes: una fase de
destilacién bajo presion, una fase de descompresion, una fase de finalizacion y eventualmente una fase de extrusion
o de moldeado. La suspensién que contiene turmalina se afiade preferiblemente a lo largo de la fase de destilacion
bajo presion.

Para la fabricacién de poliamida 6, la polimerizacién puede comprender una etapa de mezcla de caprolactama
fundida con agua y eventualmente limitadores de cadenas, una etapa de calentamiento, eventualmente una etapa
de aumento de la presion seguida de una etapa de descompresion, eventualmente una etapa de finalizacion a vacio,
una etapa de extraccion, y una etapa de secado. En el caso de poliamida 6, la suspension que contiene turmalina se
afnade preferiblemente durante la etapa inicial de mezcla de la caprolactama fundida con agua y eventualmente
limitadores de cadenas.

Para la fabricacion de poliéster, la polimerizaciéon puede comprender una etapa de mezcla, una etapa de
transesterificacion o de esterificacion, eventualmente una etapa de concentracion, y una etapa de policondensacion
a vacio. En el caso del poliéster, la suspension que contiene turmalina se afiade preferiblemente antes o justo antes
de la fase de policondensacion.

La suspension de la invencion puede comprender, ademas de turmalina, sulfato de bario, agua y/o al menos un
compuesto elegido entre el grupo que comprende: agentes tensioactivos, disolventes organicos y/o monémeros de
matriz polimérica. Se prefiere principalmente una suspension que comprende al menos turmalina, agua y un
tensioactivo.

La suspension se denomina suspension acuosa cuando comprende en su mayoria agua. Una suspension acuosa
puede comprender igualmente uno o varios otros compuestos mencionados anteriormente. Se pueden utilizar
igualmente suspensiones que no comprendan agua, sino otro liquido, como por ejemplo un disolvente organico y/o
un mondémero de matriz polimérica, como etilenglicol.

La suspension puede comprender también agentes tensioactivos, como agentes tensioactivos anionicos
(polifosfatos, pirofosfatos, sulfonatos de alquilésteres, alquilsulfatos, sulfatos de alquilamidas, sales de acidos grasos
saturados o insaturados...), no iénicos (derivados polialcoxilados de alquilfenoles, de acidos grasos, de aminas, de
amidas de acidos grasos, de amidoaminas, condensados de 6xido de etileno o de propileno con etilendiamina,
alquilpoliglucosidos...), anfoteros (alquilanfoacetatos...) o zwiteriénicos (betainas). Estos agentes pueden
representar de 0,05 a 1%, preferiblemente de 0,1 a 0,7%, mas preferiblemente 0,2 a 0,5% en peso con respecto al
peso total de la suspensién, antes de decantacion. Se entiende por tensioactivo un compuesto que modifica la
tension superficial de la suspension.

Dicha suspensién puede comprender igualmente disolventes organicos, como alcoholes alifaticos, aromaticos,
éteres de glicol (metanol, etanol, propanol, isopropanol, propanodiol, etilenglicol, glicerol, bencilalcohol,
butoxipropoxipropanol...). Estos disolventes pueden representar de 0,1 a 50% del peso de la suspension.

A titulo de monémeros de matriz polimérica, se pueden citar por ejemplo la caprolactama, principalmente para la
fabricacion de poliamidas, o etilenglicol, principalmente para la fabricacion de poliésteres. Estos mondémeros pueden
representar principalmente de 0,1 a 70% del peso de la suspension, preferiblemente de 15 a 60%. Preferiblemente,
los mondmeros de matriz polimérica son los utilizados para la fabricacion de la matriz polimérica durante la fase de
polimerizacion.

La suspension comprende, ademas de turmalina, preferiblemente agua y eventualmente caprolactama y/o un
tensioactivo, mas preferiblemente agua y un tensioactivo.

Para la fabricacion de poliamida 6, se utiliza preferiblemente una suspension acuosa que comprende turmalina y
eventualmente caprolactama, y eventualmente un tensioactivo. Para la fabricacion de poliamida 66, se utiliza
preferiblemente una suspension acuosa que comprende turmalina y eventualmente un tensioactivo.

Para la fabricacion de poli(tereftalato de etileno), se utiliza preferiblemente una suspensién que comprende turmalina
en etilenglicol y eventualmente un tensioactivo.

