COD. AOFF /1Sl 1256 BT
_/gy/ozz - /Z/c'tZzz;e /ondzzcj

_

o Uiy . 2
PATE N'I;,E EQSPA‘NOLA
MEMORIA
descripliva oofna///////ﬁ _____ 2 __’Zt”Zé’.(Zé,m.!,ﬁz_.é.ffzz./l;éfdﬁ, %/Z/c 44444 €22

,ex/fﬁ(z/a wjzn//{?f(Y ?/75"5”//4('62,/ (’//ﬂ/ﬂ/ﬁ’/ %4%/7/(/\74//
/

POR

/Kg/—{’lnulc} ke,

............................................................................... ’) {CtlL'a-‘Lp(l

L’b}a‘:ﬂ, qllll Qe L:!ll‘l LTl




~—a

10

144702

CCD.1093 - 1154 - 1236 - RD9.
NYLON - Filature fondue 1.-

uEBEMORLA DESCRLPTL VA
para sollciter una
FATENTE DE L1 v VENCIL1 ON
en
ESPANAL
para: "UN rROCEDILISNTO PhHa BilLaH, EN 53T7.00 FUNDLDO, 2RODUCTOS
ORGANICOS HLLADIZOS"
en tavor ds la Sociedud:
. L, LU PONT DE NEBOURS aND COLPsNY, residente en Wilwington

(Delaware) Bstados Unidos de Americu.

L8 presente invencion ge rclacions #& un procedimiento para
obtener hilos, hilementos, cintas u otros, medisnte hilaturs,
en estuado fundido, ae productos orgtnicos cuyaé propiedades tie-
nen tendencia a cambier en estado fundido.

Lg. hilatura de producto en sstado fundido es un procedimiento
relativeapnente nuevo y ofrece clertag dificultades, de las cua-
les algunés proceden de transforuaciones gue pueden sufrir es-
tos productos hiladizos cuando se mantienen en estado fundido.
B850 es un 1inconveniente, no solo & ceusa del deterioro que sufre
asl el producto hiladizo, sino & causa también de la formacion

posible de productos gaseosos que dan luger a burbujag en el
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producto fundido. La existencia de eSZas barﬁzjaéméroduce dife-
renclas en el titulo de los filauentos, dado cue el cuerpo ga-
seoso ge halla arrastrado con el producto Fundido sntes de la
extrusion y durante la misma. Estre trensformaciones tsmbien pue-
den caus&r variaciones en la viscosided del producto fundido,
lag cuales son susceptibles de provocsr variaciones en sl situ-

lo. Ademés, s1 se hilan ciertos productos polimerizados en esta-

H

dc funadido, puede producirse, & le vewmgerajura de fusion, una
polimerizacion mas fuerte que &unenta la viscogidad y cawmbisa
asl lag propicdades del producto a hilar, Ligeras variaciones
de lags propiecdades del producto hiladizo en esta fase de fabri-
cacion, producen & menudo muy grendes diferencias en las propie-
dades de los cuerpos hilados, como por ejemplo en sus propieda-
des tinvoreas. Es muy dificulioso, @ pesar de una comprobacion
diligente de las temperaturas, de la velocidad de gasto, de 1lu
presion, del tanteo de estirawmiento, etc.., evitar las transfor-
waclones gue pueden producirse por una exposicion wel producto
a nltas temperaturase

La prcsente invencion concierne un procedimiento que perwite
hilar, en egtado fundido, productos cue tienen una tendencia =
trangioramarse por una exposicion 4 las altas temperaturas, sin
gue se produzcan estas trensformaciones.

Se alinents de producto solido organico hiladizo uns super-
ficie calentada, en la cual la fusion se produce con uné veloci-
dad sensiblemente igual & la velocidad de extrusion del producto
fundidoe. Se recoge el producto hiladizo fundido en un sespacio
limitado, del cusl va echa&do fuera después por una sbertura de
dimengiones deseadas. Se provoea la solidificacion y se recogen,
de cuelquier manera conocida,los productos solidificados Fforma=-
d0Se

Se describe, de una manera detallada, el invento & continua-

cion, en referencia a los planos adjuntos, en los cualess
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La fige 1 es una vigts en elevscion de un aparato gue sirve
para llevar o la practice el procediwiento de hilstura en estado
fundido, 'conforme &l invento.

La figs 2 es una vista analoga de une variante de este apa-
ratoe

Lag figs 3 § 4 gon vigtas anglogas qus nuestran diferentes
rejillas de fusion que pueden ger utilizadas con arreglo al
invento.

