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DESCRIPCIÓN 

 
Materiales poliméricos 
 
La presente invención se refiere a materiales poliméricos y particularmente, aunque no exclusivamente, se refiere a 5 
la incorporación de aditivos tales como colorantes en materiales poliméricos, por ejemplo poliésteres, tal como en la 
producción de fibra de poliéster. 
 
La incorporación de aditivos (por ejemplo, colorantes, estabilizantes, deslustrantes, agentes antiestáticos, 
abrillantadores ópticos, auxiliares de procesamiento, etc.) en la posproducción de fibras mediante teñido en baño o 10 
teñido por centrifugación es conocida. No obstante, desventajosamente, esto requiere grandes volúmenes de 
formulaciones de aditivos líquidas para permitir que el aditivo permee en la fibra; el proceso puede llevar mucho 
tiempo; y la fibra debe secarse tras el proceso de permeación. 
 
También es conocida la utilización de una mezcla maestra que contiene aditivos para introducir los aditivos en un 15 
polímero. Por ejemplo, pueden introducirse gránulos de la mezcla maestra y gránulos del polímero en una extrusora 
a través de su garganta de alimentación y los dos componentes se procesan en estado fundido conjuntamente. No 
obstante, desventajosamente, la limpieza de la extrusora requiere mucho tiempo, dado que es necesario limpiar la 
totalidad de la longitud de la extrusora entre, por ejemplo, cambios de color; y la dosificación y la manejabilidad de 
una mezcla maestra sólida en gránulos pueden ser complicadas. Además, algunas propiedades de materiales, por 20 
ejemplo fibra hilada, fabricados mediante la utilización de mezclas maestras, pueden verse afectadas negativamente. 
 
Un procedimiento preferido para la incorporación de aditivos sería la incorporación de un líquido en un polímero 
fundido. Esto puede lograrse utilizando una formulación que comprende un medio portador o vehículo en el que el 
aditivo se dispersa antes de su inyección al material fundido. No obstante, de forma desventajosa, se ha descubierto 25 
que el uso de la formulación puede conducir a la degradación del vehículo, a la caída de presión en el cabezal del 
troquel, a la generación de humo en el cabezal del troquel y/o a propiedades deficientes del material polimérico 
después de la incorporación del aditivo. 
 
Un objeto de la presente invención consiste en abordar los problemas mencionados anteriormente. 30 
 
El documento US 4443573A describe dispersiones y un proceso para su incorporación con un polímero formador de 
fibra sintético. La dispersión comprende un aditivo polimérico, tal como dióxido de titanio, y un vehículo de un éster 
de ácido graso C5-C26 de pentaeritritol o un éster de ácido graso C5-C26 de dipentaeritritol. 
 35 
Según un primer aspecto de la invención, se proporciona un procedimiento de introducción de un aditivo en un 
material polimérico, siendo el procedimiento tal como se describe en la reivindicación 1. 
 
A menos que se indique lo contrario, los sustituyentes opcionales descritos en el presente documento incluyen 
átomos de halógeno y grupos alquilo, acilo, nitro, ciano, alcoxi, hidroxilo, amino, alquilamino, sulfinilo, alquilsulfinilo, 40 
sulfonilo, alquilsulfonilo, sulfonato, amido, alquilamido, alcoxicarbonilo, halocarbonilo y haloalquilo. 
 
A menos que se indique lo contrario, los grupos alquilo, alquenilo o alquinilo pueden presentar hasta veinte átomos 
de carbono, preferentemente hasta quince átomos de carbono, de forma más preferida hasta once átomos de 
carbono. 45 
 
Dicho vehículo tiene, de forma adecuada, una o más de las propiedades siguientes: 
 

Propiedad Nº 1: un punto de inflamación, medido de forma adecuada según el procedimiento Cleveland Open Cup 
(COC) de la norma ASTM D92, superior a 272 ºC, preferentemente superior a 280 ºC, de forma más preferida 50 
superior a 285 ºC, especialmente superior a 290 ºC. El punto de inflamación puede ser inferior a 350 ºC, 340 ºC o 
330 ºC. 
 
Propiedad Nº 2: un % de retención en peso determinado mediante análisis termogravimétrico (TGA) tal como se 
describe en el ejemplo 1 más adelante superior al 80 % en peso, preferentemente superior al 85 % en peso, de 55 
forma más preferida superior al 90 % en peso. 
 
Propiedad Nº 3: un punto de ebullición a 760 mmHg según la norma ASTM D1078 en el intervalo de 650 a 
1150 ºC, preferentemente en el intervalo de 700 ºC a 1000 ºC. 
 60 
Propiedad Nº 4: un punto de fluidez medido según la norma ASTM D97 en el intervalo de -55 ºC a 0 ºC. 
 
