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MEMORIA DESCRIPTIVA
SOBRE:

"PROCEDIMIENTO PARA LA HILATURA DE SUPERPOLIAMIDAS
FUNDIDAS"™ -

Solicitantes: sOCIMTE RHODIACETA, residentes en:

nc 21, rué Jean Coujon, PARIS, prancia#

La presente invencion tiene por objeto un pro-
cedimiento para la hilatura de filamentos a base de su-*
perpoliamidas y, mas especialmente, para la fabricaéiOn
de filamentos de propiedades constantes por filatura pro-

5# cedimiento que impide la despolimerizacion molesta que
se produce a las temperaturas de filatura,

Los filamentos comerciales superpoliamidicos
estan constituidos por poliamidas lineares sintéticas
formadas por condensacion, con eliminacién de agua, de

1#* mondmeros apropiados o de polimeros de bajos pesos mo-
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lecularesd Por conaiguiente, el agua existe nomalmente
en el polimero en granos antes de la hilatura, procedien-
do este agua ya sea de la formada durante la fabricacidn
del polimero o sea de la absorbida a partir de la atmoa-
fera ambiente. Es bien sabido que a temperaturas eleva*
das? el grado de despollmerizacion de las superpoliami*
das es funcion de la cantidad de agua que haya presente.
Para evitar una degradacion excesiva por el agua, se tie-
ne cuidado corrientemente de secar todo el polimero en
granos hasta conseguir una proporcién de humedad reduci-
da y controlada antas de la hilatura en astado fundido#
Ademés, cuando se -emplea polimero an granos que contengan
poca humedad, sa daba tenar cuidado da eliminar una parta
del agua que haya presante durante la hilatura, efectian*
do sata ditima operaoiOn en una atmdsfera en movimiento
de nitrégeno o de otro gas apropiado muy seco* También
se puede obtener un polimero satisfactorio. Sin embargo,
durante la hilatura del filamento superpoliamidlco, una
pequeSa cantidad del polimero fundido se mantiene en la
oélula de filatura durante un corto intervalo de tiempo
antes de su paso a la bomba de graduacion y después a la
hiladora, los procedimientos de polimerizacion y despoli-
merizacion pueden producirse durante este estado fundido,
y adn control alguno, se fabrica un hilo que tiene un pe-
so molecular variable y; por consiguiente tenacidades,
alargamientos, propiedades de tinte igualmente variables
y otras propiedades no uniformes”™ cuando el polimero esté
fundido, es préacticamente imposible eliminar toda la hu-
medad, manteniendo a la vez constantes las condiciones

operatorias. Asi, pues, la cantidad y la calidad del ni-



trOgeno utilizadas, las temperaturas de la Instalacion
adoptada* las presiones de gas y otras condiciones simi-
lares varian considerablemente. Debido a la naturaleza
critica de estos procedimientos conocidos, es dificili-

45, simo obtener o fabricar un filamento que tenga propieda-
des fisicas muy uniformes.

Por consiguiente* la presente invenolon se re-
fiere a un procedimiento que elimina las dificultades que
dejamos enumeradas y que da un filamento de alta calidad

50* 'y que tiene propiedades uniformes. Abarca igualmente la
invenolén la disposicioén de medios para controlar el equi®
librio polimerizaoién-despolimerizaciéon y un procedimien-
to para obtener un filamento que tenga una buena regulari-
dad sin emplear productos oostoaoa* tales como el nitrOge-

55* no muy puro o cualesquiera otros gases endlogos*

Estos objetos se consiguen por medio de la in-
vencién presente que describiremos a continuacion y en la
gue la hilatura se lleva a cabo a una presion eficaz vy
determinada de vapor de agua. Los granos de polimero su-

60* perpoliamidioo se funden en presencia de vapor de agua*
estando oontrolada la presion de dicho vapor* El produc-
to fundido se hila después sin someterle a variaciones
sensibles de temperatura o a cambios notables de presidon
de vapor de agua. En la practica, el polimero en granos

65. se funde en presencia de vapor de agua del que se contro-
la la presion. El producto fundido se deja reposar duran-
te un corto periodo hasta que se alcance el equilibrio y
después gradeado s hilado en condiciones que aseguren la
influencia permanente del vapor de agua. Este invento,

70* podra comprenderse con mas facilidad haciendo referencia
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a la figura 1 del dibujo adjunto que es una vista esque-
matica en alzado lateral de un bafio de hilatura en esta-
do fundido*