En la fig. 1 de los planos, Ll representsd unf camara cilindri-
ca, gue puede ser guarnecida de un revestvimienco calorifugo o
provista de un dispositivo de calentauiento y en 1lu cual, si se
desea, se puecde mantener una atmosfers de gas interto. Egta ca-
mara egté irovista de un tubo metalico espiral gue forms uned re-
jilla 12, preferentemente de metal inatacable, como acero inoxi-
dable, iionel, i1llium, etc.. Esgta rejilla LZ puede ger calentads
nediante una resistencie electrica o cualguier otfo medio calen-
tador. FPedazos solidos, por ejewmplo lentejuelas 15 del producto
érganico hiladizo 13, caen poco & poco de la tolva 14 dispuesta
encima’ de le camara. tistas lentejuelss caen en la rejilla 12, que
se hella calenteda & une temperatura superior al punto de fusion
del producto organico hiladizo, y el producto fundido corre en-
tre las espiras de la rejilla, cse en 16 y se recoge en 1l7. De
este punto, se expulsa mediante cualguier medio apropiado, como
un& bomba, por ejemplo una bomba de engranajes unalogé & las
empleadas en la hilatura de los filsmentos de viscosa, &trav s
de un# hilera bajo forma de filawenvos, cinbas u otros. KLsta
rilers esta guarnecida de cuslesquier lechog filtrantes upropia-
dosy telas wmebtalicas de rinezas diferentes, capas de arena so-
brepuestas en nu&ero variable, cuyos granos varian de dimension
entré ¢llos, tela de amianto y, de una manera generusl, cufles-
guieg-productos no atacados por la materia fundida y que ejerci-

ten una wcecion filtrante en esta materia.
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Para consegulr un buen funcionsmiento de este aparato de tu-
sion y evitar que el producto solido pueda caer entre las espi-
ras, las lentejuelas 15 han de tener dimensiones muy regulares
¥ ligeraumente superiores & los espacios gue existen entre las

80 espiras de la rejilla 12. Luego gue ha empezado la fusion, las
lentejuelas y& no pueden cser através de 1la rejills, ni aun si
sus dimensiones son més pequeflas, pues se hallan detenidas por
le wmasa viscosa. Los espacios entre las espiras pueden variar
segun las dimensiones de las lenvejuelas y la viscosidad del

85 producto en estado fundido; para conseguir una alimencacion re-
gular y una tusion de velocidad constante, esencial en esta in-
vencion, se utilizan lentejueslas de dimensiones pequefias y uni-
forues,

Segun el invenvo, se pueden alimentar varias hileras medisnte

90 un solo dispogitivo de fusion, bien gue sea prefeﬂible alimentar
und sola hilera, lo gue permite wmantener una cantidad minima de
producto nhiladizo & la temperatura de Ffusione Ademés, es intere-
sénte poder conocer a cada instante La cantidad de producto que
existe en estado fundido, mediente pitémetros, mirillas, ete..

25 Cuando los productos hiladizos tienen, en estado tundido, uns
_conductibilidad electrica suriciente para ser medida, se utili-
ZaTE esta propledad en la manera giguiente: se inserta un elec-—
trodo vertical 18, rodeado por un sislente apropiade 20, atvravés
del fondo de la camars de fuslon ll; se conecta este electrodo,

luo por unda partve, pasando por un nlisaperowetre, con unf bateria
&4 u ovro wrnantial de energia y, vor otra perte, con las paredss
de is cemara de rusion que constituyen el ouvro electrodo. &l cir-
culvo esthformado por el producto fundido. Un aumenvo dei nivél
se acowpafu a uﬁ d4unenvo de euwlsion de corriente.

luo Fues la cantidad.-de producto fundide ha de ser wmuntenius al mi-
R1ao pare &liventar de uné wsnerd convinud la nilers o cuelguier

o0tro orgsno de extrusion, es preferible gue su volumen no exceda
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el emlitido en una hora o hasta, preferiblemente, en 15 minutos.

La fige 2 representa una varisnte del aparato en la cual 26
representsa una camara cilindriea, preferiblemente calentada por
el interior mediante vapor caliente, vepor de agua o cualquier
otro vapor de producto organico o winerzl circulante en el h&az
tubular representado en 28. Una rejille de fusion 30, preferible-
mente de inetal, esté calentada interiorwmente, por ejemnlo wedian-
te vapor. Zgte rejllla 30 lleva una plancha metalica 32 gue cu-
bre el espacio libre dejado en el centro por la& ulvima espira.