Segun la invencion, la turmalina y el sulfato de bario pueden estar en forma de particulas. Preferiblemente estan
todos en forma de particulas que consisten esencialmente en cristales de este compuesto, eventualmente
recubiertos por al menos un compuesto mineral y/u organico.
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Las particulas de turmalina y/o de sulfato de bario pueden presentar un diametro medio (d50) inferior o igual a 2 ym,
preferiblemente inferior o igual a 0,8 ym, mas preferiblemente de 0,1 a 0,5 ym, particularmente un diametro medio
de aproximadamente 0,3 a 0,5 um.

La suspension puede comprender de 5 a 50% en peso de turmalina y eventualmente sulfato de bario,
preferiblemente 10 a 40%, con respecto al peso total de la suspension.

La proporcion en peso de turmalina y eventualmente de sulfato de bario con respecto al peso total de la composicion
polimérica puede ser de 0,01 a 10%, preferiblemente de 0,05 a 7%, todavia mas preferiblemente de 0,1 a 5%,
particularmente de 0,2 a 3%.

Dicha suspension puede fabricarse segun un procedimiento que comprende al menos las siguientes etapas:

a) se pone en contacto al menos turmalina y eventualmente sulfato de bario con agua y/o al menos un
compuesto elegido entre el grupo que comprende: agentes tensioactivos, disolventes organicos y/o monémeros de
matriz polimérica;

b) se agita la mezcla obtenida en la etapa a) con el fin de dispersar de manera homogénea la turmalina y
eventualmente el sulfato de bario en agua; principalmente para reducir el tamafo de los aglomerados; y

c) se filtra la suspensién obtenida utilizando un filtro de poro de al menos 10 uym, preferiblemente de al menos
5 um, preferiblemente de al menos 3 pm.

Se entiende por filtro de poro, un filtro que no deja pasar particulas que tengan un diametro superior a un valor en
pm. Por ejemplo, un filiro de poro de 1 um no deja pasar particulas que tengan un diametro superior a 1 pym.

Es posible principalmente diluir y/o dejar decantar la suspension a lo largo del procedimiento de fabricacion.

De una manera preferente, la suspension se filtra varias veces en la etapa c), principalmente dejandola pasar a
través de varios filtros colocados en serie y utilizando un bucle de recirculacion. Se puede situar principalmente un
filtro de 10 um y un filtro de 5 ym en serie y hacer circular la suspension en el bucle durante varias horas. Se pueden
colocar asi varios bucles de circulacion, idénticos o diferentes, en serie.

La presencia de turmalina y de sulfato de bario en una matriz polimérica puede determinarse por diferentes métodos
bien conocidos por el experto en la técnica, tal como un analisis termogravimérico (método de las cenizas), o por un
analisis directo cualitativo de elementos, por ejemplo de bario, por espectroscopia de fluorescencia X; eventualmente
seguido de una valoracion elemental cuantitativa del elemento (por ejemplo bario) después de mineralizacion
sulfonitrica por espectroscopia atomica, de manera a deducir la cantidad de compuesto. Igualmente es posible
determinar cuantitativamente el elemento (por ejemplo bario) por microanalisis y/o proceder a una disolucion de la
matriz polimérica en un disolvente, una filtraciéon del aditivo y un analisis por difraccion de rayos X.

La presente invencion se refiere igualmente a la utilizacion de la composicion a base de matriz termoplastica que
contiene turmalina y eventualmente sulfato de bario para la fabricacion de articulos, como hilos, fibras y/o filamentos,
peliculas y articulos moldeados. Las composiciones pueden moldearse en forma de articulos directamente después
de la polimerizacion, sin etapas intermedias de solidificacion y de refundicién. También pueden ponerse en forma de
granulos, destinados a experimentar la refundicion para tomar una forma definitiva posterior, por ejemplo para la
fabricacion de articulos moldeados o para la fabricacion de hilos, fibra y/o filamentos.

Todos los procedimientos de hilado en fundido pueden ser utilizados principalmente haciendo pasar la composicion
de la invencién a través de hileras que comprenden uno o varios orificios.

Para la fabricacién de hilos multifilamentarios, se citan los procedimientos de hilado o hilado-estirado o hilado-
estirado-texturacion integrados o no, cualquiera que sea la velocidad de hilado. Se pueden producir hilos por hilado
a alta velocidad, a velocidad de hilado superior o igual a 3000 m/min, preferiblemente superior o igual a 4000 m/min.
Tales procedimientos se designan a menudo con los términos siguientes: POY (hilo parcialmente orientado por sus
siglas en inglés), FOY (hilo completamente orientado por sus siglas en inglés), FEI (hilado estirado integrado por sus
siglas en inglés), HOY (hilo altamente orientado por sus siglas en inglés con una velocidad superior a 5500 m/min).
Estos hilos pueden ademas ser texturizados, segun el uso al cual estan destinados. Los hilos obtenidos segun estos
procedimientos convienen mas particularmente a la realizacion de superficies textiles, tejidas o tricotadas.