En dicha figura 1 en la que loa miamos n&aeros
de referencia indican partes idénticas, el polimero ce oon
duce a la hilera por medio de un conducto de llegada del
polimero en granos 10. Los granos descienden pasando por
una tolva abierta 11, en el recalentador previo 12* Este
recalentador previo se calienta por cualquier medio con-
veniente, como por ejemplo, por una oamisa de vapor 13*
El vapor llega a la camisa calentada en 14 y sale por la
tuberia al fondo de la camisa calentador'aelzrlS* En 36, uda
parte del vapor se elimina y es enviada por una deriva-
clin en la que hay una valvula 18. Los granos deapuas de
haber sido previamente calentados, descienden por 19 don-
de se ponen en contacto con el vapor que llega de la val*
vula 18* EIl vapor que se suministra a la camisa pre*caien
tadora 13# es de preferencia, a una preeiin elevada (O#7
a 7 kg/om”) y, por consiguiente, asegura uha temperatura
del irden de 115-170*0* EI vapor que pasa a través de la
valvula 18 estd a la presion atmosférica 19™ puesto gne
la tolva 13 esta al contacto del aire* Asi# pues, la ope-
raclin permite un control automatico de la presiin de va-
por de agua, y se puede mantener la prasiih en limites
muy estrechos en la caldera donde se encuentra el produc-
to fundido*

El polimero fundido estd compensado con el va-
por dé agua# y# por consiguiente, la viscosidad del pro**
ducto fundido estd controlada de un modo uniforme* EI

vapor introducido en los granos 19 atraviesa el polimero
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en granea y sale al aire en 20. De este modo, el vapor
envuelve el polimero y regula la viscosidad del produc-
to fundido, segun la presion del vapor de agua*

Después de mezclarse con el vapor, el producto
en granos llega a la parrilla de fusién 21, que puede ca-
lentarse por vapor, por electricidad o por cualquier otro
medio apropiado. EIl polimero funde completamente y forma,
una masa fluida 22. La bomba 23 suministra entonces una
cantidad constante de polimero fundido que va enviando a
le hilera de bloque 24* La cantidad de polimero fundido
en 22 se mantiene lo mas reducida posible para impedir
su descomposicion, sin embargo, se prefiere mantener una
cantidad lo suficientemente importante para que el poli-
mero, después de fusidon, se exponga al vapor de agua du-
rante unos 15 minutos por lo menos, antes de que se vaya
suministrando. Esta manera de actuar permite obtener una
compensacion.

En el procedimiento habitual con nitré6geno, la
cantidad de agua en el producto fundido es del é6rden de
0,11 a 0,i8% aun en las condiciones de control mas rigu-
rosas. Adamoés, la presion de vapor de agua varia da 550
a 850 nim. de mercurio. De esta variacién resulta en el
filamento las irregularidades anteriormente mencionadas*
Con el procedimiento segun el presante invento, se puede
mantener constante la cantidad de humedad (0,16% para la
superpolihexametileno-adipamida) en el producto fundido
y una presién mas constante en el bafio de hilatura (710-
770 nmnt* de mercurio)* De esta constancia en la proporcion
de humedad resulta un control preciso del equilibrio po-

limerizaoion-despolimerizacién y el polimero hilado tiene
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propiedades fisicas que son mucho més regulares que el
polimero analogo hilado por el procedimiento habitual
con nitrégeno* La cantidad de agua en el producto fun-
dido dependera, entre otros factores, de la superpoli-
amida que ae hile. Asi, pues, mientras qpe esta propor-
cion es de 0*16% para la superpolihexametilenoadtpamida,
puede ser sensiblemente mas elevada para otras slpérpo-
liamidaa, o mas baja. Bl punto importante es que, para
cada superpolimero hilado por el presente procedimiento,
la cantidad de agua en el producto fundido permanece cons
tante durante la hilatura y no varia entre ciertos limi-
tes que deben observarse cuando la superpoliamida en cueg
tiOn debe hilarse al estado fundido, por los procedimlen*
tos habituales* De igual modo, la presién en la célula de
hilatura dependerd en parte de su posicion o, dicho en
otros términos, de las condiciones atmosféricas locales.
Por lo general, las fluctuaciones maximas seran del d4rden
de I 30 nun. de mercurio. Lo esencial es que la presién
en & bafio de hilatura, durante el hilado, por el proce-
dimiento objeto del presente invento, sea lo méas préxima
de la presion atmosférica. Dado que la presién atmosféri.
ca en una region determinada, varia generalmente, tan
solo de - 30nnn de mercurio, las presiones en el bafio de
hilatura seradn practicamente constantes. Como se ha ex-
presado anteriormente, con el procedimiento, segun el pre-
sente invento, la fluctuacién de la presion en el bafo se
mantiene convenientemente en limites mpy estrechdése