Propiedad Nº 5: una viscosidad medida utilizando un viscosímetro Brookfield, husillo 2, 20 rpm a 20 ºC en el 
intervalo de 50-3500 cP, de forma más preferida en el intervalo 200-1800 cP. 
 65 
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Propiedad Nº 6: un peso molecular promedio en número medido mediante cromatografía de permeación en gel 
(GPC) calibrada con respecto a un patrón de poliestireno en el intervalo de 600-1800 g/mol, preferentemente en el 
intervalo de 600-1600 g/mol, de forma más preferida en el intervalo de 750-1250 g/mol. 
 
Propiedad Nº 7: una masa molecular calculada a partir de su estructura molecular idealizada en el intervalo de 5 
600-1800 g/mol, preferentemente en el intervalo de 600-1600 g/mol, de forma más preferida en el intervalo 750-
1250 g/mol. 

 
Dicho vehículo puede incluir por lo menos cuatro de dichas propiedades, preferentemente por lo menos cinco, de 
forma más preferida por lo menos seis, especialmente todas las propiedades mencionadas. 10 
 
En una forma de realización preferida, dicho vehículo tiene un punto de inflamación de por lo menos 285 ºC, un % de 
retención en peso superior al 85 % en peso y un peso molecular promedio en número (Propiedad Nº 6) en el 
intervalo de 750-1250 g/mol. 
 15 
Cuando dicha formulación líquida incluye más de un vehículo, dichas propiedades 1 a 6 se refieren de forma 
adecuada al vehículo predominante, pero preferentemente se aplican a cada uno de los vehículos incluidos en la 
formulación. 
 
Dicha formulación, es de forma adecuada, bombeable y estable a la sedimentación de cualquier partícula sólida que 20 
pueda estar presente. 
 
Dicho vehículo es, de forma adecuada, un líquido a STP. Dicha formulación líquida es preferentemente un líquido a 
STP. Dicho vehículo tiene preferentemente un punto de ebullición (a presión atmosférica de 760 mmHg) superior a 
300 ºC, preferentemente superior a 350 ºC, de forma más preferida superior a 500 ºC. El punto de ebullición puede 25 
ser inferior a 1150 ºC o inferior a 1000 ºC. El punto de fusión del vehículo puede ser inferior a 0 ºC o inferior a -10 ºC. 
 
Preferentemente, el vehículo tiene una buena compatibilidad con dicho material polimérico, de forma que cuando el 
polímero que contiene el 1 % en peso de vehículo se enfría a temperatura ambiente, no se observa una migración 
excesiva del vehículo a la superficie del polímero. 30 
 
Dicho vehículo preferentemente no produce humos, o dicha producción es mínima, en una placa de troquel cuando 
se hila para dar fibras a un nivel de adición del 1 % en peso, preferentemente del 1,5 % en peso. 
 
La formulación líquida preferida comprende preferentemente un vehículo que no afecta significativamente a la 35 
tenacidad de la fibra sintética después de que se haya incorporado en estado fundido en el material polimérico. Por 
ejemplo, el vehículo puede seleccionarse de tal forma que la relación de tenacidad, definida como: 
 

 
 40 
sea por lo menos de 0,87, preferentemente por lo menos de 0,89, de forma más preferida por lo menos de 0,91. La 
relación de tenacidad se puede determinar tal como se describe en el ejemplo 3, más adelante. Se puede determinar 
con referencia a un material polimérico que es un PET, por ejemplo Equipolymers C93. 
 
Dicho vehículo preferentemente no incluye átomos distintos de átomos de carbono, hidrógeno y oxígeno. 45 
Preferentemente incluye átomos de oxígeno de carboxi (-COO-), y puede incluir átomos de oxígeno de éter (-O-). 
Preferentemente, no incluye otros tipos de átomos de oxígeno (por ejemplo, no incluye restos -OH). 
 
Dicho vehículo puede seleccionarse de entre triésteres o tetraésteres de pentaeritritol, en los que el éster se deriva o 
puede derivarse de la reacción de pentaeritritol con un ácido carboxílico con una cadena de carbonos de C14 a C20 50 
de longitud. Un ácido carboxílico preferido es un ácido oleico C18, siendo especialmente preferido el ácido 
isoestearico C18. 
 