Segun la invencion, la matriz polimérica termoplastica puede ser utilizada para la fabricacion de hilos
multifilamentarios que tienen un titulo inferior o igual a 6 dtex/filamento, mas preferiblemente inferior o igual a 1,5
dtex/filamento.

Para la fabricacion de fibras, los filamentos se pueden reunir por ejemplo, en forma de mecha o capa, directamente
después del hilado o retomandolos, estirar, texturizar o rizar y cortar. Las fibras obtenidas pueden utilizarse para la
fabricacion de no tejidos o de hilos de fibras. Las composiciones pueden ser utilizadas igualmente para la fabricacion
de flocado.
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Los hilos, fibras y/o filamentos de la invencidon pueden sufrir diferentes tratamientos, como por ejemplo el estirado en
una etapa continua o retomandolos, el depdsito de ensimado, aceitado, entrelazado, texturizacién, rizado, estirado,
el tratamiento térmico de fijacion o de relajacion, torcedura, retorcimiento, y/o el tefiido. Por tefiido, se citan en
particular los procedimientos de tintura en bafio o por chorro. Los tefiidos preferidos son los tefiidos acidos,
metaliferas o no metaliferas.

La presente invencion se refiere también a un articulo obtenido al menos a partir de hilos, fibras y/o filamentos tal
como se han definido anteriormente. Estos articulos pueden ser telas o superficies textiles, como superficies tejidas,
tricotadas, no-tejidas o tapices. Estos articulos pueden ser por ejemplo moquetas, tapices, revestimientos de
amueblamiento, revestimientos de superficie, canapés, cortinas, ropa de cama, colchones y almohadas, ropa y
materiales textiles medicales.

La presente invencion se refiere también a articulos obtenidos al dar forma a una composicion de la invencién segun
un procedimiento elegido entre el grupo que comprende un procedimientos de extrusién, como la extrusion de hojas
y de peliculas, de moldeo, como el moldeo por compresion, de inyeccion, como el moldeo por inyeccion.

Asi se pueden obtener peliculas segun los procedimientos mencionados anteriormente utilizando una hilera plana.
Preferiblemente, la matriz termoplastica esta compuesta de poliamida, de poliéster o de poliolefina. Las peliculas
obtenidas pueden sufrir una o diferentes etapas de tratamientos, tal como un estirado unidimensional o
bidimensional, un tratamiento térmico de estabilizacion, un tratamiento antiestatico o ensimado.

La presente invencion se refiere también a una suspension que contiene un compuesto silicato y/o sulfato de bario.

El término y/o incluye los significados y, o asi como todas las otras combinaciones posibles de elementos
conectados a este término.

Otros detalles o ventajas de la invencion apareceran mas claramente a la vista de los ejemplos dados a continuacion
unicamente a titulo indicativo.

Ejemplos
Ejemplo 1: Preparacion de una suspension de turmalina (pasta)
La preparacion de la suspension de turmalina al 39% se hizo de la siguiente manera:

Se preparé una solucion de pirofosfato de sodio en agua, a una concentraciéon de 0,18% en peso, mezclando 8,52
kg de agua desmineralizada y 15,3 g de pirofosfato de sodio. La mezcla se realiz6 bajo agitacion durante 15 minutos
a una velocidad de agitacion de 1000 revoluciones por minuto, en una capacidad equipada con un dispersor de alta
velocidad. Se afiadieron 10 kg de turmalina en forma de polvo de manera a obtener 18,5 kg de suspension al 54%.
Después de terminar la adicion, la suspensién se mantuvo bajo agitacion (2000 revoluciones por minuto) durante 70
minutos. La suspension se diluyo luego por adicion de 7,1 kg de una solucién acuosa al 0,18% en peso de
pirofosfato de sodio, de manera a obtener una suspension al 39%. La suspension al 39% se transfirié luego a un
recipiente de decantacion (20°C) de una altura de decantacion de 16 cm, donde se mantuvo durante 68 horas.