Las ventajas inherentes al procedimiento objeto
de este invento, pueden facilmente comprobarse, eomparan-

do laa propiedades fisicas del filamento fabricado con el
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procedimiente, segin el invento cbn las propiedades ri-
sicas del fileamento fabricado, segiin los mdtodos de hi-
latura habituales, emplsando el nitrdgeno purificado co-
mo etmbsfera para le mase fluida. Los ejemplos siguientes
se dan (nicamente a t{tulo indicati;d Y no deben ser con=
siderados como limitativos. En el procedimiento normal en
que se utiliza la euperpolihexametilencadipamida j una
presidn de nitrégeno de 1,4 ke/cmZ, se produc{a un rila-
mento que tenfa upa tenacidad mediam de 4,59 gr/denier con
un estiramiento estandardizado miximo de 0,234. Cuando se
hile el mismo polfmero por el procedimiento, segin el pre=
sente invento, los filamentos tienen una tenacidad media
comparable (444% gr/denier), pero la separacidén estandar-
dizada mixima es considerablemente mis reducida, siendo
tan solo de 0,148. Del midmo modo, la superpolihexameti-
lonaadipamida, despuds de hilgtura mostraba para los fi=~
lamentos hilados por el procedimiento segin la presente
invencidn una viscosidad relativa de 26,0 (para una solu=-
cién de 8,4% de podfmero en el 4cido férmica) con una se=«
paracidn estandardizada mAxima de tan soloc 0,;53. El mismo
polimero, hilado por los métodos habituales de hilatura,

tiene una viscosidad relativa médxima andloga (27,7), pero

‘un alargamiento estandardizadoc méximo mucho mds elevado,

de 1.04e Esto muestra que el polfmero hilédo, segun el

procedimiento objeto del presente invento, tlene un pesa
molecular mis uniforme que el del polfmero obtenido por
el método de hilatura estandardizado que utiliza una at-
mbsfera de nitrdgeno sobrs la masa fluida,

Ademds de la gran uniformidad del peso mdfﬁﬁu-'

lar y de las tenacidadss, los filamentos obtenidos; segun

S
et



16 6327

el presante invento, tienta alargamientos mucho mas re-
guiares. EIl alargamiento medio para el filamento hilado
por el procedimiento, segun este invento, es de 24%,mien*-
tras que un filamento hilado de modo analogo por el pro-*
195. cedimiento habitual presenta un alargamiento medio de
22,1%. Los alargamientos medios estandardizados para los
dos filamentos son, sin embargo, respectivamente de 2,28
y 2,42, lo que demuestra, a este respecto, la mayor uni-
formidad de los filamentos fabricados, segun el presente
200. invento.
Las ventajas descritas en lo que se refiere a

la uniformidad, se han resumido en.la siguiente tabla.

TABLA l.
Hilo. Caracteristicas. Alagg[]g\rrpdigpéc.)s
205* Testigo 1.04
Hilado al vapor Pesomolecular 0,53
Testigo Tenacidad 0,234
Hilado al vapor 0,148
Testigo Alargamiento 2,42
210 « Hilado al vapor 2,28

Ademas es sorprendente comprobar que las dife-
rencias de tonalidades o matices que resultan al ser te-
fiidos con colorantes acidos son mucho menos marcadas,tan-
to desde el punto de vista de su frecuencia como de su

215* importancia. Se ha obtenido una fuerza cubridora mucho
mas unida en el tefiido de los filamentos obtenidos,segin
el presente invento, que en el tefiido de filamentos fa-
bricados por medio del procedimiento habitual. Esto re-
salta consultando la Tabla Il que se cita a continuacidn

Z) gue estd establecida sobre cifras de matiz haciendo in-
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tervenir la frecuencia y la intensidad de las uniones
de tinte observadas para 90 metros de tejido* Las cifras
expuestas en la citada tabla varian desde 1, que corres-
ponde a una Uni6n apenas visible, hasta 12 para una unién
mas acentuada*
TABLA 11+
Uniones de tinta para 90 m. de tejido.

NUumero de uniones*

Intensidad. Muestra. Hilado al vapor.
1 18 67?
2 27 43
3 13 6
4 17
5
6
7
8 7
10 14
12 28

Suma * 729 171

Del cuadro citado resulta que las diferencias
de matiz sn el tinte por los colorantes acidos son tan
solo la cuarta parte de las de los filamentos testigos.