Le camaras cilindrica 34, situsda encimm de 1la camara 30 y no
calentrda, estd llenada de lentejuelas del producto hiladizo;
esta camara lleva, preferentecmente, una tapadera 36., Ern muchos
casos, e¢s ventajoso someter las lentejuelas del producto hilmdizo
& un ceélentamiento previo en esta cemara, lo gue auments le velo-
cldad de fusion y guite cade traza de humedad condenseda en su
superficie. Esta calefacclon previa de las lentejuelas puede e-
fecturrese calentando la camera o de cuslguier otro modo, pero
en ningun cego la temperatura debe ger proxima &l punto de fusion
del producto hiladizé. Unse tolva 38 esté dispuesta debajo de la
rejilla 30. El producto fundido se recoge en esta tolva después
de fusion en la rejilla 30 y después de atravesar la Diswa, y
luego corre por el conducto 4C hacia la bombe de engranajes 42
que lo envia, bajo presion, por el conducto 48, hacia la guarni-
cion de hilera 44 y la hilera «6. El producto iundide se exdrude
através de la hilera 46 bajo forma de filamentos, cintas u otros.
8i ce desea mantener una atmosfera de gas inerto en 1ls Camara,
850 puede conseguirse introduciendo el gas en 50 y evacuandolo
por un dispositivo aprepiado en 52 y 54,

Este aparato se diferencia de el descrito en referencia a la
fige 1 por el hecho de que el nivél del producto rundido se man-
tiene automaticamente constante. A medida que el producto solido
llege en contacto con la rejilla, funde ¥y corre en la tolva 38,

llenanco la wigga,
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Prosiguiendose la fusion, se forud unse delgada capa de pro-
ducto fundido gue cubre la rejille de fusion. Dado gue 1la con=-
ductibilidad calorifica del producto fundido es muy pequefia,
no se transmite bastante calor por ests delgadn capa de producto
fundido para fundir el producto solido yue se encuentr& encima.
Por consiguiente, la rusion dej& hasta gue se produzch, por hi-
lagura, una eliminacion del producto fundide suficiente pATa
hacer bajar su nivél y peruavir &l producto solide llegar en con-
tacto con la rejillm. hierced a ecte ailgpositivo, se mantiene
avbomaticrimsnte una cantidad winima constante de producto fun-
dido.

Para facilitar la comprension del invento, se deseribe a con-
tinuacion una hilatura,realizada en el aparato representado en
la fig. 2, de polihexamevileno &dipamida, poliswide linesl hila-
diza, obtenida por condensacion y poliwmerizacion de 1f hexameti-
lenodiuuina y del acido adipico y ¢ue tiene un punto de fusion
de cerca de 2865°,

Leutejuelaé dé polihexametvileno adipriiida, de dilmensiones &pro-
Ximesivas 0,6 cm X 0,6 em x 0,3 cm, esthn Gispuectas en 1& canura
34, Lllenandole completamente, asl como el esp&clo de la camara
46 c1tusdo encimm de la rejills de fusion 30. Las lentejueleasg
descansun en l& rejilla, hecha de wnbo wue acere inoxidable de
U, cm, guedsndo seperadas lag BsPlias DOr un poco wenog de 0,3
cme E1 ciametro de la rejille es ae 15 cme E1 volumen de las
lentejuelas es de cerca &0 li.ros. La bapadera 35 de 18 capura
34 estd cuidadosamente cerrado; se hice entrar en 50 azoe el cusl
siile por lag aberturas especisles 52 y 34, manteniendo asi una
etmocfera inerta y expulstndo cede uraza de gaz degprenaido peor
la fusion. Se wAntiene un&é presion de G,70 kg/cmz en el interior
de l& cauars para evitar csads entrada de nire en el aparato. La
corriente grseosa permite asi renovar 1la provigion de lentejuelas

sin interrumpir 18 hilatura.
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Le haz tubular 28 en la ceuara 26 y 1la rejilla de {fusion 30
se wantienen a 285° C, Las lentejuelag en contacto con 1la re-
jilla runaen y el iroducto corre en 1la volva 38 y pasa por el
conduciuo 40 llegando & la bomba de engrensjes 42 la cual rechaza
el wmiescio producto através de la gusrnicion de hilera 44 y atra-
vés de la hilera 46, bajo Forma de rilamentos con un gasto de
cerca de 15 gr/uinuto. ELl volumen votal del liquido en la tolva
38, en los conductos 40 y 48, en la bomba 42 y en 1lm guarnicion
de hilera 44, es de cerca de 200 cc., G tal manera gue se man-
tiene producto hiladizo en estado funfido por cerca de 10 minus-
tos de nilaturae.