Dicho vehículo puede ser de fórmula general: 
 55 
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en la que cada R
20

 representa independientemente un grupo alquilo C11 a C21, lineal o ramificado, saturado o 
insaturado, opcionalmente sustituido, preferentemente no sustituido; y R

21
 comprende un resto R

20
COO- o un grupo 

hidroxilo. Preferentemente, R
21

 comprende un resto R
20

CO-. Preferentemente, cada R
20

 representa el mismo grupo. 
R

20
 puede comprender solo átomos de carbono e hidrógeno. Puede incluir un resto -CH = CH-, por ejemplo, no más 

de un resto de este tipo. R
20

, de forma adecuada, presenta una longitud de cadena de carbono de C13 a C19, 5 
preferentemente una longitud de la cadena de carbono de C17. R

20
 consiste preferentemente en un resto 

hidrocarburo alifático, no sustituido, que opcionalmente incluye un resto - CH = CH-. R
20

COO puede comprender un 
residuo de ácido oleico o, preferentemente, un residuo de ácido isostearico. 
 
Se ha descubierto que los vehículos del tipo descrito se pueden utilizar ventajosamente para introducir aditivos en 10 
materiales poliméricos antes o preferentemente durante el procesamiento en estado fundido, sin producir ningún 
efecto perjudicial significativo sobre las propiedades de los materiales poliméricos. 
 
Dicho material polimérico comprende un poliéster que puede seleccionarse de poli(tereftalato de etileno) (PET), 
poli(tereftalato de butileno) (PBT), poli(tereftalato de trimetileno) (PTT), poli(naftalato de etileno) (PEN), 15 
poli(tereftalato de 1,4-ciclohexilendimetileno) (PCT), poli(tereftalato de etileno-co-1,4-ciclohexilendimetileno) (PETG), 
copoli(tereftalato de 1,4-ciclohexilendimetileno/etileno) (PCTG), poli(tereftalato-co-isoftalato de 1,4-
ciclohexilendimetileno) (PCTA), poli(tereftalato-co-isoftalato de etileno) (PETA), poli(ácido láctico) (PLA), poli(ácido 
glicólico) (PGA) y sus mezclas de copolímeros. Dicho material polimérico preferentemente comprende, de forma más 
preferida consiste esencialmente en, PET. 20 
 
Un polímero de condensación hilable típico, tal como poliéster, por ejemplo PET, puede tener hasta 250 o hasta 200 
unidades de repetición (por ejemplo, un peso molecular de hasta 25.000 o hasta 20.000). El número de unidades de 
repetición puede encontrarse en el intervalo de 50-200, de forma adecuada de 75-200, preferentemente de 75-125 
unidades de repetición. Un polímero hilable típico puede presentar aproximadamente 100 unidades de repetición. El 25 
polímero de condensación puede ser lineal y puede ser capaz de alcanzar los altos niveles de orientación y 
cristalinidad que se inducen durante los procesos de hilado y estirado. 
 
Los poliésteres hilables típicos tienen una VI en el intervalo de 0,62 a 1 dl/g. Los poliésteres preferidos tienen una VI 
dentro del intervalo de 0,5 a 1,2 dl/g medida utilizando técnicas estándar (por ejemplo, la norma ASTM D4603 - 03). 30 
 
Dicho aditivo puede seleccionarse de entre colorantes, estabilizantes, deslustrantes, agentes antiestáticos, 
abrillantadores ópticos, auxiliares de procesamiento, aditivos reflectantes de la luz, aditivos anti-suciedad, 
modificadores de la fricción, antioxidantes y aditivos anti-inflamabilidad. Dicho aditivo comprende preferentemente un 
colorante. Dicho colorante puede ser un tinte o un pigmento. Un tinte puede ser especialmente preferido. 35 
 
Dicha formulación líquida puede incluir menos del 80 % en peso, de forma adecuada menos del 70 % en peso, 
preferentemente menos del 65 % en peso, de forma más preferida menos del 60 % en peso de dicho aditivo (por 
ejemplo, un colorante). Típicamente, dicha formulación incluye el 5-80 % en peso de dicho aditivo (por ejemplo, un 
colorante). La cantidad total de aditivos (seleccionados entre colorantes, estabilizantes, deslustrantes, agentes 40 
antiestáticos, abrillantadores ópticos, ácidos de procesamiento, aditivos reflectantes de la luz, aditivos anti-suciedad, 
modificadores de la fricción, antioxidantes, insecticidas y aditivos anti-inflamabilidad) en dicha formulación puede ser 
superior al 1 % en peso, de forma adecuada superior al 2 % en peso, preferentemente superior al 5 % en peso; Por 
lo general, la cantidad total de aditivos se encuentra en el intervalo del 5-80 % en peso. En una forma de realización, 
la cantidad total de aditivos puede encontrarse en el intervalo del 20-60 % en peso. Para evitar dudas, % en peso se 45 
refiere al % en peso de aditivo, excluido cualquier vehículo (o similar) con el que pueda formularse el aditivo antes 
de incorporarlo a la formulación líquida. 
 