Dioho en otros términos, el poder eubrldor del
tinte con un colorante &cido para un filamento hilado a
vapor de agua, es unas cuatro veces mejor que para él te-

jido testigo teaido en las mismas condiciones* Con anterio

Ir suma del producto del ndmero de uniones para 90 metros

de tejido por la intensidad de cada una.
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ridad a la presante invencidén, laa variacienea de las
propiedades fisicas y quimicas de los filamentos impe-
dian el empleo comercial de colorantes acidos y habia
gue limitarse a la utilizacién de colorantes por aeeta-
to. EIl procedimiento, seglun el presente invento provee
filamentos que tienen propiedades fisicas y quimicas cu-
ya regularidad permite el empleo de colorantes acidos,
siendo la uniformidad de loa productos teCidos parecida
a la de los fllamontoa comerciales obtenidoa por hilatu-
ra al nitrégeno y tafiidos con colorantes por acetato.

El empleo comorcial de loa colorantos &cidoa es muy con-
veniente, pues ae puede tener una gran variedad de pro-
ductos tefiidos gracias al empleo de esta clase suplemen-
taria de colorantes.

Aun cuando loa filamentos, de que se ha hecho
mencion en los antariores ejemplos estaban preparados
para utilizar el vapor asco a laa presionas atatoafaricas,
as puede utilizar un vapor a una presién mas aletada* La
presién da vapor puede alcanzar 2*110 kg/cm”, pero por
lo general es preferible utilizar una presion de vapor
do agua entre los limites de 0,5 a 0*7 kg/cm”~* La pre-
sién de vapor de agua méaxima depende de factores tales
como ol tipo de auperpoliamlda hilada y la clase de fi-
lamentos fabricados* Por lo general, cuanto maa olevada
+* 1* presiéon do vapor mas importante es la Cantidad de
agua en el producto fundido en equilibrio con el vapor
de agua. Cuanto méaa elevada es la presion de agua, maa
baja es la viscosidad del producto fundido* Ademas, cuan-
do ae emplea una presion de vapor de agua elevada, as por

lo general necesario, recalentar previamente el polimero
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*& granos para reducir la condeneaoi6h-<de la humadaA
aobra loa granea, que de otro mba~tenX~”~lUgarf Tam-
bién ae puede trabajar a presioneé'méroe”amefite In?e-
riorea a la presion atMosforica.*uanddNee empleen las
presiones més elevadas mencionadas anteriormente, o
preaiornea reducidas, ae precisa utilizar aparados her-
méticos.

Asi, puas, ae prefiere utilizar el vapor seco
a la présion atmosférica porque el procedimiento es mu-
cho mia sencillo. No ae precisa un aparato s presion ele-
vada* Ademas el vapor a la presion atmosférica nb”corre
el riesgo de mantener el vapor o los gaées de descompo-
sicion diaueltos en el polimero en la propbroiéon en que
ésto se producé con el vapor a presiép. Ademas, un vola-
men controlado de vapor de agua qU'e"citr'c'UIa libremente
por el polimero fundido y a través de loa granos en el
calentador previo, constituye 0h medio satisfactorio pe-
ra eliminar el aire ocluido.

Aun cuando el procedimiento, segun ei presen-
te invento se ha descrito con referencia mia especialmen-
te a la saperpolihexametileHoadipamida, ai\pueden emplear
muchas ceras supCrpoliamidas lineares Alutétieas. Por ejem
pio, pueden mencionarse las siguientes?\politetrametile-
noadipamida, polltetrametilenosebazamida, polipentameti-
lenoadipamida, polipentametHenosebazamlda, poliherame-
tilenoadipamida, polihexametilenose”™azemida, polihéxame-
tilenoglutaramida, polioctametiienoadlpadmida, poli-p-xi
lilenosebazamida y las superpoliamidas salidas del éter
3-3~-diaminosipropilico y del acido adipico. También ae

pueden utilizar polimeros lineares salidos de aminoéacidos
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tales como el a4cido aminoeaprénico, el acido 9-amlnoné-
nanoloo y el acido 1ll-amino-uhdeoanoieb. Por el procedi-
miento segun el presente invento se pueden hilar las co-
poliamidas e interpoliamidas asi como todas las mezclas
de superpoliamidaa para formar filamentos de alta cali-*
dad4 De un modo general, se pueden utilizar cualquier su
perpoliamida, lo cual comprende las poliesteramidaa*

El presente Invento no se limita a la instala-
cion de hilatura en estado fundido que queda especifica*
mente descrita, por el contratio, se puede utilizar cual-
guier sistema similar o equivalente.