Ejemplo 2: PA 66 que comprende turmalina introducida en el polimerizacién

Se fabricé un copolimero a base de poliamida 66 a partir de 1395,9 kg de una solucién acuosa de una sal de adipato
de hexametilen-diamina (sal N) a la que se afiadieron principalmente 30,2 kg de caprolactama en solucién acuosa:

La poliamida se fabricd segun un procedimiento clasico que comprende una etapa de concentracion de la solucion
en el evaporador y una etapa de policondensacién en un reactor autoclave no agitado, que comprende las siguientes
fases:

- una fase de destilacién bajo presion, bajo un palier en presion de 18,5 bares,
- una fase descompresién de 18,5 bares a 1 bar con una temperatura final de al menos 264°C.
- una fase de extrusion bajo una presion de nitrégeno de 5,5 bares.

A lo largo de la fase de destilacion bajo presion después de 10 min se afadieron los 12,5 kg de la suspension
acuosa de turmalina preparada en el ejemplo 1, luego la suspension acuosa de TiO2 al 20%. Se obtuvo un
copolimero a base de PA66 que comprendia 2,5% en peso de restos de la poliamida 6.

El polimero obtenido se analiz6 por los métodos habituales y sus caracteristicas fueron:
- Viscosidad relativa = 44 (a 8,4% en acido formico al 90% a 25°C)
- Grupos terminales aminas = 42,7 meg/kg

- Grupos terminales carboxilicos = 78,5 kg meqg/kg
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- Turmalina = 0,2% (medido por la tasa de cenizas)
Ejemplo 3: Extrusion de PA 66 con turmalina introducida en polimerizacion

La poliamida obtenida en el ejemplo 2, que tenia una composicion en masa final de 98,3% de poliamida, 1,5% de
TiO2 y 0,2% de turmalina, se refundié en una extrusora monohusillo y se extruyé a 290°C, a través de un elemento
de filtracion. El elemento de filtracion estaba compuesto de un reps de superficie de 2 cm2 y de tamario de poro 18
micras, comercializado por la sociedad Acgoplast bajo la referencia Y-610.

Ejemplo comparativo 4: Extrusion de PA 66 con adicion de turmalina via mezcla madre (masterbatch)

Una poliamida PA 66 que contenia 1,5% de TiO2 producida segun un procedimiento similar al descrito en el ejemplo
2 se mezcl6 en una mezcla madre (masterbatch) de turmalina (20% de turmalina en la misma poliamida 66), segun
una proporciéon en masa de 99% de PA66 y 1% de mezcla madre (masterbatch) de turmalina, de manera a que la
composicion en masa final fuera de 98,3% de poliamida 66, 1,5% de TiO2 y 0,2% de turmalina. La mezcla se
refundié luego en una extrusora monohusillo y se extruyé en las mismas condiciones que las del ejemplo 3.

Se determind un indice de filtrabilidad F de las composiciones de poliamida 66 de los ejemplos 3 y 4 comparativos a
través del paquete de hilado, calculado como sigue a partir de parametros medidos (principalmente la presion del
paquete):

F= (Pf-Pi)/(Mt*Pi)

Con:

-Pi es la presién del paquete inicial (bares)
-Pf es la presion del paquete final (bares)
-Mt es la masa total de composicion extruida

El indice de filtrabilidad y los parametros medidos para las composiciones de los ejemplos 3 y 4 comparativos se
reunen en la tabla 2 a continuacion.

Tabla 2

Ejemplo comparativo 4 (1,5%
TiO2 y 0,2% de turmalina)

Ejemplo comparativo 3 (1,5%
TiO2 y 0,2% de turmalina)

Pi (bares) 46,5 33,21

Pf-Pi (bares) 136,95 13,28

Mt (kg) 2,43 2,79

Indice de filtrabilidad (kg-1) 1,21 0,14

Se observa asi una filtrabillidad de la composicion mucho mejor con la composicion segun la invencion, en la que la
turmalina ha sido introducida en el procedimiento de polimerizacién, con respecto a las composiciones en las cuales
la turmalina ha sido introducida por mezcla con la matriz poliamida.

Esta mejor filtrabillidad permite aumentar la duracién de vida de los filtros, y mejorar el procedimiento de hilado,
limitando los aumentos de presion del paquete de hilado, y las roturas de los filamentos/fibras/hilos obtenidos.

Ejemplo 5: Preparacion de una suspension de sulfato de bario (pasta)

La suspension se preparo por mezcla de 2,13 kg de sulfato de bario en forma de polvo y de 8,52 kg de la solucion de
pirofosfato de sodio en agua con una concentracion de 0,18% en peso tal como se prepard en el ejemplo 1. La
mezcla se mantuvo bajo agitacion (1500 revoluciones por minuto) durante 3 horas.