Puede requerirse (e incluirse en dicha formulación) más de un aditivo. Por ejemplo, puede requerirse una mezcla de 
tintes y/o pigmentos para proporcionar una mezcla maestra según requerimientos del cliente. Otros aditivos que se 50 
añaden comúnmente a la fibra pueden incluir aditivos reflectantes de la luz, especies antiestáticas o anti-suciedad, 
modificadores de la fricción, antioxidantes, aditivos anti-inflamabilidad, etc. Estos pueden añadirse solos o en un 
paquete junto con una especie coloreada. 
 
El procedimiento puede incluir la introducción de menos del 10 % en peso, de forma más adecuada menos del 5 % 55 
en peso, preferentemente menos del 4 % en peso de dicho aditivo seleccionado de entre los descritos anteriormente 
(preferentemente un colorante), en dicho material polimérico por medio de dicha formulación líquida. Se puede 
introducir por lo menos el 1 % en peso de dicho aditivo (preferentemente un colorante) por medio de dicha 
formulación líquida. La cantidad total de aditivos, seleccionados de los descritos anteriormente, introducidos en dicho 
material polimérico por medio de dicha formulación líquida puede ser inferior al 10 % en peso, de forma más 60 
preferida inferior al 5 % en peso. 
 
Las cantidades típicas de aditivos introducidos utilizando el procedimiento descrito se encuentran típicamente en el 
intervalo del 0,05-3 % en peso. 
 65 

ES 2 698 954 T3

 



  

5 

Dicha formulación líquida puede incluir por lo menos el 20 % en peso de vehículo, por ejemplo, un único tipo de 
vehículo. Dicha formulación puede incluir el 80 % en peso o menos de vehículo, por ejemplo, un único tipo de 
vehículo. 
 
Preferentemente, el vehículo tiene una buena compatibilidad con dicho material polimérico. La compatibilidad del 5 
vehículo con el poliéster se puede evaluar examinando el nivel de turbidez que se genera cuando se forman las 
piezas moldeadas. 
 
Los vehículos preferidos tienden a no migrar excesivamente de las piezas moldeadas de polímero una vez enfriadas 
a temperatura ambiente. 10 
 
Los vehículos preferidos proporcionan un enturbiamiento reducido o mínimo, por ejemplo, de menos del 50 % de 
turbidez en niveles de hasta el 5 % en peso en el material polimérico. 
 
El procedimiento puede comprender introducir menos del 10 % en peso, preferentemente menos del 6 % en peso y 15 
de forma más preferida menos del 4 % en peso de vehículo en el material polimérico, por medio de dicha 
formulación. La cantidad introducida puede ser inferior al 3 % en peso. 
 
La formulación puede incluir opcionalmente un dispersante, que se utiliza para aumentar la vida útil y prevenir la 
sedimentación de cualesquiera partículas sólidas. Dicho dispersante puede comprender un esqueleto, cuya función 20 
es proporcionar compatibilidad con la fase de vehículo y un grupo de cabeza que ancla el dispersante a la superficie 
del aditivo. Dicho dispersante puede seleccionarse de entre una única molécula o especie polimérica con una serie 
de funcionalidades dentro del esqueleto molecular y los grupos de anclaje. 
 
Dicha formulación líquida puede incluir menos del 30 % en peso, preferentemente menos del 20 % en peso, de 25 
forma más preferida menos del 10 % en peso, especialmente menos del 5 % en peso de dicho dispersante. Puede 
que no se requiera un dispersante si el aditivo es un tinte. 
 
En el procedimiento, la formulación líquida se dosifica a dicho material polimérico cuando dicho material polimérico 
está en un estado fundido. Dicho material polimérico puede fundirse en una extrusora y dicha formulación líquida 30 
puede ponerse en contacto con el material polimérico en dicha extrusora o en un punto posterior a la misma. Dicha 
formulación líquida se inyecta preferentemente a una presión relativamente elevada (5-120 bar) al material 
polimérico. Se proporciona de forma adecuada un medio de mezclado para facilitar el mezclado de la formulación 
líquida y el material polimérico. El medio de mezclado puede proporcionarse utilizando mezcladores estáticos o 
dinámicos. Los mezcladores dinámicos se prefieren en aplicaciones en las que las formulaciones líquidas se añaden 35 
al polímero en fase fundida, es decir, en las que pequeñas cantidades de fluido de baja viscosidad requieren un 
mezclado con grandes volúmenes de fluido de alta viscosidad. Los mezcladores de transferencia de cavidad son 
especialmente preferidos debido a las elevadas fuerzas de mezclado distributivas que se aplican a lo largo de la 
longitud del mezclador, lo que permite que el proceso requerido de alto cizallamiento se aplique de forma controlable. 
 40 
Dicho material polimérico que se pone en contacto en el procedimiento puede suministrarse directamente desde un 
reactor en el que se produce el material polimérico en una reacción de polimerización. Por lo tanto, dicho material 
polimérico utilizado no comprende, de forma adecuada, gránulos o granulados u otro material polimérico aislado, 
pero comprende, de forma adecuada, material polimérico fundido procedente de un reactor de polimerización que 
está acoplado a un aparato para poner en contacto dicho material polimérico con una formulación líquida tal como se 45 
describe. 
 