En vodas las variantes de 1lé presente invencion, el producto
fundido corre continuamente desde 1& superficie de fusion. Esta
corriente lava descendlendo 1R superflcie de fusion de voda 1la
pelicula estancada que tiene vendencia a formarse, mejorando asi
la regularided de la fusion y diminuyendo les posibilidades de
degecomposiciona

Bien gue se hayan descrito rejillag de fusion en forme de
espirales y calentadas electricamente o por circulacion internsa,
el invsnto no se limitae & lag mismég.

La rejilla de fusion puede pregsentar, zsl como se he indica-
do en la figs 3, la forma de un cono hueco 60, c¢onstituido por
varilles o tubos, con su vertice vuelto hacia arriba. In esta
veriante, es preferible proveer el vertics del cono 60 de un ca-
puchdn 63. Bsta rejilla, tambidn puede constituirse, como repre=-
sentado en la fige 4, por dos discos wetalicos agujercados 64,
apretados contra las paredes de la cesmara de fusiom 66 y unidos
por un# gerle de tubos 68; estos tubos 68 pueden calentarse por
conducclion de calor, por el exterior de la cawmara de tusiom, o
interiormente por una circulacion de vapor caliente o de gas, 0
electricamente o medlante cualquier otro medio.

La rejilla no consta luego .mecesgariamente de un tubo en For-
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ma de espiral y puede constituirse por elementos de rorma cual-
guilera unidos de manerfd de dsjar entre ellos especios de rorma
regular. También se pueden emplear dos rejillas calentadoras
distintesa

Lag rejillas de fusion pueden ser wentenidas & cuslguier tem—
peratura; sin embargo, es preferible mentenerles & un& TempeTra-
turs que no supere por mhs de 40° O. el punto de fusion del pro-
ducto hilesdizo.

icediante un digspositivo perticuler de bombag, se pueden elimi-
nar log inconvenientes que resulvén de la presencia de las rari-
glmas burbujas que, & pecar del aparato ¢ue se acaba de descri-
bir, & vaces llegen a formarse aun; ejercitando, justamente antes
de la hilagura, una presion en el producto fundido y menteniendo
esta presion hasta gue se heaya expulszdo el producto, las burbu-
jis goseosas se disuelven.

Eso puede realizarse mediante dos bombas que trabajan en se-
rie; la primera suministra la presion necesaria para disolver
las burbujes gaseosfis y la segunda regula la extrusion, &través
de la hilera, del producto fundido sin burbujas. Las bombas pue-
den ser del tipo de engranajes, de tornillos, de embolos; vam-
bién se pueden emplear presiones gaésaocsas en combinacion o no
con bombase

Asi como se he mencionado en lo gue antecede, en muchos casos
puede ger preferible mantener una atmosfers inerta en la cemara
de rusion, para evitar o reduecir 1la oxidacion del producto rundi-
do hiladizo. Con este fin, se puede uvilizar azoe, gas carbonico,
hidrogeno o curlquier otro gas gue no contenga oxlgeno y que ses
inerto respecto &l producto hiladizo. Se puede introducir el gas
en cualguler punto de la camara de tusion para mantener unf tal
atmnosferaa. ademés, sucede m veces que los rilamentos, al galir
de la-hilera, se oxiden y producen "esputos": ciertos filamentos

se¢ degvian de su camino y llegan a begarse contra la pared de la
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hilera, caustndo asi un& interrupcion en la hilatura. Ha sido

comprobado gue se evita este inconveniente menteniendo la su-

gy
perficie de la hileralen una atwosfera de gas inerto respecto
" Sy

P

al producto niladizo; tal como el azoe desoxigenado conteniente
menos de 0,03 % de oxlgeno.

Puede ser interssante, en clertas circunstancias, tundir el
producto hiladizo & un& btemperatura rrancemente superior & su
punto de fusion y enfriar después el producto rundido antes de
su extrusion, aumentando asl la velocidad de fusion con un mini-
1o de degcomposicione

En la descripcion que antecede, se bt wencionado, por via de
ejeuplo, la hilatura de polihexameiileno adipamida; gueda bien
entendido gue el invento no se limite a esta nilatura. La inven-
cion es particularmente interesante pera hilar en estado rundido
polimeros sintévicos lineales niladizos y_particularmence lag
polismidas sintéticas lineales que partenecen & ssta clase., Es-
tas poliamidas sintéticas lineales dan, por rusion, liiguidos gue
se derrapmen por si mismos de la rejilla, racilitando asi la ru-
sion y digminuyendo la descowposicion posible & lasg vemperaturas
elevedase También se pueden emplear obtros polimeros sintéticos
lineales, como los poliesteres, polieteres, pdliscetales, wez=-
clas de voliesteres-poliamidas, etcs.