Ejemplo 6: Preparacion de una suspensién de turmalina y de sulfato de bario (pasta)

La suspensién de turmalina del ejemplo 1 se diluy6 al 20% con ayuda de una solucion de pirofosfato de sodio en
agua a una concentracion de 0,18% en peso tal como se preparo en el ejemplo 1.

La suspension se preparé mezclando 20 kg de esta suspension al 20% y 40 kg de la suspension de sulfato de bario
del ejemplo 5. La mezcla se mantuvo bajo agitacion (1500 revoluciones por minuto) durante 3 horas.



10

15

20

25

30

35

40

ES 2445701 T3

Ejemplo 7: Preparacion de una suspension de turmalina y de dioxido de titanio (pasta)

La suspensién de turmalina del ejemplo 1 se diluy6 al 20% con ayuda de una solucion de pirofosfato de sodio en
agua a una concentracion de 0,18% en peso tal como se preparo en el ejemplo 1.

La suspension se preparé mezclando 5 kg de esta suspension al 20% y 75 kg de la suspension acuosa de dioxido
de titanio al 20%. La mezcla se mantuvo bajo agitacion (1500 revoluciones por minuto) durante 3 horas.

Ejemplo 8: Preparacion de una suspension de turmalina, de sulfato de bario y de diéxido de titanio (pasta)

La suspensién de turmalina del ejemplo 1 se diluy6 al 20% con ayuda de una solucion de pirofosfato de sodio en
agua a una concentracion de 0,18% en peso tal como se prepar6 en el ejemplo 1.

La suspension se prepard mezclando 60 kg de esta suspension al 20%, 15 kg de la suspension de sulfato de bario
del ejemplo 5, y 15 kg de una suspension acuosa de dioxido de titanio al 20%. La mezcla se mantuvo bajo agitacion
(1500 revoluciones por minuto) durante 3 horas.

Ejemplo 9: PA 66 que comprende turmalina introducida en la polimerizacién

Se fabricé un copolimero a base de poliamida 66 como en el ejemplo 2, salvo que se introdujo, después de al menos
10 min de destilacién bajo presion, la suspension del ejemplo 7; en lugar de la suspension del ejemplo 1 y de la
suspension de didxido de titanio.

Se obtuvo una poliamida que comprendia 1,5% de diéxido de titanio y 0,1% de turmalina.
Ejemplo 10 a 12: PA 66 que comprende turmalina y sulfato de bario introducidos en la polimerizacion

Se fabricé un copolimero a base de poliamida 66 como en el ejemplo 2, salvo que se introdujo, después de al menos
10 min de destilacion bajo presion, en lugar de la suspension del ejemplo 1 y de la suspension de didxido de titanio:

- ejemplo 10: la suspension del ejemplo 5, la suspensién del ejemplo 1y la suspensién acuosa de didxido de
titanio al 20%. Se obtuvo una poliamida que comprendia 1,7% de dioxido de titanio, 1% de turmalina y 0,3% de
sulfato de bario.

- ejemplo 11: la suspension del ejemplo 6 y la suspension acuosa de didxido de titanio al 20%. Se obtuvo una
poliamida que comprendia 1,5% de dioxido de titanio, 0,4% de turmalina y 0,8% de sulfato de bario.

- ejemplo 12: la suspension del ejemplo 8. Se obtuvo una poliamida que comprendia 0,3% de didxido de
titanio, 1,2% de turmalina y 0,3% de sulfato de bario.

Ejemplo 13: PA 66 que comprende turmalina introducida en la polimerizacion y sulfato de bario introducido en la
extrusion

Se fabricé un copolimero a base de poliamida 66 como en el ejemplo 2, salvo que se introdujo, después de al menos
10 min de destilacién bajo presion, la suspension del ejemplo 7; en lugar de la suspension del ejemplo 1 y de la
suspension de didxido de titanio.

La poliamida obtenida se mezclé en una mezcla madre (masterbatch) de sulfato de bario (40% de sulfato de bario y
60% de poliamida 66), de manera que la composiciéon en masa final fuera de 1,5% de TiO2, 0,1% de turmalina y
0,8% de sulfato de bario. La mezcla se refundi6 luego en una extrusora monohusillo y se extruyé en las mismas
condiciones que en el ejemplo 3.