En una forma de realización, se proporciona un producto que comprende un material polimérico que incorpora un 
aditivo (por ejemplo, un colorante), incluyendo dicho producto una o más de las siguientes características: 
 50 

(a) un vehículo libre del tipo descrito según el primer aspecto; 
 
(b) un residuo derivado de dicho vehículo. 

 
Un vehículo (o un residuo) libre puede detectarse mediante una técnica adecuada, por ejemplo, extracción del 55 
producto seguida de espectrometría de masas o una técnica cromatográfica. 
 
En una forma de realización, se proporciona un procedimiento de producción de una fibra, procedimiento que 
comprende introducir un aditivo en un material polimérico tal como se describe según el primer aspecto e hilar el 
material polimérico que incluye el aditivo para producir una fibra, de forma adecuada una longitud sustancialmente 60 
continua de fibra, por ejemplo superior a 5 m o 10 m. 
 
El procedimiento puede incluir suministrar dicho material polimérico a una extrusora directamente desde un reactor 
en el que se produce el material polimérico. 
 65 
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En una forma de realización, se proporciona una instalación según la reivindicación 15. 
 
La instalación puede incluir además un reactor de polimerización para producir dicho material polimérico en una 
reacción de polimerización, de forma adecuada a partir de monómeros, estando conectado dicho reactor 
operativamente a la extrusora para suministrar material polimérico desde el reactor a la extrusora. 5 
 
A continuación se describirán realizaciones específicas de la invención a modo de ejemplo con referencia a la figura 
1, que es una representación esquemática de una línea de producción de fibra piloto. 
 
A continuación se mencionan los materiales siguientes: 10 
 

PTIS: tetraisoestearato de pentaeritritol comercializado como CRODAMOL™ PTIS por Croda. 
 
PTO: tetraoleato de pentaeritritol comercializado como PS2057™ por Esterchem Ltd. 
 15 
PTC: tetracaprilato/caprato de pentaeritritol comercializado como Crodamol PTC [LQ]; 
 
TDTM: trimelitato de tri-n-tridecilo comercializado como Pelemol™ TDTM por Phoenix Chemical Inc. 
 
TOTM: trimetilitato de trioctilo comercializado como DiPlast TM8 por Polynt SA. 20 

 
Los vehículos líquidos mencionados en el presente documento pueden estar disponibles comercialmente. 
 
La tabla 1 resume las características de los vehículos líquidos mencionados anteriormente. 
 25 

Tabla 1 
 

Material Longitud de cadena 
de alquilo de éster 

Número de cadenas 
principales de éster 

Masa molecular calculada 

PTIS 18 4 1202 

PTO 18 4 1194 

PTC 8/10 4 685 

TDTM 13 3 757 

TOTM 8 3 547 

 
En términos generales, el aparato para su uso en el procedimiento puede ser tal como se describe en la figura 1. El 
aparato de inyección 4, por ejemplo un mezclador de transferencia de cavidad, puede utilizarse para inyectar líquido 30 
que contiene vehículo(s) y aditivo(s) en una masa fundida de PET en posición 2. La presión del cabezal del troquel 
se puede evaluar en la posición 3. La mezcla se hila a través del cabezal del hilado 6. 
 
En lo sucesivo, el ejemplo 1 describe un análisis termogravimétrico (TGA) de vehículos que es relevante para 
determinar si el vehículo puede o no desventajosamente producir humo en una salida del troquel en uso. Los 35 
ejemplos 2 y 3 describen cómo se puede evaluar la viscosidad intrínseca y la tenacidad de la fibra de las muestras 
hiladas. Los ejemplos 4 a 10 describen formulaciones y/o ensayos en una serie de formulaciones para ilustrar las 
ventajas de los vehículos preferidos. Los ejemplos 11 y 12 describen formulaciones utilizadas en la formación de 
fibras. 
 40 
Ejemplo 1 - Determinación de la retención en peso por TGA 

 
Usando un aparato TGA Q500 de TA Instruments, se determinó la retención en peso por TGA de los vehículos 
líquidos de ejemplo disponiendo 10 mg de un vehículo seleccionado en una bandeja de muestra de TGA y 
registrando la pérdida de peso al calentar de 40 ºC a 295 ºC a 20 ºC/min y manteniendo después la muestra a 45 
295 ºC durante 30 minutos. Después de este ciclo de calentamiento se registró el % de retención en peso. 
 