La presente invencion vambién puede aplicarse ventajosamente
& la hilatura, en estado fundido, de polimeros preparados por
polimerizacion pajo alta presion del evileno o de oTros polime-
ros, cowo los polimeros vinilicos, los polisstirenos Yy los deri-
vados del &acldo poliacrilico. Los derivados de la celulosa, por
ejenplo el acetato de celulosa convenientemente plastificado,
también puede ser hilados gegun l& presente 1nvencion.

Todos los cuerpos hilados cegun esta invencion pueden, i se
desea, ser plastificados, por ejemplo mediante fmidag, cetonas,
fenoles, asi1 como se ha indicado en 1& adlciopm N° 48,742 del 25

de £gosto de 1937 a la patente francesa N° 7SQ. 521 del 24 de
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WMayo de 1935, o mediante acidog cargoxilicos. Aéemﬁs, la presen=-
te 1nvencion no se limita & la hilstura de cinbtes y filamentos;
pusde ger ubvilizada, por ejemplo, para revestir alawmbres metali-
cos con polimeros sintéticos Lineales con el fin de alglarlos
electricamente.

Los productos hiladizos utilizados en esba invencion pueden
contener &agentes modificantes, por ejemplo agentes de matifica-

cion, pigmentos, colorantes, antioxidantes, resinas, elC.ae.

= N ¢ T A -

Los puntos de invencion propia y nueva gue ge presentnn para
gue cgean objeto de esta PALENIE ui LNVINCION, son los siguientes¥

l. uUn procedimiento para obtener filamentvos, hilos, crines,
laginas, peliculas, cintas u otros objetos mediante hilatura, en
estado Ffundide, de productos organicos, caracterizado por el he=-
cho de yue ge somete a lu alta temperatura y se Tunde el produc-
to orgenico solo & medida de su eXxftrusion Jy de ¢ue se redquce
wl winimo esbtricto la cantidad de wrteria que se halla en estado
fundido, con el fin de sviiar las transformaciones gue pueden
producirge en este materia y particularmente 1la formacion ae
purbujas gaseoshiss

2. Un procedimisnto segun el punvo 1%, caracterizado por el
hecho de que se alimentaz de producto solido organico hiladizo
una superficie calentada, por ejeuiplo una rejilla, en la cual
1t fusion se produce con una velocidad poco mAS 0 Menos igual
& la velocidad de extrusion del producto fundido, - se permite
al producto hiladizo Tfundido correr en un espacio restrifiido,
de donde va echado fuera por una sbervurs Apropiada,- se soli-
Qifica este producto y después se recogen, de unté manere cual-
ynlerws, Los productos solificados form#dose

3. Uun procedimiento segun los punvos 1l* y &°, caracterizado
por el hecho de ¢ue la superficie de fusioﬁ, 0o rejilla, pueds

constituirse de elementos de forws cualguiera unidos de msnera
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de dejar entre ellos espacios de forma regular, por los cueslesg
podrd correr, pero qus no perwiten el paso ael producto solido.
4\\ Un procedimiento sezun los puntos 19 y 2°, caracterizado

por ei\hgcho de gque la rejilla consta de una espiral de un wubo

" de metal inatscable.

5. Un procediwiento segun los puncog 1° y &°, caracterizado
por el hecho de gue se alimenta la fejilla‘en médo continuo de
producto solido bajo forma de lentsjuelas, de dimensiones regu~
lares y ligeramente majyores de los espacios comprendidos sentre
los elementos de la rejilla.

6. Un procedimiento segun los puntos 1° y 8°, caracterizado
por el hecho de gue un dispositivo permite'medii la cantidad de
producto fundido existiente.

7« Un procedimiento segun los punvos 1° y a4°, caracterizado
por el hecho de ¢ue un dispositivo particuiar de bombasg, combi-
nado o no con presiones gageeocas, peruite eliminar lasg burbujas
de cuerpos gaseosos gue pudierén existir vodavia.

8« Un procedimiento segun los puntos 1° y 2°, caracterizado
por el hecho de gue un dispositive sirve péra mantener la super=-
ficie de la hilera en una stmogfera de gas 1nexto,

9« Un procedimiento paru hilar, en estado fundido, »productos
organicos hiludizos, tal y como queds cescrito en 1a presente
liemoria y representado en los planos edjuntose

La presente hemoria consta de once hojas escritas & maquina
POTr un& sola cara.

Madrid, 2 de Junio de 1939

DU PONT DE NEMOCURS AND COMPANY.
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