Ejemplo 14: PA 66 que comprende turmalina introducida en la polimerizacion y sulfato de bario introducido en la
extrusion

Se fabricé un copolimero a base de poliamida 66 como en el ejemplo 2.

La poliamida obtenida se mezclé en una mezcla madre (masterbatch) de sulfato de bario (40% de sulfato de bario y
60% de poliamida 66), de manera que la composiciéon en masa final fuera de 0,4% de TiO2, 0,7% de turmalina y
1,5% de sulfato de bario. La mezcla se refundié luego en una extrusora monohusillo y se extruy6 en las mismas
condiciones que en el ejemplo 3.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de fabricacién de una composiciéon a base de matriz polimérica termoplastica que contiene
turmalina, caracterizado porque se introduce antes o durante la polimerizacion de dicha matriz polimérica una
suspension que contiene turmalina.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la suspension contiene igualmente sulfato de
bario.
3. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la matriz

polimérica termoplastica se elige entre el grupo que comprende: poliamidas; poliésteres; polivinilicos, cloruros de
polivinilo; acetatos de polivinilo; alcoholes polivinilicos; polimeros acrilicos como los copolimeros PMMA, SAN, ABS;
poliolefinas como polietileno, polipropileno y polibutileno; derivados celuldsicos como acetato de celulosa, plasticos
celulosa-éster; poliuretanos; sus copolimeros y/o mezclas.

4. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la matriz
polimérica termoplastica se elige entre el grupo que comprende: poliamida 6, poliamida 6.6, poliamida 11, poliamida
12; poli(tereftalato de etileno) (PET), poli(tereftalato de butileno) (PBT), poli(tereftalato de trimetileno) (PTT), sus
copolimeros y/o sus mezclas.

5. Procedimiento segun la reivindicacion 4, caracterizado porque la polimerizacion de la poliamida 66
comprende una etapa de concentracion de la sal N(-) y una etapa de policondensacion que comprende las
siguientes fases: una fase de destilacion bajo presion, una fase de descompresion, una fase de finalizacion y
eventualmente una fase de extrusion o de moldeo; afiadiéndose dicha suspension a lo largo de la fase de
destilacion.

6. Procedimiento segun la reivindicacion 4, caracterizado porque el procedimiento de polimerizacion de la
poliamida 6 comprende una etapa de mezcla de caprolactama fundida con agua y eventualmente limitadores de
cadena, una etapa de calentamiento, eventualmente una etapa de aumento de la presion seguida de una etapa de
descompresion, eventualmente una etapa de finalizacién a vacio, una etapa de extraccion, y una etapa de secado;
afadiéndose dicha suspension a la etapa inicial de mezcla de caprolactama fundida con agua y eventualmente
limitadores de cadena.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 3 6 4, caracterizado porque el procedimiento de polimerizacion de
poliéster comprende una etapa de mezcla, una etapa de transesterificacion o de esterificacién, eventualmente una
etapa de concentracion, y una etapa de policondensacion a vacio; afiadiéndose dicha suspensiéon antes o justo
antes de la fase de policondensacion.

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicha suspension
comprende, ademas de la turmalina, agua y/o al menos un compuesto elegido entre el grupo que comprende:
agentes tensioactivos, disolventes organicos y/o monémeros de matriz polimérica.

9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicha suspension
comprende agua y eventualmente caprolactama y/o un tensioactivo.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicha suspension
comprende al menos, ademas de la turmalina, agua y un agente tensioactivo.

11. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque dicha suspension
comprende agua y/o caprolactama.

12. Procedimiento segin una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la turmalina esta en
forma de particulas que consisten en cristales de turmalina, eventualmente recubiertos por al menos un compuesto
mineral y/u organico.

13. Procedimiento segun la reivindicacion 12, caracterizado porque las particulas presentan un diametro medio
(d50) inferior o igual a 2 ym, preferiblemente inferior o igual a 0,8 pm.

14. Procedimiento segin una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la suspension
comprende de 5 a 50% en peso de turmalina, preferiblemente de 10 a 40%, con respecto al peso total de la
suspension.

15. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la composicion a base
de matriz polimérica termoplastica comprende de 0,01 a 10% en peso de turmalina.

16. Composicién a base de matriz polimérica termoplastica que contiene turmalina susceptible de ser obtenida
por el procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 15.
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17. Utilizacion de la composicion a base de matriz polimérica termoplastica que contiene turmalina obtenida por
el procedimiento de fabricacién segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 15 para la fabricacion de articulos,
tales como hilos, fibras y/o filamentos, peliculas y articulos moldeados.
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