Ejemplo 2 - Determinación de la viscosidad intrínseca (VI) 

 
La viscosidad intrínseca de las muestras de fibra de PET se determinó utilizando la norma ASTM D4603 a 30 ºC 50 
(concentración de 0,5 p/v; disolvente fenol/tetracloroetano 60/40). 
 
Ejemplo 3 - Determinación de la tenacidad de la fibra 

 
Utilizando un Instron 3365, se determinó la tenacidad de la muestra de fibra a 20 ºC y una velocidad de extensión de 55 
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250 mm/min (norma ASTM D885). 
 
Ejemplo comparativo 4 - Procesamiento en ausencia de vehículo y análisis 

 
Se produjo una muestra de fibra de poli(tereftalato de etileno) (PET) orientada al medio (MO) extrudiendo por fusión 5 
una muestra de PET (Equipolymers C93), que se había secado durante 4 horas a 170 ºC a través de una extrusora 
de 30 mm (relación L/D de 24/1) equipada con un mezclador de transferencia de cavidad (CTM) y un sistema de 
hilado de 72 orificios (diámetro de orificio de 0,4 mm) a 285 ºC. La fibra extrudida se extrajo de la hilera a 2500 
m/min. La tabla 2 registra las propiedades de tracción de la fibra medidas según el ejemplo 3 y la VI de la fibra 
medida según el ejemplo 2. 10 
 
Ejemplo comparativo 5 - Procesamiento en presencia de vehículo comparativo y análisis 

 
El proceso de extrusión de fibra del ejemplo 4 se utilizó para producir una muestra de fibra de PET MO que contenía 
el 1,5 % de PTC que se dispersó completamente en el polímero fundido mediante inyección en el CTM (velocidad 15 
del mezclador 45 rpm). La fibra extrudida se extrajo de la hilera a 2500 m/min. Durante la extrusión, se detectaron 
humos y un olor desagradable en la placa del troquel. La tabla 2 registra las propiedades de tracción de la f ibra 
medidas según el ejemplo 3 y la VI de la fibra medida según el ejemplo 2. 
 
Ejemplos 6, 7 y 8 (ejemplo de referencia) - Procesamiento en presencia de vehículos y análisis 20 

 
El proceso del ejemplo 5 se repitió para producir fibras utilizando el 1,5 % de PTO, el 1,5 % de PTIS y el 1,5 % de 
TDTM al 1,5 %, respectivamente. La tabla 2 registra las propiedades de tracción de la fibra medidas según el 
ejemplo 3 y la VI de la fibra medida según el ejemplo 2. 
 25 
Ejemplo comparativo 9 - Procesamiento en presencia de vehículo comparativo y análisis 

 
Se repitió el proceso del ejemplo 5 para producir una muestra de fibra que contenía el 1,5 % de TOTM. Durante la 
extrusión, se observó un nivel considerable de humos en la placa del troquel. La tabla 2 registra las propiedades de 
tracción de la fibra medidas según el ejemplo 3 y la VI de la fibra medida según el ejemplo 2. 30 
 
Ejemplo 10 - Procesamiento en presencia de vehículos y análisis 

 
Se repitió el proceso del ejemplo 5 para producir fibras utilizando vehículos seleccionados. La tabla 2 registra las 
propiedades de tracción de la fibra medidas según el ejemplo 3 y la VI de la fibra medida según el ejemplo 2. 35 
 

Tabla 2 
 

Ejemplo 
Sistema 
de 
vehículo 

Punto de 
inflamación 
COC (°C) 

Retención en 
peso por TGA 
( % en peso) 

Presión 
del 
troquel 
(bar) 

Viscosidad 
intrínseca 
(dl/g) 

Tenacidad 
de la fibra 
(cN/dtex) 