Con el procedimiento objeto del presente inven-
to se ha descubierto que ae puede emplear un polimero en
granos que tenga una proporcién de humedad que puede al-
cansar 673%. Contrariamente a la préactica industrial ac-
tual, no es preciso cuando ae trabaja aegun el presente
invento, utilizar un polimero en granos con una propor-
cion de humedad baja y controlada. Esto es de una gran
importancia, puesto que el procedimiento resulta méas eco*
némico. De un modo general se prefiere utilizar un poli-
mero en granos en equilibrio con las condiciones atmos-
féricas normales. Un polimero tal, contiene un 4% de hu*
medad. No se precisa tratamiento importante o costoso
alguno para condicionar los granos antes de la hilatura,
como por ejemplo, el acondicionamiento de presién atmos-
férica a una humedad controlada. Por lo general, una aen-
cilla exposicion de los granos a las condiciones atmosfé-
ricas normales es suficiente; ésto resulta una gran ven-
taja, puesto que no se precisa ninguna instalacién espe-

cial.
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Lda resaltados del procedimiento! segun el
presente Invento son sorprendentes, a pesar de cnanto
ha sido expuesto y tratado en la literatura sobre la
materia y a lo que podian esperar los técnicos eutdri-
gados. Teniendo en cuenta que la humedad juega un pa-
pel importante en la degradacion de las superpoliaml-
das mantenidas a temperaturas elevadas, parecia poco
probable que un filamento que tenga propiedades regu-
lares y satisfactorias pueda obtenerse por filatora en
estado fundido de un polimero a una presién de agua
efectiva y en presencia de cantidades considerables de
vapor de agua, sin embargo, como se ha demostrado mas
arriba* se ha descubierto que ésto puede ejecutarse grg,
ofas al procedimiento objeto del invento que establece
un filamento con las cualidades deseadas, obteniéndose
esto de un modo asombrosamente sencillo. Este filamen-
to posee propiedades muy regulares en lo que respecta
a la tenacidad, alargamiento, intensidad del tinte vy
tiene igualmente pesos moleculares elevados y unifor-
mes* No se precisa emplear una instalacién para traba-
jar a una presion eficaz de nitrégeno (1*40 kg/cm?).

Asi, pues, el procedimiento estd exento de nu-
merosos problemas de instalacion y de estudio. Esta
igualmente libre de la necesidad de entretenimiento de
las valvulas de alimentacion y de almacenaje, asi como
de la evacuacion repetida de las mismas pera eliminar
el aire. La operacion, segun el presente invento, no
erige un polimero en granos cuidadosamente pre-secadOs,
ni grandaa cantidades de gas purificado como atmdsfera

Inerte* EIl funcionamiento critico que exigen los meto-
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dos estandardizados de hilatura nitrogeno se arprime
eon el procedimiento segun el presente invento4 Es mucho
mis facil controlar la presiéon de vapor de agna en el
procedimiento, segun el Invento, que necesita el/&mpleo
de un solo gas (vapor de agua) que en los procedimien-
tos habituales que exigen el empleo de dos gases (vapor
de agua y nitrégeno). se obtiene de un modo sorprenden**
te y ventajoso, un filamento de gran regularidad, de una
manera sencilla y con un minimo de condiciones criticas.
- NOTA -

Habiendo ya descrito ampliamente la naturale-
za del invento, asi como la manera de llevarlo a cabo
en la practica, se hace constar que los procedimientos
anteriormente descritos son susceptibles de ligeras mo-
dificaciones de detalle, sin que por ello se altere el
principio fundamental del invento, siendo lo que eons*
tltuye la esencia del mismo y por lo que se solicita
Patente de Invencién por veinte afios en Espafiai "Proce-
dimiento para la hilatura de superpoliamidaB fundidas";
caracterizandose por lo siguiente:

1* - Procedimiento para la hilatura de super-
poliamidas fundidas, caracterizado por el hecho de que
la hilatura se ejecuta a presién eficaz y predetermina-
da de vapor de agua, en cuya presencia se funden los
granos de polimero superpollamidico, controlando dicha
presion e hilando después si producto fundido sin some-
terlo a sensibles variaciones de temperatura y presion
de vapor da agua que determinan la viscosidad uniforme
del produoto fundido#

2* - Procedimiento para la hilatura de super-
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poliamidas fundidas, aegun lo eapecificado -en la rolvia.
dicacion 1, caracterizado porque ae deja reposar el pro-,
duoto fundido durante un corto periodo de tiempo hasta
alcanzar el equilibrio de polimerizacion y deapolimeri-
zaclén, graduando e hilando deapuea en condielenea que
aseguran la influencia permanente del vapor de agua#

3' - Procedimiento para la hilatura de aupar-*
poliamidas fundidaa; tal y como queda substancialatente

descrito en la presente Memoria y representado en el di**
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