Observación de la 
producción de 
humo en la salida 
del troquel 

Ejemplo 
comparativo 4 

Ninguno - - 75 0,657 2,41 Ninguna 

Ejemplo 
comparativo 5 

1,5 % de  
PTC 

≥ 270 73,58 46 0,601 1,93 Humos y olor 

Ejemplo 6 
1,5 % de 
PTO 

≥ 285 95,61 59 0,633 2,15 Sin humos 

Ejemplo 7 
1,5 % de 
PTIS 

≥ 300 97,60 59 0,632 2,22 Sin humos 

Ejemplo 8 
1,5 % de 
TDTM 

≥ 275 87,56 58 0,623 2,14 
Cantidad de 
humos 
despreciable 

Ejemplo 
comparativo 9 

1,5 % de 
TOTM 

≥ 250 58,15 55 0,616 2,06 
Producción 
considerable de 
humo 

 
La tabla 2 también detalla el punto de inflamación para cada vehículo, determinado según la norma ASTM D92 40 
(procedimiento Cleveland Open Cup (COC)), siendo esta relevante para la estabilidad térmica del vehículo en uso. 
Además, la tabla detalla la caída de presión en el cabezal del troquel de la masa fundida de polímero medida en el 
punto 3 en la figura 1. A medida que se reduce la presión del cabezal del troquel, esta comienza a afectar a las 
propiedades de la fibra hilada y aumenta la tasa de roturas del filamento. 
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De los resultados expuestos en la tabla 2, se debe tener en cuenta lo siguiente: 

 
(a) Los vehículos preferidos no muestran formación de humo, o esta es despreciable, en la salida del troquel, 
mientras que los ejemplos comparativos 4, 5 y 9 presentan desventajosamente una formación de humo y/o un olor 5 
considerables; 
 
(b) Los vehículos preferidos tienen un punto de inflamación ≥ 275 ºC; 
 
(c) Los vehículos preferidos presentan una mayor retención en peso por TGA que los ejemplos comparativos; 10 
 
(d) El uso de vehículos preferidos da como resultado presiones en el troquel más elevadas que el de los ejemplos 
comparativos; 
 
(e) El uso de vehículos preferidos da como resultado una VI del polímero superior que está más próxima a la VI 15 
del polímero cuando no se utiliza ningún vehículo; 
 
(f) El uso de vehículos preferidos tiene como consecuencia una tenacidad elevada de la fibra. 

 
Ejemplo 11 - Preparación de filamentos de fibra con la incorporación de pigmento blanco. 20 

 
Una dispersión de 700 g de dióxido de titanio (Hombitan LC-S), 128,9 g de TDTM, 128,8 g de PTIS, 40,3 g de 
dispersante de pigmento Solsperse 3000 de Lubrizol, 1 g de Irganox 1010 (antioxidante) y 1 g de Doverphos S9228T 
(antioxidante) se mezcló utilizando un dispersador de alto cizallamiento durante 2 minutos hasta que todos los 
componentes se hubieran dispersado completamente. La dispersión tenía una viscosidad Brookfield a 20 ºC de 25 
10.100 cP (husillo 7, 20 rpm). Se mezclaron 35 g de la dispersión con 1000 g de gránulos de PET seco 
(Equipolymers C93) y se extrudieron dando fibras en una extrusora de 30 mm (relación L/D de 24/1) equipada con 
un sistema de hilado de 72 orificios (diámetro de los orificios de 0,4 mm) a 285 ºC. La fibra de la extrusora se extrajo 
de la hilera a 2800 m/min. 
 30 
Durante la extrusión de la fibra no se observó producción de humo en la placa del troquel. La tenacidad de la fibra 
producida fue de 2,18 cN/dtex; medida según el ejemplo 3. Se examinó una muestra representativa de la fibra 
mediante microscopía óptica que muestra una dispersión muy buena del pigmento de dióxido de titanio en todos los 
filamentos de fibra. 
 35 
Ejemplo 12 - Preparación de filamentos de fibra con la incorporación de pigmento negro. 

 
Una dispersión de 300 g de negro de carbón (Monarch 430), 4180 g de PTIS, 60 g de TOTM, 160 g de Tegomer 
DA100N, 60 g de Solplus (TM) K240 (pigmento dispersante), 1 g de Irganox 1010 (antioxidante) y 1 g de Doverphos 
S9228T (antioxidante) se mezcló y se molió usando un molino de perlas Eiger (perlas de vidrio de 1 mm de diámetro) 40 
durante 45 minutos hasta que todos los componentes se hubieran dispersado completamente y el tamaño de 
partícula de la dispersión (determinado por microscopía óptica) fuera inferior a 5 µm. La dispersión molida tenía una 
viscosidad Brookfield a 20 ºC de 15.100 cP (husillo 7, 20 rpm). Se utilizó el proceso de extrusión de fibra del ejemplo 
4 para producir una muestra de fibra de PET MO que contenía el 2 % de esta dispersión de negro de carbón que se 
dispersó completamente en el polímero fundido mediante inyección en el CTM (velocidad del mezclador 80 rpm). La 45 
fibra de la extrusora se extrajo de la hilera a 2800 m/min. 
 
Durante la extrusión de la fibra no se observó producción de humo en la placa del troquel. La tenacidad de la fibra 
producida fue de 2,015 cN/dtex; medida según el ejemplo 3. Se examinó una muestra representativa de la fibra 
mediante microscopía óptica que muestra una dispersión muy buena del pigmento de negro de carbón en todos los 50 
filamentos de fibra. 
 
Por lo tanto, a partir de lo anterior está claro que puede utilizarse el vehículo preferido para producir ventajosamente 
filamentos de fibra con la incorporación de pigmentos (u otros aditivos). 

55 
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REIVINDICACIONES 

 
1. Un procedimiento de introducción de un aditivo en un material polimérico que comprende un poliéster, 

comprendiendo el procedimiento:  
 5 
A) seleccionar una formulación líquida que comprende un aditivo y un vehículo, en el que dicho vehículo es un 
líquido a temperatura y presión estándar (STP); 
 
B) poner en contacto la formulación líquida con dicho material polimérico; 
 10 
C) procesar por fusión dicho material polimérico; 
 
en el que dicho vehículo se selecciona de entre: 
 
triésteres o tetraésteres de pentaeritritol, en el que el éster se deriva o puede derivarse de la reacción del 15 
pentaeritritol con un ácido carboxílico con una longitud de la cadena de carbono de C12 a C22, 
 
en el que, en el procedimiento, la formulación líquida se dosifica en dicho material polimérico cuando dicho material 
polimérico se encuentra en un estado fundido y 
 20 
en el que en un punto posterior al punto de contacto de la formulación líquida y el material polimérico se encuentra 
un medio de hilado para hilar el material polimérico para definir fibras. 
 
2. Un procedimiento según la reivindicación 1, en el que el vehículo se selecciona de forma que la relación de 

tenacidad, definida como: 25 
 

 
 
sea por lo menos de 0,87, en el que la tenacidad se determina a 20°C y una velocidad de extensión de 250 mm/min 
según la norma ASTM D885. 30 
 
3. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, en el que dicho ácido carboxílico tiene una longitud de 

cadena de C14 a C20. 
 
4. Un procedimiento según la reivindicación 3, en el que dicho ácido carboxílico es ácido isoesteárico C18. 35 

 
5. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, en el que dicho vehículo se selecciona de entre:  

 
(A) un vehículo de fórmula general 
 40 

 
 

en la que cada R
20

 representa independientemente un grupo alquilo C11 a C21 lineal o ramificado, saturado o 
insaturado; y R

21
 es un resto R

20
COO- o un grupo hidroxilo. 

 45 
6. Un procedimiento según la reivindicación 5, en el que R

20
COO- es un residuo de ácido isoesteárico. 

 
7. Un procedimiento según la reivindicación 5 o la reivindicación 6, en el que cada R

20
 representa el mismo grupo. 

 
8. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, en el que dicho aditivo comprende un colorante. 50 

 
9. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, en el que dicho aditivo comprende un tinte. 

 
10. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, incluyendo el procedimiento introducir por lo menos el 

0,05 % en peso y menos del 10 % en peso de aditivo en dicho material polimérico por medio de la formulación 55 
líquida. 
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11. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, en el que dicha formulación líquida incluye por lo 

menos el 20 % en peso de vehículo y el 80 % en peso o menos de vehículo. 
 
12. Un procedimiento según cualquier reivindicación anterior, en el que dicha formulación líquida se inyecta a 5-120 

bar en el material polimérico. 5 
 
13. Una fibra de poliéster que comprende un poliéster que incorpora un colorante, incluyendo dicha fibra un vehículo 

libre del tipo descrito según cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11. 
 
14. Un procedimiento de producción de una fibra, comprendiendo el procedimiento introducir un aditivo en un 10 

poliéster tal como se describe según cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11 e hilar el poliéster que incluye el 
aditivo para producir la fibra. 
 
15. Una instalación que comprende:  

 15 
(a) una extrusora para extrudir material polimérico que comprende un poliéster; 
 
(b) un receptáculo que contiene una formulación líquida que comprende un aditivo y un vehículo según cualquiera de 
las reivindicaciones 1 a 11; 
 20 
(c) medios de inyección conectados operativamente al receptáculo para inyectar formulación líquida extraída del 
receptáculo en el material polimérico en la extrusora o en un punto posterior a la misma; 
 
(d) medios de mezclado para mezclar formulación líquida y material polimérico; y 
 25 
(e) un medio de hilado en un punto posterior a la extrusora y medios de inyección para recibir material polimérico 
que se ha puesto en contacto con dicha formulación líquida e hilar el material polimérico para producir fibra. 
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